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69 Keramisches Komposit-Formstiick.

@ Das keramische Komposit-Formstiick besteht aus ei-

nem dreidimensionalen Gerlst gesinterter, kristalliner
Keramikpartikel (1) in dessen Poren eine Glasphase (2)
enthalten ist, deren Erweichungspunkt unter der Sintertem-
peratur der kristallinen Keramikpartikel (1) liegt.
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Beschreibung

Die Erfindung bezieht sich auf ein keramisches
Komposit-Formstiick geméss der Gattung des Pa-
tentanspruchs 1, dessen Verwendung auf dem
Dentalgebiet und ein Verfahren zu dessen Herstel-
lung.

Stand der Techaik:

Fir die Konstruktion von tragenden Geriisten fiir
dentale Briicken und Kronen wurden in den letzten
Jahren immer haufiger die metallkeramischen durch
die vollkeramischen Systeme ersetzt. Letztere wur-
den durch das Bedlrfnis nach mehr Asthetik und
Biokompatibilitat geférdert; nachteilig ist aber die
Bruchgefahrdung der bisherigen vollkeramischen
Systeme, so dass sie auf kleinere Restaurationstei-
le beschrankt bleiben missen.

An geeigneten keramischen Materialien mit hoher
Bruchfestigkeit mangelt es zwar nicht. Es bleibt
aber das Problem zu Iésen, ein Herstellungsverfah-
ren zu finden, um aus den keramischen Materialien
einfach, schnell und ohne kostspieligen, apparativen
Aufwand Gerlste — mit der flir Zahnersatz notwen-
digen Prazision — in Einzelstiicken herstellen zu
kénnen.

Die Verfahren der dentalen Industrie zur Herstel-
lung von keramischen Restaurationen unterschei-
den sich trotz dhnlichen Materialien in einem wichti-
gen Punkt grundiegend von denen der (iblichen Ke-
ramik-Industrie. Alle Produkte sind Originale, eine
Serienproduktion ist nicht méglich. Das ist auch der
Grund, warum die industriellen Keramiktechnologien
nicht, oder nur in geringem Umfang auf die Dental-
industrie lbetragen werden kénnen. Fir die Bear-
beitung der Dentalkeramik missen eigene spezielle
Verfahren entwickelt werden, welche ihrerseits in
der seriellen Industrieproduktion nur wenig Interes-
se finden.

Die Bearbeitbarkeit der keramischen Werkstoffe
ist wegen ihrer Harte, Sprédigkeit, Phasenumwand-
lungen und hohen Schmelztemperaturen eine
komplexe Angelegenheit. Ein besonderes Herstel-
lungsproblem liegt in der auftretenden Schrumpfung
der Keramik.

In den letzten Jahren sind einige vollkeramische
Systeme fiir Dentalzwecke entwickelt worden, mit
dem Ziel diese Probleme auf unterschiedliche Wei-
se zu Iésen. Ein Weg ist die Verarbeitung von kri-
stallinem Keramikpulver, meistens mit hohem
Al2O3-Anteil, im Sinterverfahren. Es erfolgt durch
Auftragen von Schiicker auf Modellstimpfe (Hi-
Ceram, Optec, In-Ceram) und nachfolgendes Bren-
nen, oder durch die Formgestaltung in einer Form
und nachfolgendes Reaktionssintern der freistehen-
den Grinlinge (Cerestore). Ein anderer Weg fihrt
Uber die Anwendung von Glas, bzw. Glaskeramik in
Wachsausbrithformen. Eine gleichmassig erweichte,
bzw. fliissige glasartige Masse wird in die Form ge-
schleudert (Dicor), bzw. gepresst (IPS-Empress).

