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2 Einleitung

Die Zahnarztliche Flllungstherapie hat sich in den letzten 30 Jahren stark verdandert. Ne-
ben der Tatsache, dass sich durch das Erfolgsmodell Zahnarztliche Kariesprophylaxe die
Zahl der gelegten Fillungen in dieser Zeit exakt halbiert hat, haben sich die Prioritdten
weg von der einfachen Schmerztherapie in Richtung auf Asthetik und Biokompatibilitat
sowie rechtlicher Fragen verschoben [57]. Das verstarkte Gesundheitsbewusstsein in
der Bevolkerung fiihrt zur Ablehnung von potentiell toxischen Fillungsmaterialen, wie
beispielsweise dem quecksilberhaltigen Amalgam [74]. Auch das Bisphenol-A, das zur
Herstellung von Bis-GMA in Kompositen zum Einsatz kommt, ist Gegenstand aktueller
Bedenken [101]. In Laborstudien rufen Amalgam und Bisphenol-A toxische Reaktionen
hervor, wobei Bisphenol-A zusatzlich eine dstrogenartige Wirkung zeigt [101, 107]. Im
Tierversuch mit Nagern konnte fir Bisphenol-A ein erhdhter Blutwert festgestellt wer-
den, der auf den Ausscheidungsweg, speziell bei Nagetieren, zurickzufihren ist [144].
Bei Menschen ist die Bioverfligbarkeit von oral aufgenommenem Bisphenol-A ver-
gleichsweise gering (1-10 % der aufgenommenen Menge), da es in der Leber konjugiert
und anschlieBend als BPA-Glukuronid in der Niere ausgeschieden wird [10, 37, 144]. Da-
raus folgt, dass Komposit, ebenso wie das Amalgam, das Gegenstand einer von Lennartz
[100] publizierten Veroffentlichung ist, unter Berlicksichtigung individueller Risikogrup-
pen, in der Fullungstherapie bedenkenlos eingesetzt werden kann.

Nicht nur das Interesse der Patienten, sondern auch die Anspriiche der Zahnarzte fliihren
zur stetigen Weiterentwicklung der Fillungswerkstoffe, insbesondere der Komposite
und Adhasivsysteme [126]. Die Einfiihrung der adhasiven Verankerung (1955) wirkte der
Bildung von Randspalten an Fillungsrandern entgegen, die durch die Polymerisations-
schrumpfung der Komposite und andere Kofaktoren entstanden sind [48]. Dies gilt als
Durchbruch fir den klinischen Erfolg in Bezug auf die Langlebigkeit der Restaurationen
[51, 154]. Mit der Weiterentwicklung der Adhésivsysteme stieg der Wunsch nach ver-
einfachter Anwendung und Zeitersparnis [59]. Dies flihrte zur Einflhrung und stetigen
Weiterentwicklung von All-in-one-Adhésiven. Die anfanglichen Misserfolge, wie geringe
Haftung und postoperative Hypersensitivitaten, konnten durch die Uberarbeitung der
Inhaltsstoffe beherrscht werden [61]. Die neueren Universaladhasive, die daraus resul-

tierten, weisen neben Wasser als Losungsmittel auch das Haftungsmolekiil MDP auf, das
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eine chemische Haftung an Dentin gewahrleistet [29, 102]. Dadurch kann die in der Self-

Etch-Technik reduzierte Haftkraft am Schmelz ausgeglichen werden [49].

Das Ziel der fir diese Arbeit durchgeflihrten in vivo Studie war es, die Zugfestigkeit und
die definitive Haftkraft des Universaladhasivs ,Prime&Bond active’ (Dentsply DeTrey
GmbH Konstanz, Deutschland) in der Self-Etch-Technik in Kombination mit einem Nano-
hybridkomposit (Venus® Pearl, Heraeus Kulzer GmbH, Hanau, Deutschland) unter Ein-

fluss von Speichel zu untersuchen.
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3 Literaturiibersicht

Im folgenden Kapitel erfolgt die Darstellung der studienrelevanten Grundlagen, und die

Einordnung des Themas in den aktuellen Stand der Forschung.

3.1 Dentale Komposite

Die von G.V. Black [12] gegebenen Praparationsregeln flir eine makroretentive Veran-
kerung von Fillungswerkstoffen haben sich mit der Entwicklung der Schmelz-Atz-Tech-
nik zur mikroretentiven Befestigung von Kompositen durch Dr. Michael Buonocore 1955
grundlegend verandert [24]. Das Prinzip ,,extension for prevention” nach G.V. Black [12]
wurde durch eine minimalinvasive Vorgehensweise ersetzt, die sich weitestgehend an
dem kariosen Defekt in der Zahnhartsubstanz orientiert [12, 71, 80, 138]. Im Rahmen
der Modifikation zu substanzschonenderen Praparationsformen in Kombination mit der
Adhasivtechnik wurde Blacks Leitsatz von dem neuen ,prevention of extension” abge-
|6st [25]. Neben der Weiterentwicklung der minimalinvasiven Therapie werden in der
Flllungstherapie stetig neue Konzepte vorgestellt, die sich mit der vereinfachten und
sicheren Handhabung, sowie mit der Verbesserung werkstoffkundlicher Eigenschaften
befassen [138]. Dies ermdglicht den erfolgreichen Einsatz in unterschiedlichen zahnarzt-

lichen Bereichen [80].

3.1.1 Definition

Das Wort Komposit leitet sich von dem lateinischen Wort ,componere” ab und bedeutet
Ubersetzt ,,zusammenfigen” [48]. Komposite sind demnach zusammengesetzte Fiil-
lungswerkstoffe, bestehend aus einer organischen Matrix, anorganischen Fillstoffen
und einer Verbundphase (Silane, Kopolymere). Durch Energiezufuhr in Form von Licht,

hartet das Komposit nach entsprechender Verarbeitung aus [48, 80].

Der Wunsch nach zahnfarbenen Fiillungsmaterialen fiihrte zur Verwendung von auto-
polymerisierenden Polymethylmethacrylaten (PMMA). Dieses Fiillungsmaterial fand zu-
nachst nur in der Frontzahnregion Anwendung. Es wies negative Aspekte wie zum Bei-
spiel fehlende Abrasionsstabilitdt, hohe Polymerisationsschrumpfung und hohen pulpa-
toxischen Restmonomergehalt auf. Gleichzeitig verfarbte es sich durch seine Hydrophi-

lie nach kurzer Zeit im Mund [80]. Auf der Suche nach besseren Materialeigenschaften
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|ll

entwickelte Richard Bowen 1964 das sogenannte ,,Bowen-Molekiil“, ein bifunktionelles
Molekil mit optimierter Viskositdt [16]. Bis-GMA oder 2,2-bis[4-(2-Hydroxy-3-Meth-
acryloyloxypropyl)-Phenyl]Propan, entsteht bei der Synthese von Bisphenol A und Gly-
cidylmethacrylat [48]. Dieses 1962 entwickelte Molekdl ist bis heute Hauptbestandteil

der zahlreichen auf dem Markt verfligbaren Komposite [48, 80].

3.1.2 Zusammensetzung
Organische Matrix

Zu den Bestandteilen der organischen Matrix gehéren zum einen Monomere, meistens
mehrfunktionelle Methacrylate, und zum anderen Stoffe, welche die Monomer-Poly-
mer-Konversion starten beziehungsweise verhindern, und Farbstoffe [80]. Die Materi-
aleigenschaften werden von der molekularen Struktur und der Umsatzrate der reaktiven
Kohlenstoffdoppelbindungen der Acrylgruppen (CH,=CH-COR) bestimmt [84]. Das
heute meist genutzte aromatische Dimethacrylat Bis-GMA ist ein langkettiges Molekdl

mit zwei reaktiven Gruppen (siehe Abb.: 3.1).

o o

T Y

Bis-GMA 2,2-bis[4-(2-hydroxy-3-methacryloyloxypropyl)phenyl]propan

Abb.: 3.1 Das Basismonomer Bis-GMA, gezeichnet mit ChemDraw

Die Polymerisationsschrumpfung, die ehemals durch das Aneinanderriicken von kurzen
Einzelmolekiilen sehr hoch war, konnte durch Verlangerung der Molekiile reduziert wer-
den. Gleichzeitig erhdhte sich dadurch die Viskositat des Materials [80]. Als Verdiinner
wurden demnach niedrig viskdse Komonomere wie die Dimethacrylate TEGDMA
(Triethylenglykoldimethacrylat) und EGDMA (Ethylenglycoldimethacrylat) eingesetzt
(siehe Abb.: 3.2) [131]. Dies ermoglichte die Erhéhung des Fillstoffgehaltes im Komposit
und fiihrt zu einer héheren Konversionsrate, was wiederum die Materialeigenschaften

optimierte [48, 84, 92].
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o
TEGDMA triethylenglycol-dimethacrylat

o °

o
EGDMA 2-(2-Methyl-acryloyloxy)ethyl 2-methyl-acrylate

Abb.: 3.2 Die als Verdiinner eingesetzten Dimethacrylate TEGDMA und EGDMA, gezeichnet mit ChemDraw

Ein weiteres Basismonomer, neben dem Bis-GMA, ist das von Foster und Walker [47]
entwickelte UDMA (Urethandimethacrylat) (siehe Abb.: 3.3). Es weist durch seine mole-
kulare Struktur, in welcher kein Phenolring vorkommt, eine héhere Molekularbeweg-
lichkeit auf und benotigt daher keine Verdiinner. Ein Nachteil ist seine erhéhte Polymeri-

sationsschrumpfung und der erforderliche Einsatz von UV-Stabilisatoren [84].

UDMA urethandimethacrylat

Abb.: 3.3 Das Basismonomer Urethandimethacrylat, gezeichnet mit ChemDraw

Weitere Bestandteile der organischen Matrix sind die Startmolekiile, sogenannte Initia-
toren. Bei physikalischer Aktivierung mit Hilfe von blauem Licht (468nm) zerfallt das
Kampferchinon (siehe Abb.: 3.4) zu Radikalen [96, 131]. Durch die Reaktion der Photo-
initiator-Radikale mit den Doppelbindungen der Monomere startet die Polymerisations-

reaktion [48, 80].
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Kampferchinon 2,6-Bornanedione

Abb.: 3.4 Der Photoinitiator Kampferchinon, gezeichnet mit ChemDraw

Fullstoffe

Die ungefiillte organische Matrix wird aufgrund ihrer guten FlieBfahigkeit in opaker oder
transluzenter Farbe als Fissurenversiegler oder farblos als Bondingagent verwendet. Fir
grofRere Kavitaten sind diese Materialien nicht geeignet [80]. Um eine leichtere Verar-
beitung, Rontgensichtbarkeit, bessere Abrasionsstabilitat und Polymerisationsschrump-
fung, ebenso wie eine idealere Verformung bei Zug-und Druckspannungen zu erreichen,
mussen der Matrix anorganische Bestandteile beigefligt werden. Gebrauchliche Full-

stoffe sind Siliziumdioxid (SiOz) bekannt als kristallines Quarz und réntgenopake Glaser

wie Barium-Aluminium-Silikate [80, 131, 135]. Da Barium als potentiell toxisch im Ge-
sprach ist [2], was bisher allerdings noch nicht ausreichend untersucht wurde, werden
weitere schwere rontgenopake Elemente wie z.B. Zinn, Zirkonium, Lanthan und Ytter-
bium eingesetzt. Bei der Verwendung von Ytterbium als Flllungsmaterial besteht ein
zusatzlicher Vorteil in der sukzessiven Abgabe von Flourid-lonen aus Ytterbiumtrifluo-
ridpartikeln [18, 84].

Die von Lutz und Philips 1983 [106] publizierte Klassifikation der Komposite in Makro-,
Mikro- und Hybridftller basiert auf der GroRRe der Fullkorper. Die folgende Tabelle (Tab.:

3.1) gibt einen Uberblick Giber die Einteilung der Komposite.

Durchschnittliche FillkérpergroRe Kategorie
> 100 pm Megafiller
Makrofuller (in den ersten Kompositen verwen-
10-100 pm
det)
1-10 um

Midifiller (Gberweigend 1-3 um durchschnittliche
<5 um Feinpartikekomposite

PartikelgroRRe)
>3 um Feinpartikekomposite
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0,1-1pm Minifiller oder Submikrofillkérper
0,01-0,1pm Mikrofuller

0,005-0,01um Nanofuller

Tab.: 3.1 Klassifikation der Komposite [48]

Makrofillerkomposite beinhalten Partikel mit einer GroRe zwischen 10-100 um. Die
durchschnittlich 15 um groRen Splitter werden aufgrund ihrer Oberflachenstruktur, die
nicht wie in neueren Materialen rund geschliffen ist, leicht aus der Matrix herausgelost
[48]. Dies geschieht durch mechanische Belastung und fihrt zu einer vielfach verstark-
ten Oberflachenrauigkeit, was zu einer vermehrten Anlagerung von Plaque und einem
hohen VerschleiBverhalten fihrt [168, 177]. Ebenso ist durch die GroRe der Fillstoffe
keine Hochglanzpolitur moglich [48, 131]. Aus diesen Griinden werden die Komposite

heute nicht mehr vertrieben [48, 188].

Die Fullkoper der Mikrofiillerkomposite bestehen aus feinen réntgenstrahlendurchlas-
sigen Glaskugeln mit einer durchschnittlichen GréBe von 0,04 um [48, 188]. Um den Fiill-
stoffanteil von 50% auf 70% zu heben, ohne die Viskositat stark zu erhohen, werden
diese mikrogefiillten Komposite vorpolymerisiert und als Splitter einer Matrix zugefihrt.
Durch diese Agglomeration ldsst sich die sonst stark erhéhte Polymerisationsschrump-
fung reduzieren [80]. Mikrofillerkomposite sind hochglanzpolierbar und verschleif3fes-
ter als Makrofullerkomposite [131]. Im Gegensatz dazu sind Biegefestigkeit und Elastizi-

tatsmodul reduziert. Sie sind heute die bevorzugte Wahl bei Frontzahnfillungen [48].

Um die Vorteile der genannten Komposite zu verbinden, mussten beide Fillkérpergro-
Ren in einer organischen Matrix kombiniert werden. Bei den dabei entstandenen Kom-
positen handelt es sich somit um Hybridkomposite [106, 131]. Sie kdnnen réntgenopak
entwickelt werden, haben optimale physikalische Eigenschaften und lassen sich gut po-
lieren [80]. Die Weiterentwicklung der Flllstoffe flihrte zu den heute meist genutzten
Feinhybridkompositen mit einer Partikelgrofe von maximal 5 um [48, 84, 188]. Im Rah-
men der Matrixveranderung lieRen sich Komposite entwickeln, die ihren Einsatz in na-

hezu jedem Indikationsgebiet ermdglichen [80].
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Verbundphase

Ein weiterer Faktor zur Verbesserung der Materialeigenschaften ist die stabile chemi-
sche Verbindung der anorganischen Fillstoffe mit den organischen Monomeren [80,
98]. Als Haftvermittler zwischen diesen beiden Gruppen werden trifunktionale Alkoxy-
silane, wie beispielsweise 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan (MPTMS) verwendet,
die entsprechende funktionelle Gruppen aufweisen (siehe Abb.:3.5). Bei den funktionel-
len Gruppen handelt es sich zum einen um Silangruppen (Si-OH), die sich mit der Full-
stoffoberflache zu Si-O-Si-Briicken verbinden, und zum anderen um Methacrylatgrup-

pen, die an die Basis- und Komonomere anpolymerisieren [3, 98, 131].

o)

0—
/
/ "0
—0

MPTMS
3-(Trimethoxysilyl)propyl methacrylate

Abb.: 3.5 Das als Haftvermittler dienende trifunktionale Alkoxysilan 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan, gezeichnet
mit ChemDraw

Séderholm [150] konnte 1984 zudem nachweisen, dass die Si-O-Si-Briicken anfalliger fir
hydrolytische Spaltung sind, als der kovalente Verbund der Kohlenstoffgruppe des Haft-
vermittlers an die Polymermatrix. Um der Hydrolyse entgegenzuwirken sollten bevor-

zugt hydrophobe Fiillstoffe verwendet werden [3].

