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1 Zusammenfassung

Zielsetzung

In der klinischen Praxis gibt es Situationen, in denen es notig wird, an bereits
in situ befindliche Kompositoberflachen neues Material anzutragen, z.B. zu
Reparaturzwecken. Damit dies gelingt, muss eine Vorbehandlung dieser
Oberflachen erfolgen. Ziel der vorliegenden Arbeit war es, diese Konditionie-
rungsmafRnahmen auf ihre resultierende Haftkraft hin zu untersuchen und da-
raus ein klinisch empfehlenswertes Prozedere flr die Fullungsreparatur abzu-

leiten.

Material und Methode

Es wurden 220 Kompositstabchen der Mal3e 3 x 3 x 9,5 mm aus dem Nano-
hybridkomposit GrandioSO (VOCO, Cuxhaven, Deutschland) der Farbe A4
hergestellt und fur 30 Tage bei 37°C in destilliertem Wasser gelagert. Anschlie-
Rend wurden die Stabchen in 11 Versuchsgruppen a 20 Proben aufgeteilt und
je nach Gruppe auf einer Flache mit einem Rotring- bzw. Blauring-Diamant-
schleifer aufgeraut. Daraufhin erfolgten gruppenweise weitere Konditionie-
rungsmafl3nahmen wie Phosphorsaureéatzung, Sandstrahlen mit AL2Os3, Silika-
tisieren mit Cojet (3M Deutschland, Neuss, Deutschland), Silanisieren mit Mo-
nobond Plus (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) und Applikation von Ad-
hasiven bzw. Bonding des Syntac Systems (Ivoclar Vivadent) in unterschied-

lichen Kombinationen.

Anschliel3end wurde mit Hilfe einer Probenform auf die vorbehandelten Ober-
flachen frisches GrandioSO der Farbe Al aufpolymerisiert. Dieser Verbund
wurde nun auf seine Zugfestigkeit hin untersucht und die Versagensmuster
(kohasiv, adhasiv oder kombiniert) ermittelt. Zusatzlich wurden Kompositpro-
ben analog einer inkrementellen Fullung hergestellt und dienten als positiver

Referenzwert. Sie wurden ebenfalls der Zugprifung unterzogen.



Ergebnisse

Diejenigen Versuchsgruppen, welche mit einem Adhasiv/Bonding behandelt
wurden, erreichten die hochsten Zugfestigkeiten der Arbeit. Aul3erdem zeigten
sie keine signifikanten (p>0,05) Unterschiede verglichen mit der positiven Re-
ferenz. Die hochste aller im Versuch gemessenen Zugfestigkeiten erzielte mit
11,33 MPa die Gruppe, bei der das gealterte Komposit nacheinander mit
Phosphorsaure, Syntac Primer, Syntac Adhesive und Heliobond (alle Ivoclar
Vivadent) behandelt wurde. Silikatisieren und anschlielendes Silanisieren
(7,75 MPa), Sandstrahlen mit Aluminiumoxid (7,91 MPa) und Aufrauen mit ei-
nem Blauring-Diamanten (7,15 MPa) unterschieden sich in ihren resultieren-
den Zugfestigkeiten nicht signifikant (p>0,05)

Schlussfolgerungen

Bei der Versuchsgruppe, welche die gré3te Zugfestigkeit zeigte, wurde das
gealterte Komposit wie Dentin vor dem Legen einer Fillung behandelt. Dies
ist insofern von klinischer Relevanz, als diese Konditionierungsschritte in der
Lage sind sowohl eine Haftung an der Zahnhartsubstanz als auch an Kompo-
sitoberflachen herzustellen. Weiterhin zeigen Silikatisieren mit anschlie3en-
dem Silanisieren bzw. Sandstrahlen mit Aluminiumoxid, wie eben erwéhnt,
keine signifikanten Vorteile gegentber einem Anrauen mittels Blauringdia-
manten. Fur den Kliniker bedeutet dies, dass er auf die erstgenannten, zeit-
aufwandigen Verfahren verzichten kann ohne ein schlechteres Ergebnis zu

erhalten.



2 Summary

Objectives

In clinical practice sometimes it becomes necessary to apply additional mate-
rial to composite surfaces which are already in situ, e.g. for repair purposes.
To achieve this, one has to pretreat these surfaces. The goal of this study was
to test the different means of pretreatment for their resulting bond strength and

to derive from this a clinically recommendable procedure for repairing fillings.

Materials and Methods

220 composite sticks measuring 3 x 3 x 9.5 mm were made out of the nano-
hybrid composite GrandioSO (VOCO, Cuxhaven, Germany) in color A4 and
stored in distilled water of 37° Celsius for 30 days. Afterwards the sticks where
divided in 11 groups of 20 pieces each and, depending on their group, rough-
ened by a redring or bluering diamond bur on one side. After that, the different
groups underwent further pretreatment. These were phosphoric acid etching,
sandblasting with AL203, silica coating with Cojet (3M Deutschland, Neuss,
Deutschland), silane (Monobond Plus, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechten-
stein) application and the use of adhesives/bonding of the Syntac system (lvo-

clar Vivadent) in different combinations.

Afterwards a mold was used to graft additional composite in color Al on the
pretreated surfaces. This interface was tested for its bond strength and mode
of breaking (cohesive, adhesive or combined). Additional specimens were pre-
pared like incremental fillings. These were also tested for their bond strength

and represented the positive reference.



Results

The specimens treated with adhesive/bond reached the highest bond strength
within this study. Furthermore, they showed no significant (p>0.05) differences
compared to the positive reference. The highest bond strength (11.33 MPa)
among all groups was achieved by treating the aged composite consecutively
with phosphoric acid, Syntac Primer, Syntac Adhesive and Heliobond (all Ivo-
clar Vivadent). Silica coating followed by silane application (7.75 MPa) sand
blasting with aluminum oxide (7.91 MPa) and roughening by a bluering dia-
mond bur (7.15 MPa) did not show significant (p>0.05) differences in their re-
sulting bond strength.

Conclusions

The specimens of the group reaching the highest bond strength were treated
like dentine during a filling. This is of clinical relevance because these steps of
pretreatment achieve a reasonable bond to both hard tooth tissue and compo-
site surfaces. Furthermore silica coating followed by silane application or sand
blasting with aluminum oxide showed no significant advantages over roughen-
ing with a bluering diamond bur. The consequence for the clinician is that he

can skip the former pretreatments without getting a worse result.



3 Einleitung

Zur taglichen zahnéarztlichen Praxis gehort das Legen von direkten, plasti-
schen Fillungen. Als hierfiir verwendetes Material hat sich Komposit etabliert.
Dessen klinische Anwendung ist jedoch relativ techniksensibel, vor allem eine
Kontamination der zu behandelnden Oberflachen beispielsweise mit Speichel
oder Blut muss unbedingt vermieden werden. Auch wahrend des schrittweisen
Aufbaus einer Fillung darf es zu keiner Verunreinigung kommen. Dies wirde

die Verbindung der einzelnen Inkremente schwéchen.

Wenn nun eine bereits bestehende Fillung repariert und nicht komplett aus-
getauscht werden soll, miissen ebenso oben genannte Fehlerquellen vermie-
den werden. Zusatzlich gilt es, eine Haftung zwischen dem schon im Zahn
befindlichen und dem frisch applizierten Fullungsmaterial herzustellen. Hierbei
ist zu beachten, dass das Komposit der ,alten’ Fullung schon tber mehr oder
weniger lange Zeit dem Mundmilieu ausgesetzt gewesen ist und daher Alte-
rungserscheinungen zeigt. Weiterhin fehlt auf seiner Oberflache die Sauer-
stoffinhibitionsschicht, welche eine Rolle beim Verbund der einzelnen Inkre-

mente einer Fullung spielt.

Um die genannten, fur die Haftung negativen Einflisse zu kompensieren,
muss der Zahnarzt das gealterte Komposit vorbehandeln. Hierbei gibt es viele
Mdoglichkeiten der mechanischen oder chemischen Konditionierung, weiterhin
konnen unterschiedlichste Adhasive bzw. Adhéasivsysteme zur Anwendung
kommen. Fur den Kliniker ist es daher schwierig zu entscheiden, welche Vor-
behandlungsschritte einer bestehenden Fullung effektiv und sinnvoll sind. Da-
her hat die vorliegende Arbeit das Ziel, ausgehend von der Untersuchung des
Einflusses einzelner Konditionierungsschritte, dem Behandler/der Behandlerin

auf die Klinik Ubertragbare Moglichkeiten der Kompositreparatur zu liefern.



4 Literaturrecherche

4.1 Konditionierung polymerisierter Kompositoberflachen

Eine Haftung an polymerisierten Kompositoberflachen zu erreichen ist das Ziel
vieler in der Zahnmedizin angewandter Verfahren. Die dabei verwendeten
Konditionierungsmethoden lassen sich grob in mechanisches Aufrauen und
Aufbringen von verschiedensten Adhasiven bzw. Adhasivsystemen gliedern.
Eine Sonderrolle nimmt das kombiniert mechanisch-chemische Rocatec bzw.
Cojet-Verfahren (beide 3M Deutschland, Neuss, Deutschland) ein, auf das
folglich gesondert eingegangen wird.

4.1.1 Einfluss der Rauheit

Ein Aufrauhen der Oberflache wird, verglichen mit der chemischen Oberfla-
chenkonditionierung bzw. Adh&sivapplikation, von vielen Autoren als der ent-
scheidendere Faktor fir die Haftung an auspolymerisiertem, gealtertem Kom-
posit gesehen [13, 51, 58]. Auch zeigt sich, dass eine raue Oberflache — ver-
glichen mit einer mechanisch unbehandelten — einen positiven Einfluss auf die
Haftung hat. So erreichen da Costa et al. durch Aufrauen unabhangig von der
verwendeten Methode jeweils eine héhere Haftung als bei mechanisch unbe-
handeltem Komposit [12, 13]. Zu einem analogen Ergebnis kommen Yesilyurt
et al. und betonen die Wichtigkeit einer rauen Oberflache fir die mikromecha-

nische Verzahnung von altem und neuem Komposit [58].

Im zahnarztlichen Bereich stehen rotierende Instrumente wie Diamantschleifer
unterschiedlicher Kérnung, Siliciumcarbid- oder Korund-Steinchen zur Verfi-
gung. Weiterhin gibt es chairside die Mdglichkeit, Oberflachen mit unterschied-
lichen Partikeln sandzustrahlen. Ein Atzen der Oberflache mit Phosphorsaure

ist ebenfalls moglich.

Ein Atzen mit 36 — 40%iger Phosphorsaure fiihrt zu keinen nachweisbaren
Oberflachenveranderungen [15, 18, 32]. Damit lasst sich auch erklaren, dass
mehrere Studien keinen positiven Einfluss auf die Haftung an auspolymerisier-
ten Kompositen sehen [9, 15, 18, 32] bzw. dieses Verfahren als ausschliel3li-

chen Konditionierungsschritt klinisch nicht empfehlen [30, 35, 38, 56]. Eine



Studie misst durch ein oberflachliches Atzen mit Phosphorsaure sogar eine

Verschlechterung der Haftung [30].

Andere Autoren geben an, dass man das Phosphorséuregel dennoch einset-
zen kann, um die Oberflache des Komposits zu reinigen [12, 15, 18, 32, 34].
Mit diesem Effekt erklaren sich auch Loomans et al. in einer Studie den posi-

tiven Einfluss einer Phosphorséureapplikation auf die Haftung [34].

Dall’Oca et al. erreichen in einer Studie durch Phosphorsaureétzung hdhere
Haftkrafte als mit Diamantschleifern bzw. Sandstrahlen. Allerdings muss hier-
bei beachtet werden, dass an nur 24h gelagerte Kompositstdbchen anpolyme-
risiert worden ist und die Autoren sich die guten Ergebnisse durch chemische
Bindung erklaren. Weiterhin zeigt auch diese Studie, dass eine mechanische
Oberflachenveranderung durch Phosphorséure zu vernachlassigen ist [15].

