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Nomenklatur und Abktrzungsverzeichnis
Bis-GMA — Bisphenol-A-di-methacrylat
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1. Einleitung

1.1 Literaturibersicht

Die Adhasivtechnik bietet der Zahnheilkunde diverse Vorteile, um den Klinischen
Erfolg vieler Restaurationen zu ermoglichen [62]. Die Adhasivtechnik benétigt nur
eine minimalinvasive Praparation des Zahnes, kann durch eine verbesserte Asthetik
profitieren und fordert einen guten Haftverbund zwischen Zahn und Restauration
[62]. Jedoch ist auch bekannt, dass die Adhasivtechnik durch ihre Techniksensitivitat
anfallig far Fehler ist und mit einem erhéhten Arbeitsaufwand zur absoluten
Trockenlegung in der Behandlung einhergeht [62]. Seitdem Brudevold et al. [4]
erstmalig die Konditionierung von Dentin mit Phosphorsaure beschrieben haben, hat
sich die Adhé&sivtechnik deutlich weiterentwickelt [74].

Unterschiedliche adhasive Befestigungssysteme ermdglichen seitdem den Verbund
zwischen Zahn und Restaurationsmaterial. Die adhasive Befestigung am Dentin ist
aufgrund seiner Eigenschaften jedoch schwieriger als am Schmelz. Dabei spielt die
Hydrophilie des Dentins durch den hohen Anteil organischer Bestandteile und die
Permeabilitat fur Dentinliquor aus der Pulpa durch die Dentinkanédle eine zentrale
Rolle [45]. Der Verbund zu Dentin war lange Zeit eine Herausforderung und ist in
Bezug auf die Langlebigkeit und Verbundfestigkeit dem zu Schmelz unterlegen [16,
59, 75]. Ein groRRer Verlust von Zahnhartsubstanz durch Karies, Trauma, Attrition,
Abrasion oder Erosion stellt auch noch heute die haufigste Indikation einer
Uberkronung oder Teiliiberkronung des betroffenen Zahnes dar [62]. Hierbei ist der
adhasive Verbund h&ufig im Dentin zu finden. Der Verbund wird durch adhéasive
Befestigungssysteme ermoglicht. Diese adhasiven Befestigungssysteme bestehen in
der Regel aus einem Primer und/oder Adhasiv zur Konditionierung der
Zahnhartsubstanzen und einem adhasiven Befestigungskomposit, der die
Restauration mit dem Zahn verbindet [61]. Es existieren jedoch auch adhéasive
Befestigungssysteme, die selbstadhasiv sind und ohne Primer und/oder Adhasiv
verwendet werden konnen. Die Verwendung dieses Systeme hat jedoch eine
negative Auswirkung fir den adhéasiven Verbund [5]. Die Dentaladh&sive kdnnen in

Adhasive mit einem separaten Atzschritt (Atzen und Spulen) und Systeme mit



selbstatzenden Primern und/oder Adhasiven unterteilt werden [75]. Seit Mitte der
90er Jahre wurden selbstatzende Primer und/oder Adhésive, die in zwei Schritten
oder in einem Schritt auf das Dentin aufgebracht werden, entwickelt [8]. Die
Anwendung von Zweischritt-Adhasivsystemen wird dabei jedoch der von Einschritt-
Adhasivsystemen immer noch wegen einer besseren Adhasion bevorzugt [69].
Immer zeitsparendere und simplifizierte Applikationsmechanismen scheinen jedoch
mit einer schwacheren Verbundfestigkeit einherzugehen [1]. Andererseits wird
berichtet, dass Einschritt-Adhasivsysteme unter verschiedenen klinischen
Bedingungen zuverlassig sind und einen stabilen Verbund zwischen Dentin und
adhasiven Befestigungskomposit bilden kénnen [75, 76].

Seit der Mitte der 90er Jahre wurden verschiedene Studien publiziert, in denen der
Haftverbund von auto- und dualpolymerisierenden Adhé&sivsystemen untersucht
wurde. Die autopolymerisierenden Adhéasivsysteme unterscheiden sich durch eine
langsamere Polymerisationsreaktion des adhasiven Befestigungskomposits von den
adhasiven Befestigungskompositen der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme, bei
denen Photoinitiatoren zu einer sofortigen Polymerisation fuhren, wenn diese mit
Licht gehartet werden. Untersuchungen haben gezeigt, dass dualpolymerisierende
Adhasivsysteme von der zusatzlichen lichtaktivierten Polymerisation der
Photoinitiatoren von einem erhdhten Haftverbund profitieren [33, 34]. Weitere
Studien befassten sich mit dem Vergleich von auto- oder dualpolymerisierenden
adhasiven Befestigungskompositen zu humanem Dentin untereinander, jedoch
wurde dabei nicht die Langzeitbestandigkeit des Haftverbundes untersucht [32-34,
63, 82].

Eine frihere Studie aus dem Jahr 2000 verglich den Haftverbund zwischen einem
autopolymerisierenden und einem dualpolymerisierenden Adhasivsystem unter der
Berlcksichtigung der  Untersuchungsparameter Langzeitbestandigkeit und
Temperaturwechselbelastung in Wasser [16]. Ein dualpolymerisierendes
Adhésivsystem bot zu diesem Zeitpunkt keine Vorteile gegenliber einem
autopolymerisierenden Adhéasivsystem [16].



1.1.1 Entwicklung von selbstatzenden Primern und/oder Adhasiven

Neueste Entwicklungen brachten Einschritt-Adhéasivsysteme hervor, auch All-in-One
Adhasive genannt [74]. Ein selbstatzender Primer und/oder Adhasiv befindet sich in
einer Flasche. Die historische Entwicklung zeigt, dass es einen Trend zu einer
anwenderfreundlicheren und weniger techniksensitiven Konditionierung von Dentin
gibt.

Selbstatzende Primer und/oder Adhasive sind seit ihrer Entwicklung Mitte der 90er
Jahre [8] wegen ihrer vereinfachten und weniger zeitaufwendigen Klinischen
Anwendung popular geworden [65, 71]. Sie erfordern keinen separaten Schritt, in
dem die Zahnhartsubstanz mit Phosphorséure konditioniert und diese anschliel3end
wieder mit Wasser abgespult wird [7, 21, 75, 83]. Sie enthalten saure Monomere,
meist Phosphatmethacrylate, Acryletherphosphonsaure und andere
Phosphorsaureester, die Dentin und Zahnschmelz gleichzeitig konditionieren. Eine
genaue Auflistung solcher Monomere wurde von Giannini et al. vorgelegt [21].

Diese sauren Monomere infiltrieren das Dentin und verbinden sich dort mit den
Kollagenfasern innerhalb der Dentintubuli und dem Hydroxyapatit zu einer
Hybridschicht durch die Formierung schwer Igslicher Calcium-Salze [25, 49]. Eine
besondere  Bedeutung kommt dabei dem  Monomer 10-MDP  (10-
Methacryloyloxydecyl-Dihydrogenphosphat) zu, dass chemisch stabil zu
Hydroxylapatit bindet und dabei Nanoschichten ausbildet, die den Verbund deutlich
verbessern kdnnen [14, 21, 68].

Nakabayashi et al. [42] haben die Bedeutung der Hybridschicht fur eine erfolgreiche
adhésive Befestigung zwischen Zahnhartsubstanz und Restaurationsmaterial
demonstriert. Selbstatzende Primer und/oder Adhasive sind weniger empfindlich
gegeniiber technischer Fehler und Erfahrung des Anwenders als Atzsysteme der
»1otal-Etch“-Technik. Sie verhindern ein Ubermagiges Atzen der
Zahnhartsubstanzen, das zu Microleackage fuhren kdnnte [20]. Selbstatzende Primer
kombinieren den Atzvorgang mit Priming und Bonding [21] in einem Schritt [8, 51,
55]. Ein Problem dieser vereinfachten Anwendung scheint zu sein, dass es
Dentinliquor gelingt, durch bereits polymerisierte Bereiche zu treten und damit den
Haftverbund moglicherweise zu schwachen [43]. Ein weiteres Problem stellt der pH-
Wert dieser selbstatzenden Primer/Adhasive dar, da ein zu saurer pH-Wert zu einem

geringeren Haftverbund zu Dentin fiihrt [77]. Eine Ubersicht tber die pH-Werte von
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selbstatzenden Primern/Adhéasiven wurde von van Meerbeek et al. vorgelegt [73, 75]
und reicht von ,stark® (pH<1) bis ,ultra-mild“ (pH=2,5). Je niedriger der pH-Wert ist,
desto starker wird die Integritdt der Grenzflache geschwacht [73, 75]. Die Autoren
empfehlen ,milde” (pH=2) selbstatzende Primer/Adhasive bei der Anwendung auf
Dentin wahrend ,starke® (pH<1) selbstatzende Primer/Adhasive vermieden werden
sollten.

Nach der Praparation eines Zahnes fir eine prothetische oder konservierende
Restauration mittels rotierender oder oszillierender Instrumente verbleibt eine aus
Schmelz-/Dentinresten, Bakterien und Speichel bestehende Schmierschicht auf der
Zahnoberflache [45]. Ein wesentlicher Unterschied zwischen Etch- und Rinse-
Systemen (Atzen und Spilen) und selbstatzenden Systemen besteht in der
Handhabung dieser Schmierschicht. Bei selbstatzenden Primern/Adhasiven verbleibt
diese Schmierschicht auf der Zahnoberfliche und wird in den Verbund integriert,
wahrend sie bei Etch- und Rinse- Systemen durch einen Spulvorgang entfernt wird
[8, 40, 41].

Die neuste Entwicklung brachten die sogenannten Universal-Adhasive hervor [74].
Der Terminus ,Universal“ kann nach van Meerbeek et al. auf die Eigenschaften
dieser Adhéasive zurlckgefuhrt werden, die sowohl mit der Etch- und Rinse-Technik

als auch in der selbstatzenden Technik angewendet zu werden kénnen.

1.1.2 Befestigungskomposite

Das Befestigungskomposit stellt die Verbindung zwischen dem konditionierten Zahn
und der Restauration her. Die Befestigungskomposite lassen sich aufgrund ihrer
Zusammensetzung in zwei Gruppen einteilen: konventionelle und selbstadhasive
Befestigungskomposite [61]. Wahrend konventionelle Befestigungskomposite mit
einem Dentinadhéasiv verwendet werden, kbnnen selbstadhasive
Befestigungskomposite auch ohne ein Dentinadhasiv benutzt werden, was sich
jedoch nachteilig auf den Verbund zum Zahn auswirkt [5]. Aktuell beruhen
Befestigungskomposite entweder auf einer modifizierten Polymethylmethacrylat-
Basis (PMMA) oder auf einer Bisphenolglycidylmethacrylat-Basis (Bis-GMA) [16].
Eine gemeinsame Eigenschaft beider Klassen ist dabei die Aufteilung der
Bestandteile in eine organische Matrix sowie anorganische Fullkorper. Beide
bestimmen malgeblich den Erfolg und die Festigkeit des Verbundes zu

Zahnschmelz oder Dentin. Die organische Matrix bestimmt mal3geblich die
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adhasiven Eigenschaften, wahrend die anorganischen Fullkorper stark die kohasiven
Eigenschaften des Befestigungskomposits beeinflussen [16].

Die anorganischen Fullkérper stellen dabei im Wesentlichen Silikate oder
Siliziumdioxide dar. Eine Silanisierung der anorganischen Fullkorper ermdglicht die
Verbindung zur organischen Matrix, wodurch die Eigenfestigkeit und damit die
Kohasion positiv beeinflusst wird [6]. Weitere Inhaltsstoffe sind Stabilisatoren,
Initiatoren, Inhibitoren und Pigmente zur Farbgebung.