3.2 Zahn- Komposit- Verbund

Ein wesentlicher Bestandteil der restaurativen Zahnmedizin sind die Adhasiv-Systeme.
Das Wort Adhasion (lat. adhaerere = anhaften) beschreibt das Aneinanderhaften von
zwei Koérpern durch mechanische und/oder chemische Krafte [48]. Daflr wird die Zahn-
hartsubstanz in einer Vorbehandlung bestimmten Einfllissen ausgesetzt, die zu einer
OberflachenvergrofBerung fuhrt [171]. AnschlieBend erfolgt eine Penetration dieser
rauen Oberflache durch ein Adhasiv [80]. Die Mechanismen zur adhdsiven Verankerung
an Schmelz und Dentin unterscheiden sich aufgrund der individuellen Zahnhartsubs-
tanzeigenschaften [48]. Grundvoraussetzung, um eine makroretentive Verankerung zu

umgehen und stattdessen eine minimalinvasive und auf den Defekt orientierte
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Praparation zu ermoglichen, ist die korrekte Anwendung der Adhasivtechnik [49]. Durch
die fehlerhafte Anwendung der Adhésivtechnik wird die Bildung von Randspalten und
folgend die Entstehung von Sekundaries beglinstigt. Im Falle der Erneuerung kommt es
nun meistens zum Ubermaligen Verlust gesunder Zahnhartsubstanz, da die Zahnfarbe

des Kunststoffs das Entfernen der Fiillung erschwert [53].

3.2.1 Haftmechanismus am Zahnschmelz

Den Anfang der adhasiven Verankerung von Fillungen im Zahnschmelz machte Buono-
core 1955 [24] mit der Einfiihrung der Schmelz-Atz-Technik. Er nahm geétzte Metallfli-
chen als Vorlage und Ubertrug die Technik auf den Zahnschmelz, indem er diesen 120
Sekunden mit 85%iger Phosphorsiure dtzte [48]. Heute weiR man, dass Atzen mit einem
Saureanteil von Uber 40 % zu einer zu schnellen Bildung von Kalziumphosphatverbin-
dungen fihrt, die das Konditionieren der Zahnhartsubstanz behindern [80]. Nutzt man
37%ige Phosphorsaure, erreicht man eine ideale Oberflachenbeschaffenheit zur mikro-
retentiven Verankerung [36]. Die Schmelzatzung erfolgt fiir 30 Sekunden [48, 80].

Der Zahnschmelz besteht zu 98 Gew% aus anorganischen Bestandteilen und folgt einer
kristallinen Struktur [48]. Die langen Schmelzprismen bestehen aus ungefahr 100 gebiin-
delten 160 nm langen Schmelzkristallen und einer interprismatischen Matrix. Beide Be-
reiche bestehen aus demselben Material, dem Hydroxylapatit. Sie unterscheiden sich
lediglich in der Anordnung der Kristallite [94]. Im Zentrum der Kristallite verlaufen die
Kristalle parallel zur Langsachse, wohingegen sie weiter Richtung Rand so angeordnet
sind, dass sich der Winkel zur Langsachse 90° ndahert. Diese unterschiedliche Anordnung
zur Langsachse der Prismen ist der Grund fir die unterschiedliche Saurel6slichkeit und
das Entstehen eines charakteristischen Atzmusters an der Schmelzoberfliche [20, 48,
80]. Die Phosphorsaure 16st Apatitkristalle entweder aus dem oberflachlichen Bereich
der Schmelzprismen oder aus der interprismatischen Matrix, es ist auch eine gemischte
Variante, jedoch mit der geringsten Haltewirkung fiir den Komposit, zu beobachten [80].
Bei der Schmelzatzung werden die oberen 10 um der Schmelzschicht irreversibel ent-
fernt und es entsteht ein 50 um tiefes Oberflachenrelief aus unterschiedlichen Vertie-
fungen, die zu einer OberflachenvergroRerung flihren [64]. Die erhohte Oberflachen-
energie, die aus dem retentiven Atzmuster resultiert, erleichtert und erhéht die Benetz-
barkeit des gedtzten Zahnschmelzes mit einem Adhasiv [168]. Durch das Eindringen des

Adhasivs in die Mikrorauigkeiten kommt es nach der Polymerisation zur stabilen
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Vernetzung zwischen Schmelz und Kunststoff in einem interkristallinen Haftkomplex,
der Hybridschicht [171]. Zudem werden Bondingzapfen (Tags) ausgebildet [55, 168].
Um einen dauerhaften Verbund zwischen Zahn und Adhasiv zu erreichen, muss eine
Kontamination mit Speichel und Blut verhindert werden [13, 43, 73, 113]. Blut und Spei-
chel enthalten Proteine, die an der Zahnoberflache haften. Dadurch wird eine Penetra-
tion des Adhasivs in die Mikrorauigkeiten des Adharens und daraus folgend die Vernet-
zung beider verhindert [73]. Misslingt die Trockenlegung und es kommt zu einer Konta-
mination der vorbereiteten Kavitit, muss jeder Arbeitsschritt, inklusive des Atzvorgangs,
wiederholt werden [73, 81].

Alternativ zur Phosphorsdureatzung gibt es die Moglichkeit, ein Self-Etch-Adhasiv zu be-
nutzen [171]. Es beinhaltet saure Monomerzusammensetzungen, die die Lyse der
Schmierschicht, die Demineralisation und das Benetzen sowie Durchdringen des ent-
standenen Mikroreliefs gleichzeitig ibernehmen [48, 50]. Ihre Eindringtiefe ist von dem
pH-Wert der sauren Bestandteile des Adhasivs abhangig [171]. Es ergibt sich nach Van

Meerbeek et al. [173], wie der Tabelle 3.2 zu entnehmen ist, folgende Einteilung.

pH-Wert Eindringtiefe

2 (mild) 0,1 um

<1 (aggressiv) 6 um

Tab.: 3.2 Eindringtiefe entsprechend dem pH-Wert [48]

Anders als vielleicht erwartet, ergibt sich daraus nicht, ein stark saures Produkt entspre-
chend der Demineralisationstiefe zur besseren Retention zu verwenden [123]. Die er-
hohte Menge an demineralisiertem Kalzium wird bei Einflaschensystemen nicht abge-
spriiht und flihrt daher zur Destabilisierung der Hybridschicht [80, 171]. Aus diesem
Grund wird ein mildes Adhasiv bevorzugt [80].

Da die erreichte Haftkraft am Zahnschmelz nach Verwendung eines Self-Etch-Adhasivs
jedoch immer niedriger ist, als nach der Anwendung eines Etch-and-Rinse-Adhasivs,
folgt die Riickkehr zu einem alten Trend, der selektiven Schmelzdtzung [64]. Hierfur wird
die Phosphorsaure gezielt auf den Zahnschmelz aufgetragen und die demineralisierte

Schicht wird anschlieRend zusammen mit dem aufgetragenen Atzgel, durch Abspiilen
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mit Wasser, entfernt. Dies fiihrt zu deutlich verbesserten Haftwerten [48, 53]. Bei vielen
Adhdsiven, wie beispielsweise den Zwei-Schritt-Adhasiven, soll eine Dentinkontamina-
tion mit Phosphorsaure vermieden werden [166]. Anders ist dies laut Herstellerangaben

bei dem in dieser Arbeit untersuchten Einflaschensystem Prime&Bond active.

Die Schmelzhaftung, die durch die Vorbehandlung erreicht wird, reicht aus, um der Po-
lymerisationsschrumpfung und damit der Randspaltenbildung erfolgreich entgegenzu-
wirken [81, 172]. Um postoperative Hypersensitivitaten, also die Reizung der Pulpa
durch Flissigkeitsverschiebungen in den Dentinkanalchen zu vermeiden, muss ebenso
eine adaquate adhasive Dentinversiegelung erfolgen [61, 120]. Die Vorbehandlung des
Dentins unterscheidet sich aufgrund seiner Zusammensetzung von der Schmelzkonditi-

onierung.

3.2.2 Haftmechanismus am Dentin

Das Dentin besteht zu 20 Gew% aus organischen Bestandteilen, ca. 92 % davon sind Kol-
lagen. Der Anteil der anorganischen Bestandteile liegt bei 70 Gew% und die restlichen
10 Gew% sind Wasser. Ebenso wie im Zahnschmelz liegen die anorganischen Bestand-
teile, Gberwiegend Phosphat und Kalzium, in Form von Apatitkristallen vor. Im Vergleich
zum Schmelz sind die Kristalle mit einer Lange von 20 nm jedoch kiirzer und mit einer
Breite von 18—-20 nm und einer Dicke von 3,5 nm schmaler als diese. Die Apatitkristalle
sind nicht in Prismen angeordnet. Eine weitere Besonderheit sind die im Dentin vorkom-
menden Kanalchen mit darin enthaltenen, von Liquor umgebenen Odontoblastenfort-
satzen [80, 146]. Die somit aus dem Inneren kommende Feuchtigkeit, der hohe Kollagen-
anteil und die nach dem Praparieren verbleibende Schmierschicht erschweren die Ver-
flechtung der hydrophilen Dentinoberflache mit dem hydrophoben, wasserabweisen-
den Komposit [81, 93, 167]. Zunachst versuchte man, die 1-5 um dicke Schmierschicht,
bestehend aus zermahlenen organischen und anorganischen Dentinbestandteilen, Was-
ser und Bakterien, welche die angeschnittenen Dentintubuli mit 10—40 um groRen
Pfropfen (Smearplugs) verschlieBt, durch Modifikation zur Befestigung des Kunststoffes
zu nutzen [103, 169]. Die Haftwerte, die dabei entstanden waren jedoch zu gering fir
die klinische Anwendung [80].

Durch die Weiterentwicklung der Dentin-Adhésivsysteme wird eine mikroretentive Ver-

netzung des feuchten Dentins mit dem Kunststoff erreicht [169]. Dafiir wird das Dentin
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zunachst durch Saureapplikation demineralisiert und ein Kollagennetz, je nach Starke
und Anwendungsart der Saure, freigelegt. In dem anschliefend verwendeten Primer
(Primer 1), befinden sich amphiphile Monomere (z.B. HEMA oder TEGDMA), die das Kol-
lagengerist impragnieren und so verandern, dass ein Benetzen der Oberflache mit ei-
nem niedrigviskdsen Adhasiv (auch Primer 2 genannt) und Bondingharz ermdglicht wird
[81]. Adhasiv und Bonding Agent haben die Aufgabe, das Kollagengeriist zu stabilisieren
und die Verbindung zum Komposit zu ermdglichen [55]. Die innige Verflechtung von Kol-
lagen und ungefiilltem Kompositmaterial nach der Polymerisation wird als Hybridschicht
bezeichnet [171]. Sie ist Voraussetzung fiir eine stabile Verankerung im Dentin, ermog-
licht das Anpolymerisieren von Komposit an reaktive Methacrylatgruppen und versie-

gelt die Dentinkanalchen als Schutz vor Hypersensitivitaten [114, 169].

Es erfolgte zunachst die Einteilung der Adhasivsysteme, entsprechend ihrer Marktein-
fihrung, in Generationen. Da der Wirkmechanismus und die Anzahl der Anwendungs-
schritte fir den Benutzer wichtiger sind als die Markteinfiihrung, werden die Adha-
sivsysteme neuerdings gemaR den Applikationsschritten klassifiziert [62, 151]. Zudem
wird grundsatzlich unterschieden, ob Phosphorsaure zur Anwendung kommt. Bei An-
wendung von Phosphorsiure zur Atzung unterscheidet man, ob Schmelz und Dentin

gleichzeitig geatzt werden, oder eine selektive Schmelzatzung vorgenommen wird [179].

3.3 Einteilung der Adhasivsysteme
Die Adhasivsysteme werden wie in folgender Tabelle (Tab.: 3.3) zu entnehmen ist ent-

sprechend ihren Anwendungsschritten eingeteilt:

Vier-Schritt-Selective-Etch

Phosphorsaure Primer 1 Primer 2 Bonding Agent
Nur Schmelz Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: Syntac (Etchant, Primer, Adhesive (2. Primer), Heliobond) / Ivoclar Vivadent, Schaan, Liech-
tenstein

Drei-Schritt-Selective-Etch

Phosphorsaure Primer 1 Primer 2 Bonding Agent
Nur Schmelz Mischen und applizieren: Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: A.R:T. Bond (Etchant, Primer A+B, Bond) /Coltene, Altstatten, Schweiz
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Vier-Schritt-Etch-and-rinse

Phosphorsaure Primer 1 Primer 2 Bonding Agent
Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: Syntac (Etchant, Primer, Adhesive (2. Primer), Heliobond) / Ivoclar Vivadent, Schaan, Liech-

tenstein

Drei-Schritt-Etch-and-rinse

Phosphorsaure Primer 1 Primer 2 Bonding Agent
Schmelz/Dentin Mischen und applizieren: Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin
Beispiel: A.R:T. Bond (Etchant, Primer A+B, Bond) /Coltene, Altstatten, Schweiz

Phosphorsaure Primer Bonding Agent

Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: OptiBond FL /Kerr, Orange, CA, USA; Adper Scotchbond Multi-Purpose / 3M Espe, Seefeld,
Deutschland; All-Bond 2 / Bisco, Schaumburg, IL, USA; Gluma Solid Bond / Kulzer Dental, Wehrheim,
Deutschland; Solobond Plus / Voco, Cuxhaven, Deutschland

Zwei-Schritt-Etch-and-rinse

Phosphorsaure Primer + Bond

Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: Prime&Bond XP, Prime&Bond NT / beide Dentsply Sirona, Konstanz, Deutschland; OptiBond
Solo Plus / Kerr, Orange, CA, USA, Solobond M / Voco, Cuxhaven, Deutschland

Zwei-Schritt-Self-etch

Phosphorsaure Primer Bonding Agent

- Schmelz/Dentin Schmelz/Dentin

Beispiel: Clearfil SE Bond 2 / Kuraray, Tokio, Japan; Clearfil Protect Bond / Kuraray, Tokio, Japan; Opti-
Bond XTR, Kerr, Orange, CA, USA

Ein-Schritt-Self-etch (Mischpréaparate)

Phosphorsaure Etchant + Primer + Bond

= Schmelz/Dentin

Beispiel: iBond SE / Kulzer Dental, Wehrheim, Deutschland; G-Bond / GC, Tokio, Japan; Clearfil S3
Bond +/ Kuraray, Tokio, Japan; One Coat 7.0 / Coltene, Altstitten, Schweiz; Bond Force / Tokuyama,

Tokio, Japan; AdheSE One F / Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein (teilweise abgeldst von Univer-
saladhasiven)

2
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Ein-Schritt-Self-etch oder Zwei-Schritt-etch-and-rinse = Universal

Phosphorsaure Etchant + Primer + Bond
- Schmelz/Dentin

Beispiel: Scotchbond Universal / 3M Espe, Seefeld, Deutschland; Prime&Bond active [64] / Dentsply
Sirona, Konstanz, Deutschland; iBond Universal / Kulzer Dental, Wehrheim, Deutschland; AdheSE Uni-
versal / lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein; Futurabond U / Voco, Cuxhaven, Deutschland; Clearfil
Universalbond Quick / Kuraray, Tokio, Japan; Tokuyama Universal Bond / Tokoyama, Tokio, Japan
(selbsthartend)

Tab.: 3.3 Einteilung der Adhasivsysteme nach Applikationsschritten, modifiziert [48, 52]

Selektive Schmelzatzung mit Vier-/Drei-/Zwei-Schritt-Adhasiven

Bei der selektiven Schmelzatzung werden die Schmelzrander konventionell mit 30—
40 %iger Phosphorsaure konditioniert [6, 48]. Die selektive Schmelzatzung erfolgt in
Kombination mit einem Self-etch-Adhasiv [60, 72, 137]. Das Adhasiv ist ein urspriinglich
fir die Dentinkonditionierung entwickelter Primer, der Sduren wie Maleinsaure (4 %ig),
Polyacrylsduren oder saure Monomere beinhaltet, die die Schmierschicht auflésen kon-
nen und das darunterliegende Dentin demineralisieren [60, 170]. Da die Oberflache
nicht abgespult wird, werden die anorganischen Bestandteile des Dentins in die Hybrid-
schicht aus Kollagen und niedrig viskdsem Kunststoff eingeschlossen [169].