Das Beschleifen mit einem Diamantschleifer fihrt zu Oberflachen, welche in-
homogen sind und sowohl Makro- als auch Mikroretentionen aufweisen [8, 9,
46, 58]. Sandstrahlen hingegen fihrt zu sehr gleichmafRigen, mikroretentiven
Oberflachen [8, 9, 32, 43, 46]. Die letztgenannte Vorbehandlungsmaflinahme
wird von einigen Studien als die bessere der beiden angesehen, da sich mit
ihr eine groRere Haftung erzielen lasst [12, 15, 43]. Es werden meist Al2Os-
Partikel in einer GroR3e zwischen 30 und 50 um verwendet, wobei die Haftung
nach Bestrahlung mit gré3eren Partikeln minimal besser zu sein scheint [10,
43]. Lucena-Martin et al. heben auRerdem hervor, dass mit Sandstrahlen un-
abhangig vom zu behandelnden Komposit eine Verbesserung der Haftung er-

reicht werden kann [35].

Jedoch fuhrt auch eine Behandlung mit einem rotierenden Diamantschleifer
zu guten Ergebnissen und wird von einigen Autoren als ebenburtig zum Sand-
strahlen angesehen [32, 58]. Die jeweiligen Kérnungen der Schleifer scheinen
nicht entscheidend zu sein [13]. Eine andere Studie hat das Beschleifen mit
einem rotierenden Siliciumcarbidinstrument untersucht und hierdurch sogar
eine hohere Haftung erreicht — verglichen mit einem Sandstrahlen der Ober-
flache [8].



Es lasst sich feststellen, dass ein Aufrauhen der Oberflache generell zu bes-
seren Haftungswerten auf auspolymerisiertem, gelagertem Komposit fuhrt.
Weiterhin ist Sandstrahlen eine Methode, die sich bewahrt hat und mit den
unterschiedlichsten Kompositen zu funktionieren scheint, was allein die grol3e
Zahl an Studien beweist, in denen dieses Verfahren zu guten Ergebnissen ge-
flhrt hat.

4.1.2 Einfluss des aufgetragenen Adhasives/Primers

Auch wenn die mechanische Oberflachenkonditionierung einen grof3en Ein-
fluss auf die spatere Haftung zu haben scheint, sollte die Wirkung eines Ad-
hasivs/Primers nicht unterschatzt werden. Studien zeigen dessen positiven
Einfluss auf die Haftung an auspolymerisierten, gealterten Kompositen [43,
51]. Man kann hierbei von einer synergistischen Wirkung zusammen mit dem
Aufrauen der Oberflache sprechen [58], da erst durch ein appliziertes Adhasiv
die Rauigkeiten des vorbehandelten Komposits aufgefillt werden und somit
die vollstandige mikromechanische Verankerung erreicht wird [43]. Ohne die
Benutzung eines Adhasives kénnen also die Vorteile der mikromechanischen
Vorbehandlung nicht vollstandig genutzt werden [32, 36]. Umgekehrt bringt
eine Adhasivapplikation ohne vorherige mechanische Oberflachenbehandlung
kaum Vorteile [39].

Die Benetzung der Oberflache des auspolymerisierten Komposits scheint hier
eine grol3e Rolle zu spielen [36]. Daher sehen es mehrere Studien als Vorteil
an, wenn das verwendete Adhasiv eine mdglichst geringe Viskositat hat [27,
35, 36]. Eine andere Studie misst einen Vorteil in der Verwendung eines hyd-
rophilen Adhasives auf Wasserbasis. Dieser wird allerdings ebenso auf eine,
verglichen mit hydrophoben Adhasiven, in der Regel niedrigere Viskositat zu-
rackgefuhrt [58].

Staxrud et al. sehen mehrstufige Adhasivsysteme im Vorteil, bei denen hydro-
phile und hydrophobe Primer/Adhasive nacheinander aufgebracht werden, al-
lerdings sind die gemessenen Vorteile gegeniber einstufigen Systemen sta-
tistisch nicht signifikant [51]. Eine andere Studie misst bei der Verwendung
eines hydrophilen, dinnflissigen und eines hydrophoben, dickfliissigeren Ad-

hasives ebenfalls keine signifikanten Unterschiede im Hinblick auf die Haftung



[12]. Rathke et al. kommen zu einem &hnlichen Ergebnis, sie sehen keine sig-
nifikanten Unterschiede bei Verwendung zweier unterschiedlich hydrophober
Adhésive und eines hydrophilen Primers [43]. Ein weiterer, in diesem Kontext
interessanter Aspekt ist, dass sich jedoch durch eine Beimengung von Silanen
zu Adhasiven die Oberflachenbenetzung des bereits polymerisierten Kompo-

sits steigern lasst [54].

Generell ist die Literatur, welche unterschiedliche Bondings bzw. Adhasive im
Hinblick auf die Reparatur von Kompositen hin untersucht, tlberschaubar [12,
13, 58]. Ein Punkt, der von mehreren Autoren genannt wird, ist allerdings, wie
erwahnt, der wahrscheinlich positive Einfluss einer niedrigen Viskositat. Ob die
Art des verwendeten Adhasives generell entscheidend ist, kann anhand der
Studienlage nicht abschlieRend beurteilt werden, da hier zu widersprichliche
Daten vorliegen.

4.1.3 Silikatisieren und Silanisieren

4.1.3.1 Silikatisieren

Das Rocatec-Verfahren (3M Deutschland) bietet eine Mdglichkeit, extraoral
Metall-, Kunststoff- und Oxidkeramikoberflachen mit einer Silikatschicht zu
versehen. Fir den spater in dieser Arbeit beschriebenen Versuch ist vor allem
die Beschichtung von Kompositen von Interesse, die vom Hersteller ausdrick-

lich als Indikation angegeben wird [1].

Die zu beschichtende Oberflache wird anfangs mit einem Korundpulver der
KorngréRe 110 pum bestrahlt, um eine Reinigungswirkung zu erzielen und eine
mikroretentive Oberflache zu erhalten. Dann erfolgt die eigentliche Silikatisie-
rung. Hier kommt ein Strahlsand zur Anwendung, der aus 110 pm Korundpar-
tikeln, die mit einer diinnen SiO2-Schicht Giberzogen sind, besteht. Das Roca-
tec-Verfahren bedient sich der Tribochemie, welche die kinetische Energie der
auf die Oberflache treffenden Partikel nutzt. Dies fuhrt durch Impuls- und Ener-
gielbertragung zu lokal sehr hohen Temperaturen, welche ein regelrechtes

Aufschmelzen des Silikats auf die bestrahlte Oberflache bewirken.
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Das Cojet-System hingegen besteht aus nur einem einzigen Strahlpulver.
Hierbei handelt es sich analog zu Rocatec um Korundpartikel mit Silikattiber-
zug, allerdings mit einer Korngré3e von 30um. Die grundsétzliche Funktions-
weise der beide Systeme ist gleich, jedoch liegt die Besonderheit von Cojet
darin, dass es im Gegensatz zu Rocatec auch intraoral angewendet werden
kann [2]. Eine von mehreren méglichen Indikationen ist die Komposit-Fullungs-

reperatur [3].

4.1.3.2 Silanisieren

Silane sind grundsétzlich bifunktionelle Molekule, welche einerseits an die or-
ganische Kunststoffmatrix und andererseits an verschiedene anorganische
Oberflachen chemisch binden kénnen [37]. Die Silane, die verwendet werden,
um einen Verbund zwischen Kompositmatrix und silikatisierter Oberflache her-
zustellen, sind meist Methacrylatmonomere mit Alkoxysilan-Gruppen [10].
Diese funktionellen Gruppen binden an die Silikatoberflache, eine C=C-Dop-
pelbindung vermittelt die Matrixbindung [29].

Zum oben genannten Cojet-System gehoért ein passendes Silan, das soge-
nannte ESPE-SIil (3M Deutschland GmbH). Dieses enthélt ebenfalls ein Me-

thacrylatmonomer mit Alkoxysilan-Gruppe [1].

4.1.3.3 Studienlage

Loomans et al. haben unterschiedliche Komposite unter anderem auf deren
Reparaturfahigkeit mittels Cojet-System hin untersucht. Dabei hat sich ge-
zeigt, dass Cojet bei 4 von 5 getesteten Kompositen einen positiven Einfluss
auf die Zugfestigkeit der Proben hat. In einem Fall hat die Cojet-Behandlung
allerdings fur eine Verschlechterung gesorgt. In allen 5 Féllen ist eine Silani-
sierung der Oberflachen erfolgt. Insgesamt bleibt festzustellen, dass Cojet bei
den verwendeten 5 Materialien grol3e Schwankungen hinsichtlich seiner Effi-
zienz zeigt [34]. AuRerdem bleibt unklar, ob die Wirksamkeit nicht allein auf

dem mechanischen Aufrauhen der Oberflache durch Cojet beruht.

Andere Studien berichten davon, dass die Haftung durch eine Cojet-Bestrah-
lung im Vergleich zu einfachem Sandstrahlen nicht erhéht wird und gehen von

einer rein mechanischen Wirkung der Cojet-Behandlung aus [10, 43, 46].
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Ozcan et al. halten ein Konditionieren der Kompositoberflache mit einem Bon-
ding fur genauso praktikabel wie die Verwendung von Cojet in Verbindung mit
einem Silan. Sie raten dazu, entweder das eine oder das andere Verfahren

anzuwenden [40].

In einer anderen Arbeit wurde die Reparatur von Komposit mittels Phosphor-
saureatzung und anschlieendem Bonding mit der Behandlung durch Cojet
und ESPE-SIl verglichen. Hier zeigt die letztgenannte Gruppe signifikant ho-
here Zugfestigkeiten [39]. Allerdings ist zu erwahnen, dass dabei eine Gruppe
ohne mechanische Oberflachenkonditionierung und eine Gruppe mit mecha-
nischer Oberflachenkonditionierung miteinander verglichen worden sind. Auch
Rinastiti et al. haben vielversprechende Ergebnisse mit Cojet und anschlie-
Render Silanapplikation erzielt. Dabei ist jedoch als Vergleichswert die Repa-
ratur ausschlief3lich mittels Adhasiv herangezogen worden. Es ist also analog
zur eben genannten Arbeit nicht berticksichtigt worden, dass der Cojet-Sand
neben einer tribochemischen auch eine mechanische Veranderung der be-
strahlten Oberflache bewirkt [45].

In einer weiteren Arbeit sind Kompositoberflichen unter anderem auf deren
elementare Oberflachenzusammensetzungen vor und nach Silikatisierung
mittels Cojet untersucht worden. Der Prozentsatz an Si an der Oberflache hat
sich dabei je nach verwendetem Komposit auf das 1,5- bis 4-fache des Ur-
sprungswertes gesteigert [44]. Demgegeniber stellen Rathke et. al keinen Un-
terschied in der Zusammensetzung von Kompositoberflachen, die entweder
mit Cojet oder mit Alu-Oxid sandgestrahlt wurden, fest [43]. Es ist daher denk-
bar, dass sich der gesteigerte Si-Gehalt der Kompositoberflache in der erstge-
nannten Studie durch eine Freilegung von Silikatfullern erklaren lasst. Diese
Vermutung stitzt sich auf zwei Beobachtungen. Zum einen war der gemes-
sene prozentuale Anstieg an Si an der Oberflache stark vom verwendeten
Komposit abhangig. Zum anderen berichteten die Autoren, dass bedingt durch
den Herstellungsprozess ihrer Proben, der Matrixanteil an der Oberflache
deutlich héher als im restlichen Komposit gelegen hat. So kdnnte also das er-

folgte Abtragen eben jener duReren Schicht die Messwerte erklaren.
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Eine Silanisierung fuhrte in der Literatur mehrfach zu keiner signifikanten Er-
hoéhung der Haftkraft [8, 10, 13, 32, 38]. Andere Studien kamen wiederum zu
dem Ergebnis, dass das Aufbringen von Silan auf mechanisch konditioniertem
Komposit die Haftkraft erhéht [18, 27, 30, 43]. Selbst ein umfassendes, wenn
auch etwas alteres Literatur-Review aus dem Jahre 2004 kommt zu dem Er-

gebnis, dass keine einheitliche Studienlage vorliegt [37].

Daher muss man zusammenfassend feststellen, dass die Studienlage wider-
spruchlich und unibersichtlich ist. Des Weiteren kann man sagen, dass keine
der genannten Studien die bessere Wirksamkeit des Cojet/Silan-Systems ver-
glichen mit anderen mechanischen Konditionierungsverfahren zweifelsfrei be-
legen kann. Diejenigen Studien, die einen positiven Einfluss sehen, bertck-
sichtigen die mechanische Komponente durch das Bestrahlen mit Cojet-Sand
nicht. Wenn man nur die Silanisierung an sich betrachtet ist die Datenlage wie

oben erwahnt ebenfalls widerspruchlich.