Des Weiteren lassen sich die Befestigungskomposite anhand des verwendeten
Polymerisationsmodus in auto-, dual- wund rein durch Photoinitiatoren
polymerisierende Befestigungskomposite unterteilen [61]. Letztere haben den
Nachteil, dass diese nur dann verwendet werden kénnen, wenn das zu befestigende
Material eine entsprechende Transluzenz aufweist.

Autopolymerisierende Befestigungskomposite werden chemisch durch Amin-
und/oder Peroxidsysteme polymerisiert. Dualpolymerisierende Befestigungs-
komposite bieten die vorteilhafte Mdoglichkeit einer zusatzlichen lichtaktivierten
Polymerisation unter Verwendung von Photoinitiatoren wie des bekannten
Campherchinon- und Aminsystems [21, 33, 34, 41]. Diese Option wird jedoch nur
dann moglich, wenn die zu verklebende Restauration auch eine ausreichende
Transluzenz besitzt. Bei ausreichender Transluzenz profitiert der Haftverbund von
dualpolymerisierenden Befestigungskompositen durch die lichtaktivierte
Polymerisation und sollte daher angewendet werden [33, 34].

Aus der Literatur geht hervor, dass ein direkter Vergleich zwischen auto- und
dualpolymerisierenden Befestigungskompositen und ihren systemspezifischen
Primern/Adhasiven zuletzt im Jahr 2000 untersucht wurde [16]. Zu diesem Zeitpunkt
bot ein dualpolymerisierendes Befestigungskomposit jedoch keine Vorteile
gegenuber einem rein autopolymerisierenden adhasiven Befestigungskomposit. Fur
neu entwickelte Adh&sivsysteme stehen wissenschaftliche Daten  zur
Langzeitbewahrung jedoch haufig aus [62]. Es folgten zwar weitere Studien, dabei
wurde jedoch nicht die Langzeitbestandigkeit des adhasiven Haftverbundes
untersucht und ein direkter Vergleich zwischen auto- und dualpolymerisierenden
Befestigungskompositen fand ebenfalls nicht statt [33, 34, 63, 82]. Allerdings sollten
die Untersuchungsparameter Langzeitbestdndigkeit und Temperaturwechsel-

belastung in Wasser zusatzlich beriucksichtigt werden, um anschliel3end eine
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Aussage fur die Bestandigkeit des Haftverbundes von auto- und

dualpolymerisierenden Befestigungssystemen zu Dentin treffen zu kénnen [11, 73].

Zwei weitere Studien befassten sich zwar mit der Langzeitbestéandigkeit des
adhasiven Haftverbundes zu Dentin, jedoch wurden hier nur dual- [32] oder

autopolymerisierende Befestigungskomposite untereinander verglichen [81].

1.2 Problemstellung und Zielsetzung

Das Ziel dieser experimentellen Laborstudie bestand darin, den Haftverbund von
einem auto- und drei dualpolymerisierenden Befestigungskompositen mit ihren
systemspezifischen selbstatzenden Primern- und/oder Adh&sivsystemen an
humanem Dentin zu untersuchen und zu vergleichen. Insbesondere die
Langzeitbestandigkeit des adhasiven Haftverbundes durch Langzeitlagerung in

Wasser und Temperaturwechselbelastungen sollte bertcksichtig werden.
Daraus ergaben sich zwei Nullhypothesen fur die Untersuchung:

1. Es besteht statistisch kein Unterschied beziglich des Haftverbundes zwischen

dem auto- und den drei dualpolymerisierenden Befestigungskompositen zu Dentin.

2. Eine kunstliche Alterung durch Langzeitlagerung und Temperaturwechsel-
belastung in Wasser hat keinen signifikanten Einfluss auf die Langzeitbestandigkeit

des adhéasiven Haftverbundes zu Dentin.



2. Material und Methoden

2.1 Verwendete Materialien

Fir diese  Studie wurden humane  Dentinprobekdrper mit  einem
autopolymerisierenden Fullmaterial mittels vier verschiedener selbstatzenden Primer-

und/oder Adhasiven und deren Befestigungskompositen verklebt.

2.1.1 Adhéasive Befestigungssysteme

Im folgenden Abschnitt werden die vier Befestigungskomposite und ihre
systemspezifischen Primer/Adhasive beschrieben, und es wird auf deren Inhalts-
stoffe und Eigenschaften eingegangen. Bei der Auswahl der dualpolymerisierenden
Befestigungskomposite wurde darauf geachtet, dass diese nicht opak sind, um eine
vollstdndige Polymerisation auch durch Photopolymerisation zu ermdglichen. Eine
Ubersicht der  verwendeten Gruppencodes, Hersteller, sowie der
Befestigungskomposite und dazu gehorigen Primer/Adhasiv ist in Tab. 1 zu finden.
Gruppencodes, Lotnummern der Befestigungskomposite und der spezifischen

Primer/Adhasive sowie deren Inhaltstoffe sind in Tab. 2 zu finden.

Tabelle 1: Gruppencodes der vier verwendeten Befestigungskomposite und der
dazugehdrigen systemspezifischen Primer/Adhé&sive und Hersteller.

Gruppen- Befestigungskomposit Primer/Adhéasiv Hersteller
codes
P21 Panavia 21 ED Primer Kuraray Noritake
Dental Inc.,

Osaka, Japan

PV5 Panavia V5 Tooth Primer Kuraray Noritake
Dental Inc.,
Osaka, Japan

VE Variolink Esthetic DC Adhese Universal Ivoclar Vivadent
AG, Schaan,
Liechtenstein
RXU RelyX Ultimate Scotchbond 3M Deutschland
Universal GmbH, Seefeld,

Deutschland




2.1.1.1 Panavia 21

Bei Panavia 21 handelt es sich um ein autopolymerisierendes 2-Komponenten-
Befestigungskomposit auf Bis-Phenol-A-Basis (Bisphenolpolyethoxydimethacrylat).
Das Anmischen erfolgt handisch durch einen Spatel auf einem Anmischblock. Das
Produkt enthalt das Monomer 10-Methacryloyoxydecyldi-hydrogenphosphat (MDP)
und unterscheidet sich damit von den folgenden anderen dualpolymerisierenden
Befestigungskompositen. Panavia 21 wird in einem Dispenser geliefert, der
sicherstellen soll, dass ein Anmischverhéltnis von Basis- zu Katalysatorpaste von 1:1
gewadhrleistet ist. Zusatzlich wird ein Glyceringel mitgeliefert, Oxyguard Il, welches
die Sauerstoffinhibitionsschicht, die bei der Polymerisation unter Sauerstoffzutritt an
der Oberflache entsteht, unterbindet und die Polymerisation durch einen Katalysator
beschleunigt. Panavia 21 ist in folgenden Farbvarianten verfugbar: EX (weil3), TC
(zahnfarben) und OP (opak).

Der systemspezifische selbstdtzende ED-Primer besteht ebenfalls aus zwei
Komponenten. Es existieren zwei Flaschen, Primer A und B. Primer A enthélt das
hydrophile Molekdl HEMA (2-Hydroxyethylmethacrylat), das saure
Phosphorsaureestermonomer MDP, N-Methacryloyl-5-Aminosalicylsdure sowie
Wasser und Polymerisationsbeschleuniger. Primer B enthalt N-Methacryloyl-5-
Aminosalicylsaure, Wasser, Katalysatoren und Beschleuniger. Die beiden
Flissigkeiten werden ebenfalls im Verhaltnis 1:1 gemischt. Der pH-Wert wird vom

Hersteller mit 3,0 angegeben.

2.1.1.2 Panavia V5

Panavia V5 ist ein dualpolymerisierendes (licht- und/oder autopolymerisierendes) 2-
Komponenten-Befestigungskomposit auf Bis-GMA (Bisphenol-A-
Diglycidylmethacrylat) und TEGDMA (Triethyleneglycol-dimethacrylat)-Basis.
TEGDMA gehdrt hierbei zu den leichten Co-Monomeren und stellt eine Neuerung
zum Vorganger Panavia 21 dar. Laut Hersteller ist der Befestigungskomposit amin-
frei, so dass es auch nach langerer Zeit nicht zu Farbverdnderungen kommen soll.
Die Vermengung von Basis- und Katalysatorpaste erfolgt durch eine Mischkaniile.
Als Photoinitiator enthalt der Befestigungskomposit Campherchinon. Es sind
folgende Farbvarianten verfligbar: Universal (A2), Brown (A4), Clear, Opaque und

White. Der Hersteller empfiehlt bei der Farbe Opaque den autopolymerisierenden
8



Aushartemodus. Die Gesamtmenge an anorganischen Fullstoffen betragt ungefahr
38 Vol%. Die PartikelgroRe der anorganischen Fillstoffe reicht von 0,01 um bis 12
Mm. Zudem gibt der Hersteller an, dass Panavia V5 Fluoridionen freisetzt.

Der systemspezifische Tooth Primer stellt ein Ein-Komponenten-Adhésiv dar. Der
Tooth Primer basiert auf HEMA (2-Hydroxyethylmethacrylat) und enthélt MDP. Der

pH-Wert wird mit 2,0 angegeben. Tooth Primer enthélt keine Photoinitiatoren.

2.1.1.3 Variolink Esthetic DC

Bei Variolink Esthetic DC handelt es sich um ein dualpolymerisierendes (licht-
und/oder autopolymerisierendes) 2-Komponenten-Befestigungskomposit.

Das Anmischen von Basis- und Katalysatorpaste erfolgt in einer Mischkanule. Wie
Panavia V5 ist Variolink Esthetic DC frei von Aminen und soll damit eine bessere
Langzeit-Farbstabilitat unter intraoralen Bedingungen aufweisen als aminhaltige
Befestigungskomposite. Statt Campherchinon als Photoinitiator enthalt Variolink
Esthetic einen vom Hersteller entwickelten Photoinitiator namens Ivocerin, basierend
auf organischen Germaniumverbindungen. Variolink Esthetic DC gibt es in den
folgenden Farbvarianten: Light+, Light, Neutral, Warm und Warm+.

Als systemspezifischer Primer/Adhasiv wurde Adhese Universal verwendet, welches
ein photopolymerisierendes Ein-Komponenten-Adhasiv ist. Fur die Versuche wurde
der VivaPen von Adhese Universal benutzt, der eine integrierte, auswechselbare
Applikatorblrste besitzt. Adhese Universal enthédlt Methacrylate, Ethanol, Wasser,
Siliziumdioxid sowie Initiatoren und Stabilisatoren. Wie alle anderen Primer/Adhé&sive
besitzt es das saure Monomer MDP. Zur Photopolymerisation enthélt Adhese

Universal Campherchinon. Der pH-Wert wird mit 2,7 angegeben.

2.1.1.4 RelyX Ultimate

RelyX Ultimate ist ein dualpolymerisierendes (licht- und/oder autopolymerisierendes)
2-Komponenten-Befestigungskomposit. Basis- und Katalysatorpaste werden in einer
Mischkaniule miteinander gemischt. Es existieren vier verschiedene Farben:
Transluzent, B 0,5 (Bleach), A1 und A3 opak.

Das systemspezifische Adhéasiv ist Scotchbond Universal, ein Ein-Komponenten-
Adhasiv. Der pH-Wert wird mit 2,7 angegeben. Als saures Monomer enthéalt

Scotchbond Universal MDP. Fir eine optionale Photopolymerisation enthalt das



Adhéasiv Campherchinon. Zusatzlich ist ein Aktivator vorhanden, um die

Dunkelhartung von RelyX Ultimate zu aktivieren.