Bei den Vier- bzw. Drei-Schritt-Adhdsiven der damals dritten Generation sollte das Den-
tin nicht mitgeatzt werden. Urspriinglich lief8 sich das gut bewerkstelligen, da die Kavi-
taten zur Inlaypraparation grold gestaltet wurden, inzwischen hat sich der Indikations-
bereich der Dentinadhasive verandert und es ist schwieriger bei minimalinvasivem Vor-
gehen und Primarlasionen ausschlieRlich den Schmelz zu dtzen [48]. Kommt es beim Be-
netzen des Schmelzes mit Phosphorsdure zur Kontamination des Dentins, kénnten Hy-
persensitivitaten resultieren, da die Phosphorsdure das Dentin tiefer demineralisiert (ca.
30 um), als das Adhasiv in das freigelegte Kollagengeflecht infiltrieren und es versiegeln
kann [159, 170]. Anders ist dies bei den selbstdatzenden Adhasiven. Sie sind so entwi-
ckelt, dass die je nach pH-Wert demineralisierten Bereiche, durch die enthaltenen hyd-
rophilen Monomere, genauso tief benetzt werden, wie die Zahnhartsubstanz deminera-
lisiert wurde [49]. Zusatzlich wird die Entstehung von Hypersensitivitaten reduziert, in-
dem die vom Praparieren und durch die Benutzung eines milden Adhasivs geléste und

verbleibende Schmierschicht die Dentintubuli verstopft [155, 165].
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Bei den Zwei-Schritt-Adhasiven, die auch als Universaladhésive ohne selektive Schmelz-
atzung verwendet werden kénnen, wurde der Inhalt verdndert und es wurden Wasser
und das Molekiil MDP hinzugefiigt [183]. Durch die Zugabe von Wasser wird das Kolla-
bieren des Kollagengerists in tiefer geatzten Bereichen verhindert und das EinflieRen
gewadhrleistet, das MDP hingegen ermoglicht einen chemischen Verbund zum Dentin
[29, 48]. Diese Art von Adhésiven enthalten milde Sauren, denn dadurch verbleibt mehr
Hydroxylapatit an den Kollagenfasern, das von MDP gebunden werden kann [90, 168,
183]. Beide Zusatze, Wasser und MDP, verbessern die Haftwerte und reduzieren posto-

perative Hypersensitivitaten [49, 147, 155].
Drei-/Vier-Schritt-Etch-and-rinse-Adhé&sive

Etch-and-rinse wurde ehemals als , total-etching” bezeichnet und beschreibt das gleich-
zeitige Atzen von Schmelz und Dentin [168]. Im Gegensatz zu der selektiven Schmelzit-
zung werden beim Etch-and-rinse die demineralisierten herausgel6sten Bestandteile
des Dentins beim Entfernen des Atzgels mit abgespiilt [54]. Zur Darstellung der geitzten
Schmelzrander als kreidig-opake Bereiche wird die Oberflache mit Luft getrocknet [48].
Werden die Kollagenfasern des demineralisierten Dentins Gbertrocknet, nachdem sie
durch die Oberflaichenspannung des Wassers aufrecht gehalten wurden, kollabieren
und verkleben sie. Dadurch wird das Eindringen von Primer und Adhasiv und das voll-
standige UmschlieBen der Kollagenfasern verhindert [145]. Durch das ,re-wetting“, also
das Wiederbefeuchten des Dentins mit einem nebelfeuchten Microbrush, quellen die

kollabierten Kollagenfasern wieder auf und die Benetzung wird ermoglicht [89, 125].

O/\/OH

HEMA
2-Hydroxyethyl 2-methylprop-2-enoate

Abb.: 3.6 Das amphiphile Molekiil Hydroxyethylmethacrylat, gezeichnet mit ChemDraw

Es wurden Primer entwickelt, die Losungsmittel wie Wasser, Aceton oder Alkohol ent-
halten, die das Penetrieren des Hydroxyethylmethacrylats (HEMA), eines Molekdls mit

hydrophilen und hydrophoben Eigenschaften, durch einen eigenen, auf dem Wasser-
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gehalt basierenden Re-wetting-Effekt ermdglichen sollen. Adhédsivsysteme mit enthalte-
nem Wasser und HEMA (siehe Abb.: 3.6) bzw. Systeme auf Wasser-/Alkohol-Basis kon-
nen bedingt durch diesen Effekt auf trockenem Dentin verarbeitet werden (siehe unten)
[54, 58, 145].

Da Aceton, als Transportmittel flr die amphiphilen Molekiile, nur mit ausreichend
Feuchtigkeit funktioniert, musste das Dentin fiir dessen Anwendung feucht belassen
werden (,wet/moist bonding”) [125]. In der Praxis ist dies nicht praktikabel, da sich der
Erfolg der Schmelzatzung ohne Trocknung nicht sichtbar machen lasst [48, 145]. Werden
,re-wetting” und ,,wet bonding” nicht ordnungsgemaf durchgefiihrt, erh6ht sich, durch
nicht penetrierte Bereiche zwischen den Kollagenfasern (Nanoleakage), die Gefahr fir
postoperativen Hypersensitivitaten [43, 64, 160]. Es kommt zudem auf die Art des Ad-
hasivsystems an. Mehrflaschensysteme beinhalten Wasser und sind daher weniger
techniksensitiv als die Einflaschen-All-in-One-Systeme, die Gberwiegend ohne Wasser
als Losungsmittel hergestellt werden. Drei-/Vier-Schritt-Etch-and-rinse-Adhésive kon-
nen somit ohne ,re-wetting” angewendet werden und erreichen laut den im Folgenden

genannten Publikationen die hochsten Haftwerte [56, 63, 125, 127].
Zwei-Schritt-Etch-and-rinse-Adhasive

Bei den Zwei-Schritt-Etch-and-rinse-Adhdsiven handelt es sich um Einflaschen-Adha-
sivsysteme, die nach der Phosphorsaureatzung von Schmelz und Dentin angewendet
werden. Es kann sich dabei sowohl um Self-etch (Prime&Bond active, Prime&Bond NT,
beide Dentsply Sirona), als auch um Total-etch—Haftvermittler handeln [48]. Beide ver-
einfachen die Anwendung, da es nicht zu Verwechslungen der Flaschchen kommen
kann. Ein Nachteil ist, dass die meisten Einflaschensysteme, wie oben bereits beschrie-
ben, kaum Wasser enthalten und daher mit Wet-bonding/Re-wetting verarbeitet wer-
den missen [48]. Aufgrund dieser Eigenschaften fallen die nachgewiesenen Haftwerte
geringer aus [48, 56, 63, 125, 127]. Eine Ausnahme soll, laut Herstellerangaben, das
Prime&Bond active (Dentsply Sirona, Konstanz) darstellen, es weist zusatzlich Wasser

als Lésungsmittel auf und wirkt dadurch diesem Problem entgegen [38].
Zwei-Schritt-Self-etch-Adhasive
Um dem im nachsten Absatz genannten Problem der hydrolytischen Degradation ent-

gegenzuwirken wurden Zwei-Schritt-Adhdsive entwickelt, bei denen nach der
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Anwendung eines selbstkonditionierenden Primers ein hydrophobes Bonding Agent auf-
getragen wird [155, 156]. Der hydrolytische Abbau findet bei der entstandenen Adha-
sivschicht in geringerem MaRe statt, da der Wasserzutritt durch das hydrophobe Bon-
ding Agent verhindert wird. Dadurch lassen sich weniger postoperative Hypersensitivi-
taten nachweisen [43, 155]. Es kdnnen ebenso sehr viel besser Haftwerte am Dentin
erreicht werden, als bei Verwendung der All-in-one-Praparate. Im Schmelzbereich kom-
men sie allerdings nicht an die Werte heran, die nach Phosphorsdureatzung erreicht
werden [40, 48, 155, 156]. Eine Losungsmoglichkeit stellt, wie in Kapitel 3.2.1 schon be-
schrieben, die selektive Schmelzatzung dar, die jedoch nicht immer einfach umzusetzen
ist. Bei einigen Self-etch-Adhasiven (z.B. Clearfil SE Bond, Kuraray, Osaka, Japan) fiihrte
die Dentinkontamination mit 40 %iger Phosphorsaure zur Ausbildung einer qualitativ
geringeren Hybridschicht [166].

Bei anderen Adhasiven, wie beispielsweise dem Prime&Bond active (Dentsply Sirona,
Konstanz, Deutschland), wird der Halt, laut Herstellerangaben, durch das simultane At-
zen von Schmelz und Dentin nachweislich verbessert. Es ist somit keine selektive

Schmelzatzung notwendig [38].
All-in-one-Adhasive

Die Anwendung der All-in-One Ein-Flaschen-Systeme findet ohne vorherige Phosphor-
saurekonditionierung statt [48]. Das Adhasiv enthalt saure Monomere und ist stark hyd-
rophil, es atzt Schmelz und Dentin gleichermalien [54]. Um ausreichend hohe Haftwerte
zu erreichen, muss es mehrfach aufgetragen werden [97].

Laut zahlreichen Publikationen konnte nachgewiesen werden, dass die Adhasive auch
nach der Lichtpolymerisation noch hydrophil sind und es kontinuierlich zur Transsuda-
tion von Dentinflissigkeit kommt, was zu einer hydrolytischen Degradation der Hybrid-
schicht flihrt [14, 156]. Eine weitere Ursache fiir den Abbau der Hybridschicht ist das
sogenannte Nanoleakage. Es entsteht zum einen durch ein Ungleichgewicht zwischen
der Menge an demineralisiertem Dentin und dessen Infiltration durch das Adhéasiv und
zum anderen durch das unvollstandige Entfernen des im Adhasiv enthaltenen Losungs-
mittels [155, 158]. Der Abbau findet dabei nur an Bereichen statt, an dem das Kollagen
nicht mit dem Bonding Agent benetzt wurde [54, 161]. Eine weitere Ursache fiir den
Abbau der Hybridschicht in diesem Bereich ist der pH-Wert des Adhasivs. Es konnte

nachgewiesen werden, dass endogene Metallomatrixproteinasen (MMP), unter
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anderem MMP-9 und MMP-2, durch einen sauren pH-Wert starker aktiviert werden und
unter feuchten Bedingungen Peptidbindungen hydrolysieren, was zum Abbau der Kol-
lagenfasern in der Hybridschicht fihrt [11, 65, 103, 111, 185]. Um die hydrolytische De-
gradation weitestgehend zu vermeiden, entwickelten sich die Adhasivsysteme in Rich-
tung der Zwei-Schritt-Self-etch-Adhasive. Es resultierte die Kombination milder Self-
etch-Adhasive mit einem hydrophoben Bonding Agent (z.B. Heliobond, Syntac), wie im

vorherigen Abschnitt bereits besprochen wurde.

3.4 Universaladhdsive

Die neue Stoffklasse der Universaladhasive ahnelt chemisch stark den Self-etch-Adhasi-
ven. Sie enthalten saure Monomere, Wasser zur Dissoziation und Lésungsmittel, wie Al-
kohol oder Aceton [27]. Ein weiterer Bestandteil ist das Methacryloyloxydecyl-dihydro-
genphosphat (MDP). Zudem sind entweder BisGMA, UDMA oder HEMA-Monomere ent-
halten [48, 49, 59, 103]. Man unterscheidet bei den verschiedenen Universaladhdsiven
ebenso den pH-Wert, wobei sich die milden Adhdasive besser zur Dentinatzung eignen,
jedoch einen geringen Effekt auf die Schmelzhaftung haben [34, 103, 134]. Da milde
Universaladhasive, laut einer Publikation der Universitat Marburg, im Gegensatz zu den
All-in-one-Adhdasiven keinen negativen Effekt auf die Hybridschicht und damit die Den-
tinhaftung austiben, kénnen sie in der Self-etch-, Selective-etch- und auch in der Etch-
and-Rinse-Technik angewendet werden [59]. Ultra-milde Adhasive sollten allerdings be-

vorzugt in der Etch-and-Rinse-Technik angewendet werden [134].

3.4.1 Wirkmechanismen

Ein Vorteil der Universaladhasive besteht in der chemischen Haftung des Adhasivs an
der Zahnhartsubstanz. Die Haftung wird durch das im Adhasiv enthaltene Monomer Me-
thacryloyloxydecyldihydrogenphosphat (MDP) ermoglicht [29]. Es enthdlt, wie in Abbil-
dung 3.7 zu sehen ist, zwei funktionelle Gruppen, eine hydrophobe Methacrylatgruppe
zur Polymerisation an den Komposit und eine hydrophile Phosphorsauregruppe, die
eine Bindung mit Kationen und Metalloxiden eingehen kann [91, 155]. Demensprechend
kann MPD, unter Bildung von Kalziumphosphat, an das Kalzium des Hydroxylapatits bin-
den und stellt somit eine chemische Haftung her [171]. Fir die Bindung wird das Hydro-
xylapatit genutzt, das durch das Atzen, mit der im Adhisiv enthaltenen milden Saure, an

dem Kollagen im Dentin zuriickbleibt [155, 182, 187]. Des Weiteren bildet das MDP
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selbstandig Monomer-Kalzium-Salze aus, die in Form von Nanoschichtstrukturen, soge-
nannten ,nanolayer”, den Ubergang zur Hybridschicht verstiarken [186]. Es resultiert die

dickste Hybridschicht, die fiir Adhasive nachgewiesen werden konnte [48, 178, 184].

0
0 ;
\/\/\/\/\/\0/ I\OH
OH
(0]

MDP
10-Methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate

Abb.: 3.7 Das Haftmolektil MDP

Der gleiche Haftmechanismus konnte auch fiir die Reparatur von indirekten Restaurati-
onen aus Zirkonoxid festgestellt werden [8, 149]. Die chemische Bindung der Universal-
adhasive erfolgt kovalent tGber die Bindung der Phosphorsduregruppen und Carboxylat-
gruppen der Monomere an das Zirkon (Zr-O-P-Bindung) [28, 103]. Des Weiteren fiihrt
das vorherige Sandstrahlen der Zirkonoxidkeramiken zu erhohten Haftwerten, wobei
hierbei entweder Aluminiumdioxidionen (Al203) oder Siliziumdioxidionen mit anschlie-
Render Silanisierung verwendet werden sollen [32, 46, 68].

Bei Lithiumdisilikatkeramiken fihrt das Sandstrahlen in Kombination mit Universaladha-
siven zu keinen ausreichenden Haftwerten, auch wenn dem Adhasiv ein Silan hinzuge-
flugt wurde. Grund dafir sind die sauren Bedingungen durch die MDP-Haftmonomere,
die dazu fihren, dass die Silane eine Aldolreaktion durchfiihren und dadurch fur die
Haftvermittlung an der Silikatkeramik nicht mehr zur Verfligung stehen [33]. Deshalb
wird die Anwendung von externen Silanen bevorzugt empfohlen [109]. Dennoch erzeugt
die Flusssaureatzung (HF) mit anschliefender Silanisierung die besten Haftwerte, wobei
in diesem Fall Universaladhasive mit interner oder externer Silan-applikation vergleich-
bar waren [88, 103].

Eine weitere Besonderheit weisen die Universaladhasive bei der adhasiven Befestigung
von indirekten Restaurationen auf. Denn auch nach der Lichtpolymerisation bilden sie
eine so diinne Adhasivschicht, dass die Restauration problemlos eingesetzt werden kann
[48]. Mehrschrittadhasive hingegen weisen eine héhere Viskositat auf und kdnnen vor
dem Einsetzen der indirekten Arbeit nicht ausgehartet werden, ohne die Geometrie der

Praparation zu verandern [59].
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Im speziellen wird nun das Universaladhésiv Prime&Bond active (Dentsply Sirona, Kon-

stanz) dargestellt.