4.2 Einfluss der Sauerstoffinihibitionsschicht auf den inkremen-
tellen Kompositverbund

Bei dem Legen einer Fullung werden die einzelnen Inkremente nacheinander
polymerisiert. Die jeweils frisch hinzugefligte Kompositportion hat dabei Kon-
takt zum Luftsauerstoff. Dadurch entsteht eine oberflachliche Sauerstoffinhibi-
tionsschicht, die erst auspolymerisiert, nachdem das darauffolgende Inkre-
ment aufgebracht worden ist und somit kein Luftkontakt mehr besteht. Sauer-
stoff ist ein starker Inhibitor, indem er reaktive Radikale in Peroxy-Radikale
verwandelt. Diese wiederum sind deutlich weniger reaktionsfreudig gegen-
tber Doppelbindungen. Das Resultat ist eine Verzdgerung der Reaktionsge-
schwindigkeit bis hin zu einem kompletten Abbruch der Polymerisation [14].
Das Korrelat dieses Prozesses ist die eben beschriebene Sauerstoffinhibiti-
onsschicht, deren Dicke je nach verwendetem Komposit im Bereich von ca. 10
bis 20 um liegt [50].

In der klinischen Praxis wird die Existenz einer Sauerstoffinhibitionsschicht als

zwingend erachtet, wenn es darum geht inkrementelle Fillungen zu legen.
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Diese Annahme wird durch Studien gestitzt. Sie ergaben, dass die Zugfestig-
keit bzw. Scherfestigkeit eines inkrementell aufgebauten Kompositblocks beim
Vorhandensein von Sauerstoffinhibitionsschichten zwischen den Inkrementen
hoher liegt, als wenn diese Schichten fehlen [31, 55]. Die eben zitierte Studie
von Truffier-Bountry et al. [55] hat sich zur Vermeidung der Sauerstoffinhibiti-
onsschicht jedoch einer Glasplatte bedient und so auch die mechanische
Oberflachenbeschaffenheit verandert.

Es existieren demgegenuber auch Untersuchungen, die im Hinblick auf die
Zug- bzw. Scherfestigkeit des inkrementellen Kompositverbundes keine Un-
terschiede zwischen vorhandener oder fehlender Sauerstoffinhibitionsschicht
sehen [14, 41, 45, 50, 52]. In den genannten Studien ist jeweils unter Sauer-
stoff- bzw. Stickstoff-Atmosphare polymerisiert worden. Dies erscheint sinnvoll
um, mikromechanische Einfliisse auf die Haftung auszuschlie3en und sich nur

auf die Sauerstoffinhibition an sich zu konzentrieren [14].

Eliades und Caputo haben in einer Arbeit gezeigt, dass sich durch das Entfer-
nen der Sauerstoffinhibitionsschicht mittels Aceton die interinkrementelle
Komposithaftung sogar steigern lasst. Anders betrachtet sehen sie die Sauer-
stoffinhibitionsschicht als Inhomogenitéat im Kompositverbund an, die diesen
als Ganzes schwéacht [17]. Auch Suh et al. sprechen unter bestimmten Um-
standen von einer Schwachung des Kompositverbundes durch eine vorhan-
dene Sauerstoffinhibitionsschicht. So deuten sie an, dass eine zu lange Poly-
merisation einzelner Inkremente zu einer Abnahme des Photoinitiators
Campherchinon in der Sauerstoffinhibitionsschicht fiihrt. Das wiederum hat zur
Folge, dass nach Aufbringen und Polymerisieren des nachsten Inkrements die
(ursprungliche) Sauerstoffinhibitionsschicht nicht vollstandig auspolymerisiert

werden kann [52].

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass die weit verbreitete Auffassung,
eine Sauerstoffinhibitionsschicht sei unerlasslich fur den interinkrementellen
Kompositverbund, nicht mehr haltbar ist. Vielmehr scheint die Zeit, welche zwi-
schen der Polymerisation zweier Inkremente vergeht, ausschlaggebend fir

deren Haftung zu sein [14, 43]. So hat sich gezeigt, dass man innerhalb einer
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14-tagigen Zeitspanne an Komposite ohne Sauerstoffinhibitionsschicht inkre-
mentell anpolymerisieren kann. Nach dieser Zeit lasst die Haftung des ange-
tragenen Inkrements allerdings signifikant nach [14]. Eine weitere Arbeit stitzt
diese These. Hier wurden bei Kompositproben, an die nach nur 24h Wasser-
lagerung anpolymerisiert wurde, keine Vorteile einer mechanischen Oberfla-
chenbehandlung gesehen. Die Autoren erklaren sich diese Beobachtung
ebenfalls durch eine chemische Restaktivitat der Matrix [9].

4.3 In vitro Alterung von Kompositen

Die Alterung von Komposit unter Laborbedingungen dient dem Zweck, die in
der Mundhohle stattfindende, sich Uber Jahre erstreckende [34] Materialbelas-
tung unter Versuchsbedingungen nachzuempfinden. Das dort herrschende
feuchte Milieu flhrt zu einer Sattigung des Komposits mit Wasser, weiterhin
endet nach einiger Zeit die radikalische Aktivitat der Matrix [22, 36, 54]. Neben
der genannten Wasseraufnahme spielt zudem die Hydrolyse des Matrix-Ful-
ler-Interfaces eine entscheidende Rolle bei der Alterung von Kompositen [53].
Auch werden Matrixbestandteile insbesondere zu Beginn der Lagerung eines
Komposits in Wasser ausgewaschen [20, 22]. Jedoch steigt wahrend der La-
gerung die Konversionsrate des Komposits an [22], was als positiver Einfluss

auf die werkstoffkundlichen Eigenschaften des Materials zu sehen ist.

Verschiedenste Verfahren werden herangezogen, um Kompositproben fur
wissenschaftliche Versuche zu altern. Die verwendeten Lagermedien sind Luft
[14], destilliertes Wasser [7, 9, 18, 19, 22, 36, 44, 54], Salzlosungen [12, 42,
43] oder Zitronensaure [44]. Das am haufigsten verwendete Medium ist destil-
liertes Wasser. Die Alterungsdauer reicht von einem Tag [9, 43], einer Wo-
che [12, 44], 30 Tagen [18, 36, 42] Uber 8 Wochen [7] bis zu einem halben
Jahr [43, 44].

Manche Studien verwenden einen Thermocycler [10, 34, 40, 44], um die ther-
mische Wechselbelastung, der die Komposite in der Mundhéhle ausgesetzt
sind, nachzubilden. Andere Autoren benutzen Warmeschranke bei 37°C [7, 9,
12, 18, 42, 43, 54] bzw. 60°C [36]. Auch Spezialvorrichtungen anderer Fach-

gebiete werden zweckentfremdet, so beispielsweise ein Wettersimulationsge-



15

rat, welches das Komposit auf unterschiedliche Arten (UV-Strahlung, Tempe-
raturerhOhung, Wasserberieselung) altert [58]. Auch eine kombinierte Druck-
und Hitzeapplikation [35] oder Kochen in Wasser [25, 54] sind in der Literatur

dokumentiert.

Anhand dieser Daten ist ersichtlich, dass es kein einheitliches Protokoll fur die
Alterung von Kompositen zu Versuchszwecken gibt [54]. Es kann allerdings
geschlussfolgert werden, dass die Lagerung in destilliertem Wasser im War-
meschrank bei 37°C die am weitesten verbreitete Methode ist, wenngleich die
Verwendung eines Thermocyclers effektiver zu sein scheint [39, 45].

4.4 Konversionsrate von Kompositen und ihre Messung

Die Konversionsrate ist ein Mal3 fur die durch Polymerisation umgesetzten
Doppelbindungen in einem Komposit. Es muss hier betont werden, dass die
Anzahl verbliebener, freier Doppelbindungen nicht mit der Anzahl tbriger Mo-
nomere gleichzusetzen ist. Dies erklart sich durch die Verwendung von multi-

funktionellen Monomeren [16].

Bei der Entwicklung dentaler Komposite versucht man in aller Regel eine mog-
lichst vollstandige Umsetzung der Doppelbindungen zu erreichen, was zu er-
strebenswerten mechanischen Eigenschaften fihrt. Die ideale Konversions-
rate von 100% ist in der Praxis allerdings nicht zu erreichen [11]. Daher ist es
wichtig, auf eine verlassliche Messmethode zur Bestimmung des Konversions-
grades zurtickgreifen zu kbénnen. Grundsatzlich lasst sich die Konversionsrate
sowohl indirekt als auch direkt messen. Die indirekte Messung stitzt sich auf
Veranderungen der mechanischen Eigenschaften eines Komposits, Uber die
dann Rickschlusse auf die Konversionsrate gezogen werden [4, 28]. Im Fol-
genden soll jedoch nur auf Verfahren eingegangen werden, die es ermdogli-
chen, die Konversionsrate direkt zu messen. Solche Messungen der Konver-
sionsrate von Kompositen kdnnen auf unterschiedliche Weise erfolgen. Eine
Mdoglichkeit ist die Verwendung eines Raman-Spektrometers [40, 55], eine
weiter verbreitete ist die Messung mittels eines Fourier-Transformations-Infra-
rot-Spektrometers (FTIR) [4, 5, 11, 16, 24, 28, 31, 47].



16

Messungen mit Hilfe des FTIR-Spektrometers

Beim FTIR-Verfahren bedienen sich manche Autoren einer Transmissions-
messung [21], bei dem die zu messende Probe durchstrahlt wird. Eine andere
Moglichkeit ist die Verwendung der sogenannten Attenuated Total Reflection
Technik, kurz ATR genannt, welche in vielen Studien Verwendung findet [4, 5,
11, 16, 47, 52] und auf einer abgeschwachten Reflektion an der Probenober-
flache beruht.

Interessant ist bei der Bestimmung der Konversionsrate das Absorptionsma-
ximum (Peak) der aliphatischen Kohlenstoffdoppelbindung bei ca. 1639 cm.
Dieses entspricht der Menge an freien, nicht polymerisierten Kohlenstoffdop-
pelbindungen [48]. Vergleicht man nun eine Absorptionsmessung von unpoly-
merisiertem mit einer von polymerisiertem Komposit, so kann man daraus die

prozentuale Abnahme der Doppelbindungen errechnen [21].

Dies setzt allerding voraus, dass beide Messungen unter exakt gleichen Rah-
menbedingungen stattgefunden haben. Um diesen méglichen Ungenauig-
keitsfaktor auszuschliel3en, kann man einen Absorptionspeak, welcher sowohl
im unpolymerisierten als auch im polymerisierten Komposit unverandert bleibt,
zur Kalibration verwenden [47]. Hierfir werden von verschiedenen Autoren der
Peak der Carbonylgruppe (ca. 1715 cm™) [4, 11], der Peak der Amidgruppe
(ca. 1537 cmt) [24] oder der Peak der aromatischen Kohlenstoffdoppelbin-
dung (ca. 1610 cm?) [5, 11, 16, 19, 22, 47, 48] genutzt. Letztgenannter Peak
dient in der tberwiegenden Mehrheit der Falle als Referenz, eine aktuelle Stu-
die empfiehlt dieses Vorgehen [11]. Eine &ltere Studie ist jedoch bei der Ver-
wendung des Amidpeaks bei 1537 cm zu besseren Ergebnissen gekommen
[24]. Auch muss beachtet werden, dass bei Kompositen, deren Monomere
groRtenteils keine Aromatischen Ringe beinhalten (z.B. bei sehr hohem TEG-
DMA-Anteil), der Peak der Carbonylgruppe bei ca. 1715 cm? anstatt des
Peaks der aromatischen Kohlenstoffdoppelbindung bei 1610 cm™ verwendet

werden sollte [4, 11].
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Obwohl das FTIR-Verfahren sehr haufig in Studien zum Gebrauch kommt, um
Konversionsraten von Kompositen zu messen, ist kaum etwas uber die jeweils
verwendeten Verfahren bei der Auswertung der Spektren dokumentiert. Eine
grundsatzliche Schwierigkeit ist dabei die Frage, wie die Peak-Hb6he zu mes-
sen ist. Hier ist vor allem von Interesse, wo die Baseline liegt, auf deren Basis

der jeweilige Peak gemessen wird (Abb. 1).