Zusétzlich ist aus der US 4 708 652 FUJIU ET
AL. ein Verfahren zur Herstellung eines kerami-
sches Komposit-Formstiicks fiir medizinische und
dentale Implantate bekannt geworden, bei welchem
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kristallines Hydroxyapatitpulver mit einem speziellen
niedrigschmelzenden Biogias bei 1100°C zusam-
mengesintert werden. Bei diesem sogenannten Re-
aktionssintern entsteht durch chemische Reaktion
das Fluorapatit. Neben dem Sintern der Griinkérper
wird auch die Herstellung durch Drucksintern be-
schrieben. Nachteilig bei diesem Verfahren ist der
Umstand, dass mit den gewéhiten Substanzen nur
eine niedrige Festigkeit erreichbar ist, und ein ho-
her Anteil von Uber 40% an Bioglas das Skelettsin-
tern der Apatitphase verhindert. Auf das Problem
der Schrumpfung wird im zitierten Dokument nicht
eingegangen, weil nur eine Serienproduktion von
Rohteilen angestrebt wird, wo die Schrumpfung kei-
ne wesentliche Rolle spielt.

Die Festigkeit der nach den verschiedenen be-
kannten Verfahren hergestellten Dental-Keramik ist
ohne Ausnahme nicht ausreichend hoch, um gros-
sere, bzw. kompliziertere Restaurationen herstellen
zu kdénnen.

Technische Aufgabe:

Hier will die Erfindung Abhilfe schaffen. Der Er-
findung liegt die Aufgabe zugrunde, ein kerami-
sches Komposit-Formstiick und ein Verfahren zu
dessen Herstellung zu schaffen, mit dem es mog-
lich ist, vorzugsweise aus einer dispersionsverstérk-
ten Hochleistungskeramik in Sintertechnologie kom-
plizierte Einzelformstiicke, insbesondere fiir das
Dentalgebiet, mit hoher Dimensionsprazision und
hoher mechanischer Festigkeit zur Verfigung stel-
len zu kénnen.

L5 ler techni Aufgabe:

Die Erfindung lost die gestellte Aufgabe mit ei-
nem keramischen Komposit-Formstiick, welches die
Merkmale des Anspruchs aufweist sowie einem
Verfahren zur Herstellung des keramischen Kompo-
sit-Formstiicks, welches die Merkmale des An-
spruchs 11 aufweist.

Das erfindungsgemasse Verfahren erfolgt zweck-
méssigerweise in einer Wachsausbriihform und
stellt eine Kombination von Fliissigphasesinterung
und Formgebung der Keramik im Vakuum dar. Die
dazu notwendige Druckeinrichtung kompensiert die
auftretende Schrumpfung.

Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfin-
dung sind in den abhingigen Anspriichen gekenn-
zeichnet.

Die durch die Erfindung erreichten Vorteile sind
im wesentlichen die folgenden:

— die Vorverdichtung des Ausgangs-Gemisches aus
kristallinen Keramikpartikel und Glaspartikeln erfolgt
bei erhdhter Temperatur selbststandig durch den
Kapillarendruck der Porenkanéle der eigenen Kera-
mikmasse;

- es kommt zu gleichzeitiger nasser Sinterung der
Kristallphase-Partikel und zum Formen der gesam-
ten Keramikmasse in der Form;

— die Herstellung des Kompositformstiicks erfolgt
von Anfang bis Ende in einer einzigen Wachsaus-
briihform;

— die auftretende Sinterschrumpfung der Keramik-
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masse wird durch Nachpressen von Uberschissi-
gem Ausgangs-Gemisch ausgeglichen;

— die Verwendung einer Glasphase emiedrigt die
notwendigen Sintertemperaturen und -driicke und
unterstiitzt insgesamt einen glnstigeren Verlauf der
Schrumpfungskompensation durch viskoses Flies-
sen.

Die Erfindung und Weiterbildungen der Erfindung
werden im folgenden beschrieben und zusétzlich
anhand der teilweise schematischen Darstellungen
eines dentalen Ausflhrungsbeispiels noch néher er-
lautert. Es ist jedoch durchaus méglich die Erfin-
dung auch ausserhalb der dentalen Industrie anzu-
wenden.