3.4.2 Prime&Bond active

S g

PrimegBon’

fetive™
2 Universa) Adhes

‘ Reorger soe.si’}“'1

Abb.: 3.8 Foto von der Dreischicht-Flasche, in der das Universaladhasiv Prime&Bond active angeboten wird

Bei dem Prime&Bond active (PBa) von Dentsply Sirona Restaurative handelt es sich um
ein 2016 auf dem Markt eingefiihrtes Universaladhasiv. Es ist ein Einflaschenadhasiv und
wird in einer Dreischicht-Flasche mit Klappdeckel angeboten, wie auf Abbildung 3.8 zu

sehen ist.

Das Indikationsgebiet des Universaladhasivs umfasst laut Herstellerangaben [38] fol-
gende Bereiche: Vorbehandlung vor direkten, lichthdartenden Komposit- und Com-
pomerrestaurationen, vor Reparaturen von Komposit-, Keramik- und Amalgamrestaura-
tionen, vor dem Einsetzen von indirekten endodontischen Stiften oder der Befestigung
von indirekten Restaurationen.

Bei dem PBa handelt es sich um ein mildes Adhasiv mit einem pH-Wert > 2,5. In Tabelle

3.4 ist ein Uberblick tiber die Inhaltsstoffe und deren Funktion gegeben:
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Inhaltsstoff Funktion

Bi- und multifunktionales
Oberflachenaktiver Vernetzer
Acrylat

Phosphorsauremodifiziertes .
Atzmittel, Haftvermittler, Primer

Acrylatharz

Initiator Photoinitiatorsystem

Stabilisator Stabilisierung der Monomere bei Lagerung
Isopropanol Losungsmittel fur die Harze, Einstellung der Polaritat
Wasser Lésungsmittel fiir die Harze, Atzhilfe

Tab.: 3.4 Uberblick tiber die Inhaltsstoffe von PBa und deren Funktion [38]

Wie in Kapitel 3.4.1 beschrieben, enthalten die neuen Universaladhasive keine anorga-
nischen Fullstoffpartikel. Dies trifft auch auf das PBa zu. Fiillstoffe werden verwendet,
um die Viskositat der Adhasive zu erhéhen und eine gleichmaRige, ausreichend dicke
Schichtstarke zwischen der Zahnhartsubstanz und dem Komposit zu gewahrleisten. PBa
hat eine dynamische Viskositdt von < 30 n (mPa*s), was nach der Polymerisation zu ei-
ner Schichtstarke von < 10 um flihrt. Um diese gleichmaRige Schichtstarke zu erreichen,
ist keine Zugabe von Fiillstoffen notwendig [38].

Als saure Monomere werden bei PBa die phosphorsduremodifizierten Acrylatharze
PENTA (Dipentaerythritol pentaacrylat monophosphat) und MDP (10-Methacryloyl-oxy-
decyldi-hydrogenphosphat) eingesetzt. Beide Monomere dtzen sowohl den Schmelz, als
auch das Dentin und setzen gel6ste Kalziumionen frei. Die Phosphorsdauregruppen bin-
den die lonen, indem sie irreversible Kalzium-Phosphat-Komplexe bilden. Auf diese Art
werden die lonen in die Hybridschicht eingebaut [38]. Dies flihrt zur Ausbildung eines
sich selbst verstiarkenden ,nanolayers“ am Ubergang zur Hybridschicht [59, 184]. Diese
Eigenschaft hat PENTA nicht, durch seinen hydrophilen Kern und die fiinf Doppelbindun-
gen pro Molekil optimiert es stattdessen die Benetzung der Oberflache, auch bei héhe-
rer Feuchtigkeit, und steigert die Vernetzung [38]. Auf der folgenden Abbildung
(Abb.: 3.9) ist das Molekil PENTA zu sehen.
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PENTA
2-((3-(acryloyloxy)-2,2-bis((acryloyloxy)methyl)propoxy)methyl)-2-
((phosphonooxy)methyl)propane-1,3-diyl diacrylate

Abb.: 3.9 Das saure Monomer PENTA, gezeichnet mit ChemDraw

Dentsply Sirona gibt an, einen weiteren Entwicklungsschritt in Richtung Feuchtigkeits-
Management gemacht zu haben. Zu diesen Zwecken wird nicht, wie sonst Ublich, eine
Kombination an Vernetzer-Monomeren wie BisGMA oder UDMA mit Verdiinnern wie

HEMA oder TEGDMA verwendet, sondern es wurde ein neues Molekil entwickelt [38].

(E)-N,N'-(but-2-ene-1,4-diyl)bis(N-allylacrylamide)

Abb.: 3.10 (E)-N,N’-(but-2-ene-1,4-diyl)bis(N-allylacrylamide) — ein von Dentsply Sirona neu entwickeltes Molekul mit
zwei funktionellen Gruppen zur Bindung von Acrylresten und N-Allyl-Gruppen, gezeichnet mit ChemDraw

Es handelt sich dabei, wie in Abbildung 3.10 zu sehen ist, um ein fllissiges Monomer mit
zwei funktionellen Gruppen zur Bindung von Acrylresten, zuséatzlich weist das Molekiil
N-Allyl-Gruppen auf, diese haben eine Polymerisations-Reaktivitat von > 150 kJ/mol-1.
Dadurch, dass in dem Molekil keine Wasserstoffbriickenbindungen vorkommen, hat es
eine sehr niedrige dynamische Viskositat von < 0,5 n (Pa*s). Diese Molekilkonfiguration
ersetzt die Mischung der anderen Komponenten und wird von Dentsply Sirona als Ac-

tive-Guard-Technologie bezeichnet [38]. Das Molekil hat eine optimierte Oberflachen-

33



spannung, die die hohe Oberflachenspannung des Wassers mit 72,8 mN/m-1 tberwin-
den und somit kleine Mengen des Wassers, ohne Phasentrennung, aufnehmen kann
[38]. Als Losungsmittel wurden dem Universaladhasiv Wasser und Isopropanol hinzuge-
fligt. Wasser verbessert die Atzleistung im Dentin und (ibernimmt die interne Aufgabe
des ,,Re-wettings” [153, 163]. Da das Wasser einen geringen Dampfdruck hat, was be-
deutet, dass das Wasser nicht automatisch ohne Temperaturerhéhung oder Luftdruck-
abnahme von dem fliissigen Aggregatszustand in den gasférmigen Ubergeht und daher
beim Verblasen mit Luft nicht schnell entfernt werden kann, muss dem Universaladhasiv
ein Co-Losungsmittel mit héherem Dampfdruck beigemischt werden [105]. Bei diesem
Co-Losungsmittel handelt es sich um Isopropanol. Es ist vollstandig wasserloslich und
flihrt in Kombination mit Wasser zu optimierten Loslichkeits-, Benetzungs- und Ver-
dampfungseigenschaften, auch bei unterschiedlicher Restfeuchtigkeit des Dentins [153,
163].

Die Anwendung von Prime&Bond active (PBa) erfolgt, wie in Tabelle 3.5 zu sehen ist:

einmassieren 20s
Prime&Bond active verblasen 5-10s
harten 20s

Tab.: 3.5 Prime&Bond active (PBa) Anwendungshinweis

3.5 Speichel

3.5.1 Allgemein

Humaner Speichel hat zahlreiche Aufgaben und gilt als Immunsystem der Mundhdhle.
Wenn seine Funktion verloren geht, bedeutet das auch, dass Mund- und Zahngesund-
heit gefahrdet sind [79].

Taglich werden von den drei groBen paarigen Speicheldriisen sowie von den kleinen
Speicheldriisen zwischen 0,5-1,0 | Speichel sezerniert. Der Gesamtspeichel besteht zu
mehr als 99 % aus Wasser, die restlichen Bestandteile variieren individuell sehr stark. Zu

den restlichen Bestandteilen gehdren unter anderem [80, 110]:
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e Mineralstoffe wie Natrium, Kalium, Kalzium, Phosphat, Chlorid, Magnesium und
Fluorid

e Glykoproteine, wie z.B. Muzine, Statherine und Agglutinine

e Enzyme, z.B. Lysozym und Alpha-Amylase

e Puffersubstanzen wie Bikarbonat

¢ Immunglobuline

o Lipide

o Kohlenhydrate wie Glukose, Glukosamin, Galaktose, Fruktose und Mannose

e antimikrobielle Proteine

e Wachstumsfaktoren

e u.v.m.
Der Speichel wird steril sezerniert, mischt sich jedoch nach dem Austreten aus den Aus-
fihrungsgangen mit den oralen Mikroorganismen. Anschliefend beinhaltet 1 ml Ge-
samtspeichel 108-10° Mikroorganismen [80]. Auch der pH-Wert ist individuell unter-
schiedlich und steigt bei erhohter Speichelsekretion an, da mehr Bikarbonat aus der
Gl. parotis und der Gl. submandibularis freigesetzt wird [80]. Der pH-Wert spielt eine
entscheidende Rolle bei der Neutralisation von organischen Sauren, die beim Abbau von
Kohlenhydraten durch die Bakterien entstehen [22].
Die Bakterien der Mundhéhle sichern ihr Uberleben, indem sie sich an die Schleimhiute
oder Zahnoberflachen haften und dadurch nicht verschluckt werden. Sie nutzen dafiir
den Speichelfilm, der die Mundhohle gleichmaBig mit einer 0,1 um dicken Schicht aus-
kleidet. Auf den Zdhnen wird der Speichelfilm als sogenannte Pellikelschicht bezeichnet
[31]. Die physikalische Adsorption von Speichelproteinen an die Schmelzoberflache wird
durch Van der Waals-Krafte ermoglicht. Dies geschieht ganz speziell durch die selektive
Anlagerung von Proteinen, mit enthaltener Glukose, Galaktose, Mannose, Fruktose, Glu-
kosamin und Galaktosamin, an Hydroxylapatit [76, 78]. Dadurch wird das friihe Pellikel
gebildet, das im weiteren Verlauf durch fortschreitende Anlagerung und Besiedlung von
Bakterien zu einem spaten Pellikel umgewandelt wird und entscheidend zur Kariesent-

stehung beitragt [31, 80, 99].

3.5.2 Einfluss von Speichel auf den adhasiven Haftverbund laut Studienlage
Unterschiedliche Aspekte miissen betrachtet werden. Zum einen behindert zu viel Was-

ser, unter Vernachldssigung der restlichen Bestandteile des Speichels, die Monomer-
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penetration in das mikrorententive Relief von Schmelz und Dentin oder es kommt zur
Verdiinnung der Monomere [145]. Dadurch wird die nachfolgende Polymerisation ge-
stort und es folgt eine liickenhafte intertubuldre Hybridisierung [130]. Es entstehen so-
mit kunststofffreie Bereiche mit erhohtem Risiko zur Verbunddegradation durch Matrix-
Metalloproteinasen und damit der Entstehung von postoperativen Hypersensitivitaten
[14, 130, 145, 156]. Zum anderen kann jedoch gesagt werden, dass zu feuchtes Dentin
eine groRere Haftkraft aufweist als zu feuchter Schmelz [153, 162, 163]. Ebenfalls
konnte in Mikrozugfestigkeitsuntersuchungen nachgewiesen werden, dass feuchtes
Dentin eine groRere Haftkraft aufweist als zu trockenes Dentin. Dabei hat die Feuchtig-
keit keinen Einfluss auf die Dicke der Hybridschicht, jedoch lieB sich im Rasterelektro-
nenmikroskop (REM) die Lange der Tags beurteilen, die in der feuchten Gruppe langer
waren, als in der trockenen Gruppe [125].

Nun im Speziellen auf die Kontamination mit Speichel bezogen wurde festgestellt, dass
diese im Scherversuch keinen Einfluss auf die Dentinhaftung, jedoch eine nachteilige
Auswirkung auf die Schmelzbindungsstarke aufwies, wobei es auf den Zeitpunkt der
Kontamination ankommt [162]. Findet die Kontamination vor der Anwendung eines Ad-
hasivs auf dem Dentin statt, hatte es keinen Einfluss auf die Haftwerte [42]. Bei Konta-
mination auf bereits ausgehartetes Adhasiv konnte die Reduktion der Messwerte auf
die Adsorption von Glykoproteinen zuriickgefiihrt werden, die den notwendigen engen
Kontakt zwischen dem Adhasiv und dem Komposit verhindern und zu einer Sauerstoff-
inhibition fihren [42, 164]. Es kann somit kein Verbund zwischen beiden Komponenten
hergestellt werden. Um die Haftkraft nach Speichelkontamination wiederherzustellen,
wurden unterschiedliche Vorgehensweisen zur Dekontamination untersucht. Haralur et
al. [73] untersuchten die Haftwerte nach Reinigung durch Wasserspuilung, 6 %iges Nat-
riumhypochlorit, 2 %iges Chlorhexidingluconat, Bimsstein und durch die erneute
37,5 %ige Phosphorsdaureatzung. Dabei wurde festgestellt, dass die Dekontamination
mit Wasser keinen Effekt hatte, wohingegen das erneute Atzen mit Phosphorsiure, das
Spiilen mit Natriumhypochlorit und die Reinigung mit Bimsstein mit anschlieRendem At-
zen zu einer Erholung der Haftkraft fihrte [73]. Bei Verwendung von Chlorhexidingluco-
nat zur Dekontamination nach Speichelverunreinigung und als MMP-Inhibitor, um die
Degradation der Hybridschichten zu verhindern, zeigte sich eine weniger ausgepragte

enzymatische Aktivitdt und wies eine intakte Hybridschicht auf [21]. Jedoch verblieben
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in diesen Hybridschichten wasserreiche Bereiche und es kam dennoch zu einer Degra-
dation innerhalb der Adhasivschicht [17, 21]. Das von Mai et al. [108] dazu vorgestellte
Konzept wies nach, dass nach Anwendung eines extrafibrillaren Calcium-Chelat-Dentin-
Bondings, auch nach der Alterung, nahezu keine matrixgebundenen kollagenolytischen
Aktivitaten in der Hybridschicht auftraten. Dies kann auf die Fossilisation endogener
Proteasen durch die Konservierung von intrafibrillaren Mineralien innerhalb der Dentin-
Kollagen-Matrix zurtickgefiihrt werden [69]. Weitere Studien dazu sind noétig.

Kommt es hingegen nach erfolgter Fiillungstherapie zu Randspalten am Ubergang zwi-
schen Zahnhartsubstanz und Kompositrestauration, die beispielsweise Uber langere
Zeit, resultierend aus der Polymerisationsschrumpfung des Komposits, entstanden sind,
koénnen Flissigkeiten und Speichelproteine in den Spalt eindringen [48, 130]. Dort fih-
ren die im Speichel enthaltenen Esterasenenzyme zu einem biologischen Abbau des
Komposits und erzeugen dabei Nebenprodukte, die die Anlagerung von Biofilm und Se-

kundarkaries begiinstigen konnen [130, 142].

3.6 Fragestellung

Die Kontamination des Behandlungsgebiets durch Speichel ist in der Zahnheilkunde ein
hadufiges Problem. Die Ursache ist die meist unzureichende Trockenlegung durch be-
wusstes Weglassen des Kofferdams, oder wenn dieser nicht angewendet werden kann.
Von Seiten der Behandler ist daher eine Weiterentwicklung der Adhésivsysteme ge-

winscht, die einen effektiven Halt, trotz Verunreinigung gewahrleisten.