Rueggberg et al. haben 10 verschiedene Methoden verglichen und sind zu
dem Ergebnis gekommen, dass der Peak der aliphatischen und der der aro-

matischen Kohlenstoffdoppelbindung verbunden werden sollten [47] (Abb. 2).
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In einer bereits weiter oben zitierten, neueren Studie kommen die Autoren zu
dem Schluss, dass die eben genannten Peaks getrennt auszuwerten sind [11]
(Abb. 3, Seite 17).

Bei der Berechnung der Konversionsrate mittels Referenzpeak herrscht Ein-
heitlichkeit unter vielen Studien. Wie erwahnt wird meist der Peak der aroma-
tischen Kohlenstoffdoppelbindung zur Kalibrierung und der Peak der aliphati-
schen Kohlenstoffdoppelbindung als Messvariable verwendet [4, 5, 16, 19, 21,
23].

Aus den eben dargestellten Uberlegungen ergibt sich folgende Gleichung [21]:

[Abs(C = C) / Abs(C. . .C)] polymer
[AbS(C =0C) /AbS(C. . C)] monomer

Restdoppelbindungsgehalt = (D
Hierbei steht (C = C) fur die aliphatische, (C. . .C) fur die aromatische Kohlen-
stoffdoppelbindung und Abs fir Absorption.

Anhand der berechneten Abnahme der freien Doppelbindungen lasst sich
dann durch Subtraktion von 100% die Konversionsrate berechnen [21]. Es

ergibt sich folgende Formel:

Abs(C = C)pol. * Abs(C. . .C)mon.
Abs(C = C)mon. = Abs(C. . .C)pol.

(2)

Konversionsrate = 1 —

Wobei mon. fur die Messung von unpolymerisiertem (vgl. Monomer) und pol.

fur die Messung von polymerisiertem Komposit steht.
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5 Fragestellung

Vorliegende Arbeit untersucht unterschiedliche Mdglichkeiten der Oberfla-
chenkonditionierung von gelagertem Komposit mit dem Ziel neues Komposit
anzutragen. Der Fokus liegt hierbei darauf, praktisch anwendbare Vorgehens-
weisen fur die Fullungsreparatur zu erarbeiten. Hierzu werden unterschiedli-
che Haftvermittler, mechanische und chemische Konditionierungsmalf3nah-
men von gealtertem Komposit untersucht. Deren Wirksamkeit wird anhand ei-
nes Zugversuchs ermittelt. Weiterhin werden die einzelnen Proben auf ein ad-
hasives, kohasives und adhasiv-kdhasives Versagensmuster hin untersucht.
Die an die Klinik angelehnte Herstellung und Behandlung der Kompositproben
soll hierbei eine leichte Ubertragbarkeit der Ergebnisse in die Praxis ermogli-
chen.
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6 Material und Methode

6.1 Verwendetes Komposit

Fur den gesamten Versuch wurde als Probenmaterial GrandioSO (VOCO,
Cuxhaven, Deutschland) verwendet (Tab. 1). Es ist der Klasse der Nano-Hyb-
rid Komposite zuzuordnen und enthélt sowohl Nano- als auch Mikrofuller. Als
Indikationen nennt der Hersteller unter anderem Fillungen der Klassen | bis V
und Komposit-Inlays [57].

Fullkorper Glaskeramikfullkorper der GroélRRe
1um, funktionalisierte Siliziumdioxid
Nanopartikel der Grofze 20 — 40 nm,
Farbpigmente (Eisenoxid, Titandi-

oxid)
Organische Matrix BisGMA, BisEMA, TEGDMA
Fullkdrpergehalt 89 Gew.%, 73 Vol.%

Tab. 1 Informationen zu dem im gesamten Versuch verwendeten Komposit
[57]

6.2 Probenherstellung

Die Proben aus Komposit benétigten eine langliche Quaderform mit einem
Querschnitt von 3 x 3 mm. Dies ergab sich aus dem Aufbau fir den Zugver-
such, der spater beschrieben wird. Die Probenformen mussten einerseits eine
Herstellung der Komposit-Stabchen an sich erlauben. Andererseits mussten
sie es ermoglichen, in einem zweiten Schritt jeweils ein weiteres auf das be-
reits hergestellte Stabchen um 90° gedreht aufzumodellieren. Das Ziel der
Probenherstellung war es, kreuzférmige Proben zu erhalten. Dies wurde durch
ineinandersteckbare Delrin-Formen realisiert, die in einen Stahl-Formenhalter
eingespannt wurden (Abb. 5, Seite 21). Die Delrin-Teile wurden zur besseren
Entformbarkeit der Proben L-formig gestaltet (Abb. 4, Seite 21).
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Abb. 4 Probenform in Einzelteilen Abb. 5 Probenform montiert

Zuerst wurden Stabchen der Kompositfarbe A4 hergestellt. Dazu wurde auf
den Probenhalter aus Stahl zuerst eine Isolierfolie (Platzhalterfolie, Scheu-
Dental, Iserlohn, Deutschland) aufgelegt. AnschlieRend wurden die Delrin-
Probenformen in die Apparatur eingeschoben und mit 4 Inbusschrauben fixiert
(Abb. 5). Das Kompositmaterial wurde mit einem Heidemannspatel in die Form
eingebracht, minimal Uberstopft und mit einer weiteren Isolierfolie abgedeckt.
Nach abschlieBendem Planpressen des Komposits mit einer transparenten
PMMA-Platte wurde das Stabchen mit einer Polymerisationslampe (Elipar Tri-
light, 3M Espe, Seefeld, Deutschland) bei 800 mW/cm? fiir 40 s auspolymeri-
siert. Durch diese Vorgehensweise entstand auf keiner Flache des Komposi-
tstdabchens eine Sauerstoffinhibitionsschicht.

Um die Proben leichter entnehmen zu kénnen, wurden die Formen nach je-
weils ca. 5 hergestellten Stabchen mit einem Isolierstift (SIGNUM insulating
pen Il, Heraeus Kulzer, Hanau, Deutschland) behandelt und vor der Weiter-
verwendung 2 Minuten trocknen lassen. Nach Entnahme der Kompositproben
wurden diese in dem Lichtharteofen (Unilux AC, Kulzer, Wehrheim, Deutsch-
land) fur weitere 5 Minuten fotopolymerisiert. Anschlie3end wurden sie fur 30
Tage in einem Warmeschrank (Memmert B80, Memmert, Schwabach,
Deutschland) bei 37°C in destilliertem Wasser gelagert. Dieses wurde einmal

wochentlich ausgewechselt.
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6.3 Beschleifen der gelagerten Proben

Die nun gelagerten Kompositstabchen hatten durch das weiter oben erwéhnte
leichte Uberstopfen nicht exakt die geforderten 3 x 3 mm Querschnitt. Sie ma-
Ben in der HOhe nicht 3,0 mm, sondern zwischen 3,2 mm und 3,3 mm. Die
Stabchen wurden nun auf einer Flache beschliffen, um wie ein Zahnarzt bei
der Reparatur einer Fullung vorzugehen. Um hierbei reproduzierbare Ergeb-
nisse zu erhalten, wurde eine Winkelstiick-Parallelschleifvorrichtung verwen-

det (Abb. 6). Alle Stdbchen wurden um 0,3 mm reduziert, es wurde jeweils die

Uberstopfte oder deren gegenuberliegende Seite beschliffen, sodass Stab-
chen der Mal3e 3 x 3 x 9,5 mm entstanden. Diese wurden in Gruppen zu je 20
Stuck aufgeteilt und auf unterschiedliche Arten konditioniert. Eine Proben-

gruppe stellte eine Ausnahme zum genannten Vorgehen dar, hier wurde an-

statt des Rotring- ein Blauring-Diamant verwendet.

Abb. 6 Winkelsttick-Parallelschleifvorrichtung
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kohasives oder kombiniertes
Versagen vorlag

Abb. 7 Flussdiagramm zur Darstellung des Hauptversuches und der Versuchsgruppeneinteilung
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6.4 Die unterschiedlichen Versuchsgruppen

Die verschiedenen Gruppen zu je 20 Stadbchen wurden nun auf der bereits
beschliffenen Seite mit Ausnahme der Gruppen 1 und 3 weiter behandelt
(Abb. 7, Seite 23). Zur besseren Ubersichtlichkeit der Versuchsguppen und
deren Oberflachenkonditionierungen sind diese in einem Flussdiagramm dar-
gestellt (Abb. 7, Seite 23).

Zum Atzen wurde ein 40%iges Phosphorsauregel (Henry Schein, Melville, NY
11747, USA) verwendet und dieses nach 15 s Einwirkdauer mit Wasserspray
von der jeweiligen Probe entfernt. Sowohl das Aluminiumoxidpulver aus auch
der Cojet™ Sand wurden mit 2,8 bar Druck aus einer Entfernung von ca. 10
mm aufgebracht. Die Silanldésung Monobond Plus (Ilvoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) wurde mittels Microbrush (Henry Schein) dinn auf die Proben
appliziert und nach 60 s Einwirkzeit mit dem Luftpuster einer zahnarztlichen
Einheit verblasen. Die Komponenten des Syntac-Systems (lvoclar Vivadent)
wurden ebenfalls mit einem Microbrush aufgebracht. Syntac Primer wurde
nach 10 s, Syntac Adhesive nach 15 s Einwirkzeit und Heliobond direkt nach
dem Aufbringen verblasen. Helibond wurde zusatzlich fir 20 s bei

800 mW/cm? photopolymerisiert (Elipar Trilight).

6.5 Aufmodellieren der Stdbchen

Die wie oben beschrieben konditionierten Kompositstabchen wurden mit der
konditionierten Seite nach oben wieder in die Probenform gelegt, in der sie
hergestellt worden waren. Anschliel3end wurde dariiber eine zweite, ebenfalls
zweiteilige Delrinform gelegt (Abb. 8, Seite 25) und mittels Stahlrahmen und 4
Inbusschrauben auf dem Probenhalter fixiert (Abb. 9, Seite 25). Dieser Aufbau
ermoglichte nun eine Probenherstellung analog zu oben mit dem Unterschied,
dass nun Komposit um 90° gedreht und auf das eingelegte Stabchen aufmo-
delliert werden konnte. Des Weiteren wurde nun Material der Farbe Al ver-
wendet, um bei den folgenden Zugversuchen leichter beurteilen zu kébnnen, ob
jeweils ein adhasives oder ein kohasives Versagen des Interfaces vorlag. Die
Fotopolymersiation erfolgte analog zum ersten Schritt fir 40 s bei 800 mW/cm?
(Elipar Trilight). Ebenso schloss sich eine Polymersiation im Lichtofen (Unilux

AC) fur 5 Minuten an. Die Probenherstellung war zu diesem Zeitpunkt also
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abgeschlossen. Das Resultat waren Kompositkreuze, die aus zwei Kom-
positstdbchen der Farben Al bzw. A4 bestanden (Abb. 10).

Abb. 8 Probenform fir die Komposit- Abb. 9 Probenform fir die Komposit-

kreuz-Herstellung in Einzelteilen kreuz-Herstellung montiert

Abb. 10 Fertiggestellte Kompositproben
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6.6 Positive und negative Referenzgruppen

An dieser Stelle muss kurz auf die Proben, welche als positive bzw. negative
Referenz bei der Auswertung dienten, eingegangen werden. Als negative Re-
ferenz diente die Gruppe, deren gelagerte A4-Stadbchen ausschlief3lich durch

Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten konditioniert wurden (Gruppe 1).