Tabelle 2: Verwendete Gruppencodes, Lotnummern der Befestigungskomposite und
Primer/Adhésive und deren Inhaltsstoffe.

Gruppen | Befestigungskomposit, | Inhaltsstoffe
-codes Primer/Adhé&siv
(Lotnummer)

P21 Panavia 21 Basis Paste: Hydrophobes aromatisches
(000024) Dimethylacrylat, hydrophobes aliphatisches
Dimethylacrylat, hydrophiles aliphatisches
Dimethylacrylat, silanisiertes Titandioxid,
silanisiertes Bariumglas-Fullmittel,
Katalysatoren, Beschleuniger, Pigmente

Katalysator Paste: MDP, hydrophobes
aromatisches Dimethylacrylat, hydrophobes
aliphatisches Dimethylacrylat, silanisierte
Kieselerdefiller, kolloidale Kieselerde,
Katalysatoren

ED-Primer Flassigkeit A:
(A: 940025) HEMA, MDP, 5-NMSA, Wasser, Beschleuniger
(B: 940005) Flussigkeit B:

5-NMSA, Wasser, Katalysatoren,
Beschleuniger

PV5 Panavia V5 Pastengemisch: Bis-GMA, TEGDMA,

silanisiertes Bariumglas-Fullmittel, silanisierter
(APOO14) Fluoroaluminosilikat-Glasfuller, kolloidale
Kieselerde, oberflachenbehandelter
Aluminiumoxid-Fullstoff, hydrophobes
aromatisches Dimethylacrylat, hydrophiles
aliphatisches Dimethylacrylat, CQ, Initiatoren,
Beschleuniger, Pigmente

Tooth-Primer HEMA, MDP, hydrophiles aliphatisches
Dimethylacrylat, Beschleuniger, Wasser
(BJOO11) imethylacrylat, Bes unig SS
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RXU RelyX Ultimate
(571014)

Basis Paste: Glaspulver, Gemisch aus Mono-
Di-und Tri-Glycerin-dimethacrylat-Estern der
Phosphorsaure, 2,2'-
Ethylendioxydiethyldimethacrylat, Siliziumdioxid
mit Silan behandelt, Glas, Oxide, Chemikalien,
Dinatriumperoxodisulfat, t-Butylperoxy-3,5,5-
trimethylhexanoat

Katalysator Paste: Glaspulver, substituiertes
Dimethacrylat, 1-Benzyl-5-Phenyl-Barbic-Acid,
Calciumsalz, 1,12-Dodecandioldimethacrylat,
Natriumtoluol-4-sulfinat, Siliziumdioxid mit Silan
behandelt, Calciumdihydroxid, 1-
methylethylidene)bis(4,1-phenyleneoxy-3,1-
propanediyl) bismethacrylate, Titandioxid

Scotchbond Universal

HEMA, Bis-GMA, Silan,
Decamethylendimethacrylat, Ethanol,

(569732) methacrylierte Phosphorséure, Copolymer von
Acryl- und Itaconsaure, CQ, Ethyl-4-
dimethylaminobenzoat,
(Dimethylamino)ethylmethacrylat, Butanon
VE Variolink Esthetic DC | Basis Paste: Ytterbiumtrifluorid, UDMA, 1,10-
(V09604) Decandioldimethacrylat, Acetylthioharnstoff

Katalysator Paste: Ytterbiumtrifluorid, UDMA,
1,10-Decandioldimethacrylat, CHUP

Adhese Universal

(V11324)

HEMA, Bis-GMA, Ethanol, 1,10-
Decandioldimethacrylat,
Methacrylatphosphorsaureester, CQ, 2-
Dimethylaminoethylmethacrylat

MDP: 10-Methacryloyloxydecyl-Dihydrogenphosphat; Bis-GMA: Bisphenol-A-
Diglycidylmethacrylat; TEGDMA: Triethylen-glycol-dimethacrylat; UDMA:
Urethandimethacrylat; CQ: dl-Campherchinon oder Campherchinon; CUHP: a,a -

dimethylbenzyl hydroperoxide;
HEMA: 2-Hydroxyethylmethacrylat

5-NMSA: N-Methacryloyl-5-Aminosalicylsaure;
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2.1.2 Plexiglastuben

Zur Prufung des Klebeverbundes im axialen Zugtest wurden speziell angefertigte
Tuben aus Plexiglas, einem thermoplastischen glasahnlichen Kunststoff, verwendet
(Abb. 1). Die Plexiglastuben hatten einen Innendurchmesser von 3,2 mm und eine
Hohe von 15,5 mm. Die Ausrichtung erfolgte senkrecht zur Tubuslangsachse, die
damit einen rechten Winkel zu den Dentinproben bildete. Eine minimale Auflage des
Tubuskopfes wurde durch eine Abschragung zur Dentinprobe gewahrleistet, hier
betrug die Wandstarke nur 0,1-0,2 mm. Die Klebeflache errechnete sich durch den
Innendurchmesser von 3,2 mm und betrug somit 8,042 mmz2. Um eine Retention des
verwendeten Fulllmaterials zu gewahrleisten, wurden zwei gegenuberliegende
Vertiefungen an der Tubusinnenseite circa 3 mm von der Tubusbasis entfernt mit
einem Rosenbohrer mit circa 2 mm Durchmesser angebracht. Durch die bei der
Polymerisation hervorgerufene Schrumpfung des Komposits in Richtung dieser
Vertiefungen entstand ein Hohlraum von circa 50 um fir das Befestigungskomposit

am Tubuskopf.

Tubusbasis

+-2° \ /
Tubuskopf jf’;\ 3,5
— N i
— 3,2 —i A
+/-0,05 \
42 0,1-0,2

Abbildung 1: Schematische Darstellung des Plexiglastubus. Alle Angaben in mm, aul3er
anders angegeben.
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2.1.3 Fullmaterial (Clearfil Core New Bond)

Bei Clearfil Core New Bond (Kuraray Medical Inc., Tokyo, Japan) handelt es sich um
ein autopolymerisierendes Komposit auf Bis-GMA-Basis. Die Polymerisation wird
durch das Mischen von Basis- und einer Katalysatorpaste gestartet. In der klinischen
Praxis wird Clearfil Core Newbond als Stumpfaufbaumaterial bei vitalen und

devitalen Zdhnen verwendet.

2.1.4 Polymerisationslampe

Fur diese Studie wurde die LED-Polymerisationslampe Radii-cal von SDI (SDI
Limited., Bayswater, Victoria, Australien) verwendet. Die Lampe erreichte dabei eine

Lichtleistung von 1.200 mW/cm? bei einer Wellenlange von 440-480 nm.

2.1.5 Glyceringel

Um die vollstdndige Polymerisation ohne Sauerstoffinhibitionsschicht zu erreichen,
wurde ein Glyceringel am Rand des Plexiglastubus aufgetragen. Fur die Gruppen
P21 und PV5 wurde Oxyguard Il (Kuraray Noritake Dental Inc., Osaka, Japan) und
fur die Gruppen VE und RXU wurde Liquid Strip (lvoclar Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein) verwendet. Das Glyceringel wurde erst um den Rand des
Plexiglastubus aufgetragen, nachdem Uberschissiges Befestigungskomposit mit
einem Schaumstoffpellet entfernt wurde. Bei den drei dualpolymerisierenden
adhasiven Befestigungskompositen wurde nach Auftragen des Glyceringels die
Polymerisation mit der Polymerisationslampe Radii-cal von zwei gegenuberliegenden
Seiten mit jeweils 20 Sekunden gestartet. Das Glyceringel wurde bei allen Proben

vor der Lagerung im Wasserbad mit einem Wasser-Luft-Gemisch grindlich entfernt.
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Tabelle 3: Sonstige verwendete Materialien (Lot-Nr.), Hersteller und Inhaltsstoffe.

Material (Lot-Nr.) Hersteller Inhaltsstoffe

Liquid Strip Ivoclar Vivadent AG, Glycerin

(R08837) Schaan, Liechtenstein

Oxyguard Kuraray Noritake Dental Glycerin, Polyethyleglycol,
(98036) Inc., Osaka, Japan Katalysatoren,

Beschleuniger, Farbstoffe

Clearfil Core New Bond

(Katalysator: 930029)

Kuraray Noritake Dental
Inc., Osaka, Japan

Bis-GMA, TEGDMA,
Silanisierte Glasfaser,
Kolloidale Kieselerde,
Katalysatoren, Usw.

Clearfil Core New Bond
(Universal: 990034)

Kuraray Noritake Dental
Inc., Osaka, Japan

Bis-GMA, TEGDMA,
Silanisierte Kieselerde-
fuller, Kolloidale
Kieselerde,
Beschleuniger, Pigmente

Luxatemp Star

(719487)

DMG Chemisch-
Pharmazeutische Fabrik
GmbH, Hamburg,
Deutschland

silanisiertes Glaspulver,
ethoxyliertes Bis-GMA,
Urethanacrylat-Oligomere,
ungesattige
Polyesterharze,
alipathisches
Urethanmethacrylat,
Aerosile, TEGDMA,
HEMA, Additive, Pigmente

Bis-GMA: Bisphenol-A-Diglycidylmethacrylat; HEMA: 2-Hydroxyethylmethacrylat;
TEGDMA: Triethylen-glycol-dimethacrylat
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2.2 Methode

In diesem Abschnitt erfolgt die Darstellung der Versuchsdurchfihrung. Das

Projektdesign wird hier schematisch dargestellt (Abb. 2) und im Folgenden erlautert.

2.2.1 Schematische Darstellung Projektdesign

H.O
37°C

Polymerisation fiir 3

Tage Untersuchung der

( \ Verbundfestigkeit

H.O H.O H.O
37°C +— 5°C 55°C |:> : ,

Konditionierung Verklebung

Kiinstliche Alterung der Probekdrper

Statistische und
mikroskopische
Auswertung

|:| Dentinprobekérper

! Plexiglastubus

3d: 3 Tage-Serie

Abbildung 2: Schematische Darstellung des Versuchsablaufs.

2.3 Vorbereitung der Dentinproben

2.3.1 Dentinproben

Fur die Untersuchung wurden 64 kariesfreie Weisheitszahne verwendet, die von
einem Mund-, Kiefer- und Gesichtschirurgen extrahiert wurden. Die Z&hne wurden
von Patienten nach schriftlicher Einwilligung zur Verwendung fur Studienzwecke
gespendet. Bei der Auswahl der Molaren wurde darauf geachtet, dass der Zahn
vollstandig entwickelt war und keine &auf3erlichen Beschadigungen aufwies. Direkt
nach der Extraktion wurden die Molaren in einer 0,1%igen Thymolldsung bei 4 °C

gelagert. Die extrahierten Zahne wurden innerhalb von 2 Wochen nach der
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Extraktion verarbeitet. Die Z&dhne wurden von parodontalen Resten befreit und
danach parallele Dentinscheiben mittels einer diamantierten Scheibe/Sage unter
Wasserkihlung hergestellt (Isomet, Buehler, Lake Bluff, IL, USA). Als
Entnahmebereich fir die Dentinscheiben dienten dabei die approximalen Flachen
der Zahne. Die Dicke der Dentinscheiben betrug hierbei 3,5-4,0 mm. Um eine stets
gleichbleibende Schichtstarke und einen rechten Winkel zum spateren Tubus zu
erreichen, wurden die Proben in einem Messingring (AuRendurchmesser 15 mm,
Hohe 4 mm) mittels Luxatemp Star (DMG Chemisch-Pharmazeutische Fabrik GmbH,
Hamburg, D) eingebettet (Abb. 3). Die Dentinproben wurden dann mit 600 grit SiC-
Schleifpapier nasspoliert, um die natlrliche Schmierschicht nach einer klinischen
Praparation zu simulieren. Fur die Versuche wurde ausschlie3lich oberflachliches
Dentin verwendet. Die Dentinproben wurden mit einem olfreien Wasserluftgemisch
einer dentalen Einheit abgespruht und bei 4 °C fir einen Tag in destilliertem Wasser

gelagert.