37



4 Material und Methoden

4.1

Ubersicht der verwendeten Materialien

Eine detaillierte Ubersicht der fiir den Versuch genutzten Materialien ist der folgenden

Abbildung (Abb.: 4.1) zu entnehmen:

Materialbeschreibung

Universaladhasiv

Lichthartendes, rontgen-
opakes Nanohybridkom-
posit

Ethanol

Humaner Speichel

Herstellername

Prime&Bond active

Venus® Pearl

Ethanol 70 % (V/V) Hof-
mann's®(unvergallt)

Abb.: 4.1 Ubersicht der verwendeten Materialien

4.2 Vorbereitung und Kavitaten-Praparation

Hersteller

Dentsply DeTrey
GmbH (Konstanz,
Deutschland)

Heraeus Kulzer
GmbH (Hanau,
Deutschland)

Hofmann & Sommer
GmbH & Co. KG (Ko-
nigsee-Rottenbach,
Deutschland)

Materialbestandteile

Phosphorsaure modifizier-
tes Acrylatharz,
Multifunktionales Acrylat,
Bifunktionale Acrylate,
Saure Acrylate,
Isopropanol,

Wasser,

Initiator,

Stabilisatoren
TCD-DI-HEA,

UDMA, Barium-Alumi-
nium-Fluorid-Glas,
diskrete Nanopartikel

Ethanol 70 %

Zur Beantwortung der Fragestellung wurden 42 humane, karies- und fullungsfreie Weis-

heitszahne extrahiert und bis zum Beginn der Versuchsreihen in 0,1 %iger Natriumacid-

Losung aufbewahrt. Die Reinigung der Zahn- und Wurzeloberflache von Geweberesten

erfolgte zunachst manuell mit Scalern (H6/7, Fa. Hu-Friedy, Leimen, Deutschland) und

anschlieRend mithilfe eines roten Winkelstiicks (KaVo Dental GmbH, Biberach/RiR,

Deutschland) bei maximal 40.000 U/min in Kombination mit Birstchen und der Reini-

gungspaste Zircate (Zircate Prophy Paste, DENTSPLY DeTrey GmbH, Konstanz) auf Zirko-

nium-Silikat-Basis. Nach der griindlichen Reinigung wurden die Zahne abgespiilt und

nach dem Zufallsprinzip auf sieben GefdlRe mit destilliertem Wasser aufgeteilt. So
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ergaben sich die sieben Gruppen mit je sechs Zahnen (n=6). Nach jedem Arbeitsschritt
wurden die Zahne zuriick in destilliertes Wasser gelegt, um eine Dehydratation zu ver-
hindern. Es folgte die Praparation von Klasse-I-Kavitaten. Jeder Zahn wurde mit einem
okklusalen rechteckigen Kasten der MaRe: L: 5 mm x B: 5 mm x H: 4 mm versehen (Abb.:

4.2).

Abb.: 4.2 Die MaRe L,B,H an einer gesagten Zahnscheibe dargestellt

Die Praparation erfolgte unter standiger Wasserkiihlung (ca. 50ml/min) mit einem roten
Winkelstiick (KaVo Dental GmbH, Biberach/RiR, Deutschland) und zylinderférmigen Di-
amantschleifern zunéchst als Griinring (kurze parallele Stufe, 6 mm Ldnge und 1,2 mm
Querschnitt, griine Kérnung, max. 100.000 U/min, Komet, Gebr. Brasseler GmbH & Co.
KG, Lemgo, Deutschland), das Finieren erfolgte mit einem Rotring-Zylinder (kurze paral-
lele Stufe, 6 mm Lange und 1,2 mm Querschnitt, rote Kérnung, maximal 450.000 U/min,
Komet, Gebr. Brasseler GmbH & Co. KG, Lemgo, Deutschland). Um das Dentin gleichma-
Rig freizulegen, wurde die Tiefe regelmaRig mit einer Parodontalsonde (Einendiger Pa-
rodontometer #CP-12 Universitat North Carolina, Gr #30 rund, Markierungen: 1-2-3-4-
5-6-7-8-9-10-11-12, Hu-Friedy, Frankfurt am Main), mit genormter Skalierung, kontrol-
liert. Der Kavitdtenboden wurde sorgfaltig nivelliert, um bei allen Zdhnen eine vergleich-

bare Voraussetzung zu schaffen.

4.3 Gruppeneinteilung

Die Studiengruppen wurden in eine Kontrollgruppe und sechs weitere Gruppen (Gruppe
1-6) eingeteilt.

In die Kavitat der Kontrollgruppe wurde Prime&Bond active, das im Folgenden als PBa

abgekirzt wird, nach Herstellerangaben eingebracht. AnschlieRend erfolgte das Legen
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der Kompositfiillung in zwei Schichten. Die Einteilung der librigen sechs Gruppen rich-
tete sich nach der in Kapitel 5.4.2 beschriebener Vorgehensweise, nachdem humaner
Speichel, einer 26-jdhrigen gesunden Freiwilligen, fir 10 Sekunden (im Folgenden mit s
abgekiirzt) in die Kavitat eingebracht wurde. Der Speichel wurde kurz vor der Versuchs-
durchfiihrung in ein Glasschalchen gespuckt, nachdem die Freiwillige fiir 1,5 Stunden
vor der Entnahme nichts gegessen und getrunken hatte. Anschlieend wurde er gleich-
maRig mit einem Microbrush (MicrobrushTM Regular Size 2,0 mm, Grafton, USA) in der
Kavitat verteilt. Der Speichel hatte einen pH-Wert von ca. 6,5, eine Proteinsekretions-
rate von ca. 1,5g/l und die Sekretionsrate lag in Ruhe bei etwa 0,3ml/min.

Nach sechs unterschiedlichen Vorgehensweisen, die aus Tabelle 4.1. zu entnehmen sind,
wird PBa nach Herstellerangaben angewendet (siehe oben Tab.: 3.5) und die Kavitat

wird in zwei Schichten mit Komposit gefiillt.

Kontrollgruppe PBa self-etch, Komposit in zwei Schichten

1. Gruppe 10 s Speichel, trocknen, PBa self-etch, Komposit in zwei Schichten

2. Gruppe 10 s Speichel, abspriihen, trocknen, PBa self-etch, Komposit in zwei Schichten
3. Gruppe 10 s Speichel, mit Alkohol abwaschen, trocknen, PBa self-etch, Komposit in

zwei Schichten

4. Gruppe 10 s Speichel, trocknen, PBa 60 s einmassieren, trocknen, harten, Komposit in
zwei Schichten

5. Gruppe 10 s Speichel, trocknen, PBa 60 s einmassieren, trocknen, nochmal 60 s ein-
massieren, trocknen, harten, Komposit in zwei Schichten

6. Gruppe 10 s Speichel, belassen, PBa self-etch, Komposit in zwei Schichten

Tab.: 4.1 Ubersicht {iber die sieben Versuchsgruppen mit je sechs Zihnen. In der Tabelle steht PBa fiir das Universal-
adhasiv Prime&Bond active

4.4 Herstellung der Proben

4.4.1 Kontrollgruppe

Die praparierten sechs Zahne der Kontrollgruppe wurden mit dem Universaladhasiv
Prime&Bond active konditioniert. In dem Adhasiv sind die sauren Monomere PENTA und
MDP (siehe Kapitel 3.4.2) enthalten. Diese haben, aufeinander abgestimmt, einen pH-
Wert von 2,5 und kénnen laut Hersteller als Self-Etch eingesetzt werden. Sowohl

Schmelz als auch Dentin werden geétzt, indem Kalziumionen herausgeldst werden. Die
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Applikation von PBa erfolgt mithilfe eines Microbrushes (MicrobrushTM Regular Size
2,0 mm, Grafton, USA), mit dem das Adhasiv 20 s einmassiert wird. Es kommt zu einer
OberflachenvergrofRerung, die es dem niedrigviskosen Adhésiv ermoglicht, die demine-
ralisierte Oberflache in der Tiefe zu benetzen. Zwischen dem Kollagen des Dentins und
dem Kunststoff entsteht eine Hybridschicht, in die die herausgeldsten Kalziumionen als
irreversible Kalziumphosphatkomplexe gebunden werden. Im zweiten Schritt wird das
aufgetragene Adhasiv mindestens 5 s mit olfreier Luft verblasen. Dies fiihrt dazu, dass
das enthaltene Wasser mit Hilfe von im PBa enthaltenen Isopropanol vollstandig ver-
dunstet. Das Wasser wiirde anderenfalls die Polymerisation stéren. Schritt drei ist das
Belichten mit einer Polymerisationslampe (Elipar LED, 1.200 mW/cm?, 3M ESPE, Seefeld,
Deutschland) bei 2 mm Abstand flir 20s mit einer Lichtleistung von mehr als
550 mW/cm?. Die 4 mm tiefe Kavitit wurde mittels Kugelstopfer und Heidemannspatel
mit zwei jeweils 2 mm dicken Kompositschichten plastisch geflillt. Bei dem verwendeten
Komposit handelte es sich um ein Nanohybridkomposit von Venus® Pearl (Heraeus Kul-
zer GmbH Hanau, Deutschland). Die oberste Schicht wurde flach gestaltet, ohne Fis-

surenrelief. Jede Schicht wurde 40 s polymerisiert.

4.4.2 Gruppe 1-6
Bei jeder weiteren Gruppe 1-6 wurde im ersten Arbeitsschritt der Kasten fiir 10 Sekun-
den mit frischem humanem Speichel benetzt.

a. Gruppe 1: Der Speichel wurde mindestens 5 s sanft mit Luft getrocknet. Anschlie-
Rend erfolgte das gleiche Vorgehen wie bei der Kontrollgruppe (siehe 4.4.1).

b. Gruppe 2: Der Speichel wurde mit dem Wasser-Luft-Spray fiir 5-10 s griindlich
abgespriiht, die Kavitat anschlieBend mindestens 5 s sanft mit Luft getrocknet,
danach folgte das gleiche Vorgehen wie bei der Kontrollgruppe.

c. Gruppe 3: Der Speichel wurde fiir 5-10 s mit 70 %igem Hofmann's® Ethanol (Hof-
mann & Sommer GmbH & Co. KG, Kénigsee-Rottenbach, Deutschland) abgewa-
schen, die Kavitdt mindestens 5s sanft mit Luft getrocknet, anschlieend er-
folgte das gleiche Vorgehen wie bei der Kontrollgruppe.

d. Gruppe 4: Der Speichel wurde mindestens 5 s sanft mit Luft getrocknet, PBa
wurde nun 60 s lange einmassiert, statt 20 s der vorherigen Gruppen. Das Adha-

siv wurde 5-10 s verblasen und anschlieBend polymerisiert.
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e. Gruppe 5: Der Speichel wurde erneut mindestens 5 s sanft mit Luft getrocknet,
PBa wurde 60 s lang einmassiert und zusatzlich 5-10 s mit Luft getrocknet. Das
60 s lange Einmassieren wurde wiederholt, es wurde erneut getrocknet und an-
schlieBend 20 s mit der Polymerisationslampe belichtet. Der Komposit wurde,
wie bei den anderen Gruppen auch, in zwei Schichten aufgetragen.
f. Gruppe 6: Der Speichel wurde feucht belassen, und es folgte das gleiche Vorge-
hen wie bei der Kontrollgruppe.
Tabelle 4.2 gibt einen Uberblick tiber die Anwendung der benutzen Materialien laut Her-

stellerangaben:

Material Anwendung Zeit in Sekunden (s)
Einmassieren mit Microbrush 20

Prime&Bond active Sanft mit Luft verblasen 5-10
Polymerisieren 20

Einbringen in die Kavitat, Ver-

®
Venus® Pearl dichten ohne Lufteinschliisse -

Polymerisation 40

Tab.: 4.2 Anwendungshinweise laut Hersteller

4.5 Sageprozess

Um Stdbchen fir die Mikrozugfestigkeitsuntersuchung herzustellen, wurde die Zahn-
krone zunachst mit Klebewachs (Supradent-Wachs, Chemisches Dental-Labor Opper-
mann-Schwedler, Bonn, Deutschland) auf einem Probenhalter fixiert. Mithilfe einer
langsam drehenden Prazisionskreissage (IsoMetTM 1000 Precision Saw, Buehler Ltd., Il-
linois, USA) wurde der Zahn bei einer Geschwindigkeitseinstellung von 150 U/min und
einem Gewicht von 200 g zuerst in 0,8 mm dicke Scheiben und diese Scheiben anschlie-
Rend in 0,8 mm dicke Stabchen gesagt. Um den gewilinschten Querschnitt von durch-
schnittlich 0,8 mm zu erhalten, musste die Abstandsmarkierung zum Sagen auf 1,1 mm
voreingestellt werden, da das Sageblatt selbst eine Stdrke von 0,3 mm besitzt. Die qua-

dratischen Stabchen (Abb.: 4.3) bestehen aus einem Komposit- und einem Dentinanteil.

42



Um eine Dehydratation zu verhindern, wurden die Stdbchen nach ihrer Anfertigung in
physiologischer Kochsalzlosung gelagert.

Die Stdabchenausbeute (Anzahl der erhaltenen Zahnstdabchen) nach dem Sagevorgang
wurde zur quantitativen Analyse verwendet. Die Stabchen wurden so gesagt, dass vier
Stabchen pro Scheibe entstanden, von denen eine groBe Anzahl vorzeitig frakturierte

und daher nicht weiterverwendet werden konnte.

Komposit

Abb.: 4.3 Schematisch dargestelltes Dentinstabchen

4.6 Mikrozugfestigkeitsuntersuchung

Die quadratischen Zahnstabchen wurden bis zum Bruch zwischen Dentin und Komposit
einem in Achsrichtung horizontalen Zug ausgesetzt, wobei die Probenkdrper entlang der
Y-Achse angeordnet wurden. Diese Mikrozugfestigkeitsuntersuchung (Microtensile) er-
folgte mit Hilfe einer Priifmaschine (Kleinlast- Priifmaschine MTD-500 plus, SD Mechat-
ronik GmbH, Feldkirchen-Westerham, Deutschland), in der die Stabchen mit Sekunden-
kleber (Yuki Model, diinnfliissig, 20 ml, Big Difference GmbH & Co. KG, Bad Bramstedt,
Deutschland) fixiert wurden und dessen Aushartung durch ein Aktivatorspray (Yuki Mo-
del, dinnflissig, 20 ml, Big Difference GmbH & Co. KG, Bad Bramstedt, Deutschland)
beschleunigt wurde. Wichtig dabei war das belastungs- und spannungsfreie Befestigen
parallel zur Zugrichtung, um auftretende Scherkrafte moglichst gering zu halten. Der
Verbund von Dentin und dem Flillungsmaterial sollte moglichst gerade belastet werden,
wenn die beiden Anteile unter Zugkraft voneinander wegbewegt wurden. Es handelt
sich hierbei um eine dynamische Messung mit einem Zugweg von 1 mm, einer Zugkraft
von 50 N und einer Geschwindigkeit von 1 mm/min. Es wurden der Ausgangswert (N)

und die Zugkraft (N), die zum Bruch der Messproben fiihrte, notiert und graphisch
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festgehalten. Bei der Berechnung der Zugspannung muss beachtet werden, dass der
Ausgangswert nicht bei O N liegt. Der Grund dafiir ist, dass die Befestigung der Stdabchen
mit Sekundenkleber erfolgte, der seinen Aggregatzustand von flissig zu fest verdandert,
wobei dies zu einer minimalen Veranderung der Zugspannung fiihrt. Gleiches ist auch
nach dem Bruch zu sehen, der Sensor misst, wie zu Beginn auch, eine minimale Zugspan-
nung. Deshalb missen diese Werte subtrahiert werden, um das eigentliche Messergeb-
nis der Zugspannung zu erhalten. Zusatzlich sind die genauen Mal3e der Bruchflachen
zur Berechnung der Mikrozugfestigkeit notig, diese konnen mit Hilfe des digitalen Mess-
schiebers Connex® COXT 710350 - Din 862 (Fa. Scala Messzeuge GmbH, Dettingen
Deutschland) durch Messung der Seitenlangen der Zahnstdabchen an ihren Bruchstellen
bestimmt werden. Die Querschnittsflache (A) in mm? |4sst sich aus der Lange (a) in mm
und Breite (b) in mm mit folgender Formel berechnen:

A=a*b
Die Zughaftfestigkeit des Dentin-Adhasiv-Verbundes entspricht der maximal auftreten-
den mechanischen Spannung kurz vor der Fraktur des Verbundes.
Zur Ermittlung dieser Spannung wird der Quotient aus der experimentell festgestellten
Bruchkraft und der errechneten Querschnittsflaiche der Stabchen gebildet. Sie wird mit
folgender Formel berechnet:

o=F/A
Wobei o (Sigma) in MPa (Megapascal), F (Force) in Newton und A (Area/Flache) in mm?
angegeben werden. Das Ergebnis o wird in Megapascal (1 N/mm? =1 Million Pa =1 MPa)
angegeben. Die gewonnenen Messergebnisse wurden graphisch festgehalten. Im Fol-
genden wird die Berechnung der Spannung exemplarisch anhand einer Grafik aus der

Gruppe 1 (Kraft-Weg-Diagramm, Abb.: 4.4) dargestellt.
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Aktuelle Werke
Kraft-Weg Diagramm ‘Worherige Werte
-0,5-
-1,0
-1,5
-2,0
2,5
-3,0

-3,5
\\

-4,0 "~

4,5 \

5,0
5,5
6,0
6,5
7,0

——1|

Kraft []

7,5

-8,0

-85

-8,0 ~

0,0000 0,0050 0,0100 0,0150 0,0200 0,0250 0,0300 0,0350 0,0400
verfahrweg [mm]

B e N M

Abb.: 4.4 Kraft—-Weg—Diagramm aus der Gruppe 1 zur exemplarischen Darstellung der Berechnung

Im Beispiel liegt der Ausgangswert der Zugkraft bei -1.0 N, die maximale Zugkraft vor
der Fraktur des Dentin-Adhasiv-Verbundes tritt bei -9,3 N und einem Verfahrweg von
0,03 mm auf. Nach dem Bruch des Stdbchens ist noch eine Kraft von -1,2 N zu messen.
Die Querschnittsfliche A betradgt 0,92 mm?2. Es folgt eine maximale Zugspannung
o (MPa) von [(-9,3 N) - (-1,0 N)] / 0,92 mm? = -9,02 MPa, die zum Trennen des Dentin-

Adhasiv-Verbundes bendétigt wird.