Als positive Referenz wurde eine Probengruppe erstellt, deren A4-Stabchen
im Gegensatz zu den anderen Gruppen eine Sauerstoffinhibitionsschicht auf-
wiesen. Dies wurde dadurch erreicht, dass bei der Herstellung von 40 A4-
Stabchen auf eine Abdeckung mit einer Isolationsfolie auf der Oberseite ver-
zichtet und das Kompositmaterial lediglich moglichst plan mit dem Heidemann-
Spatel in die Probenform eingebracht wurde. Diese Stabchen wurden nicht
wassergelagert, sondern direkt nach der Herstellung die Al-farbigen Stdbchen
auf die Flache mit der Sauerstoffinhibitionsschicht modelliert und die Kreuze
im Lichtofen (Unilux AC) fur 5 Minuten fotopolymerisiert. Bei diesen Proben
ging man also vor als wirde man als Zahnarzt eine Fillung mit 2 Inkrementen
legen. Die Hélfte dieser 40 Kreuze wurde nun als Versuchsgruppe 12 festge-
legt. Die restlichen 20 wurden anschlieRend fur 30 Tage in destilliertem Was-

ser gelagert und gingen als Gruppe 13 in die Auswertung ein.

6.7 Zugversuche
Der bei den Zugversuchen verwendete Aufbau wurde von Lohbauer et al.
tubernommen. Er ermdglicht es, jegliche Scherbelastung der Proben zu elimi-

nieren und damit eine reine Zugprufung durchzufihren [33].

Die Zugfestigkeit jeder Probe wurde mit Hilfe einer Zugprifmaschine
(Z25/TN1, Zwick-Roell, Ulm, Deutschland) ermittelt. Ein Stéabchen der Probe
wurde dabei im unten befindlichen Probenhalter fixiert. Dieser bestand aus 2
Stahl-Klemmbacken, die durch einen Spindeltrieb geschlossen werden konn-
ten (Abb. 11, Seite 27). Weiterhin wurden die Klemmflachen mit einem Gewe-
beriicken-Schleifpapier Kérnung 320 (Klingspor, Haiger, Deutschland) be-
klebt, um die Probe auch bei moderaten Klemmkréaften sicher fixieren zu kon-

nen. Das zweite Stdbchen der Probe wurde an beiden Enden in eine Schlaufe
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bestehend aus geflochtenem, hochsteifem Angelseil (Dyneema SK75, Ko-
ninklijke DSM, Heerlen, Niederlande) gefuhrt. Dieses Angelseil war tGber eine
Umlenkrolle an der Kraftmessdose der Zugprufmaschine fixiert (Abb. 11).
Durch diese Umlenkrolle wurde sichergestellt, dass beide Enden des oberen
Kompositstabchens mit der gleichen Zugkraft belastet wurden. Daraus ergab
sich, dass das Interface zwischen beiden Stdbchen genau lotrecht belastet

wurde.
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Abb. 11 Versuchsaufbau fir die Zugprifung
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Bei der Zugprifung wurde die Probe zuerst mit einer Vorkraft von 2 N und
einer Geschwindigkeit von 5 mm/min belastet, um die Zeit, bis das Angelseil
gespannt war, zu verkirzen. Sobald die Vorkraft von 2 N erreicht war, erfolgte
automatisch eine Verringerung der Prufgeschwindigkeit auf 1 mm/min und die
Messung wurde bis zum Versagen der Probe und damit dem Erreichen der
Zugfestigkeit fortgefuhrt. Als Kraftabschaltschwelle fur die Messung wurde
50% der bereits erreichten Maximalkraft gewahilt.

Bedingt durch den Aufbau des Probenhalters wurde das Stdbchen, welches
am Angelseil befestigt war, bei Erreichen der Zugfestigkeit der Halterung ge-
schleudert. Daher wurde an der Zugprifmaschine eine Abdeckung aus einer
weichen Transparentfolie installiert, um die Probenteile auffangen und weiter

untersuchen zu kdénnen.

6.8 Nachuntersuchung der gepruften Proben im Lichtmikroskop

Die Probenfragmente wurden im Lichtmikroskop (Stemi SV 6, Zeiss, Gottin-
gen, Deutschland) darauf untersucht, ob ein adhéasives Versagen der Grenz-
flache, ein kohasives Versagen oder eine Mischung aus beidem vorlag. Dabei
wurde auch die Bruchflache auf mogliche gro3e Blasen oder andere Material-

fehler kontrolliert; solche Proben wurden aussortiert.

6.9 Oberflachenprofilometrische Untersuchungen

Fur die Untersuchung der Rauheit im Oberflachenprofilometer wurden 15 ge-
lagerte Kompositstabchen in 5 Gruppen zu je 3 Stiick vorbereitet. Die Konditi-
onierung entsprach jeweils den Gruppen 1 bis 4 des Hauptversuchs und einer
zusatzlichen Gruppe, die nach dem Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten
mit Cojet-Sand bestrahlt wurde (keine Silanapplikation). Jede der 15 Proben
wurde nun an 4 Stellen auf einer Flache von 1 x 1 mm? auf einem kontaktlosen
Oberflachenprofilometer (CT100, cyberscanTECHNOLOGIES, Ingolstadt,
Deutschland) mittels konfokalem WeiRdlichtsensor untersucht. Die laterale
Schrittweite der Messung betrug 10 um, die Auflésung des Sensorkopfes 0,01

pm.
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Die so entstandenen quadratischen Oberflachenprofile wurden mit der Soft-
ware Scan Suite 8 (cyberscanTECHNOLOGIES) ausgewertet. Hierbei wurden
wie oben erwadhnt 4 Areale pro Probe analysiert, sodass pro Versuchsgruppe
12 Messwerte entstanden. Es wurden jeweils die mittlere Rauheit R, und die
gemittelte Rautiefe Rz bestimmt.

6.10 FTIR Untersuchungen

Um die Auswirkungen der Wasserlagerung auf die Konversionsrate des Kom-
posits zu untersuchen, wurden je 10 gelagerte und ungelagerte Stdbchen ver-
glichen. Die ersteren wurden, wie weiter oben beschrieben, fir 30 Tage in
destilliertem Wasser gelagert. Letztere wurden ca. 16 h vor der Messung her-
gestellt.

Sowohl gelagerte als auch ungelagerte Proben mussten fir die Untersuchung
im FTIR vorbereitet werden. Hierzu wurden sie auf Nassschleifpapier um 0,3
mm reduziert, um den Proben des Zugversuchs entsprechend vorzugehen.
Weiterhin wurde die Kompositoberflache immer feiner bis zur Abschlusskor-
nung von FEPA P 4000 poliert, um eine saubere Reflexion im ATR-Einsatz
des FTIR zu gewahrleisten. AnschlieRend wurden die Proben mit Wasser-

spray gesaubert und mit dem Luftpuster getrocknet.

Die eigentliche Messung folgte im FTIR-Gerat (Impact 420, Nicolet Instru-
ments, Madison, WI, USA) unter Verwendung eines ATR-Einsatzes (Dura-
SamplIR II, SensIR Technologies, Danbury, CT, USA). Vor dem Einspannen
der Probe wurde zur Vermeidung einer Luftschicht zwischen ATR-Einsatz und
Komposit ein Spezialdl (Nujol, Speacac, Slough, UK) aufgetragen. Unpolyme-
risiertes Komposit wurde ebenfalls gemessen, um bei der Berechnung der
Konversionsrate einen Parameter fir die Kalibrierung zur Verfiigung zu haben.
Es wurde analog zu den polymerisierten Proben mit Nujol (Speacac) auf den
ATR-Einsatz aufgebracht und mit einer aufliegenden Glasplatte eingespannt.
Das Spektrum wurde im Bereich von 4000 bis 660 cm™* aufgezeichnet, fir jede

Probe wurde die Messung 64-mal durchgefihrt.

Bei der grafischen Auswertung wurde die Baseline-Methode nach Collares

[11] verwendet, um die entsprechenden Peaks zu bestimmen (Abb 3,
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Seite 17). Der Peak der aliphatischen Kohlenstoffdoppelbindung bei ca. 1637
cm® korreliert mit den freien Doppelbindungen und wurde daher als Mess-
grofRe verwendet. Zur Kalibration der Messung wurde der Peak der aromati-
schen Kohlenstoffdoppelbindung bei ca. 1608 cm™ verwendet, der bei Mes-
sungen unpolymerisierter und polymerisierter Proben konstant bleibt. Die Be-
rechnung der jeweiligen Konversionsrate erfolgte anhand einer bereits er-
wahnten Formel (Nr. 2, Seite 18).

6.11 Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen

Fur die Untersuchung im Rasterelektronenmikroskop (REM) wurden jeweils 3
analog der Versuchsgruppen 1 bis 4 vorbehandelte Komposit-Stabchen unter-
sucht. Zuséatzlich wurden noch 3 Proben hergestellt, deren Oberflache nach
dem Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten mit Cojet sandgestrahlt wurde.
Es wurden also Oberflachen nach den eben genannten unterschiedlichen
Konditionierungsschritten betrachtet und keine fraktografischen Bilder erstellt.
Die fraktografische Auswertung erfolgte, wie bereits oben erwahnt, im Licht-

mikroskop.

Alle Proben wurden nach dem jeweiligen Konditionieren im Ultraschallbad in
destilliertem Wasser fir 3 min gereinigt, auf Aluminiumtrager fixiert und im
Sputtergerat SCD 050 (BAL-TEC SCD 050, BAL-TEC AG, Balzers, Liechten-
stein) mit Gold beschichtet. AnschlieBend wurden die Aufnahmen in einem
Rasterelektronenmikroskop (ISI-SR-50, Akashi Seisakusho, Tokio, Japan)

erstellt.

6.12 Statistik

Zur Auswertung der erhobenen Messwerte wurde die Software IBM SPSS Sta-
tistics 21 (IBM, Armonk, NY, USA) verwendet. Hierbei wurden im ersten Schritt
mittels eines Kolmogorov-Smirnov-Anpassungstests alle Messwerte der ein-
zelnen Versuchsgruppen auf deren Normalverteilung hin untersucht. Unter Be-
ricksichtigung der extremsten Differenzen innerhalb der Gruppen und des
Signifikanzniveaus (p < 0,05) konnte eine Normalverteilung der Messwerte

nicht widerlegt werden. Die Messwerte waren im Hauptversuch unabhéngig
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voneinander erhoben worden, somit waren die Voraussetzungen fur eine ein-
faktorielle Varianzanalyse (ANOVA) gegeben. Diese zeigte auf hochsignifikan-
tem Niveau, dass es Unterschiede zwischen den Mittelwerten der unterschied-
lichen Gruppen gab. AbschlieRend wurden die Versuchsgruppen in einem
Post-Hoc-Test (Student-Newman-Keuls-Test) in homogene Untergruppen ge-
gliedert.
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7 Ergebnisse

7.1 Ergebnisse der Zugversuche
Die in den Zugversuchen ermittelten Zugfestigkeiten und Standardabweichun-
gen sind in dem folgenden Diagramm dargestellt (Abb. 12).
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Abb. 12 Mittlere gemessene Zugfestigkeiten — die negative (orange) und die positi-

ven (grun) Referenzgruppen sind farblich gekennzeichnet

Gruppe 1, die gleichzeitig auch als negative Referenz dient, zeigt eine signifi-
kant (p<0,05) geringere Zugfestigkeit als alle anderen Gruppen
(Tab. 2, Seite 33). 5 Gruppen unterscheiden sich nicht signifikant (p>0,05) von
den beiden positiven Referenzgruppen. Es sind diejenigen 5 Gruppen, bei de-

nen ein Bonding/Adhasiv zum Einsatz gekommen ist.
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Gruppennummer Mittlere Zugfestigkeit Gruppen-

in MPa index
1. Rotring 4,86 + 1,06 a
2. Atzen 6,75+ 1,40 b
3. Blauring 7,15+1,85 b
4. Alu Oxid 7,91 +1,64 b
5. Silan 6,62 + 1,59 b
6. Cojet und Silan 7,75 +1,87 b
7. Primer 9,82+1,76 c,d
8. Adhasiv 10,03+ 1,51 c,d
9. Bonding 9,35+ 2,05 c
10. Primer, Adh., Bonding 9,67 +1,88 c, d
11. Atzen, Primer, Adh., Bonding 11,33 +2,03 d
12. Referenz nicht gelagert 10,07 £ 1,54 c, d
13. Referenz wassergelagert 10,54 £ 2,04 c, d

Tab. 2 Mittlere Zugfestigkeiten der unterschiedlichen Versuchsgruppen.
Die Indices kennzeichnen jeweils durch den Post-Hoc-Test ermittelte homo-

gene Gruppen, deren Werte sich nicht signifikant voneinander unterscheiden.