Die 64 Proben wurden zuféllig in 4 Gruppen mit je 16 Proben aufgeteilt. Die 16
Proben einer Gruppe wurden dann zufallig in zwei Untergruppen aufgeteilt (zu jeweils
8 Proben). Wahrend des gesamten Versuchsablaufs wurden die Dentinproben stets

in destilliertem Wasser gelagert.

Abbildung 3: Messingring mit in Luxatemp Star eingebettetem Probekdorper.

16



2.3.2 Vorbereitung der Dentinproben und Konditionierung

Nachdem alle so hergestellten Dentinproben fur einen Tag in destilliertem Wasser
gelagert worden waren, wurden sie nach der Entnahme aus dem Wasserbad mit
Bimsbrei und einem Ziegenhaarbirstchen mittels Handstiick 10 Sekunden gereinigt
und mit einem Wasserluftgemisch einer dentalen Einheit abgespriht. Die Proben
wurden danach in ein neues Gefald mit destilliertem Wasser bis zur anschlieBenden
Verklebung gelagert. Jeweils zwei Dentinproben wurden aus einem Gefald mit
destilliertem Wasser entnommen, nass belassen und im weiteren Verlauf gleichzeitig
konditioniert. Bis zu diesem Schritt wurden alle Dentinproben gleichbehandelt. Fur
nachfolgende Konditionierung wurde darauf geachtet, dass immer neue
Applikatorblrsten und Plastikschalen benutzt wurden (Abb. 4). Die verwendeten
Primer/Adhéasive und deren Inhaltsstoffe sind in Tabelle 2 gelistet (sonstige

Materialien siehe Tab. 3).

Abbildung 4: Konditionierung eines Dentinprobekorpers mit Primer/Adhésiv.

2.3.3 Panavia 21/ ED Primer

Je ein Tropfen Primer A und B wurden in eine Plastikschale gegeben und 5
Sekunden mittels Applikatorbirste vermischt. Dabei wurde darauf geachtet, dass
sich keine Lufteinschlisse beim Dosieren der Tropfen bildeten, um das
Mischungsverhaltnis nicht zu verandern. Die Dentinproben wurden mit 6l- und
wasserfreier Luft vorsichtig getrocknet. Der Primer wurde grof3zugig auf die zu

verklebende Flache beider Proben aufgebracht und wirkte 60 Sekunden lang ein.
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Dabei wurde stets neuer Primer nachgegeben und der Flissigkeitsfilm in Bewegung
gehalten. Nach Ablauf der Zeit wurde der Primer vorsichtig mit 6l- und wasserfreier

Luft verblasen.

2.3.4 Panavia V5 / Tooth Primer

Ein Tropfen Tooth Primer wurde in eine Plastikschale gegeben, daraufhin wurden
beide Dentinproben mit 6l- und wasserfreier Luft vorsichtig getrocknet. Der Tooth
Primer wurde mittels Applikatorblrste auf beide Proben aufgetragen und wirkte
jeweils 20 Sekunden ein. Nach Ablauf der Zeit wurde der Tooth Primer vorsichtig mit

ol- und wasserfreier Luft verblasen.

2.3.5 Variolink Esthetic / Adhese Universal

Beide Dentinproben wurden mit 6l- und wasserfreier Luft vorsichtig getrocknet.
Adhese Universal wurde durch dreimaliges Klicken auf den VivaPen mit
Applikatorblrste fur 20 Sekunden einmassiert, bis die gesamte Dentinoberflache
benetzt war. Adhese Universal wurde daraufhin mit 6l -und wasserfreier Luft
verblasen bis ein glanzender, unbeweglicher Film entstanden war. Im Anschluss
erfolgte eine Polymerisation fir 20 Sekunden mit der LED-Polymerisationslampe
Radii-Cal.

2.3.6 RelyX Ultimate / Scotchbond Universal

Ein Tropfen Scotchbond Universal wurde in eine Plastikschale gegeben, daraufhin
wurden beide Dentinproben mit 6l- und wasserfreier Luft vorsichtig getrocknet.
Scotchbond Universal wurde mittels Applikatorbirste aufgetragen und wirkte 20
Sekunden ein. Danach wurde Scotchbond Universal verblasen bis die Oberflache
matt glanzte. Im Anschluss daran wurden beide Proben 20 Sekunden mittels LED-

Polymerisationslampe Radii-Cal polymerisiert.

2.3.7 Verklebung

Es erfolgten vier Verklebungen entsprechend den einzelnen Testgruppen. Dabei
wurden die Proben einer Testgruppe paarweise hintereinander verklebt. Dies
geschah bei einer konstanten Raumtemperatur von 21 °C. Der Anwender trug

Handschuhe, Kittel, Mundschutz und eine Lupenbirille.
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2.3.8 Klebevorrichtung

Um eine Verklebung der Plexiglastuben in axialer Richtung zu gewéhrleisten, wurde
eine spezielle Apparatur benutzt (Abb. 5). Diese Klebevorrichtung besald eine
Aufnahme fir die Plexiglastuben, die mit einer Stellschraube an der
Schlittenunterseite befestigt wurde. Der Schlitten war mit einem Gewicht von 750 g
versehen. Die Klebevorrichtung besal3 eine definierte Anpresskraft von 7,5 N [27].
Mittels zweier parallel zueinander ausgerichteter Fuhrungszylinder konnte die
Aufnahmevorrichtung samt eingespanntem Plexiglastubus auf den Probekérper
abgesenkt werden. Der Dentinprobekorper lag mit der konditionierten Seite zum
Schlitten weisend auf einer Silikonauflage, um ein senkrechtes Verkleben zu

ermdglichen und eventuelle Unebenheiten auszugleichen.

Abbildung 5: Die verwendete Klebevorrichtung ohne Plexiglastubus und Dentinprobekdrper.

2.3.9 Beflllen der Plexiglastuben

Zwei Plexiglastuben wurden mit Clearfil Core New Bond befillt. Im Verhaltnis 1:1
wurden Basis- und Katalysatorpaste mit einem Kunststoffanmischspatel auf einem
beschichteten Anmischblock fir 20 Sekunden handisch homogen vermischt (Abb. 6).
Beide Tuben wurden innerhalb von 2 Minuten hintereinander befillt. Durch
wiederholtes Absetzen des Tubus mit angeschrégter Seite wurde das Komposit in
den Tubushohlraum gedriickt (Abb. 7). Uberschiisse wurden dabei von der zu

verklebenden Seite sorgféltig entfernt und plan gestrichen. Beide mit Komposit
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gefullten Tuben wurden danach in die Klebevorrichtung eingelegt und die
Spannschraube mit Fingerdruck angezogen (Abb. 8). 7 Minuten nach Beginn des
Anmischvorgangs wurden die Tuben mit den konditionierten Dentinprobekérpern

verklebt.

“—

Abbildung 6: Anmischvorgang von Clearfil Abbildung 7: Befillung des Plexiglastubus.
Core New Bond.

Abbildung 8: Einsetzen des mit Clearfil Core New Bond befillten Plexiglastubus in die
Klebevorrichtung.
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2.4 Verklebung

Nachdem das in die Plexiglastuben geflillte Komposit fir 7 Minuten polymerisieren
konnte, wurden die Dentinprobekérper nach erfolgter Konditionierung mit einem
gefullten Plexiglastubus mittels des jeweiligen systemspezifischen
Befestigungskomposits verklebt. Wurde eine Mischkanile verwendet, so wurde das
anfangliche Gemisch verworfen, um eine korrekte Vermengung von Basis- und
Katalysatorpaste zu gewahrleisten. Das Befestigungskomposit wurde dann im
Uberschuss auf den gefiillten Plexiglastubus aufgetragen und langsam auf den
jeweiligen Probekorper abgesenkt (Abb. 9). Am Tubusrand austretende Uberschiisse
von Befestigungskomposit wurden grindlich innerhalb von einer Minute mit einem
Schaumstoffpellet entfernt (Abb. 10). Auf die Klebefuge wurde gruppenspezifisch
Oxyguard Il (P21 und PV5) bzw. Liquid Strip (RXU und VE) aufgetragen (Abb. 11).
Die dualpolymerisierenden Befestigungskomposite wurden mit der LED-
Polymerisationslampe Radii-Cal von zwei gegenuberliegenden Seiten fur jeweils 20
Sekunden belichtet (Abb. 12). Beide Verklebevorrichtungen wurden dann mit den
Proben zusammen fiir 10 Minuten in einen Warmeschrank mit 37 °C gestellt. Danach
wurden die Proben aus dem Warmeschrank entfernt und mit einem Wasser-Luft-
Gemisch das vorher aufgetragene Oxyguard Il bzw. Liquid Strip entfernt.

Anschliel3end erfolgte die Lagerung in einem 37 °C Wasserbad.

Abbildung 9: Auftragen von Befestigungs- Abbildung 10: Entfernung von Uberschiissen.
komposit.
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Abbildung 11: Auftragen von Glyceringel Abbildung 12: Belichtung mit
(hier Oxyguard I1). Polymerisationslampe.

2.4.1 Verklebung mit Panavia 21

Basis- und Katalysatorpaste von Panavia 21 wurden mit dem Dispenser im
Anmischverhaltnis von 1:1 auf einen beschichteten Anmischblock aufgetragen. Mit
einem Kunststoffspatel wurden beide Pasten 30 Sekunden breitflachig miteinander
vermischt. Die fertig angemischte Paste wurde auf beide befillten Tuben im
Uberschuss aufgetragen. Die Tuben wurden dann mit der Aufnahmevorrichtung auf
die beiden konditionierten  Dentinprobekorper  abgesenkt. Mit  einem
Schaumstoffpellet wurden am Tubusrand austretende Uberschiisse des
Befestigungskomposits an der Klebefuge innerhalb einer Minute vorsichtig entfernt.

Auf die Klebefugen wurde danach unmittelbar Oxyguard Il aufgebracht.

2.4.2 Verklebung mit Panavia V5

Basis- und Katalysatorpaste von Panavia V5 wurde durch Vermengung durch eine
Mischkaniile auf beide befiillten Tuben blasenfrei im Uberschuss aufgebracht. Die
eingespannten Tuben wurden dann auf die beiden Dentinprobekorper abgesenkt. Mit
einem Schaumstoffpellet wurden am Tubusrand austretende Uberschiisse des
Befestigungskomposits an der Klebefuge innerhalb einer Minute vorsichtig entfernt.
Auf die Klebefugen wurde unmittelbar danach Oxyguard Il aufgebracht. Direkt im
Anschluss erfolgte die Polymerisation mit der Polymerisationslampe Radii-cal mit
einer Leistung von 1.200 mW/cmz2 von zwei gegenuberliegenden Seiten fur jeweils 20
Sekunden.
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2.4.3 Verklebung mit Variolink Esthetic

Basis- und Katalysatorpaste von Variolink Esthetic wurde durch Vermengung mit
einer Mischkanile auf beide befillten Tuben blasenfrei und im Uberschuss
aufgebracht. Die eingespannten Tuben wurden dann auf die beiden
Dentinprobekorper abgesenkt. Mit einem Schaumstoffpellet wurden am Tubusrand
austretende Uberschiisse des Befestigungskomposits an der Klebefuge innerhalb
einer Minute vorsichtig entfernt. Auf die Klebefugen wurde unmittelbar danach Liquid
Strip aufgebracht. Direkt im Anschluss erfolgte die Polymerisation mit der
Polymerisationslampe Radii-cal mit einer Leistung von 1.200 mW/cm2 von zwei

gegenuberliegenden Seiten fur jeweils 20 Sekunden.