4.7 Untersuchung der Bruchstellen mittels REM
Im Folgenden wird der Versuchsablauf der rasterelektronenmikroskopischen Untersu-

chung des Interfaces dargestellt.

4.7.1 Besputtern der Proben

Fir die rasterelektronenmikroskopische Untersuchung der Frakturflaichen wurden alle
Dentinanteile der Stabchen weiterverarbeitet. Der Anteil aus Komposit wurde verwor-
fen, da man die Haftung am Dentin beurteilen wollte. Die Aufteilung der Gruppen blieb
erhalten.

Zur Aufnahme der Priifkérper mussten Aluminium-Objekttrager zunachst mit einer gut
leitenden, beidseitig klebenden Folienscheibe (PLANO Leittabs, Plano GmbH, Wetzlar,
Deutschland) versehen werden. Die Klebefolien bestehen aus Polycarbonat und feinem
Graphit, das die Leitfahigkeit zum Aluminium-Objekttrager gewdahrleistet. Auf der Kle-
befolie wurden pro Objekttrager vier bis flinf Dentinstdbchen (Abb.:4.5) mit der fraktu-
rierten Flache nach oben angebracht. Die Positionierung erfolgte mit Hilfe einer Univer-

salpinzette (Hu-Friedy Mfg. Co., LLC., Frankfurt, Deutschland) und zur Befestigung diente
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ein Universalkomposit (Venus, Kulzer GmbH, Hanau, Deutschland). Es wurde darauf ge-
achtet, dass sich alle Bruchflachen auf der gleichen Ebene befanden und frei von Befes-
tigungskunststoff waren. Die Objekttrager wurden fiir die folgende Beschichtung tro-
cken und staubfrei gelagert, wobei die Dehydratation des Dentins keinen Effekt auf die

rasterelektronenmikroskopische Beurteilung hatte.

Abb.: 4.5 Vier Dentinstdbchen auf einem Aluminium-Objekttrager

Um die Proben fir eine rasterelektronenmikroskopische Untersuchung leitend zu ma-
chen muss die Oberflache der organischen Proben zunachst vorbehandelt werden. Dies
erfolgt mit einer Metallbeschichtungsanlage, dem ,Sputter Coater S150B Edwards”
(VTM GmbH, llbenstadt, Deutschland) im Vakuum. In der Vakuumkammer wird bei ei-
nem Spannungswert von 1 kV und einem Unterdruck von 3x101 mbar, mit Hilfe des
Edelgases Argon (Ar*), eine Gold—Palladium—Schicht (AuPd) in ionosierter Form auf das
Untersuchungsobjekt gedampft. Diesen Vorgang (siehe Abb.: 4.6 und Abb: 4.7) bezeich-

net man als Besputtern (engl. to sputter = zerstauben).

Abb.: 4.6 Der Sputter Coater beim Beschichten der Proben mit einer Gold-Palladium-Schicht
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Abb.: 4.7 Die Objekttrager nach dem Besputtern mit einer Gold-Palladium-Schicht

4.7.2 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchung der Bruchstellen

Durch das Besputtern der Frakturoberflache kann die Oberflichenmorphologie unter
dem Rasterelektronenmikroskop (Phenom Pro, Phenom-World BV, Eindhoven, Nieder-
lande) untersucht und das Frakturmuster analysiert werden (Abb. 4.8 und Abb. 4.9).
Zur Beurteilung der Frakturen wurden von jeder Probe Ubersichtsaufnahmen in 300-

facher, 500-facher und in 1000-facher VergroRerung aufgenommen und dokumentiert.

REM
immer
schliefen!

Abb.: 4.9 Ansicht der Bruchverldufe in 24-facher VergroRBerung auf dem Bildschirm des REM
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4.7.3 Frakturanalyse

Zur Analyse der Frakturmuster der Komposit—Dentin—Verbindungszone (Interface)
wurde die Oberflache der Dentinstabchen mit Hilfe eines Rasterelektronenmikroskops
untersucht. Es wurde von jeder auf dem Objekttriger positionierten Probe eine Uber-
sichtsaufnahme in 300-facher, 500-facher und in 1000-facher VergréRerung aufgenom-
men. Im Anschluss erfolgte die Einteilung der Proben in drei unterschiedliche Fraktur-
muster [5]:

e Adhasiver Bruch: Es handelt sich um einen Bruch zwischen zwei unterschiedli-
chen Materialien. Es kann sich dabei um einen Bruch zwischen dem Dentin und
der Hybridschicht, oder um einen Bruch zwischen der Hybridschicht und dem
Komposit handeln.

e Kohasiver Bruch: Es handelt sich um einen Bruch innerhalb eines Materials. Da-
bei kann die Bruchstelle innerhalb des Dentins, oder innerhalb des Komposits
liegen. Die Verbindungszone zwischen Dentin und Komposit (Interface) ist je-
weils intakt. Dieses Frakturmuster weist zusammen mit den gemischten Fraktur-
mustern die héheren Haftwerte auf [122].

e Gemischt kohasiv—adhasiver Bruch: Es handelt sich um eine Kombination aus ko-
hasivem und adhdsivem Frakturmuster.

Laut Pashley et al. [122] lassen sich meistens mehrere Frakturmuster auf einer Proben-

oberflache darstellen.

4.8 Statistische Auswertung

Fiir die Auswertung der Versuchsergebnisse des Mikrozugversuchs wurde das Pro-
grammsystem IBM SPSS Statistics 17.0 (International Business Machines Corporation,
New York, USA) verwendet. IBM SPSS Statistics ist ein Programm zur Analyse von sta-
tistischen Daten. Es wurden Tests wie der Kolmogorow-Smirnow-Test, der Wilcoxon-
Vorzeichen-Rang-Test, der Mann-Whitney-Wilcoxon-Test und die a-Fehler-Inflation

durchgefiihrt.

4.8.1 Der Kolmogorow-Smirnow-Test (KS-Test)
Der Kolmogorow-Smirnow-Test (K-S-Test abgekiirzt) ist vor allem angezeigt, wenn es
eine bestimmte Anzahl von Kategorien gibt, die getestet werden [39]. Der Test basiert

auf der Untersuchung der maximalen Diskrepanz zwischen den Haufigkeiten von
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Stichproben. Die maximale Differenz erhélt einen Wert z, daraus kann anschlieRend die
Irrtumswahrscheinlichkeit p berechnet werden [23]. Mit dem Kolmogorow-Smirnow-
Test kann die Statistik genau bestimmt werden. Der Kolmogorow-Smirnow-Test erlaubt
dabei die Bestimmung der Poissonverteilung, der Gleichverteilung, der exponentionel-
len Verteilung und der Normalverteilung [39].

MIt SPSS werden fir den KS-Test fur die Normalverteilung der Mittelwert, die Stan-
dardabweichung und die Irrtumswahrscheinlichkeit p angegeben. Bei dem Wert p < 0,05
liegt eine signifikante Abweichung vor. Wenn der Wert p > 0,05 ist, liegt eine nicht sig-

nifikante Abweichung von der Normalverteilung vor [23].

4.8.2 Wilcoxon-Vorzeichen-Rang-Test

Bei dem Wilcoxon-Vorzeichen-Rang-Test werden zwei abhdngige Stichproben unter-
sucht. Es werden die gemessenen Werte, die Differenzen aus den Paaren und das Vor-
zeichen der Differenz aufgelistet und sortiert. Den zwei Stichproben werden unter-
schiedliche Variablen zugeordnet. Die negativen und positiven Differenzen werden am
Schluss zusammengezahlt. Sie ergeben eine Irrtumswahrscheinlichkeit p, mit welcher
bestimmt werden kann, ob zwischen den zwei abhangigen Stichproben ein signifikanter

Unterschied besteht oder nicht [23].

4.8.3 Der Mann-Whitney-Wilcoxon-Test (U-Test)

Bei diesem Test werden zwei unabhangige Stichproben miteinander verglichen. Der Test
ist parameterfrei, d.h. bei dem Test werden keine Parameter wie der Mittelwert oder
die Standardabweichung gebraucht [95]. Es wird untersucht, ob zwischen zwei unab-

hangigen Stichproben signifikante Unterschiede bestehen [9].

4.8.4 Ausgleich der Alphafehler-Kumulierung (a-Fehler-Inflation)

Ein alpha-Fehler ist ein Fehler 1.Art, bei dem die richtige Nullhypothese abgelehnt wird.
Um solche Fehler zu vermeiden, ist eine Korrektur notwendig. Durch mehrmaliges Tes-
ten erhoht sich die Zahl von alpha-Fehlern, da haufig mehrere Nullhypothesen aufge-
stellt werden und falschlicherweise abgelehnt werden [15]. Um die aplha-Fehler-Infla-
tion zu korrigieren, gibt es eine Bonferoni-Korrektur. Es ist eine einfache Methode, um
das alpha-Fehler-Niveau anzupassen [95]. Sie wird wie folgt berechnet:

Olkorr = 1- (1 - a) /m
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Dabei steht a fir das Signifikanzniveau und m fiir die Anzahl der simultan durchgefiihr-
ten Tests [95].

Die Bonferoni-Holm-Prozedur (Holm, 1979) ist eine Modifizierung der Bonferoni-Korrek-
tur. Das Verfahren besteht aus mehreren Schritten. Es werden erst die Signifikanzwerte
nach ihrer GroRBe sortiert und verglichen. Wenn das Signifikanzniveau a = 0,05 von den
einzelnen Signifikanzwerten nicht Gberschrittet wird, so ist der Test folglich signifikant.
Wenn das Signifikanzniveau Uberschrittet wird, so ist der Test nicht signifikant und wird

abgebrochen [176].
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5 Ergebnisse

5.1 Statistische Auswertung der Zugfestigkeit

Die nachfolgende Tabelle (Tab.: 5.1) gibt einen Uberblick tiber die statistische Auswer-
tung der Mikrozugfestigkeitsuntersuchung. Fir die statistische Auswertung wurde das
Signifikanzniveau auf p=0,05 festgelegt. Daraus folgt eine Einteilung der Versuchsgrup-
pen in funf statistische Untergruppen A, B, C, D und E (engl. = statistical subgroup). Glei-
che Buchstaben stehen fiir p>0,05 und weisen somit statistisch keinen signifikanten Un-
terschied auf. Fir Subgruppen mit ungleichen Buchstaben liegt eine statistische Signifi-

kanz mit p<0,05 vor. Die Haftkraft der jeweiligen Subgruppen nimmt von A nach E ab.

Mittelwert in MPa mit SD Statistical subgroup
Kontrollgruppe 20.4 (9.3) A
Gruppe 1 6.2 (3.3) D
Gruppe 2 11.0 (4.3) C
Gruppe 3 10.2 (5.6) C
Gruppe 4 17.3 (5.9) B
Gruppe 5 18.5 (6.7) B
Gruppe 6 3.2 (4.5) E

Tab.: 5.1 Mittlere Zugfestigkeit der Kontrollgruppe und der Gruppen 1-6 in MPa mit Standardabweichung (SD) und
statistischen Untergruppen

5.2 Ergebnisse und Frakturanalyse der Kontrollgruppe

Das Universaladhasiv Prime&Bond active wurde in der Kontrollgruppe laut Hersteller-
angaben angewendet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen, konnten 43 Stab-
chen in der Mikrozugfestigkeitsuntersuchung weiterverarbeitet werden.

Der Minimalwert der Zughaftfestigkeitsmessung lag bei 1,25 MPa, der Maximalwert bei
42,12 MPa. Der Mittelwert der Kontrollgruppe lag bei 20,4 MPa mit einer Standardab-

weichung (SD) von 9,3 MPa. Die Kontrollgruppe kann der statistischen Untergruppe
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(engl. = statistical subgroup) A zugeordnet werden. In der folgenden Abbildung (Abb.:

5.1) ist ein beispielhaftes Kraft-Weg-Diagramm der Kontrollgruppe zu sehen.

Akruelle werke
Worherige Werte

Kraft-Weq Diagramm

0,0

2,0 \

-4,0 N
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' -H-\"'H.\_
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-26,0

-28,0
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B L L L B B

0,0000 0,0200 0,0400 0,0600 0,000 0,1000 0,1200 (,1400 O,1600 (,1800 0,2000 0,2200 0,2400

Yerfahrweg [mm]

Abb.: 5.1 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms der Kontrollgruppe

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt

kohasiv-adhdasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildung

(Abb.: 5.2), die die Oberflache eines Dentinstabchens nach seinem Bruch in 1000facher

VergroRerung zeigt, ist die mit einer gleichmaRigen Adhasivschicht Giberzogene Dentin-

flache zu sehen. Ebenso lasst sich der Bruch im Komposit als bergige Oberflache darstel-

len. Im oberen Bereich des Bildes lassen sich Schleifspuren des roten Winkelstlicks er-

kennen.

Abb.: 5.2 REM-Aufnahme aus der Kontrollgruppe (Phenom Pro; 1000fache VergréRerung)
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5.3 Ergebnisse und Frakturanalysen der Gruppen 1- 6

5.3.1 Gruppel

Zur Herstellung der Proben fiir Gruppe 1 wurde fiir 10 Sekunden Speichel auf die Den-
tinoberflache aufgebracht, der Speichel wurde getrocknet und das Prime&Bond active
wurde nach Herstellerangaben angewendet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stab-
chen konnten 42 Stabchen im Microtensile-Zugversuch weiterverarbeitet werden. Der
Minimalwert der Zughaftfestigkeitsmessung lag bei 2,33 MPa, der Maximalwert bei
22,14 MPa. Der Mittelwert der Gruppe 1 lag bei 6,2 MPa mit einer Standardabweichung
(SD) von 3,3 MPa. Die Gruppe 1 kann der statistischen Untergruppe (engl. = statistical
subgroup) D zugeordnet werden. In der folgenden Abbildung (Abb.: 5.3) ist ein beispiel-

haftes Kraft-Weg-Diagramm der Gruppe 1 zu sehen.