Es zeigen:

Fig. 1 einen Querschnitt durch ein Ausgangsge-
misch von kristalinen Keramikpartikeln und Glas-
partikeln;

Fig. 2 einen Querschnitt durch das Ausgangsge-
misch nach Fig. 1 in der Phase der Vorverdichtung;

Fig. 3 einen Querschnitt durch das Ausgangsge-
misch nach Fig. 1 in der Phase des nassen Sin-
terns;

Fig. 4 einen Querschnitt durch das Ausgangsge-
misch nach Fig. 1 nach erfolgter nasser Sinterung;
und

Fig. 5 einen Langsschnitt durch eine Vorrichtung
zur Durchfiihrung des erfindungsgemassen Verfah-
rens.

Beschreibung des Herstellungsablaufs:

Die herzustellenden, keramischen Komposit-
Formstiicke werden nach der bekannten dentalen
Technik zuerst in Wachs in ihrer endgiiltigen Form
modelliert. Fir die Herstellung von dentalen Brik-
ken, Kronen, Inlays und Onlays wird auf das zuvor
angefertigte Gipsmodell ein Distanzlack in einer
Schichtstarke aufgetragen, die gentugend Raum flr
das beim Einsetzen in vivo zu verwendende Befe-
stigungsmaterial gewdahrleistet. Mit Wachsstiften
werden dann die Modelle an einem speziellen Muf-
felformer befestigt. Im Unterschied zu den Ublichen
Muffelkonstruktionen beim Metallguss hat dieser
Muffelformer einen tangeren zylindrischen Kanal.
Die Wachsstifte werden dicker als beim Metallguss
gewahlt.

Vorzugsweise wird auf die befestigten Wachsmo-
delle eine Emulsion aus hexagonalem Bornitrid
(BN) aufgetragen. Sie bildet spater, nach dem Aus-
briihen des Wachses, eine schitzende nichtreaktive
Zwischenschicht an den Innenwénden der Form,
die zusitzlich auch viskoses Fliessen der Keramik-
masse unterstiitzt und eine glatte Oberfliche des
Kompositstlickes bewirkt.

Nach der bekannten Technik wird dann eine spe-
zZielle Einbettmasse gegossen und die Muffel herge-
stellt. Die Einbettmasse muss bis ca. 1300°C feuer-
fest und druckfest sein und darf nicht mit den fiir
das Gemisch vorgesehenen Materialien reagieren.
Nach Erhértung der Einbettmasse wird das Wachs
aus der Form bei Temperaturen bis maximal 800°C
ausgebriiht.

Die abgekiihite Muffel (mit einem Durchmesser
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von ca. 6~7 cm und einer Hohe von ca. 8-10 cm)
wird danach mit einem Pulvergemisch (bestehend
aus kristallinen Keramikpartikeln und Glaspartikel)
so weit gefiillt, dass der zylindrische Kanal (mit ei-
nem Durchmesser von 1,5-2,0 cm und einer Héhe
von ca. 3-5 cm) etwa zur Hélfte lberschissiges
Pulvergemisch enthélt. Schliesslich wird in den Ka-
nal ein zylindrischer Kolben eingefiihrt. Die gefiilite
Muffel wird danach in einen programmgesteuerten
Druckofen mit Vakuumpumpe eingesetzt. Nun wird
die Programmsteuerung, welche die Vakuumpum-
pe, die Heizung und die Druckeinrichtung des Ge-
rites steuert, eingeschaltet. Mit steigender Tempe-
ratur kommt es zuerst im Vakuum zu einer selb-
standigen Vorverdichtung der kristallinen Keramik-
partikel und danach bei héheren Temperaturen,
gleichzeitig zum nassen Sintern der kristallinen Ke-
ramikpartikel und zum Formen der Masse dank der
vorhandenen Glasphase durch viskoses Fliessen.

Die Druckeinrichtung presst beim Sintern das
Uberschiissige Pulvergemisch in die Form und kom-
pensiert dadurch die auftretende Sinterschrumpfung
der kristallinen Keramikpartikel.