2.4.4 Verklebung mit RelyX Ultimate

Basis- und Katalysatorpaste von RelyX Ultimate wurde auf beide befillten Tuben
blasenfrei im Uberschuss aufgetragen. Die eingespannten Tuben wurden dann auf
die beiden Dentinprobekorper abgesenkt. Mit einem Schaumstoffpellet wurden am
Tubusrand austretende Uberschiisse des Befestigungskomposits an der Klebefuge
innerhalb einer Minute vorsichtig entfernt. Auf die Klebefugen wurde danach
unmittelbar Liquid Strip aufgetragen. Direkt im Anschluss erfolgte die Polymerisation
mit der Polymerisationslampe Radii-cal mit einer Leistung von 1.200 mW/cm2 von

zwei gegenuberliegenden Seiten fur jeweils 20 Sekunden.

2.5 Temperaturwechselbelastung

Die Temperaturwechselbelastung zur kinstlichen Alterung wurde mit einem
Thermocycler (THE-1100, SD Mechatronik GmbH, Feldkirchen-Westerham, D)
durchgefiihrt. Der Aufbau bestand im Wesentlichem aus zwei mit entionisiertem
Wasser gefillten Behaltern unterschiedlicher Temperatur. In diese Behélter konnte
ein Schwenkarm mit einem Korb am Ende eintauchen. Der Korb war mit den
Probekdrper bestiickt. Ein Behalter war mit 5 °C kaltem Wasser versehen, wéhrend
der andere mit 55 °C warmen Wasser gefillt war, die Temperatur wurde durch ein
Laborthermostat aufrechterhalten (vgl. Abb. 2). Die Proben der 150-Tages-Gruppe
wurden in regelmafiigen Abstanden 5 x 7.500 Thermozyklen (insgesamt 37.500
Thermozyklen) unterzogen. Ein Zyklus bestand aus zwei

Temperaturwechselbelastungen. Daraus ergab sich die Summe von insgesamt
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75.000 Temperaturwechselbelastungen in 150 Tagen. Die Verweildauer in jedem
Bad betrug 30 Sekunden. Die Transferzeit zwischen beiden Badern betrug hierbei 6
Sekunden. Die Gruppen wurden dabei zu jeweils 8 Proben in einem mit Lochern
versehenen Kasten gelagert, in den das Wasser der Bader ein- und ausflie3en
konnte.

2.6 Prufung der Verbundfestigkeit

Um die Verklebung zu lésen und die Verbundfestigkeit des Klebeverbundes zu
bestimmen, erfolgte nach entsprechender Lagerbedingung der Zugtest in axialer
Richtung nach DIN 53288 (LOsen der Klebung mittels Zugkraft axial senkrecht zur
verklebten Flache). Dabei wurde der verklebte Probekdrper in eine spezielle
Abzugsvorrichtung einer Universalprifmaschine (Zwick Z 010-TN2A, ZwickRoell,
Ulm, D, Abb. 13 und 14) eingespannt. Die Abzugsvorrichtung ermdglichte einen
Abzug orthogonal zur Klebeflache. Eine Kette diente hierbei als Aufh&dngung, um
drehmomentfrei und ohne Torsionsgefahr des Probekorpers den Abzug zu
gewahrleisten. Bei einer Zuggeschwindigkeit von 2 mm/min erfolgte die Belastung bis
zum Versagen der Verklebung [29]. Die ermittelten Maximalwerte wurden in MPa
(MPa = N/mm?) mit einem Computerprogramm (testXpert I, ZwickRoell, Ulm, D)
erfasst.

Abbildung 13: Detaildarstellung der Abzugsvorrichtung.
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Abbildung 14: Universalprifmaschine Zwick Z 010-TN2A mit eingespanntem Probekdrper.
2.7 Statistische Auswertung

Die statistische Auswertung erfolgte in Zusammenarbeit mit Herrn Dr. Wille in der
Abteilung fur Prothetik, Propadeutik und Werkstoffkunde der Christian-Albrechts-
Universitat zu Kiel mit der Software SPSS Statistics (IBM, Armonk, NY, USA).
Mittelwerte, Standardabweichungen und Medianwerte der Versuchsgruppen wurden
statistisch deskriptiv errechnet (Tab. 4). Die Normalverteilung der Ergebnisse wurde
mit einem Shapiro-Wilk-Test bestimmt. Um mogliche signifikante Unterschiede
zwischen den einzelnen Gruppen festzustellen, wurde der Kruskal-Wallis-Test
durchgefuihrt. Bei einzelnen Gruppen lag keine Normalverteilung vor, sodass
paarweise Vergleiche mittels Mann-Whitney-U-Test (a=0,05) und einer Bonferroni-
Holm-Korrektur fur multiple Tests durchgefihrt wurden. Die deskriptive Darstellung
der Verbundfestigkeit erfolgte durch Boxplots. Der Medianwert markiert dabei die
50%-Grenze der gemessenen Werte, die Unterteilung der Box erfolgt dadurch in
zwei Halften. Die Versuchsgruppen unterscheiden sich durch zwei Faktoren, die
verwendeten Adhasivsysteme (vier Kategorien) sowie der Lagerungsbedingungen
bis zum Zugversuch (zwei Kategorien).
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2.8 Lichtmikroskopische Bruchflachenanalyse

Der Bruchmodus jedes Probekérpers wurde unter einem Stereomikroskop (Wild
Makroskop M 420, Heerbrugg, D) mit 25-facher Vergrdl3erung untersucht und
prozentuale Mittelwerte zur Gesamtklebeflache bestimmt. Die Auswertung erfolgte
hierbei durch ein Fadenkreuz innerhalb des Mikroskops, durch das visuell die
Bruchflache analysiert wurde. Es wurden drei Bruchmodi unterschieden: Ein
adhasives Versagen lag vor, wenn sich der Kleber von der Dentinprobe geldst hatte.
Kleber- oder Kompositreste auf dem Probekdrper wurden einem kohasiven Versagen
zugeordnet. Separat wurde ein dritter Bruchmodus festgelegt, wenn es zu einem
kohéasiven Versagen innerhalb des Dentins kam. Die Ergebnisse wurden gemittelt

und in einem Saulendiagramm zusammengefasst (Abb.16).

2.9 Rasterelektronenmikroskopische Bruchflachenanalyse

Um ein genaueres Bild der Bruchflachen zu erhalten, wurden jeweils zwei
Probekorper aus jeder Testgruppe mit einem Rasterelektronenmikroskop (XL 30 CP,
Philips, Kassel, D) begutachtet. Die ausgewahlten Proben wurden mit einem Sputter
Coater (Leica EM QSG 100, Leica Microsystems GmbH, Wetzlar, D) mit einer
Schicht von 15 nm aus Gold leitfahig gemacht. Bei einer Beschleunigungsspannung
von 10-15 kV erfolgte eine Bildgebung mit 65-, 125-, 250-, 500- und 1000-facher

Vergrol3erung.
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3. Ergebnisse

3.1 Verbundfestigkeit des adhasiven Verbundes

Die Verbundfestigkeiten der Testgruppen sind in Tabelle 4 beschrieben und werden
in Abbildung 15 mittels Boxplotdarstellung visualisiert. Nach 3 Tagen betrug der
Median 18,8 bis 29,1 MPa. Nach der 150 Tagen betrug der Median zwischen 14,7

und 25,6 MPa. Im gesamten Zeitraum fielen keine Proben spontan auseinander.

Tabelle 4: Mittelwerte, Standardabweichungen (SD) und Mediane der Zugfestigkeit der
einzelnen adhasiven Befestigungssysteme zu Dentin in MPa. Statistisch unterschiedliche
Medianwerte (p<0,05) werden durch unterschiedliche hochgestellte GroRRbuchstaben
innerhalb der Spalte angegeben (gleiche Art der Lagerungsbedingungen). Gleiche
tiefgestellte Kleinbuchstaben zeigen keinen statistisch signifikanten Unterschied innerhalb
der Zeile an (gleiches Adhasivsystem).

Gruppe | Befestigungs- | Primer/ 3 Tage 150 Tage
komposit Adhasiv
Median | Mean | Median Mean +

+ SD SD
P21 Panavia 21 ED Primer 18,8Ba | 19,2 14,7 B, 15,4
12,7 +2,5
PV5 Panavia V5 Tooth 26,5% | 27,6 23,8 Aa 25,7
Primer 15,0 4,2
VE Variolink Adhese 27,6 % | 28,1 24,3 Aq 23,7
Esthetic Universal 3,5 2,5
RXU RelyX Ultimate | Scotchbond | 29,1 4. | 28,9 25,6 %a 25,5
Universal +3,5 2,7
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Abbildung 15: Boxplotdarstellung der Verbundfestigkeitswerte der vier Adhasivsysteme der
3- und der 150-Tages-Serien. Der Median ist als schwarze Linie innerhalb der Box
dargestellt und trennt das obere vom unteren Quartil. Das Minimum und Maximum der
Messwerte sind als Whisker dargestellt. Es gibt keine AusreiRer. Die unsymmetrische
Verteilung mancher Boxplots deutet bereits auf eine nicht normale Verteilung der Messwerte
hin.

3.2 Statistische Auswertung

Aus dem Studiendesign ergaben sich zwei unterschiedliche Parameter. Die
verwendeten Adhasivsysteme (4) und die Lagerungsbedingung (2). In Bezug auf die
Normalverteilung ergab der Shapiro-Wilk-Test, dass die Daten mehrerer Gruppen
nicht normal verteilt waren. Daher wurden die Daten mit dem non-parametrischen
Kruskal-Wallis-Test statistisch ausgewertet, um mdogliche signifikante Unterschiede
zwischen den einzelnen Gruppen festzustellen. Da in den Gruppen keine
Normalverteilung vorlag, erfolgten paarweise Vergleiche mittels Mann-Whitney-U-
Test (a=0,05) und einer Bonferroni-Holm-Korrektur fur multiples Testen.

Die Ergebnisse der Zugfestigkeit aller Gruppen und ihre statistische Analyse sind in
Tabelle 4 dargestellt. Die dualpolymerisierenden adh&siven Befestigungssysteme
zeigten eine statistisch signifikant hohere Verbundfestigkeiten als die der
Kontrollgruppe mit dem autopolymerisierenden adhéasiven Befestigungssystem

(p<0,05). Die kunstliche Alterung mit Temperaturwechselbelastungen hatte keinen
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statistisch  signifikanten Einfluss auf die Zugfestigkeit der vier getesteten

Befestigungskomposite (p>0,05).

3.3 Bruchflachenanalyse

3.3.1 Lichtmikroskopische Auswertung

Die lichtmikroskopische Auswertung der Bruchflachen und den entsprechend
zugeordneten Bruchmodi ist in Abbildung 16 dargestellt. Der Bruchmodus war fir das
autopolymerisierende Befestigungssystem hauptsachlich adhésiv, wahrend er fir die
dualpolymerisierenden Befestigungssysteme hauptsachlich kohasiv war. Aul3erdem
konnte dem autopolymerisierenden Befestigungssystem kein kohésiver Bruchmodus
im Dentin zugeordnet werden. Die anderen Gruppen zeigten eine begrenzte Anzahl
von koh&sivem Versagen innerhalb des Dentins.