Aktuelle werte

Kraft-weg Diagramm Yorherige Werte
1,0

2,0

3,0
-4,0 \
5,0 =

-6,0 \‘..
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11,0 \\.\"

-1z,0
! ]
-13,0 ’\.\-—.
]

-14,0 '

Kraft [N]

-18, 0 e e e e e e e e
0,0000 0,0050 0,0000 0,0150 0,0200 0,0250 0,0300 0,0350 0,0400 0,0450 0,0500 0,0550 0,0600 0,0650 0,0700 0,0750
verfahrweg [mm]

Abb.: 5.3 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus Gruppe 1

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildung
(Abb.: 5.4) ist die Oberflache eines Dentinstabchens nach seinem Bruch in 300facher
VergroRerung zu sehen. Es lassen sich Bereiche erkennen, in denen die Dentinkanalchen
zu sehen sind. Um die Dentinkanalchen ist der Bruch in der Hybridschicht zu erkennen,

weitere Bereich daneben sind mit einer gleichmaBigen Adhasivschicht liberzogen.
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Abb.: 5.4 REM- Aufnahme aus der Gruppe 1(Phenom Pro; 300fache VergroRerung)

5.3.2 Gruppe 2

Zur Herstellung der Proben fiir Gruppe 2 wurde die Dentinoberflache fiir 10 Sekunden
mit Speichel vorbehandelt, der Speichel wurde anschliefend abgespriiht und die Ober-
flache wurde getrocknet. Das Prime&Bond active wurde anschliefend laut Herstelleran-
gaben angewendet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen konnten 30 Stdb-
chen in der Mikrozugfestigkeitsuntersuchung weiterverarbeitet werden. Der Minimal-
wert der Zughaftfestigkeitsmessung lag bei 1,11 MPa, der Maximalwert bei 20,77 MPa.
Der Mittelwert der Gruppe 2 lag bei 11,0 MPa mit einer Standardabweichung (SD) von
4,3 MPa. Die Gruppe 2 kann der statistischen Untergruppe (engl. = statistical subgroup)
C zugeordnet werden. In der folgenden Abbildung (Abb.: 5.5) ist ein beispielhaftes Kraft-

Weg-Diagramm der Gruppe 2 zu sehen.

Aktuele Werke
‘orherige Werte
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verfahrweg [mm]

Abb.: 5.5 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus der Gruppe 2
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Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildung
(Abb.: 5.6), ist die Oberflache eines Dentinstabchens nach seinem Bruch in 300facher
VergroRerung gezeigt. Im oberen und linken Teil des Bildes lassen sich mehrere Bereiche
erkennen, in denen die Dentinkandlchen zu sehen sind. Der glatte Bereich zeigt die
Oberflache des Adhasivs und deutet auf einen Bruch zwischen Adhasiv und Komposit
hin. Im unteren Teil des Bildes rechts sind bergige Bereiche zu erkennen, die den Bruch

innerhalb des Komposits darstellen.

Abb.: 5.6 REM-Aufnahme aus der Gruppe 2 (Phenom Pro; 300fache VergroRerung)

5.3.3 Gruppe 3

Zur Herstellung der Proben fir Gruppe 3 wurde die Dentinoberflache fiir 10 Sekunden
mit Speichel vorbehandelt, der Speichel wurde anschlieRend mit Alkohol abgewaschen
und die Oberflache wurde getrocknet. Das Prime&Bond active wurde anschliellend laut
Herstellerangaben angewendet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen konn-
ten 48 Stabchen im Microtensile-Zugversuch weiterverarbeitet werden. Der Minimal-
wert der Zughaftfestigkeitsmessung lag bei 3,07 MPa, der Maximalwert bei 23,16 MPa.
Der Mittelwert der Gruppe 3 lag bei 10,2 MPa mit einer Standardabweichung (SD) von
5,6 MPa. Die Gruppe 3 kann der statistischen Untergruppe (engl. = statistical subgroup)
C zugeordnet werden. In der folgenden Abbildung (Abb.5.7) ist ein beispielhaftes Kraft-

Weg-Diagramm der Gruppe 3 zu sehen.
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Aktuelle Werte
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Abb.: 5.7 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus der Gruppe 3

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildung
(Abb.: 5.8), ist die Oberflache eines Dentinstabchens nach seinem Bruch in 500facher
VergrofRerung zu sehen. Im oberen und mittleren Teil des Bildes lassen sich groRere Be-
reiche erkennen, in denen die Dentinkandlchen zu sehen sind. Der glatte Bereich zeigt
die Oberfliche des Adhésivs. Es lassen sich Bruchverldufe am Ubergang zwischen Dentin

und Bondingoberflache erkennen. Auf dem Bild sind mehrere Luftblasen zu sehen.

Abb.: 5.8 REM-Aufnahme der Gruppe 3 (Phenom Pro; 500fache VergroRerung)
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5.3.4 Gruppe4

Zur Herstellung der Proben fir Gruppe 4 wurde die Dentinoberflache fiir 10 Sekunden
mit Speichel vorbehandelt, der Speichel wurde getrocknet und die Oberflache wurde
statt fur 20 Sekunden, fir 60 Sekunden mit Prime&Bond active einmassiert. Es folgte
das den Herstellerangaben entsprechende Trocknen und Harten des Adhasivs. Nach
dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen konnten 56 Stabchen in der Mikrozugfestig-
keitsuntersuchung weiterverarbeitet werden. Der Minimalwert der Zughaftfestigkeits-
messung lag bei 6,68 MPa, der Maximalwert bei 30,59 MPa. Der Mittelwert der Gruppe
4 lag bei 17,3 MPa mit einer Standardabweichung (SD) von 9,5 MPa. Die Gruppe 4 kann
der statistischen Untergruppe (engl. = statistical subgroup) B zugeordnet werden. In der

folgenden Abbildung (Abb.:5.9) ist ein beispielhaftes Kraft-Weg-Diagramm der Gruppe

4 zu sehen.

Aktuele Werke
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Abb.: 5.9 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus der Gruppe 4

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildungen
(Abb.: 5.10), sind die Oberflachen zweier Dentinstabchen nach ihrem Bruch in 300facher
(links) und 500facher (rechts) VergroRBerung zu sehen. Es lassen sich tber beide Bilder
hinweg mehrere Bereiche erkennen, in denen die Dentinkanalchen zu sehen sind. Der
glatte Bereich zeigt die Oberfliche des Adhisivs. Es lassen sich Bruchverldufe am Uber-

gang zwischen Dentin und Bondingoberflache erkennen.
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Abb.: 5.10 REM-Aufnahmen der Gruppe 4 (Phenom Pro; 300fache [links] und 500fache [rechts] VergréRerung)

5.3.5 Gruppe5

Zur Herstellung der Proben fir Gruppe 5 wurde die Dentinoberflache fiir 10 Sekunden
mit Speichel vorbehandelt, der Speichel wurde getrocknet und die Oberflache wurde fiir
60 Sekunden mit Prime&Bond active einmassiert. Es folgte das den Herstellerangaben
entsprechende Trocknen und Harten des Adhasivs. Im Anschluss wurde die Oberflache
erneut 60 Sekunden mit Prime&Bond active behandelt, gleichermaRen getrocknet und
ausgehartet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen konnten 46 Stiabchen im
Microtensile-Zugversuch weiterverarbeitet werden. Der Minimalwert der Zughaftfestig-
keitsmessung lag bei 5,29 MPa, der Maximalwert bei 23,01 MPa. Der Mittelwert der
Gruppe 5 lag bei 18,5 MPa mit einer Standardabweichung (SD) von 6,7 MPa. Die Gruppe
5 kann der statistischen Untergruppe (engl. = statistical subgroup) B zugeordnet werden.
In der folgenden Abbildung (Abb.: 5.11) ist ein beispielhaftes Kraft-Weg-Diagramm der

Gruppe 5 zu sehen.
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Abb.: 5.11 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus der Gruppe 5

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhdsives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildungen
(Abb. 5.12), ist die Oberflache eines Dentinstabchens in 300facher VergrofRerung ge-
zeigt. Es lassen sich mehrere Bruchebenen innerhalb des glatten Bereichs feststellen,
was auf Frakturen innerhalb der Adhasivschicht hindeutet. Im Bild rechts unten ist zu

erkennen, dass der Bruch zwischen dem Adhasiv und dem Komposit verlauft.

Abb.: 5.12 REM-Aufnahme der Gruppe 5, (Phenom Pro; 300fache VergroRerung)

5.3.6 Gruppe 6
Zur Herstellung der Proben fir Gruppe 6 wurde die Dentinoberflache fiir 10 Sekunden

mit Speichel vorbehandelt, der Speichel wurde anders, als bei den vorherigen Gruppen
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nass belassen und die Oberflache wurde direkt laut Herstellerangaben mit Prime&Bond
active weiterbearbeitet. Nach dem Sagen in Komposit-Dentin-Stabchen konnten 32
Stabchen im Microtensile-Zugversuch weiterverarbeitet werden. Der Minimalwert der
Zughaftfestigkeitsmessung lag bei 2,18 MPa, der Maximalwert bei 18,91 MPa. Der Mit-
telwert der Gruppe 6 lag bei 3,2 MPa mit einer Standardabweichung (SD) von 4,5 MPa.
Die Gruppe 6 kann der statistischen Untergruppe (engl. = statistical subgroup) E zuge-
ordnet werden. In der folgenden Abbildung (Abb.: 5.13) ist ein beispielhaftes Kraft-Weg-

Diagramm der Gruppe 6 zu sehen.

aktuele Werte
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Abb.: 5.13 Beispiel eines Kraft-Weg-Diagramms aus der Gruppe 6

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen deutet auf ein gemischt
kohasiv-adhasives Frakturmuster hin. Auf der im Folgenden dargestellten Abbildungen
(Abb.: 5.14), ist die Oberflache eines Dentinstabchens nach seinem Bruch in 300facher
VergroRerung zeigt. Es lasst sich erkennen, dass der Bruch zwischen dem Adhasiv und
dem Komposit verlauft. Im gesamten Bild sind Schleifspuren des roten Diamanten zu
erkennen, die diinn und ungleichmaRig mit Adhasiv bedeckt sind. Im rechten Bereich
des Bildes sind Reste von Komposit zu erkennen, links oben im Bild lassen sich mehrere

Blasen erkennen.
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Abb.: 5.14 REM-Aufnahme der Gruppe 6 (Phenom Pro; 300fache VergroBerung)

5.4 Qualitative Auswertung

. . . Stat. Sub :
Mittlere Zugfestigkeit et subgroup

Mittelwerte und Standardabweichungen A

35
B
30 = c
D

25

m
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15

10

mittlere Zugfestigkeit (MPa)

Kontrollgruppe: keine Speichelapplikation (SA)
Gruppe 1: SA + trocken (tr)

Gruppe 2: SA + Dekontamination (D) mit Wasser
Gruppe 3: SA + D mit Alkohol

Gruppe 4: SA + tr + 60s PBa

Gruppe 5: SA + tr + 2x60s Pba

Gruppe 6: SA + nass belassen

Abb.: 5.15 Eine Ubersicht der mittleren Zugfestigkeit (Mittelwerte mit Standardabweichung) im Vergleich der Grup-
pen. Die unterschiedlichen Farben lassen sich den statistischen Untergruppen, nach Haftkraft sortiert, zuordnen
(siehe Legende).

Die statistische Auswertung zeigt, dass sich die Ergebnisse entsprechend der Speichel-

kontamination und anschlieBenden Anwendung von Prime&Bond active signifikant
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unterscheiden (p<0.05) (Abb.: 5.15). Im Vergleich der Gruppen weist die Kontrollgruppe
die signifikant grofRte Haftkraft auf (p<0.05). Bei der Herstellung dieser Versuchsgruppe
wurde das PBa ohne Speichelapplikation nach Herstellerangaben angewendet. Im Ver-
gleich zur Kontrollgruppe wurden bei Gruppe 4 und 5 signifikant niedrigere Ergebnisse
nachgewiesen (p<0.05), wobei die Haftwerte innerhalb beider Gruppen keinen signifi-
kanten Unterschied aufwiesen (p>0.05). Bei beiden Gruppen wurden die vorbereiteten
Zahne 10 Sekunden mit Speichel vorbehandelt und dieser wurde anschlieBend getrock-
net. Ebenfalls wurde bei beiden Gruppen das PBa langer als vom Hersteller angegeben
appliziert. Bei Gruppe 4 einmalig 60 Sekunden und bei Gruppe 5 zwei Mal 60 Sekunden,
mit entsprechendem Trocknen und Ausharten zwischen der Applikation des PBa. Eben-
falls signifikant niedrigere Haftwerte, im Vergleich zur Kontrollgruppe, wurden bei
Gruppe 2 und 3 nachgewiesen (p<0.05), wobei die Werte innerhalb der zwei Gruppen
keine signifikanten Unterschiede aufwiesen (p>0.05). So wurde bei Gruppe 2 der Spei-
chel mit dem Luft-Wasser-Plster abgespriht und bei Gruppe 3 mit Alkohol abgewa-
schen. Das PBa wurde anschlieBend bei beiden Gruppen nach Herstellerangaben ange-
wendet. Es ist somit nicht von entscheidender Bedeutung, mit welchem Material der
Speichel nach der Applikation abgewaschen wird. Fir die zwei Gruppen 1 und 6 wurden
die geringsten Haftwerte festgestellt. Die Haftwerte jeder dieser Gruppen unterschei-
den sich signifikant von den anderen Gruppen (p<0.05). Wobei die Werte bei Gruppe 1,
bei der der Speichel nach Applikation getrocknet wurde, signifikant hoher sind (p<0.05),
als wenn die Weiterverarbeitung, wie bei Gruppe 6, ohne das vorherige Trocknen des

Speichels erfolgt.

5.5 Quantitative Auswertung der Stabchenausbeute

Im Folgenden wird kurz auf die Anzahl der Versuchsproben eingegangen. Es wurde be-
rechnet, dass fir jede Gruppe ca. 80 Stabchen zur Weiterverarbeitung hergestellt wer-
den sollten. Da bereits beim Sdgen der Scheiben, ebenso wie beim Sagen der Stabchen,
beim Losen aus dem Wachs nach dem Sagen oder bei der Fixierung mit Sekundenkleber
in der Mikrotensile, unterschiedlich viele Stabchen frakturierten, konnte immer nur eine
reduzierte Anzahl an Stabchen weiterverarbeitet werden.

Auch wenn nicht im Detail auf die Stabchenausbeute eingegangen werden soll, da sich
nicht exakt feststellen ldsst, wodurch es zur vorzeitigen Fraktur kam, kann man im Ver-

gleich der Gruppen seine Riickschliisse ziehen. So hatte die Gruppe 6, welche die
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geringste mittlere Zughaftfestigkeit aufweist, eine geringe Stabchenausbeute von 32
Stdbchen. Die Gruppen 4 und 5 hatten mit hoheren mittleren Zughaftfestigkeiten eine
vergleichsweise groRere Stabchenausbeute. Wider Erwarten lag die Stabchenausbeute
bei der Kontrollgruppe bei 43 Stabchen, obwohl sie im Vergleich der Gruppen die
hochste mittlere Haftfestigkeit aufwies. Auf mogliche Ursachen fiir die geringere Anzahl

der Stabchen wird in Kapitel 6 naher eingegangen.