Untersuchung auf Art des Versagens

Die im Lichtmikroskop untersuchten Bruchflachen gaben Aufschluss Uber die
Art des Probenversagens (Abb.13, Seite 34). Aul3er bei den beiden Referenz-
gruppen ist esin keiner Gruppe zu einem rein kohasiven Versagen einer Probe
gekommen. Die tiberwiegende Mehrheit aller Proben hat rein adhasiv versagt,
wobei nur Gruppe 11 ein gehauftes adhéasiv/kohéasives Versagensmuster ge-

zeigt hat.
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Gruppe 1

Gruppe 2

Gruppe 3

Gruppe 4

Gruppe 5

Gruppe 6 ]

Gruppe 7 [

Gruppe 8

Gruppe 9 I
Gruppe 10 [
Gruppe 11 |
Gruppe 12 |
Gruppe 13 | ———

0% 20% 40% 60% 80% 100%
adhasiv  mkohéasiv B kombiniert adhasiv-kohasiv

Abb. 13 Darstellung der Versagensmuster bei der Zugprifung in den

jeweiligen Gruppen

7.2 Ergebnisse der Messung der Konversionsraten
Nach der Messung der Konversionsraten im FTIR (Abb. 14, Seite 35) sind je-
weils die Mittelwerte der 10 ungelagerten und der 10 gelagerten Proben gebil-

det worden. Diese lauten wie folgt:
Konversionsrate der ungelagerten Proben: 58,7+5,1%
Konversionsrate der gelagerten Proben: 70,4+1,5%

Dem entsprechend ist die radikalische Aktivitat der Kompositmatrix deutlich
zuruckgegangen und die freien Doppelbindungen sind im Verlauf der Lage-

rung reduziert worden.
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Abb. 14 Auschnitt aus dem Absof'ptionsspektrum von GrandioSO;
Pfeile zeigen die Peaks bei 1637 cm™* (Messwert; blau) und bei 1608 cm™*

(Referenzwert; grin)

7.3 Oberflachenprofilometrische Ergebnisse

Fur jede der 5 Probengruppen ist der Mittelwert der jeweils 12 erfolgten Mes-
sungen errechnet worden (Tab. 3, Seite 36). Die niedrigste Rauheit weisen die
sandgestrahlten Proben auf, die héchste die mit einem Blauring-Diamant be-
schliffenen Proben. Die Phosphorsaureatzung hat die Oberflache mechanisch

nicht messbar verandert.
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Konditionierungsart Ra (mittlere Rau- Rz (gemittelte Rau-
heit) tiefe)

Rotring 1,07 £ 0,05 pm 3,69 + 0,25 pm

Rotring und Phosphor- 1,15 + 0,21 pm 3,92 £ 0,77 pm

saure

Rotring und Alu Oxid 0,73 £ 0,05 pm 2,5%+0,18 pm

Rotring und Cojet 0,81 + 0,07um 2,81 +0,21um

Blauring 3,36 £ 0,51um 10,36 £ 1,55um

Tab. 3 Mittlere Rauheit und gemittelte Rautiefe vorbehandelter

Kompositoberflachen

Die grafisch dargestellten Oberflachenprofile sind im Anhang dieser Arbeit zu

finden.
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7.4 Auswertung der rasterelektronenmikroskopischen Aufnah-
men

Bei genauem Vergleich der Aufnahmen der Proben, die mit Cojet-Sand

(Abb. 15) bzw. mit Aluminiumoxid-Sand (Abb. 16) vorbehandelt wurden, fallen

kleine Unterschiede auf. So sind in der Cojet-Gruppe deutlich mehr kleine Par-

tikel (<1pm) zu erkennen, die Uber die gesamte Oberflache verstreut sind und

Abb. 16 Mit Alu-Oxid sandgestrahlte
Kompositoberflache im Detail Kompositoberflache im Detail

in Vertiefungen gehauft auftreten. Die generelle Oberflachenbeschaffenheit
auf den Bildern stellt sich jedoch bei beiden genannten Gruppen sehr ahnlich
und in beiden Fallen homogen dar.

Bei einer Gegenuberstellung von den mit Rotring- (Abb. 17) bzw. Blauring-
Diamanten (Abb. 18) vorbehandelten Proben zeigt sich eine tiefere und gréber

strukturierte Oberflache bei Verwendung von letztgenanntem Schleifer.

Rotring F— 20 pm — Blauring

Abb. 17 Mit Rotring-Diamant beschlif- Abb. 18 Mit Blauring-Diamant be-

— 20 pm —

fene Kompositoberflache schliffene Kompositoberflache
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Auch bei der Oberflachenbeschaffenheit der nur mit Rotring-Diamant (Abb. 19)
beschliffenen Proben und der mit anschlie3ender Phosphorsaurebehandlung
(Abb. 20) gibt es leichte Unterschiede. So fallt bei genauer Betrachtung der
geéatzten Oberflache eine leichte Krakelierung auf, die bei der Rotring Gruppe
fehlt. Die generelle Oberflachenbeschaffenheit erscheint hinsichtlich Furchen-

tiefe und Struktur jedoch gleich.

— 20 pm — ¥ ¥ 41— 20 pm
Abb. 19 Mit Rotring-Diamant beschlif- Abb. 20 Mit Rotring-Diamant beschlif-
fene Kompositoberflache im Detail fene und mit Phosphorsaure geatzte

Kompositoberflache im Detall
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8 Diskussion

8.1 Resultate der einzelnen Vorbehandlungsarten

8.1.1 Adhasiv/Bonding

Die Versuchsgruppen 7 bis 11, also diejenigen, bei denen ein Adhasiv bzw.
Bonding zum Einsatz kommt, erreichen Zugfestigkeiten zwischen 9,35 und
11,33 MPa. Dies unterscheidet sich nicht signifikant (p>0,05) von den beiden
positiven Referenzgruppen (10,07 bzw. 10,54 MPa). Auch sind die Ergebnisse
der Gruppen 7 bis 11 signifikant (p<0,05) besser als die der Ubrigen Konditio-
nierungsvarianten. Dies lasst den Schluss zu, dass die Verwendung eines Ad-
hasives/Bondings einen positiven Einfluss auf die Zugfestigkeit der Proben
hat, was im Einklang mit anderen Arbeiten steht [43, 51]. Hierbei muss beach-
tet werden, dass in der vorliegenden Studie alle Gruppen mechanisch mit ei-
nem Rotring- oder Blauring-Diamantschleifer vorbehandelt worden sind. Es
haben daher die bereits in der Literaturiibersicht genannten positiven Wech-
selwirkungen zwischen aufgerauter Oberflache und Adhéasiv bzw. Bonding ge-
griffen [43, 58].

Die Art des verwendeten Adhasives/Bondings hat keinen signifikanten Einfluss
auf die gemessenen Zugfestigkeiten wie ein Vergleich der Gruppen 7, 8 und 9
zeigt. Dies ist eine Ubereinstimmung mit anderen Autoren [12, 43]. Es kann
also kein signifikant positiver Effekt (p>0,05) einer geringeren Viskositat ge-
messen werden, wie dies in anderen Arbeiten der Fall ist [27, 35, 36, 58]. Auch
die Verwendung des kompletten Syntac-Systems (Ivoclar Vivadent) in Gruppe
10 zeigt keine weitere Verbesserung, was im Gegensatz zu einer Arbeit steht,

die mehrstufige Adhasivsysteme im Vorteil sieht [51].

Im Hinblick auf die Langzeitstabilitéat einer Kompositreparatur sollte auch be-
dacht werden, dass Adhasive ein Losungsmittel enthalten. Dies konnte mit der
Zeit ausgewaschen werden und somit fir eine Verschlechterung der Haftung
sorgen. Da Costa et al. haben dies untersucht, indem sie die Haftung direkt

nach der Reparatur und nach 6 Monaten Lagerung in Wasser verglichen ha-
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ben. Sie messen hierbei keine Verschlechterung. Allerdings stellen sie auf ras-
terelektronischen Aufnahmen eine minimale Auswaschung des Adhasives
fest. Bei einem in der gleichen Arbeit untersuchten Bonding ist dies nicht zu
erkennen [13]. Dies erklart sich durch das im Bonding nicht vorhandene L6-

sungsmittel.

8.1.2 Einfluss der mechanischen Konditionierungsarten

Zu aller erst lasst sich feststellen, dass jegliche andere mechanische Oberfla-
chenbehandlungsmalRnahmen zu signifikant (p<0,05) besseren Ergebnissen
als das Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten (4,86 MPa) gefihrt hat.
Folglich zeigte auch die Verwendung eines grobkdornigeren Diamantschleifers
Vorteile (7,15 MPa). Dieses Ergebnis steht im Wiedersprich zu da Costa et al.,
die keinen Einfluss der Diamantkérnung der Schleifkorper auf die Haftkraft der
Proben festgestellt haben [13].

Weiterhin zeigt sich in vorliegender Arbeit kein signifikanter Unterschied
(p>0,05) zwischen einem Sandstrahlen der Oberflache (7,91 MPa) und dem
Beschleifen mit einem Blauring-Diamanten (7,15 MPa). Manche Studien se-
hen Sandstrahlen als die bessere Art der mechanischen Oberflachenkonditio-
nierung an [12, 15, 43], wahrend andere analog zur vorliegenden Arbeit die
Gleichwertigkeit des Beschleifens mit einem Diamantschleifer bestatigen [32,
58].

Die im Oberflachenprofilometer gemessenen Werte (Tab. 3, Seite 36) zeigen,
dass durch die beiden verwendeten Sandstrahlpulver (Alu-Oxid und Cojet) so-
wohl die mittlere Rauheit (von 1,07 auf 0,73 bzw. 0,81 um) als auch die gemit-
telte Rautiefe (von 3,69 auf 2,5 bzw. 2,81 um) der zuvor beschliffenen Ober-
flachen verringert worden sind. Die urspriinglich mit dem Rotring-Diamant be-
handelte Flache ist also eingeebnet worden, die Schlifffacetten undeutlich. Die
mit Abstand gréf3te mittlere Rauhigkeit zeigen mit 3,36 um die mittels Blauring
beschliffenen Proben. Auch sind hier die Schlifffacetten am deutlichsten zu
erkennen (s. Anhang). Diese Beobachtungen der sandgestrahlten Oberfla-
chen stehen im Einklang mit einer Arbeit von Rodrigues et al. Sie haben
ebenso bei der Verwendung eines groben Diamantschleifers die groé3ten Rau-

heitswerte gemessen, diese jedoch nicht genau angeben kénnen, da der
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Messbereich des verwendeten Profilometers Uberschritten worden ist. Weiter-
hin messen sie eine mittlere Rauheit von ca. 0,8 bis 0,9 um nach Sandstrahlen
mit Aluminiumoxid [46], in vorliegender Arbeit liegt der Wert bei 0,73 pm.

Untersucht man zusatzlich zu den Rauheitswerten die REM-Aufnahmen der
unterschiedlichen Konditionierungsmafinahmen stellt man fest, dass die bei-
den sandgestrahlten Probengruppen homogene Oberflachen mit vielen mikro-
mechanischen Retentionspunkten bieten. Demgegenuber zeigen die Rotring,
vor allem aber die Blauring-Gruppe deutlich inhomogenere Oberflachen mit
groReren Unterschnitten, wie auch Rodrigues et al. beobachtet haben [46].
Des Weiteren zeigt sich, dass die Oberflache, welche das Sandstrahlen hin-
terlasst richtungsunabhéngig, also isotrop ist. Demgegenuber hat die durch
den Schleifer hervorgerufene Oberflache unabh&ngig von der Kérnung immer

eine Richtungskomponente und ist somit anisotrop.

Wenn man nun die Zugfestigkeiten, die REM-Aufnahmen und die Oberfla-
chenrauigkeiten zusammen betrachtet, zeigt sich, dass eine héhere mittlere
Rauheit nicht zwingend mit einer besseren Retention und damit Zugfestigkeit
einhergehen muss. Diese Korrelation zeigt sich nur beim Vergleich unter-
schiedlicher Kérnungen gleichartiger Konditionierungsmaflinahmen; im vorlie-
genden Fall also Rotring- und Blauring-Diamantschleifer, in einer anderen Stu-
die beispielsweil3e unterschiedliche grobe Aluminiumoxidstrahlsande [43].
Wenn jedoch unterschiedliche Oberflachenbehandlungsarten wie Sandstrah-
len und Beschleifen miteinander verglichen werden, scheint die genannte Kor-
relation zwischen mittlerer Rauheit und Zugfestigkeit nicht gegeben zu sein.
Daher ist eine gemeinsame Betrachtung von mikroskopischen Aufnahmen und
gemessenem Oberflachenprofil stets sinnvoll, um die gemessenen Werte bes-

ser einordnen zu kénnen [18].