100% 0 0 -
SRR R
80% i
70% i
60% i
a 50% i i
1

40%
72 7

30% 50 63
20% 39 43
10% 20 18

0%

> O > > > O > O
> Q » Q %) Q o) Q
] & ] ng & @9 S

kohdsiv M adhasiv M kohdsivim Dentin

Abbildung 16: Grafische Darstellung der Verteilung des Bruchmodus der Testgruppen nach 3
und 150 Tagen (d) der Klebeflache in Prozent.
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3.3.2 Rasterelektronenmikroskopische Auswertung

Ausgewahlte Aufnahmen der rasterelektronenmikroskopischen Auswertung sind in
den Abbildungen 17 und 18 dargestellt. Eine Analyse reprasentativer Proben ergab

teilweise Abweichungen von der lichtmikroskopischen Auswertung. Dabei fielen vor

allem Reste des Befestigungskomposits auf.

S Magn |——— 100um
e ¢ 2500x

Abbildung 17: Eine rasterelektronenmikrokopische Aufnahme einer beispielhaften Probe P21
nach 150 Tagen mit geringer VergroRerung (500x) und hoher VergroRerung (1000x) zeigt
Rillen durch das Schmirgelpapier und freigelegte Dentintubuli, was auf ein adhasives
Versagen hindeutet.

Magn }‘—| 50 um
¥ 1000x

. “Magn |——— 100 um
500x

Abbildung 18: Eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme einer beispielhaften Probe
RXU nach 150 Tagen mit geringer VergroRerung (500x) und hoher VergrofRerung (1000x)
zeigt Reste des adhasiven Befestigungskomposits, es sind keine Dentintubuli erkennbar.
Dies deutet auf ein kohasives Versagen im adhasiven Befestigungssystem hin.
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4. Diskussion

4.1 Diskussion der Methodik

4.1.1 Vorbereitende Malihahmen der Dentinproben

Alle Dentinproben fur diese Studie waren humanen Ursprungs und entstammten
kariesfreien Weisheitszéhnen. Die Zahne wurden direkt nach der Extraktion in einem
mit 0,1%-iger Thymolldsung gefullten, geschlossenem Gefal3 in einem Kihlschrank
bei circa 4 °C gelagert [22, 52, 60]. Dabei verhinderte die Thymollésung eine
Dehydration der Zahnsubstanzen sowie eine potenzielle Keimvermehrung. Alle
extrahierten Zahne wurden innerhalb von zwei Wochen verarbeitet und verklebt, um
maogliche Streuungen der Verbundwerte durch Lagerungsunterschiede nach
Extraktion zu vermeiden. Eine Beeintrachtigung der Zugfestigkeit des
Klebeverbundes durch Thymollagerung war nicht zu erwarten. In einer Studie konnte
nachgewiesen werden, dass weder die Lagerung in einer Thymolldsung, noch in
destilliertem Wasser Auswirkungen auf den Klebeverbund zu Dentin haben [52].
Zudem wurden die Dentinproben vor der Verklebung fir einen Tag in destilliertem

Wasser gelagert, um die Kontamination mit Thymol zu entfernen.

Um Streuungen der Verbundwerte durch unterschiedliche Entnahmestellen zu
verhindern, wurden die spateren Klebeflachen immer aus dem Bereich approximaler
Flachen entnommen. Es wurde dabei stets oberflachliches Dentin verwendet, da die
unterschiedliche Praparation der Dentintiefe oder unterschiedliche Entnahmestellen
die Verbundfestigkeit beeinflussen kénnen [16, 44, 81, 84].

Durch die Schnittfihrung mit beschriebener Séage (siehe 2.3.1 Dentinproben )konnte
eine plane Oberflache geschaffen werden, um auftretende
Polymerisationsspannungen zu verhindern [15].

In den Vorversuchen hatte sich gezeigt, dass die Verklebung moglicherweise durch
die Schichtstarke der Dentinproben beeinflusst wird. Eine zu dinne Schichtstarke
(1,5-2 mm) erwies sich als negativ fir den Klebeverbund wahrend des Abzugs. Es
kénnte sein, dass hohe Krafte eine Verformung der Dentinproben ausgelost haben
und so Stress an der Grenzflache zwischen Adhéasivsystem und Dentin verursacht

haben. Deshalb wurde die Schichtstarke der Probekdrper verdoppelt (3,5-4,0 mm).
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Durch die einheitlich gréRere Schichtstarke konnten die beobachteten starken
Streuungen in den Vorversuchen in den Hauptversuchen verringert werden.

Die Dentinproben wurden zudem in einem Messingring mit einer Hohe von 4 mm,
einem Aul3endurchmesser von 15,0 mm und eine Starke von 1,3 mm eingebettet.
Durch den Ring sollten die Proben wéahrend der Verklebung senkrecht zum Tubus
ausgerichtet werden und beim Abzug zusatzlich stabilisiert werden. Dazu wurden die
Proben mittels Luxatemp Star eingebettet. Eine einheitliche Schichtstarke und
Parallelitat der Oberflachen konnten dadurch sichergestellt werden. Dennoch
vorhandene Unebenheiten wurden durch das Silikonpad der Klebevorrichtung
ausgeglichen [27]. Es ist jedoch nicht ganzlich auszuschlieR3en, dass Schwankungen
durch die Qualitat der Probekorper trotz einer sorgfaltigen standardisierten
Vorbereitung der Dentinproben zu Streuungen der Messdaten gefuhrt haben

konnten.

4.1.2 Auswahl der Methodik, Verklebung und Belastung

Um den Verbund adhasiver Systeme zu diversen Materialien zu untersuchen, gibt es
unterschiedliche Methoden [9]. Diese sind im Wesentlichen der Scherversuch, der
axiale Zugtest und im Mikrozugtest. Die Zugfestigkeit kann am besten im axialen
Zugtest bestimmt werden, da mittels Scherversuch hauptsachlich die kohé&sive
Eigenfestigkeit des Befestigungskomposits gemessen wird [12, 37]. Der Mikrozugtest
unterscheidet sich vom konventionellen Zugtest dadurch, dass aus einem oder auch
mehreren Dentinprobekdrpern eine bestimmte Anzahl kleinerer 0,25-1,0 mm2 grol3er
Stucke heraus geschnitten werden [9, 46]. Somit flieBen in die Auswertung lediglich
die Messergebnisse eines oder weniger Probekoper ein. Bei der Prifung des
Klebeverbundes im konventionellen Zugtest wird fir jede Verklebung ein eigener
individueller Probekérper benutzt, sogenannte unabhéngige Stichproben. Nachteilig
ist jedoch die schlechte Vergleichbarkeit mit anderen Studien, da hierbei die
Probengrof3e oder der Durchmesser der Klebeflache unterschiedlich ausfallen
konnen. In dieser Studie wurde fir die Uberprifung des Klebeverbundes der
konventionelle axiale Zugtest verwendet, da er als geeignete Methode etabliert ist,
um den Verbund adhasiver Befestigungssysteme zu testen [3, 27].

Ein wahrend der Verklebung stetig gleichbleibender Anpressdruck ist von hoher
Bedeutung [80]. Ein wechselnder Anpressdruck kann die Filmdicke des adhéasiven

Befestigungskomposits verandern und damit zu Schwankungen der Messergebnisse
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fuhren [80]. Durch die speziell angefertigte Verklebeapparatur konnte ein stets
gleicher Anpressdruck von 750 g gewahrleistet werden.

Eine mdogliche Fehlerquelle bei der Konditionierung der Dentinproben mit den
systemspezifischen Primern/Adhésiven kdnnte die Trocknung durch einen Luftstrom
gewesen sein. Eine Ubertrocknung vor dem Auftragen des Primers/Adhasivs konnte
zum Kollabieren der Kollagenfasern fuhren [47]. Ebenso kodnnte sich ein
vermindertes verblasen negativ auswirken, wodurch eine zu feuchte Oberflache hatte
entstehen konnen [66]. Selbstatzende Adhasivsysteme sind jedoch gegenuber
erhohter Trocknung oder Feuchtigkeit weniger sensitiv, solange diese korrekt
appliziert werden [31, 50]. Diese Fehlerquellen sind vom Anwender abhéngig. Um
diese Fehlerquellen so gering wie moglich zu halten, wurden mehrere Vorkehrungen
getroffen. Der standardisierte und in einem kontrollierten Laborumfeld durchgefiihrte
Versuch schaffte gute Rahmenbedingungen fur ein wiederholbares Verfahren. Alle
MalRnahmen wurden nach einem festen Zeitplan und unter sekundengenauer
zeitlicher Erfassung aller Verarbeitungsschritte durchgefthrt.

Eine eventuelle Kontamination unter klinischen Bedingungen am Patienten mit
Speichel oder Blut, die den Haftverbund negativ beeinflusst hatten [57], konnte im
Labor ausgeschlossen werden. Der Anwender trug zudem eine Lupenbrille, um
ideale Sichtverhaltnisse zu gewahrleisten. Vor jeder definitiven Verklebung wurden
Probeverklebungen in Vorversuchen durchgefuhrt. Der Behandler konnte sich
dadurch mit dem Vorgehen eines jeden adhasiven Befestigungssystems vertraut
machen und es konnte ein einheitlicher Ablauf fir jede Gruppe eingelbt werden.
Dennoch kénnen mogliche Streuungen der Messergebnisse durch Fehler des
Anwenders nicht ganzlich ausgeschlossen werden.

Um die Dentintubuli und das darin vorhandene Kollagen mit den Monomeren zu
infiltrieren, muss eine systemspezifische Einwirkzeit bertcksichtigt werden. Wird eine
korrekte Infiltration gewahrleistet, bewirkt dies die Bildung einer stabilen
Hybridschicht [25, 42, 49]. Die Einwirkzeit der Primer/Adhasive der
dualpolymerisierenden Adhasivsysteme wird von den Herstellern mit 20 Sekunden
angegeben. Der Hersteller des autopolymerisierenden Adhéasivsystems empfiehilt,
den Primer fir 60 Sekunden einwirken zu lassen. Fehler bei den Einwirkzeiten
konnten ausgeschlossen werden, da mittels einer Stoppuhr stets die Einwirkzeiten

gemessen wurden und dadurch eine Unter- oder Uberschreitung vermieden wurde.
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Eine potenzielle Fehlerquelle kdnnte auch im Anmischvorgang des Primers des
autopolymerisierenden  Adhéasivsystems liegen. Die Primer/Adhésive der
dualpolymerisierenden Adhasivsysteme missen nicht mehr miteinander vermischt
werden, da sie in einer Flasche (single-bottle adhesives) geliefert werden. Der Primer
des autopolymerisierenden Adhéasivsystems wird durch die Vermischung durch
jeweils einen Tropfen aus Flasche A und B aktiviert. Da bei der Vermischung genau
darauf geachtet wurde, dass das Mischungsverhaltnis eingehalten wurde, sind
Streuungen in den Ergebnissen eher unwahrscheinlich, aber nicht ganzlich
auszuschliel3en.

Klinisch sind Restaurationen stets den lokalen Bedingungen der Mundhdhle
ausgesetzt. Zum einen Speichel und zum anderen Temperaturunterschiede wahrend
der Nahrungsaufnahme [39]. In einer Laborstudie lassen sich diese Bedingungen mit
Temperaturwechselbelastungen  simulieren und  die  Bestandigkeit des
Klebeverbundes Uberprifen [28]. Der Temperaturbereich der Bader entsprach dabei
5 °C und 55 °C bei einer Verweildauer von jeweils 30 Sekunden. Dieser
Versuchsaufbau ist vergleichbar mit dem anderer Studien [17, 23, 26, 48, 79].