Die einzelnen Verfahrensschritte und ihre Rei-
henfolge sind erfindungswesentlich, hingegen koén-
nen sich die zu wéhlenden Temperaturen und Zei-
ten je nach dem gewahlten Material innerhalb ge-
wisser Grenzen verdndern. Um dies zu illustrieren
wird das erfindungsgemésse Verfahren zur Herstel-
lung des keramischen Komposit-Formstickes im
folgenden anhand eines konkreten Beispiels néher
beschrieben.

Kﬂmﬁmﬁmﬂw. . e oxia Keramik:

Das Ausgangspulvergemisch enthélt Al2Oa-Pulver
(ca. 65 Gew.-%) mit dispergietem ZrO2 (ca. 15
Gew.-%). Das ZrO» ist mit Y203 (ca. 2 Gew.-%)
stabilisiert, um Phasenumwandlungen zu verhin-
dern. Zusétzlich enthélt das Ausgangsgemisch das
Pulver eines Glases (ca. 18 Gew.-%).

Dieses Pulver wird in die vorher gefertigte Muffel
gefiilit. Dann wird in den Kanal der Kolben 15 ein-
gefiihrt und die Muffel in den Ofen gebracht. Die
Programmsteuerung wird eingeschaltet. Der Ofen
beginnt sich nun aufzuheizen. Gleichzeitig entzieht
das angeschlossene Vakuum die Luft aus der Muf-
fel. Die Aufheizgeschwindigkeit auf die Arbeitstem-
peratur von ca. 1300°C hangt von der Konstruktion
des Ofens ab und variiert typischerweise zwischen
30 Minuten und einigen Stunden.

Im Temperaturbereich von ca. 950 auf ca.
1100°C verflissigen sich die Glaspartikel — wie in
Fig. 2 dargestellt — und benetzen die in diesem
Temperaturbereich noch festen kristallinen Keramik-
partikel 1 als Flissigkeitsfilm. Durch den Kapiliaren-
druck der Porenkandle (Reduzierung der Oberfl&-
chenenergie) kommt es zum Zusammenziehen des
Pulvergemisches, Abgleiten der Partikel in der Form
und damit zu einer raschen Vorverdichtung der Ke-
ramik.

In der vorverdichteten Keramik bleiben aber Va-
kuumporen enthalten, so dass auch spéter, beim
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Sintern, ein viskoses Fiiessen, bzw. Gleiten der ein-
zelnen Partikel mdéglich ist. Bei weiterem Anstieg
der Temperatur tiber 1100°C beginnt die Oberfl4-
che der kristallinen Keramikpartikel zu gliihen. Bei
ca. 1300°C kommt es zu einer leichten, zeitlich be-
schrénkten Verflissigung an der Oberfliche dieser
Partikel (entsteht sogenannte temporére fliissige
Phase 3 nach Fig. 3). Damit beginnt das nasse
Sintern der kristallinen Keramikpartikel. Nun wird
Druck erzeugt, um durch das Nachpressen des im
zylindrischen Kanal Uberschiissig vorhandenen Pul-
vers die auftretende Sinterschrumpfung zu kompen-
sieren. Im Ofen wird der Druckbeginn automatisch
an das Erreichen einer bestimmten (einstellbaren)
Temperatur gekoppelt. Durch das nasse Sintern
verbinden sich die kristallinen Keramikpartikel zu ei-
nem 3-dimensionalen Skelett (Skelettsintern). Die-
ser Vorgang dauert typischerweise zwischen 20 Mi-
nuten und 2 Stunden.

Die permanente filissige Glasphase 2 bleibt, wie
in Fig. 3 dargestellt, in den Poren zwischen den ge-
sinterten  Keramikpartikeln  eingeschlossen. Sie
bleibt wihrend des gesamten Herstellungsprozes-
ses flissig und ermdglicht das viskose Fliessen,
bzw. Gleiten der festen Keramikpartikel 1 unter
Druck.