8.1.3 Phosphorsauregel

Alleiniges Atzen mit 40%igem Phosphorsauregel hat in einer signifikanten Er-
hoéhung der Zugfestigkeit resultiert. Dies erscheint auf den ersten Blick Uber-
raschend, da bei der Messung der Oberflachenrauhigkeit kein Effekt messbar
gewesen ist, was auch Ergebnisse anderer Autoren bestatigen [18]. Jedoch

erzielen auch Loomans et al. durch die Verwendung von Phosphorsauregel
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erhohte Zugfestigkeiten [34]. Eventuell spielt hierbei die Reinigungswirkung
der Saure [12, 15, 32, 34] eine Rolle, wie bereits an anderer Stelle vermutet
[18].

Vergleicht man die Ergebnisse von Gruppe 10 und 11 zeigt sich auch hier ein
Zuwachs der Zugfestigkeit durch die Verwendung der Phosphorsaure. Jedoch
muss hierbei erwahnt werden, dass dieser Effekt knapp unterhalb des Signifi-
kanzniveaus gelegen hat und daher nicht endgultig bewiesen worden ist. Eine
Verschlechterung der Zugfestigkeit durch Phosphorsaureétzung, wie in ande-
ren Arbeiten festgestellt, kann aber ausgeschlossen werden. Zusétzlich sollte
an dieser Stelle angemerkt werden, dass eine Kombination aus Beschleifen,
Atzen und Adhésivapplikation wie in Gruppe 11 auch in anderen Arbeiten mit
die besten Ergebnisse erzielt hat [18, 43].

Interessant ist weiterhin, dass auf den im Rahmen dieser Studie angefertigten
REM-Aufnahmen (Abb. 19 und 20, Seite 38) im Gegensatz zu denen von
Dall'Oca et al. [15] durchaus ein erkennbarer Unterschied von unbehandelter
und geatzter Oberflache zu erkennen ist. Eventuell liegen diese minimalen Ab-
weichungen aber in einer Grél3enordnung, die vom Oberflachenprofilometer
nicht registriert wird oder sie sind nicht mechanischer Natur. Es ist daher an-
hand der gemessenen Daten nicht abschliel3end festzustellen, ob der signifi-
kant positive Effekt der Phosphorsaureatzung auf einer reinen Reinigungswir-
kung oder auf der auf den REM-Bildern erkennbaren Oberflachenveranderung
beruht. Dies andert jedoch nichts an der Tatsache des positiven Einflusses

einer Phosphorsaureéatzung im vorliegenden Versuch.

8.1.4 Cojet

Wie bereits eingangs dieser Arbeit erwahnt ist die Studienlage bezlglich der
Cojet-Applikation kontrovers. Dies spiegelt sich auch in den Messergebnissen
der vorliegenden Studie wider. Eine Cojet- mit anschlieBender Silan-Applika-
tion hat keine Vorteile gegeniber einer Bestrahlung mit Alu-Oxidpartikeln der
GroRe 35um gebracht. Diese Beobachtung bestatigt die Ergebnisse von
Rathke et al., die ebenfalls keine Vorteile dieser komplizierteren Vorgehens-

weise im Vergleich zu einfachem Sandstrahlen mit Alu-Oxid-Partikeln sehen
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[43]. Auch die am Oberflachenprofilometer bestimmten Werte beider unter-
schiedlicher Strahlsande sind sehr ahnlich (Tab. 3, Seite 36) und bestatigen
die Messungen anderer Autoren, welche zum Vergleich mit dem Cojet-Sand
Alu-Oxid-Partikel der Grol3e 25 um herangezogen haben [46]. Dies lasst den
Schluss zu, dass der gegenuber der negativen Referenzgruppe signifikante
Zugfestigkeitszuwachs von Gruppe 6 allein auf der mechanischen Verande-
rung der Kompositoberflache beruht. Zu dieser Vermutung kommen auch an-
dere Autoren [43]. Dennoch darf an dieser Stelle nicht unerwéhnt bleiben, dass
die REM-Aufnahmen von mit Cojet bzw Alu-Oxid bestrahlten Kompositober-
flachen (Abb. 15 und 16, Seite 37) leichte Unterschiede aufweisen. Jedoch
scheinen diese keinen Einfluss auf die Zugfestigkeit der Proben zu haben und
sind daher fur den praktischen Anwender zu vernachlassigen.

8.1.5 Silan

Die signifikant (p<0,05) hohere Zugfestigkeit von Gruppe 5 (6,62 MPa) gegen-
tber Gruppe 1 (4,86 MPa) lasst im ersten Moment den Schluss zu, dass die
Silanapplikation auf beschliffenes Komposit zu signifikant hdheren Zugfestig-
keiten fuhrt. Jedoch zeigt, wie im vorherigen Abschnitt bereits erwahnt, Gruppe
6 keinen signifikanten (p>0,05) Unterschied gegenuber der Zugfestigkeit der
Proben in Gruppe 4. Dies wiederum wiederlegt den Nutzen einer Silanappli-

kation, ja sogar des gesamten Systems aus Silikatisieren und Silanisieren.

Die oben erwdhnten Ergebnisse von Gruppe 5 lassen sich mdglicherweise mit
einer Steigerung der Oberflachenbenetzbarkeit durch Silanapplikation erkla-
ren [54]. In Gruppe 6 bringt diese eventuell keine weiteren Vorteile gegentiber
der bereits sandgestrahlten und damit sehr gut benetzbaren Oberflache. Ro-
drigues et al. erklaren sich den fehlenden Effekt einer Silanapplikation nach
dem erfolgten Sandstrahlen eines Komposites mit Cojet-Sand anders. Sie ha-
ben beobachtet, dass bei dem Bestrahlen der Oberflache tiberdurchschnittlich
viele Fullkoérper herausgeschlagen werden. Damit sinkt der Silikatanteil und

damit die Angriffsflache fur die Silanmolekule [46].
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8.2 Uberlegungen zu den relativ geringen Zugfestigkeiten

Die in dieser Arbeit gemessenen Zugfestigkeiten im Bereich von ca. 5 bis ca.
10 MPa sind verglichen mit anderen Studien, deren Messwerte von 22 bis 96
MPa reichen [9, 13, 15, 25, 34, 42], gering. Man kann dies auch nicht aus-
schlie3lich auf die Wasserlagerung der Kompositstabchen zurickfuhren.
Schlief3lich erreichen auch die positiven Referenzgruppen, deren Proben vor
dem Aufbringen des zweiten Kompositsdbchens nicht in Wasser gelagert wur-
den, keine hoheren Werte. Weiterhin werden auch in anderen Studien Proben
vor dem Aufbringen von Komposit in Wasser gelagert und erreichen dennoch
hohere Werte [13, 36, 46].

Viel mehr ist die Erklarung der vergleichsweise niedrigen Zugfestigkeiten in
der Grof3e der verklebten Flachen zu suchen. Es scheint Einigkeit dartber zu
herrschen, dass Zugversuche mit groReren Haftflachen zu geringeren Zugfes-
tigkeitswerten fuhren als die weit verbreiteten Mikrozugversuche [6, 26, 49].
Unter einem Mikrozugversuch versteht man, dass die untersuchte Interface-
Flache kleiner als 1 mm?ist [6]. Alle oben genannten Studien, die deutlich gro-
Bere Zugfestigkeiten zu Tage gefordert haben als diese Arbeit, haben sich ei-

nes solchen Mikrozugversuchs bedient.

In der vorliegenden Arbeit ist die Flache jedoch mit 9 mm?2 deutlich gro3er.
Diese GroRRe entspricht den in der Klinik auftretenden Féllen besser als der
oben dargestellte Mikrozugversuch. Zum Ausmal3, inwieweit sich die unter-
suchte Grol3e des Interfaces auf die Zugfestigkeit auswirkt, gibt es unter-
schiedliche Angaben. Autoren sprechen bei Mikrozugversuchen von Zugfes-
tigkeiten, die 2 — 5 mal groRer sind als bei ,normalen‘ Zugversuchen [6, 49].
Dies erklart sich dadurch, dass es durch die geringere Probengrdl3e auch we-
niger wahrscheinlich ist, dass eine Probe einen Materialfehler kritischer Grol3e
aufweist [6, 15]. Auch liegen mdgliche Materialdefekte bei kleineren Proben
seltener in Positionen relativ zur Belastungsrichtung, die das Risswachstum
beglnstigen [6]. Rodrigues et al., die ebenfalls eine Klemmvorrichtung zur Fi-

xierung der Proben im Zugversuch verwendet haben, geben dartber hinaus
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zu bedenken, dass dadurch zusatzliche Druckspannungen in der Probe her-
vorgerufen werden. Auch diese konnten ein verfrihtes Versagen auslésen
[46].

Hinzu kommt, dass nur etwa 30% aller Autoren angeben, wie mit Proben um-
gegangen worden ist, die bereits vor dem eigentlichen Versuch zerbrochen
sind [49]. Es ist also davon auszugehen, dass diese Proben vielfach in der
Statistik nicht bertcksichtigt werden und somit die Ergebnisse gré3er ausfal-
len. Korrekterweise mussten diese Proben nadmlich mit dem Wert O in die Aus-
wertung eingehen [49].

Als Beleg fur die eben genannte Erklarung der Ergebnisse mit Hilfe der Pro-
bengréRe kann auch eine Studie dienen, in der analog zur vorliegenden Arbeit
mit einer grofRen Interface-Flache, namlich 6 mm?2 gearbeitet worden ist. Dabei
erreichen die Autoren Zugfestigkeiten von 2,9 bis 18,8 MPa [18]. Dies kann
angesichts der Tatsache, dass die Flache in der vorliegenden Arbeit nochmals
50% groler ist als durchaus vergleichbar gelten.

Wenn man nun das gerade diskutierte Problem bedenkt, erscheint es auch
wenig sinnvoll, absolute Zugfestigkeitswerte als Mal3stab fir eine klinisch suf-
fiziente Fullungsreparatur anzugeben. Yesilyurt et al. schreiben hier beispiels-
weise von einem Wert von 18 bis 20 MPa. Solche Werte waren eventuell mit
der zusatzlichen Angabe des zugrundeliegenden Versuchs sinnvoll, jedoch
ware auch dann keine Vergleichbarkeit mit anderen Aufbauten wie z.B. Scher-
versuchen maoglich. Eine andere Studie schlagt daher vor, die kohasive Zug-
festigkeit des untersuchten Komposits als Referenz fir eine suffiziente Repa-

ratur anzunehmen [18].

Jedoch fehlt bei der reinen Angabe der Zugfestigkeit eine weitere entschei-
dende Information — die Art des Probenversagens. So haben in der vorliegen-
den Arbeit mehrere Versuchsgruppen eine Zugfestigkeit erreicht, die sich nicht
signifikant von derjenigen der positiven Referenzgruppen unterscheidet. Je-
doch kam es nur in den Referenzgruppen zu ausschliel3lich kohasivem Versa-

gen.
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8.3 Einfluss der Kompositlagerung in destilliertem Wasser

Ziel der Wasserlagerung der Proben fur diese Arbeit ist es gewesen, eine Al-
terung von Komposit in der Mundhdhle zu simulieren. Neben anderen Lage-
rungs-Effekten ist in der Literatur eine Steigerung der Konversionsrate zu fin-
den [22]. Diese ist in der vorliegenden Arbeit mit Hilfe der FTIR-Spektroskopie
bestimmt worden und von 58,7+5,1% vor auf 70,4+1,5% nach der Lagerung
angestiegen. Des Weiteren ist anzumerken, dass diese Veranderung nicht auf
der Oberflache, sondern in einer Schichttiefe von 0,3 mm gemessen worden
ist. Die verwendete Methode der Wasserlagerung kann als effektiv gelten und
hat die Zahl der freien Doppelbindungen in der Kunststoffmatrix reduziert. So-
mit wird auch deutlich, dass bei einem Anpolymerisieren an gealtertem Kom-
posit der mechanischen Retention eine zentrale Rolle zukommt, was in ande-
ren Studien ebenfalls Erwahnung findet [13, 51, 58].