Die Temperaturwechselbelastung ist dabei eine gangige Methode, um in einer
Laborstudie thermalen Stress an der Klebefuge zu simulieren [28, 56, 78]. Die
Verweildauer der Probekorper im Wasser mit abwechselnder
Temperaturwechselbelastung wurde in dieser experimentellen Studie auf 150 Tage
festgelegt. In einer Laborstudie simulieren l&ngere Lagerungszeiten in Wasser
ebenfalls Bedingungen der Mundhdhle und kdénnen durch Wasserabsorption den
Klebeverbund schwachen [28].

Fur einen erfolgreichen adhésiven Verbund ist die Bestandigkeit gegenuber
Hydrolyse und Temperaturunterschieden Uber die Zeit von grol3er Wichtigkeit. Fur
die Testung einer Hydrolysebestandigkeit muss sich eine vollstandige
Wassersattigung wahrend des Lagerungszeitraums erzielen lassen, weswegen 150
Tage Lagerungszeit gewahlt wurden [11]. Wahrend des gesamten Zeitraums der
kinstlichen Alterung sollte eine Wasserbedeckung der Grenzflache zwischen
Adhésiv und Zahnhartsubstanz vorliegen, damit eine vollstdndige Sattigung mit
Wasser moglich ist [2, 13, 36, 58].

Mit einer justierbaren Abzugsvorrichtung wurde der axiale Zugtest durchgefiihrt. Eine

Kettenaufhangung ermdoglichte dabei die momentfreie Selbstjustierung senkrecht
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zum Probekdrper [27]. Nicht axiale Krafte konnten dadurch ausgeschlossen werden.
Eine Studie konnte zeigen, dass eine Dehydration des gesamten Probekdrpers zur
Abnahme der Verbundfestigkeit im axialen Zugtest fihren kann, wenn der
Probekorper zu lange auf3erhalb von Wasser gelagert wird [10]. In dieser Laborstudie
wurde darauf geachtet eine Dehydration der Dentinprobekdrper stets zu vermeiden,
in dem diese zu jedem Zeitpunkt nass gelagert wurden. Die Probekdrper einer
Gruppe wurden dabei unmittelbar aus dem Wasserbad entnommen und unverziglich

in die Abzugsvorrichtung eingespannt.

4.1.3 Limitationen

Bei der durchgefuhrten Untersuchung handelt es sich um eine Laborstudie, die nicht
alle In-vivo-Verhaltnisse der Mundhdhle simulieren konnte.

Zu den natdrlichen Belastungen des Klebeverbundes zwischen der
Zahnhartsubstanz und einer Restauration zahlt auch die Kaubelastung bei der
Nahrungsaufnahme und -zerkleinerung. Statt einem axialen Zugtest kdnnten weitere
Studien die Verbundfestigkeit in einem Kausimulator untersuchen und somit weitere
Aussagen zur Langzeitbestandigkeit unter mastikatorischem Stress getroffen
werden.

In dieser Studie wurde die Verbundfestigkeit der vier adhasiven Befestigungssysteme
gegentber chemischer (Wasser) als auch durch physikalischer (Temperatur)
Belastungen getestet. Ein weiterer chemischer Faktor stellt jedoch auch ein durch die
Nahrungs- und Flussigkeitsaufnahme wechselnder pH-Wert dar. Ein wechselnder
oder saurer pH-Wert konnte weitere Ergebnisse zur Verbundfestigkeit liefern, da er
die Klebefuge zusatzlich belastet [38]. Ein weiterer Faktor, der die Verbundfestigkeit
beeinflusst, aber in dieser Laborstudie keine Bericksichtigung fand, ware ein
simulierter Pulpendruck, wie bereits in anderen Studien gezeigt werden konnte [19,
32].

Letztlich ist die klinische Langzeitbestdndigkeit unter allen aufgefihrten oralen
Einfluissen nicht ausreichend erforschtt Um genauere Aussagen zur

Langzeitbestandigkeit treffen zu kbnnen, sind klinische Studien nétig.
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4.2 Diskussion der Ergebnisse

4.2.1 Einfluss des adhasiven Befestigungssystems

Die erste Null-Hypothese, dass statistisch kein Unterschied zwischen den adhéasiven
Befestigungssystemen zu Dentin besteht, muss zurtickgewiesen werden. Die Gruppe
des autopolymerisierenden Adhéasivsystems zeigte im Vergleich zu den
dualpolymerisierenden Adhasivsystemen signifikant geringere Haftkrafte im axialen
Zugtest zu Dentin. Die gemessenen Haftkrafte von P21 (14,7 bis 18,8 MPa) sind
vergleichbar mit den Ergebnissen zuvor durchgefuhrter Studien (13,8 bis 17,1 MPa)
[30, 53, 54]. Die Gruppen der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme zeigten
signifikant hohere Haftkrafte (23,8 bis 29,1 MPa), auch diese Ergebnisse liegen im
Bereich anderer Studien [33, 35, 63, 64].

Die geringeren Messergebnisse des autopolymerisierenden Adhasivsystems gingen
mit einem erhdhten adhasiven Versagen der Probekérper einher. Die hdheren
Messergebnisse der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme gingen hingegen mit
einem erhohten koh&siven Versagen innerhalb des Befestigungskomposits, des
Fillmaterials oder des Dentins einher. Die hoheren Haftkrafte der
dualpolymerisierenden Adhasivsysteme zu Dentin (berstiegen hierbei die
Eigenfestigkeit des verwendeten Befestigungskomposits [5, 16, 32, 81, 82]. Ein
kohasives Versagen steigt mit wachsenden Haftkraften im axialen Zugversuch und
wurde bereits in anderen Studien beobachtet [5, 16, 32, 81, 82].

Innerhalb der Limitationen dieser Studie kann also die Aussage getroffen werden,
dass die dualpolymerisierenden Adhé&sivsysteme dem autopolymerisierenden
Adhasivsystem in Bezug auf die Haftkraft zu Dentin Uberlegen sind.

Ein mdglicher Grund fir die Ergebnisse kdnnte mit der Zusammensetzung der
unterschiedlichen Primer als auch den adhasiven Befestigungskompositen in
Zusammenhang stehen. Die Eigenschaften von selbstatzenden Primern/Adhé&siven
werden durch wichtige Komponenten wie die sauren Monomere bestimmt [75].

Wie aus Tabelle 3 zu entnehmen ist, besitzen alle Primer/Adhéasive als Bestandteil
das saure Monomer MDP. MDP schafft dabei eine chemische Verbindung zu
Hydroxylapatit durch die Bildung schwer loslicher Calcium-Salze [83]. Die Haftkrafte

zu Dentin von selbstatzenden Primern/Adhéasiven mit MDP sind solchen ohne MDP
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Uberlegen [24, 70]. Eine Gemeinsamkeit, die alle getesteten Primer/Adhasive haben,
ist das Vorhandensein von MDP und HEMA (2-Hydroxyethylmethacrylat).

HEMA ist ein Methacrylat-Monomer. Durch seine polaren Eigenschaften verbessert
es die Moglichkeit des Adhasivs, demineralisiertes Dentin zu benetzen und mit
Monomeren zu penetrieren [72]. Die Konzentration von HEMA in Einschritt-
Adhasivsystemen scheint dabei von wichtiger Bedeutung zu sein, da zu hohe
Konzentrationen (Uber 10 %) zu einer Tropfchenbildung durch gesteigerte Osmose
an der Grenzflache fuhren kénnen, was in einem reduzierten adhéasiven Verbund
munden kénnte [72]. Der Hersteller des autopolymerisierenden Adhéasivsystems gibt
die Konzentration von HEMA mit circa 30-50 % an. Die Konzentrationen der anderen
Primer/Adhéasive werden jedoch unterschiedlich angegeben (RXU: 15-25 %; PV5: 25-
50 %; VE: 10-25 %)

Die Werte zeigen, dass der ED Primer von P21 und der Tooth Primer von PV5 beide
héhere Konzentrationen von HEMA aufweisen. Die Konzentrationen von Scotchbond
Universal des Systems RXU und Adhese Universal des Systems VE enthalten
geringere Konzentrationen. Dennoch scheinen die Verbundwerte unter den drei
dualpolymerisierenden Adhé&sivsystemen durch die teilweise unterschiedliche
Konzentration von HEMA nicht beeinflusst worden zu sein. Der Unterschied in der
Konzentration von HEMA kann also kein Grund dafiir sein, dass die Verbundwerte
bei dem autopolymerisierenden Adhasivsystem signifikant schlechter ausfallen als
bei den dualpolymerisierenden Adhasivsystemen.

Die Primer/Adhasive unterscheiden sich jedoch durch den Inhaltstoff Campherchinon
als Photoinitiator. Dieser Photoinitiator dient der lichtaktivierten Polymerisation des
Primers/Adhasives. Die Anwesenheit eines Photoinitiators im Primer/Adhasiv kann
jedoch nicht alleine ursachlich fur die unterschiedlichen Haftkrafte sein. Der Primer
des dualpolymerisierenden Adhasivsystems PV5 besitzt ebenso keinen Photoinitiator
wie der mit geringeren Haftkraften gemessene Primer des autopolymerisierenden
Adhasivsystems P21.

Ein moglicher Erklarungsversuch der unterschiedlichen Haftkrafte liegt in der
Betrachtung der pH-Werte der einzelnen Primer/Adhasive. Dabei ist ein niedriger pH-
Wert unerlasslich, um eine ausreichende Demineralisation der Zahnhartsubstanz zu
ermoglichen. Der pH-Wert des Primers des autopolymerisierenden Adhasivsystems

P21 wird vom Hersteller mit 3,0 angegeben. Die pH-Werte der Primer/Adhasive der
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dualpolymerisierenden Adhasivsysteme werden dagegen von den Herstellern mit 2,0
(PV5) und 2,7 (VE und RXU) angegeben. Damit kénnen die pH-Werte in eine
entsprechende Einteilung von van Meerbeek et al. [73, 75] eingegliedert werden. Ein
milder pH-Wert liegt bei pH=2,0 vor, ein ultra-milder bei pH=2,5. Ein milder
selbstatzender Primer entfernt teilweise die Schmierschicht und bildet anschliel3end
eine dunne Hybridschicht. Das geldste Hydroxylapatit aus den Zahnhartsubstanzen
kann dann chemisch Uber Calcium-lonen an die funktionellen Monomere binden [21,
83]. Demgegenuber legen ultra-milde selbstatzende Primer nur oberflachliches
Dentin frei und bilden dabei eine nur nanometerdicke Interaktionszone [21]. Obwohl
die Hybridschicht von groRer Wichtigkeit fur den erfolgreichen Verbund zu sein
scheint, ist die Dicke der Hybridschicht und damit eine einhergehende Beziehung mit
den Haftkraften immer noch unklar [25, 49]. Damit lasst sich vermuten, dass der
milde pH-Wert des Primers des autopolymerisierenden Adhasivsystems zumindest
mitverantwortlich fir die geringeren gemessenen Haftkrafte zu Dentin sein kann.

In anderen Studien wurden zwischen Ein-Flaschen-Adhasiven (single-bottle
adhesives) und autopolymerisierenden sowie dualpolymerisierenden Befestigungs-
kompositen Inkompatibilititen festgestellt [55, 67]. Diese beobachteten
Inkompatibilitdten traten dabei ausschlieBlich im autopolymerisierenden Modus auf.
Dabei kam es durch die enthaltenen sauren Monomere des Primers/Adhésives zu
einer Extraktion von wichtigen Aminen aus dem Redox-Initiator-System des
Befestigungskomposits [55, 67]. Die tertiaren Amine sind dabei von grol3er
Wichtigkeit fur das Redox-Initiator-System und damit fir die Polymerisation des
Befestigungskomposits. Eine Abnahme dieser Amine fuhrt zu einer geringen
Polymerisation an der Grenzflache zwischen Primer/Adhasiv. und dem
Befestigungskomposit. Dies kdnnte eine zuséatzliche Erklarung fur die geringeren
Haftkrafte des autopolymerisierenden Adhasivsystems sein [55, 67].