Nach Abschluss des nassen Sinterns wird die
Temperatur von ca. 1300°C auf die Raumtempera-
tur langsam abgesenkt, wobei sich der verfliissigte
Teil 3 der Oberfliche der gesinterten kristallinen
Keramikpartikel — wie in Fig. 4 dargestellt ~ bei
gleichzeitiger thermischer Kontraktion wieder verfe-
stigt, unter Bildung von starren Feststoffbriicken 4.
Wahrend dieses Vorgangs bleibt die Masse bis zur
vollsténdigen Erstarrung des Skeletts stindig unter
dem Druck des aus dem zylindrischen Kanal nach-
gepressten, Uberschlissigen Pulvers.

Beim Abkuhlen auf eine Temperatur unter 1000-
900°C wird der Druck aufgehoben. In diesem Zu-
stand ist das gesinterte Skelett fest und die Glas-
phase weiterhin flissig.

Die Muffel im Ofen wird weiter bis auf die Raum-
temperatur abgekuhlt. Die dabei auftretende thermi-
sche Abkihlkontraktion der gesamten Keramik wird
durch eine entsprechende, vorher bekannte Ge-
samtexpansion der Einbettmasse ausgeglichen.

Das Vakuum wird nun automatisch innerhalb des
Temperaturintervalls von 900-20°C aufgehoben, so-
bald die gesamte Keramik fest ist und das Vakuum
nicht mehr bendtigt wird.

Nach dem Abkuhlen auf Zimmertemperatur wird
die Muffel dem Ofen entnommen und, wie beim
Metallguss dblich, ausgebettet. Die Presskandle
werden mit einer Diamant-Trennscheibe vom ferti-
gen Komposit-Formstiick abgetrennt.

Die auf diese Weise hergestellten Briicken- und
Kronengeriiste werden mit einer geeigneten Ver-
blendmasse fiir vollkeramische Systeme beschich-
tet. Bei Inlays und Onlays kann man das Aussehen
durch Zugabe eines speziellen Pigmentes, Fluores-
zenzmittels, bzw. Additiva zur Glasphase beeinflus-
sen, eventuell kann auch die Oberfliche zusitzlich
bemalt werden.

Der in Fig. 5 dargestellte Ofen zur Durchfiihrung
des erfindungsgemassen Verfahrens besteht we-
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sentlichen aus einer Arbeitskammer 5, welche mit
einer thermischen Isolierschicht 6 und einer Ofen-
wandung 7 umgeben ist. Die Arbeitskammer 5 ver-
figt Uber einen Vakuumanschluss 8, eine Druckvor-
richtung 9@ und eine Heizvorrichtung 10. Die oben
beschriebene Muffel 11 mit der Form 12 und dem
zylindrischen Kanal 13 ist mit Pulvergemisch aus
kristallinem Keramikpulver 1 und Glaspartikeln 2
gefillt. Mittels des fixierten Stempels 14 und des
beweglichen Kolbens 15 ist das Pulvergemisch 1,2
vom zylindrischen Kanal 13 in die Form 12 nachzu-
driicken.

Patentanspriiche

1. Keramisches Komposit-Formstiick, dadurch
gekennzeichnet, dass es aus einem dreidimensio-
nalen Gerlst gesinterter, kristalliner Keramikpartikel
(1) besteht und dass die Poren des Komposit-
Formstlicks eine Glasphase (2) enthalten, deren Er-
weichungspunkt unter der Sintertemperatur der kri-
stallinen Keramikpartikel (1) liegt.

2. Keramisches Komposit-Formstiick nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Anteil
der Glasphase 2-40 Gewichtsprozente, vorzugswei-
se 5-20% Gewichtsprozente betragt.

3. Keramisches Komposit-Formstiick nach An-
spruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der
Erweichungspunkt der Glasphase im Bereich von
700°-1000°C, vorzugsweise von 800°-900°C liegt.

4. Keramisches Komposit-Formstiick nach einem
der Anspriiche 1-3, dadurch gekennzeichnet, dass
die Glasphase bei ca. 1300°C eine niedrige Viskosi-
tat besitzt.