Andere Autoren haben ihre Proben auch nach der Fertigstellung und vor dem
Zugversuch erneut gelagert [18]. Dies ist in der vorliegenden Studie nur mit
der Referenzgruppe erfolgt und hat zu keinen signifikanten Veranderungen der
Zugfestigkeit gefuhrt. Eine zusatzliche Wasserlagerung von fertiggestellten
Proben jeder Versuchsgruppe héatte eine Untersuchung von deren Einfluss auf
die Zugfestigkeit erlaubt. Jedoch wére damit eine Verdopplung der Anzahl an
Zugfestigkeit-Tests einhergegangen, was wiederum den Rahmen dieser Ar-

beit gesprengt hatte.

8.4 Probenherstellung

Eine Schwierigkeit bei der Herstellung der Kompositstdbchen ist deren Ent-
nahme aus den Delrinformen gewesen. Trotz der Verwendung eines Isolier-
stiftes (SIGNUM insulating Pen Il) ist es ab und an beim Entnehmen aus den
Formen zu Absplitterungen an den Proben gekommen. Bei der Herstellung der
Stabchen der Farbe A4 hat dies kein Problem dargestellt, da hier die bescha-
digten Kompositstéabchen einfach verworfen werden konnten. Bei der nach der
Wasserlagerung und Oberflachenkonditionierung erfolgten Applikation von

Komposit der Farbe Al ist eben genannte Situation jedoch von Bedeutung
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gewesen, da hier bereits die Probenanzahl pro Versuchsgruppe auf 20 fest-
gelegt worden war. Somit hat jede Absplitterung bei der Entformung den Ver-
lust einer Probe bedeutet.

Im anschlieBenden Zugversuch kam es ab und an zu Probenverlusten durch
vorzeitigen Abbruch der Zugfestigkeitsmessung. Der Grund hierfir ist, dass
bei Verwendung eines neuen Angelseils sich der dort angebrachte Knoten ge-
setzt hat und die Prufmaschine dies als ein Erreichen der Kraftabschalt-
schwelle interpretiert hat. Diese Proben sind nicht erneut gemessen, sondern
verworfen worden, um eine Verfalschung der Ergebnisse zu verhindern. Bei
der Kontrolle der Bruchflachen im Lichtmikroskop sind anschliel3end noch Pro-
ben aussortiert worden, die deutliche Verarbeitungsfehler gezeigt haben
(grol3e Blasen in einer oder in beiden Kompositfarben).

So reduzierte sich die urspriingliche Probenzahl je nach Versuchsgruppe von
20 auf 15 bis 17 Proben, die schlussendlich bei der statistischen Analyse be-
ricksichtigt worden sind. Unabhangig von den eben aufgefuhrten Problemen
bei der Probenherstellung muss erwahnt werden, dass es in keiner Gruppe zu
einem Spontanversagen einer Probe vor dem eigentlichen Zugversuch ge-

kommen ist.

Um die Konstanz bei der Herstellung einzelner Proben zu gewahrleisten, ist
jeder Arbeitsschrittimmer von derselben Person ausgefihrt worden. Hierdurch
ist versucht worden, unbewusst unterschiedlichen Arbeitsablaufen und damit
Ergebnisverfalschungen vorzubeugen. Jedoch muss eingerdumt werden,
dass bei der Probenherstellung viele Freiheitsgrade gegeben waren. So hatte
man im Nachhinein betrachtet beispielsweise den Stempeldruck beim Plan-
pressen der Kompositproben vor der Polymersiation mittels standardisiertem
Gewicht normen kdnnen, wie dies bereits andere Autoren gezeigt haben [9].
Auch ein pg-genaues Abwiegen der verwendeten Kompositportionen hétte
eventuell eine weitere Verbesserung im Sinne einer geringeren Streuung der

Ergebnisse erzielt.
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8.5 Studiendesign

Zu dem verwendeten Studiendesign ist zu sagen, dass sich die angewandten
Vorbehandlungen in einem Punkt von fast allen anderen vergleichbaren Arbei-
ten unterscheiden. Es sind alle Gruppen aul3er den positiven Referenzen mit
einem Diamantschleifer bearbeitet worden, bevor eventuelle weitere Konditio-
nierungsmalfinahmen folgten. Lediglich Hamano et al. sind &hnlich vorgegan-
gen und haben alle Versuchsgruppen vor der weiteren Behandlung mit einem
Siliciumschleifpapier behandelt, welches laut den Autoren eine mit dem Dia-

mantschleifer vergleichbare Rauheit erzielt [25].

Das in der hier vorliegenden Studie verwendete Vorgehen hat zwar zum einen
die Problematik mit sich gebracht, dass es in vielen Fallen keine genaue Ent-
sprechung einer bestimmten Probengruppe in anderen Arbeiten gibt, was wie-
derum die Vergleichbarkeit mit anderen Autoren erschwert. Zum anderen lehnt
sich das in dieser Arbeit verwendete Konditionierungsprotokoll jedoch der
zahnéarztlichen Praxis an. In dieser wird eine insuffiziente Kompositfiillung in
aller Regel zuerst beschliffen, bevor andere Mal3nahmen zu Vorbereitung ei-
ner Reparaturfullung ergriffen werden. So ist versucht worden, mdglichst ein-

fach in die Praxis Ubertragbare Ergebnisse zu erzielen.

Zusammenfassend zeigt sich, dass Studien wie die vorliegende auf Grund der
vielen moglichen Konditionierungsmaoglichkeiten und -abfolgen sehr unter-
schiedlich konzipiert werden koénnen. Dies bringt wie eben angedeutet das
Problem der schwierigen Vergleichbarkeit mit sich. So kénnen schon kleine
Anderungen wie beispielsweise eine sehr kurze Alterungsdauer der Proben zu
deutlich anderen Werten fiihren, weil in einem solchen Fall der chemischen
Komponente bei der Haftung eine deutlich gréRere Rolle zukommt, was einer
hoheren Zahl an verbliebenen Doppelbindungen geschuldet ist. Dies ist aller-
dings nur eines von vielen Beispielen, wie eine Veranderung eines einzigen
Studienparameters die Vergleichbarkeit einer ganzen Arbeit erschwert bzw.

unmdglich macht.

Die generelle Konzeption der Versuchsgruppen mit der Erstellung positiver
und negativer Referenzgruppen hat sich im Nachhinein betrachtet als sehr

vorteilhaft herausgestellt. Vor dem Hintergrund der bereits diskutierten grol3en
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Unterschiede gemessener Zugfestigkeiten einzelner Studien erscheint es sehr
wichtig, positive und negative Referenzgruppen in eine Arbeit einzubeziehen.
Viele Studiendesigns verwenden entweder nur eine negative [10, 12, 13, 15,
30, 42, 54], eine positive [35, 36, 38] oder gar keine Referenzgruppe [39, 43,
46] und lassen es so nur eingeschrankt zu, Schlussfolgerungen aus den ge-
messenen Daten zu ziehen. Auch fur Vergleiche unterschiedlicher Arbeiten
und deren Interpretation sind solche Bezugswerte eine grof3e Hilfe. Auch Loo-
mans et al. haben bereits auf die genannte Problematik und die Wichtigkeit
von Referenzgruppen hingewiesen [34]. Hierdurch werden Aussagen, welche
die Wirksamkeit einzelner Vorbehandlungsarten von Komposit betreffen, erst
maoglich. Dennoch waren, um weitere Ergebnisse prasentieren zu konnen,
noch einige zusatzliche Versuchsgruppen von Vorteil gewesen. Dies hétte je-
doch den Rahmen der vorliegenden Arbeit gesprengt.

Bei der Untersuchung der Wirksamkeit von Silanen waren zusatzliche Grup-
pen wie z. B. eine Gruppe, welche eine Alu-Oxid-Sandstrahlung mit anschlie-
Render Silanapplikation kombiniert, oder eine Gruppe mit Cojet-Bestrahlung
ohne anschlie3ende Silanisierung sinnvoll gewesen. So hatten gezieltere Aus-
sagen Uber die Wirksamkeit von Silan per se und in Kombination mit Cojet
getroffen werden kdnnen. Weiterhin hatten unterschiedliche Gruppen mit
Silan- und anschlieBender Adhasivapplikation zur besseren Vergleichbarkeit

mit anderen Arbeiten beigetragen.

Hilfreich wére es auch gewesen, bei der Untersuchung der verschiedenen me-
chanischen Oberflachenkonditionierungen zusatzlich die Gruppen 2, 3 und 4
mit einem oder mehreren Adhasiv(-en) zu kombinieren. Damit ware es moglich
gewesen, etwaige Vorteile des Sandstrahlens durch vermehrte Mikroretentio-
nen und leichtere Oberflachenbenetzbarkeit im Zusammenspiel mit einem

Haftvermittler zu bestimmen.

8.6 Klinischer Bezug und Schlussfolgerung
Wenn in der klinischen Anwendung eine Kompositfiillung repariert werden soll,

ist es durchaus mdglich, dass sowohl Kompositoberflache als auch Dentin und
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Schmelz fur die Fullung konditioniert werden missen. Vor diesem Hintergrund
ist das Ergebnis von Versuchsgruppe 11 erfreulich. Hierbei ist das Komposit
entsprechend einer Dentinoberflache bei einer primaren Fullung behandelt
worden. Es ist analog zur total etch Technik eine Phosphorsaureéatzung mit
anschlieRender Adhasiv, Primer- und Bondapplikation erfolgt. Das Resultat ist
der beste Zugfestigkeitswert aller in dieser Arbeit gemessener Gruppen, der
sich weiterhin nicht signifikant (p>0,05) von den positiven Referenzgruppen
unterscheidet. Dieses Ergebnis, welches wie bereits erwahnt von anderen Au-
toren bestatigt wird [18, 43], zeigt, dass mit genannter Methode sowohl Dentin
als auch benachbarte Kompositoberflachen analog konditioniert werden kon-
nen. In der Praxis ware es ohnehin sehr anspruchsvoll bis unmdglich, anei-
nandergrenzende Zahnhartsubstanz- und Kompositoberflachen unterschied-

lich zu konditionieren, ohne dabei die jeweils andere mitzuerfassen.

Ein weiteres fur den klinischen Alltag erfreuliches Ergebnis zeigt sich bei ei-
nem Vergleich der mechanischen Oberflachenkonditionierung mittels Blau-
ringdiamanten bzw. Sandstrahlen mit Alu-Oxid-Partikeln. Hierbei haben sich
keine signifikanten Unterschiede hinsichtlich der resultierenden Zugfestigkei-
ten gezeigt. Dies ist insofern positiv zu beurteilen, da ein Beschleifen vergli-
chen mit Sandstrahlen intraoral schneller, einfacher und kostengulnstiger zu
realisieren ist. Des Weiteren sollte man nicht unterschétzen, dass von einigen

Patienten Sandstrahlen als deutlich unangenehmer empfunden wird.

Aus der bereits von Rathke et al. [43] postulierten und in vorliegender Arbeit
bestétigten Ineffizienz einer kombinierten Cojet- und Silan-Behandlung erge-
ben sich ebenso erfreuliche Konsequenzen fur die Praxis. So misste man bei
Anwendung einer solchen Komposit-Behandlung, wie oben bereits angedeu-
tet, angrenzende Zahnhartsubstanzen sehr konsequent vor Kontamination
schitzen, um eine adhasive Verankerung daran nicht zu verhindern [43]. Auf
Grund des fehlenden Mehrwerts kann man auf diesen zusatzlichen Aufwand

jedoch verzichten.
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12 Anhang

Oberflachenprofile der unterschiedlichen Komposit-Vorbehandlungsarten

Abb. 22 Oberflachenprofil nach Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten
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Abb. 23 Oberflachenprofil nach Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten

und anschlielBender Phosphorsaureatzung
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Abb. 24 Oberflachenprofil nach Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten

und anschlieRendem Sandstrahlen mit Alu-Oxid-Partikeln
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Abb. 25 Oberflachenprofil nach Beschleifen mit einem Rotring-Diamanten und

anschlieRendem Sandstrahlen mit Cojet-Sand
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