Ein weiterer Erklarungsversuch konnte das Vorhandensein des sauren Monomers
MDP im Befestigungskomposit des autopolymerisierenden Systems sein. Eine
Aussage, ob MDP ebenfalls zu einer Reduzierung der Amine im
Befestigungskomposit beigetragen haben kdnnte, kann an dieser Stelle nicht sicher
getroffen werden. In der Studie von Tagami et al. [63] konnte jedoch ein &hnliches

Ergebnis fir ein MDP enthaltendes Befestigungskomposit beobachtet werden.
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In anderen Studien wurde bereits dariber diskutiert, dass eine langsame
Autopolymerisation des adhasiven Befestigungssystems zu Problemen im adhésiven
Verbund fuhren kann. Indem Flussigkeit aus den Dentintubuli zur Grenzflache
zwischen Hybridschicht und Dentinoberflache aufsteigt und Wassertropfchen bildet,
konnte eine Polymerisation verhindert werden und der adhasive Verbund
geschwacht werden [55, 65, 71, 82]. Auch dies kdnnte zu den geringeren Haftkraften
des autopolymerisierenden Adhasivsystems gefuhrt haben. Lihrs et al. [34], Tagami
et al. [63] und van Landuyt et al. [71] haben bereits beschrieben, dass eine
schnellere Polymerisationsreaktion der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme
durch die zusatzliche Aktivierung des Photoinitiators eine initiale Diffusion von
Flissigkeit verhindert oder zumindest reduziert haben konnte. Dies kdnnte zu
hoheren Haftkraften zu Dentin geflihrt haben. Der geringere Anteil adh&siven
Versagens bei den dualpolymerisierenden Adhasivsystemen konnte somit ebenfalls
erklart werden.

Ein weiterer Unterschied zwischen dem autopolymerisierenden Adhasivsystem und
den dualpolymerisierenden Adhasivsystemen ist die Verwendung verschiedener
katalytischer Systeme im Befestigungskomposit. Das autopolymerisierende
Adhasivsystem bindet Uber ein bindres, wahrend die dualpolymerisierenden
Adhasivsysteme Uber ein ternares katalytisches System abbinden. Eine vollstandige
Polymerisation der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme durch Licht kénnte im
Zentrum der Klebeflache durch die Opazitat des Fullmaterials im Plexiglastubus nicht
stattgefunden haben [63], sodass hier nur ein chemischer Abbindevorgang
stattgefunden haben koénnte. Der chemische Abbindevorgang in einer
Wwarmekammer bei 37 °C ermoglichte dabei eine vollstandige Polymerisation. Das
ternare katalytische System der dualpolymerisierenden Adhasivsysteme kénnte sich

damit zusatzlich positiv auf die Haftkrafte zu Dentin ausgewirkt haben.

4.2.2 Einfluss der Lagerung und Temperaturwechselbelastung

Die zweite Nullhypothese, dass eine kinstliche Alterung durch Langzeitlagerung und
Temperaturwechselbelastung in Wasser keinen signifikanten Einfluss auf die
Langzeitbestandigkeit des adhéasiven Haftverbundes zu Dentin besitzt, konnte
bestatigt werden. Bei allen getesteten adh&siven Befestigungssystemen konnte kein
signifikanter Einfluss der hydrolytischen Lagerungsbedingungen oder der

Temperaturwechselbelastungen wahrend des gepriften Zeitraumes auf die
39



Verbundfestigkeit festgestellt werden. In anderen Untersuchungen konnte im
Gegensatz zu dieser Studie eine signifikante Abnahme der Verbundfestigkeit
beobachtet werden [58, 78]. Es existieren jedoch auch Studien, die ebenfalls keine
signifikante Abnahme der Verbundfestigkeit messen konnten [5, 18, 51, 76]. Ein
Grund fir Bestandigkeit des Verbundes konnte die verbesserte Integration des
Smear Layer sein, wodurch eine stabilere Hybridschicht entsteht. Das Ergebnis zeigt
sich in einer gegen Temperaturwechsel und Hydrolyse bestandigen Grenzflache, bei
der es zu keiner signifikanten Abnahme des Haftverbundes kommt. Auch dieses
Ergebnis konnte bereits zuvor beobachtet werden [16]. Nach Riicksprache mit den
Herstellern der adhasiven Befestigungssysteme konnten keine Daten zum
Warmeausdehnungskoeffizienten der Befestigungskomposite verglichen werden, da
diese von den Herstellern nicht erhoben wurden. Somit kann keine Aussage uber
den Einfluss des Warmeausdehnungskoeffizienten der Befestigungskomposite

getroffen werden.

5. Fazit

Es kénnen folgende Schlussfolgerungen gezogen werden:

1. Die drei dualpolymerisierenden Adhasivsysteme weisen eine signifikant hoéhere
Verbundfestigkeit zu Dentin auf als das getestete autopolymerisierende
Adhasivsystem. Dualpolymerisierende Adhasivsysteme mit ihren systemspezifischen
Primern/Adh&siven scheinen einem autopolymerisierenden Adhésivstem bezuglich
der Verbundfestigkeit Uberlegen zu sein.

2. Keinen signifikanten Einfluss auf die Bestandigkeit der Verbundfestigkeit hatte
dabei die kinstliche Alterung durch Temperaturwechselbelastungen und 150-tagiger
Lagerung in Wasser auf die vier getesteten adhasiven Befestigungssysteme. Eine
Bestandigkeit des adhasiven Verbundes sowohl gegenuber Hydrolyse als auch
Stress in Form von Temperaturwechselbelastungen scheint bei allen getesteten

adhéasiven Befestigungssystemen gegeben zu sein.
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6. Zusammenfassung

Die Bestandigkeit von Adhasivsystemen zu Dentin ist von hoher Bedeutung fir die
Langlebigkeit einer dentalen Restauration. Deswegen sollten neue Adhasivsysteme
praklinisch unter kinstlicher Alterung getestet werden, bevor diese Kklinisch
angewendet werden.

In dieser Laborstudie wurde die Verbundfestigkeit von einem etablierten
autopolymerisierenden und drei neueren dualpolymerisierenden Adhasivsystemen zu
humanem Dentin untersucht. 64 kariesfreie Weisheitszahne wurden extrahiert, in
Scheiben geschnitten und mit einem Messingring eingebettet. Die Prufkdrper wurden
dann zufallig in vier Gruppen aufgeteilt. Je 16 dieser Prifkoérper wurden anschlie3end
nach Herstellerangaben mit dem systemspezifischen Primer/Adhasiv konditioniert
und mit einem mit Fullmaterial versehenen Plexiglastubus mit dem entsprechenden
Befestigungskomposit verklebt. Dazu wurde eine spezielle Verklebevorrichtung
verwendet. Die dualpolymerisierenden Adhasivsysteme wurden zusatzlich 20
Sekunden mit einer Polymerisationslampe polymerisiert. Danach wurden alle
Prufkorper in einen Warmeschrank bei 37 °C fir 10 Minuten gelagert. Jede Gruppe
wurde dann in Bezug auf die Lagerungsbedingungen zuféllig in 2 Untergruppen (n =
8) aufgeteilt, indem Probekérper zufallig aus dem Gruppenbehalter gezogen wurden.
Eine Untergruppe wurde 3 Tage in Wasser gelagert, und die andere wurde 150 Tage
in Wasser einer kiinstlichen Alterung mit Temperaturwechselbelastungen ausgesetzt.
Den unterschiedlichen Lagerbedingungen folgend, wurde die Haftzugfestigkeit in
einer Universalprifmaschine mit einer speziellen Prifanordnung gemessen. Die
statistische Analyse mittels Shapiro-Wilk-Test ergab, dass die Daten einiger Gruppen
nicht normal verteilt waren. Daher wurden die Daten mit dem Kruskal-Wallis-Test
statistisch ausgewertet, gefolgt von einem paarweisen Mann-Whitney-Vergleich
(a=0,05) und einer Bonferroni-Holm-Korrektur fir multiple Vergleiche. Die Ergebnisse
zeigten, dass die drei dualpolymerisierenden Adhasivsysteme eine hdohere
Verbundfestigkeit zu Dentin aufwiesen als das autopolymerisierende Adhasivsystem.
Die kunstliche Alterung durch Temperaturwechselbelastungen und 150-tagige
Lagerung in Wasser hatte dabei keinen signifikanten Einfluss auf die Bestandigkeit
der Verbundfestigkeit aller vier adhé&siven Befestigungssysteme. Eine Kklinische

Testung der neueren dualpolymerisierenden Adhasivsystemen scheint gerechtfertigt.
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7. Summary

The durability of adhesive bonding systems to dentin is of importance for the
longevity of dental restorations. Therefore, new adhesive systems should be tested in
vitro with long-term artificial aging before clinical application. In this laboratory study,
the bond strength of one autopolymerizing and three dual-polymerizing adhesive
systems to human dentin was investigated. Sixty-four caries-free human third molars
were extracted, prepared to dentin disks and embedded with a brass ring. The
specimens were then randomly divided into four groups. Each of these 16 specimens
were then conditioned according to the manufacturer with the system-specific
primer/adhesive and bonded to an acrylic resin tube filled with an autopolymerizing
resin. For this purpose, a special alignment apparatus was used. The dual-
polymerizing adhesive systems were additionally polymerized for 20 seconds with a
polymerization lamp. Each bonding group was then randomly divided into 2
subgroups (n=8) with respect to the storing conditions by drawing them blindly out of
the group container. One subgroup was stored in water for 3 days with no
thermocycling, and the other was stored for 150 days with thermocycling.

Following the different storage conditions, the tensile bond strength was evaluated in
a universal testing machine using a special test configuration. The statistical analysis
with the Shapiro-Wilk test revealed that the data of some groups were not normally
distributed. Therefore, the data were statistically evaluated with the Kruskal-Wallis
test followed by a pairwise Mann-Whitney comparison (a=.05), and a Bonferroni-
Holm correction for multiple comparisons was conducted. The results showed that
the three tested dual-polymerizing adhesive systems had a higher bond strength to
dentin than the autopolymerizing adhesive system. Artificial aging with thermocycling
and 150 days of storage in water did not significantly affect the tensile bond strength
of any of the tested adhesive resin systems. Clinical testing of the new dual-

polymerizing adhesive systems seems warranted.
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9. Anhang

Tabelle 5: Ergebnisse der Verbundfestigkeit der einzelnen Proben der verschiedenen
Gruppen nach 3 Tagen in MPa.

Gruppe Proben Nr.
1 2 3 4 5 6 7 8
P21 18,8 18,8 15,5 23,0 17,8 16,9 23,3 19,7
PV5 36,1 30,5 32,1 21,4 245 25,1 28,0 23,2
VE 31,5 26,9 27,2 33,2 23,5 28,0 23,7 30,8
RXU 24,7 29,8 34,8 25,9 25,4 29,2 29,0 32,6

Tabelle 6: Ergebnisse der Verbundfestigkeit der einzelnen

Gruppen nach 150 Tagen in MPa.

Proben der verschiedenen

Gruppe Proben Nr.
1 2 3 4 5 6 7 8
P21 13,9 16,8 15,5 13,7 17,1 20,0 13,2 12,9
PV5 23,6 32,7 21,0 32,0 25,6 24,0 23,6 23,3
VE 25,8 21,3 23,7 20,8 24,9 25,4 27,0 20,7
RXU 22,8 22,6 23,3 24,9 27,5 30,3 26,8 26,3
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