5. Keramisches Komposit-Formstiick nach einem
der Anspriiche 1-4, dadurch gekennzeichnet, dass
die Brechungsindizes der kristallinen Keramikparti-
kel und der Glasphase im wesentlichen gleich
gross sind.

6. Keramisches Komposit-Formstiick nach einem
der Anspriiche 1-5, dadurch gekennzeichnet, dass
der thermische Ausdehnungskoeffizient o der Glas-
phase im wesentlichen gleich gross wie derjenige
der kristallinen Keramikpartikel ist oder héchstens
bis zu 8% niedriger.

7. Keramisches Komposit-Formstiick nach einem
der Anspriiche 1-6, dadurch gekennzeichnet, dass
die kristallinen Keramikpartikel aus Aluminium-, Zir-
konium- und Yttriumoxiden bestehen.

8. Keramisches Komposit-Formstlck nach einem
der Ansprliche 1-7, dadurch gekennzeichnet, dass
die Glasphase im wesentlichen aus Seltenerde-Sili-
zium-Aluminium-Oxid-Glas besteht.

9. Keramisches Komposit-Formstiick nach einem
der Anspriiche 1-8, dadurch gekennzeichnet, dass
es zusétzlich Farbstoffe, Pigmente oder Fluores-
zenzmittel enthalt.

10. Keramisches Komposit-Formstiick nach ei-
nem der Anspriiche 1-9, dadurch gekennzeichnet,
dass es die Form eines zahnmedizinischen Restau-
rationsteils, zahntechnischen Briicken- und Kronen-
gerlstes, Inlays, Onlays oder eines Dentalimplanta-
tes hat.

11. Verfahren zur Herstellung eines keramischen
Komposit Formstiicks nach einem der Anspriiche
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1-10, gekennzeichnet durch folgende Verfahrens-
schritte:

A) Ein Gemisch von kristallinen Keramikpartikeln

mit Glaspartikeln wird in eine Form geflllt und

danach die Temperatur so weit erhéht, dass sich 5

die Glaspartikel unter Benetzung der kristallinen

Keramikpartikel und Auffillung der Zwischenréu-

me zwischen letzteren verflissigen und eine Vor-

verdichtung des Gemisches erzielt wird;

B) die Temperatur des geméss Verfahrensschritt 10

A vorverdichteten Gemisches wird weiter erhdht

bis es zum nassen Sintern der kristallinen Kera-

mikpartikel kommt;

C) die durch das nasse Sintern geméss Verfah-

rensschritt B auftretende Volumenschrumpfung 15

des Gemisches wird durch Nachpressen mit zu-

s4tzlichem Pulver-Gemisch in Partikelform kom-
pensiert; und

D) die nach Verfahrensschritt C erhaltene Masse

wird abgekiihit und ausgeformt. 20

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Verfahrensschritte B und C
simultan durchgefihrt werden.

13. Verfahren nach Anspruch 11 oder 12, da-
durch gekennzeichnet, dass das Gemisch wahrend 25
des Verfahrensschrittes A auf eine Temperatur von
950-1200°C, vorzugsweise 1000-1100°C, erhéht
wird.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 11-13,
dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch im 30
Verfahrensschritt B auf eine Temperatur von 1200-
1400°C, vorzugsweise 1250-1300°C erhéht wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 11-14,
dadurch gekennzeichnet, dass die Temperatur im
Verfahrensschritt C bis auf 850-1100°C, vorzugs- 35
weise 900-1000°C, abgesenkt wird.

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 11-15,
dadurch gekennzeichnet, dass samtliche Verfah-
rensschritte in einer einzigen Wachsausbrihform
durchgeflhrt werden. 40

45

50

55

60

65



Fig. 2

CH 686 282 A5

Fig. &

Fig. 3




CH 686 282 A5

NN\

. /A'I/" A/ /“_/ -
=

O O

k- |

NN,

==

FIG. 5



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