5.6 Einfluss von Speichel auf die Haftkraft von Prime&Bond active

Aus den Ergebnissen dieser In-vitro-Studie kann dementsprechend abgeleitet werden,
dass die Haftkraft des Universaladhasivs Prime&Bond active, nach der Kontamination
mit Speichel und der Anwendung des Adhasivs laut Herstellerangaben, geringer ausfiel,
als bei Anwendung ohne Speichelkontamination. Ebenfalls wurde festgestellt, dass sich
sowohl eine Erhéhung der Anwendungsdauer, als auch der Anzahl der Applikationszyk-
len von PBa, positiv auf die Haftkraft auswirken. Es konnte zudem nachgewiesen wer-
den, dass das Reinigen der Dentinoberflache durch Abspriihen oder Abwaschen nach
Speichelkontamination der Weiterverarbeitung ohne vorherige Reinigung, vorgezogen

werden sollte.
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6 Diskussion

6.1 Diskussion der Methode

6.1.1 In-vitro-Studien

Bei der vorliegenden experimentellen Studie handelt es sich um eine In-vitro-Studie. Alle
Versuche, die zur Ermittlung der relevanten Daten beitrugen, wurden unter Laborbedin-
gungen und von der gleichen Person durchgefiihrt. Dabei wurde auf standardisierte Ver-
suchsabldufe und deren prazise Durchflihrung geachtet, um eine Vergleichbarkeit der
Messwerte zu erreichen. Abweichungen, die bei der Probenherstellung entstehen, kon-
nen die Haftfestigkeit stark beeintrachtigen [83, 112]. Insgesamt muss bei einer In-vitro-
Studie mit besseren Ergebnissen gerechnet werden, als bei klinischen In-vivo Studien,
da die Versuche extraoral in einem Labor und unter idealen Bedingungen durchgefiihrt
werden kdnnen [132]. So konnten auch Vanajasan et al. [175] nachweisen, dass die Riss-
geschwindigkeit eines Dentin-Adhdsiv-Verbunds in einer klinischen Situation viel gerin-
ger ist, als bei Zug- oder Scherkraften, die zur Bestimmung der Adhasionskraft eines
Dentin-Verbundsystems verwendet werden. Laut Roulet [136] gibt es keine Moglichkeit,
die gleichen Prifmethoden in klinischen und in Laborstudien anzuwenden, was bedeu-
tet, dass In-vivo-Studien nicht durch In-vitro-Studien ersetzt werden kdnnen. Nichtsdes-
totrotz besteht laut Van Meerbeek et al. [168] eine gute Korrelation zwischen Labor-
und klinischer Wirksamkeit, woraus sich ergibt, dass Labortests die klinische Wirksam-
keit vorhersagen konnen. Laut Heintze und Zimmerli [77] besteht ein Vorteil in der An-
wendung von extrahierten Zahnen in In-vitro-Studien, da man die Zahne zu einer Viel-
zahl an kleinen als Probenkorper genutzten Stabchen weiterverarbeiten kann, hingegen
in In-vivo-Studien werden mehr Probenden bendtigt, um die gleiche Probenzahl zu er-
reichen. Ebenso kénnen gleichzeitig regionale Dentinunterschiede bewertet werden
und man kann durch Gruppeneinteilung besser zwischen den Wirksamkeiten verschie-

dener Materialien differenzieren [141].

6.1.2 Zahnauswahl
Die Laborversuche wurden mit Hilfe von 42 kariesfreien menschlichen Weisheitszahnen
durchgefihrt. Verschiedene Autoren sprechen sich fiir die Verwendung von menschli-

chen Zahnen aus, da bei der Verwendung von Rinderzdahnen, je nach Lokalisation, mit
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schlechteren Haftwerten gerechnet werden muss [26]. Die Studien konnten allerdings
auch zeigen, dass es keinen Unterschied zwischen menschlichen und bovinen Zdhnen
gibt, wenn nur die oberflachlichen Schichten des Dentins, in dem die Dentintubuli gro-
Rer sind, genutzt werden [104, 115, 116]. Auch bei humanen Zahnen gibt es deutliche
Unterschiede zwischen der Schmelz- und Dentinhaftung. Als Ursache fiir die bessere
Dentinhaftung gilt dessen heterogene Struktur und die unterschiedliche Ausrichtung der
Tubuli [103, 114]. Ebenso von Bedeutung sind die regionalen Unterschiede im Dentin
[87]. Das koronale und apikale Kronendentin hat im Vergleich zum tiefen Wurzeldentin
schmalere und deutlich weniger Dentintubuli, jedoch viel intertubuldres Dentin [44]. Um
einen guten Haftverbund herzustellen, ist die Penetration des Adhasivs in das inter-
tubulare Dentin und die dadurch entstehende Hybridschicht wichtiger, als die Bildung
von Bondingzapfen (Tags) in den Dentintubuli [124, 140]. Ein weiterer wichtiger Punkt,
der zur Verbesserung der Haftwerte fiihrt, ist die Verwendung von kariesfreiem Dentin.
Denn die Anwendung des Adhasivs auf sklerotischem Dentin fihrt laut zahlreichen Stu-
dien zu geringeren Haftwerten [45, 75, 148]. Nach der Auswahl der kariesfreien Zahne
wurden zur optimalen Vergleichbarkeit Klasse-I-Kavitaten in alle Zdhne prapariert, wo-
bei die Tiefe der okklusalen Kasten 4 mm betrug, damit sich der Kavitatenboden im Den-
tin befand. AnschlieBend erfolgte das Sdgen der Zahne in Stabchen, die als Prifkorper
fir die Mikrozugfestigkeitsuntersuchungen dienten, mit denen der Haftverbund zwi-

schen Adhasiv und apikalem Kronendentin des Kavitatenbodens bestimmt wurde.

6.1.3 Lagerung

Flir den gesamten Zeitraum der experimentellen Untersuchung wurden die Zahne in ei-
nem feuchten Medium gelagert. Dies verhindert das Austrocknen des Dentins und ahmt
das Milieu der Mundhohle nach. Fir die Lagerung stehen unterschiedliche Losungen zur
Verfligung. Zu Beginn der Versuchsreihe wurden die gesammelten Zahne in 0,1 %iger
Natriumazidlosung aufbewahrt. In folgender Studie wurde nachgewiesen, dass die La-
gerung in Natriumazid keinen Einfluss auf die Haftfestigkeit des Adhdsivs hat [136].
Ebenso konnte nachgewiesen werden, dass das Austrocknen der Zahne und das damit
verbundene Schrumpfen des Dentins sowie das Bakterienwachstum verhindert werden
[30, 136, 141]. Nach der griindlichen Reinigung der Zahne wurden diese nach dem Zu-
fallsprinzip auf sieben GefaRe mit destilliertem Wasser aufgeteilt. Aquiliano et al. [4]

konnte nachweisen, dass es keinen signifikanten Unterschied zwischen der Lagerung in
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physiologischer Kochsalzlosung oder in destilliertem Wasser gibt. Auch nach der Weiter-
verarbeitung zu Stabchen hat die Dauer der Lagerung in destilliertem Wasser keinen

Einfluss auf die Haftfestigkeit [70, 152].

6.1.4 Herstellung der Proben

Bei der Herstellung der Proben wurden samtliche Materialien streng nach Herstelleran-
gaben angewendet. Daneben wurde versucht, die auf die Proben einwirkenden Krafte
zu minimieren, um vorzeitige Frakturen, die die Anzahl der Priifkorper reduzieren, zu
verhindern. Heintze und Zimmerli [77] geben an, dass die Probenherstellung fir In-vitro-
Studien aufwendig und techniksensitiv ist. Wahrend und nach der Herstellung der Stab-
chen kann es, aufgrund der kleinen Klebeflache, bei vielen Priifkdrpern zu Spontanfrak-
turen kommen [77]. Dies ist ein Zeichen dafiir, dass wahrend der Probenherstellung
Krafte auftreten, die zu einer vorzeitigen Fraktur im Verbund zwischen Adhasiv und Den-
tin fihren. Laut Perdigao et al. [128] ist dies auf eine unzureichende Infiltration des Ad-
hasivs in die Zahnhartsubstanz zurilickzufiihren. Folgend stehen die vorzeitig frakturier-
ten Prifkorper nicht mehr der Weiterverarbeitung in der Mikrozugfestigkeitsuntersu-
chung zur Verfligung. Die Anzahl der vorzeitig frakturierten Proben ist in der quantitati-

ven Analyse dargestellt.

6.1.5 Mikrozugfestigkeitsuntersuchung

Die Zughaftfestigkeit ist die Kraft pro Flacheneinheit, die erforderlich ist, um eine ge-
klebte Verbindung zu brechen, wobei das Versagen an oder in der Nahe der geklebten
Grenzflache auftritt [181]. Die in vitro Methoden zur Bestimmung der Haftwerte von
Adhasiven variieren von Labor zu Labor. Es ist daher nicht mdéglich, die Ergebnisse der
Studien direkt miteinander zu vergleichen, lediglich relative Vergleiche mit anderen Er-
gebnissen kdnnen gemacht werden [133]. In dieser Studie wurde die Haftkraft mit Hilfe
des Microtensile-Verfahrens bestimmt. Die Ergebnisse der Haftfestigkeitspriifung sind
von unterschiedlichen Faktoren wie beispielweise der ProbengréRe, Probenform und
der Untersuchungsmethode abhangig [139]. In mehreren Studien wurde nachgewiesen,
dass die Haftkraft bei Proben mit kleinen Querschnittsflachen hoher ausfallen [41, 129,
141]. Laut Goracci et al. [67] ist dies zum einen darauf zurlickzufihren, dass bei kleinfla-
chigen Proben weniger Defekte auftreten. Zum anderen wirken aufgrund der limitierten

Querschnittsflache geringe Zugkrafte auf die Dentin-Adhasivverbindung, so dass ein
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homogener Kraftverlauf gewéahrleistet werden kann [141]. Die gréBten Haftwerte wur-
den laut Pashley et al. [121] bei einem Querschnitt zwischen 0,5-1 mm erzielt. Ebenfalls
stellten sie fest, dass die Probenquerschnittsform, egal ob rund oder rechteckig, dage-
gen kaum Einfluss auf das Ergebnis hat [129, 141].

Ein weiterer Faktor, der die Haftfestigkeit beeinflusst, ist die Geschwindigkeit, mit der
die Probe in der Mikrozugfestigkeitsuntersuchung gezogen wird. Oshida und Miyazaki
[117] stellten fest, dass dabei die Verfahrgeschwindigkeit in der Literatur, zwischen 0,5,
1,0, 2,0 und 5,0 mm/min variiert. Bei der Prifung der Dentinhaftfestigkeit sollte es zu
keiner plastischen Verformung kommen. Es wurde festgestellt, dass es keine Dehnungs-
geschwindigkeitsempfindlichkeit gab, wenn der Test unterhalb einer Geschwindigkeit
von 1,0 mm/min durchgefiihrt wurde. Uber einer Verfahrgeschwindigkeit von
1,0 mm/min wurde eine Dehnungsgeschwindigkeitsabhangigkeit der Zughaftfestigkei-
ten festgestellt. Oshida und Miyazaki [117] kamen zu dem Schluss, dass dies ausschliel3-
lich auf die Empfindlichkeit der mikromechanischen Verankerung an der Dentin-Adha-
sivflache zurlickzufiihren ist. Auch Dao Luong et al. konnten nach einer Erhohung der
Verfahrgeschwindigkeit von 1,0 mm/min auf 10 mm/min eine groBere Anzahl an Rissen
im Dentin feststellen [35]. Yamaguchi et al. hingegen stellten fest, dass die Abhangigkeit
zur Verfahrgeschwindigkeit vernachlassigbar sei [180]. In dieser Studie wurde eine Ver-

fahrgeschwindigkeit von 1,0 mm/min gewahlt.
6.2 Diskussion des Materials

6.2.1 pH-Wert des Adhasivs

Das Haftvermdgen der neuesten Universaladhasive hangt von ihrer spezifischen Zusam-
mensetzung ab. Selbstdtzende Universaladhésive, wie das in dieser Studie verwendete
Prime&Bond active mit einem pH = 2, werden als "mild" bezeichnet [171]. Laut Atash
und Van den Abbeele [7] weisen milde Adhasive die starksten Zughaftfestigkeiten auf.
Sie demineralisieren Dentin nur bis zu einer Tiefe von 1 um [159]. Darliber hinaus wird
das oberflachliche Dentin nicht komplett demineralisiert, so dass ein Teil des Hydroxyla-
patits noch an das Kollagen gebunden bleibt [171]. Einerseits wird dadurch eine ausrei-
chende Oberflachenporositat geschaffen, um durch die Bildung einer Hybridschicht eine
mikromechanische Verankerung zu erreichen [48]. Andererseits dient die Erhaltung von

Hydroxylapatit, innerhalb der Hybridschicht, als Rezeptor fiir eine zusatzliche chemische
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Bindung von MDP (Methacryloxydecyldihydrogenphosphat) [171, 182]. MDP bindet da-

bei an das im Hydroxylapatit enthaltene Kalzium [173].

6.2.2 Im Adhasiv enthaltenes Losungsmittel

Wird lediglich Wasser als Lésungsmittel gewahlt, verbleibt es in der Hybridschicht und
kann dort zu einer Konkurrenz zwischen dem Monomer und dem restlichen Wasser im
demineralisierten Dentin fihren, wodurch es die Haftfestigkeit beeintrachtigt [86, 145].
Des Weiteren wurde bei einigen Adhasiven beobachtet, dass es bei zu feuchten Bedin-
gungen zu einer Phasentrennung der hydrophoben und hydrophilen Monomerkompo-
nenten kommen kann, wodurch die Bildung von blasendahnlichen Raumen und Bonding-
klimpchen innerhalb der Hybridschicht beglinstigt wird [157]. Dariber hinaus kann
Uberschiissiges Wasser den Primer verdiinnen und dadurch seine Wirksamkeit verrin-
gern [157]. Die Haftkraft kann nur durch eine Steigerung der Anwendungsdauer leicht
verbessert werden [85, 86]. Bei den im PBa enthaltenen Losungsmitteln handelt es sich
um Wasser und Isopropanol. Da das enthaltene Wasser nur einen geringen Dampfdruck
hat und daher beim Verblasen mit Luft nicht entfernt werden kann, muss dem Univer-
saladhasiv ein Co-Losungsmittel mit hoherem Dampfdruck beigemischt werden [155].
Bei diesem Co-Losungsmittel handelt es sich um Isopropanol. Es ist vollstandig wasser-
[6slich und fiihrt in Kombination mit Wasser zu optimierten Loslichkeits-, Benetzungs-
und Verdampfungseigenschaften, auch bei unterschiedlicher Restfeuchtigkeit des Den-
tins [153, 163]. Weitere mogliche Losungsmittel sind Aceton und Ethanol [27]. Aceton
ist fliichtiger als Ethanol und verdunstet daher schnell von der Dentinoberflache [157].
Laut Tay et al. [157] ist es daher notwendig, das Adhasiv mehrfach aufzutragen. Wird
das acetonhaltige Adhasiv mit Wasser gemischt, kann es zur friihzeitigen Verdunstung
des Acetons kommen, wodurch es wiederum zur Bildung von Bondingkligelchen kom-

men kann [157].

6.2.3 Einfluss von geflllten/ungefiillten Adhasiven

Fullstoffe werden verwendet, um die Viskositdt der Adhasive zu erh6hen und eine
gleichmaRige, ausreichend dicke Schichtstarke zwischen der Zahnhartsubstanz und dem
Komposit zu gewahrleisten. PBa hat laut Herstellerangaben eine dynamische Viskositat
von < 30n (mPa*s), was nach der Polymerisation zu einer Schichtstarke von < 10 um

fuhrt [38]. Um diese gleichmaRige Schichtstarke zu erreichen, ist keine Zugabe von
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Fillstoffen notwendig [38]. In einigen Studien wurde nachgewiesen, dass gefiillte Adha-
sive mit niedriger Viskositat eine Dehnungskapazitat besitzen, die es ermoglicht Span-
nungen zwischen der schrumpfenden Kompositrestauration und dem starren Dentin
auszugleichen [1]. Dadurch sollen sie eine hohere Haftkraft als ungefiillte Adhasive er-
reichen [87, 174]. Im Gegensatz dazu wiesen anderen Studien nach, dass es keinen ein-
deutigen Unterschied zwischen der Haftkraft von gefillten und ungefillten Adhasivsys-

temen gibt [19, 66, 174].

6.3 Diskussion der Ergebnisse

In dieser In-vitro-Studie wurden die Haftfestigkeiten von Prime&Bond active untersucht,
die nach Speichelkontamination erreicht werden konnten.

Hitmi et al. [82] konnten nachweisen, dass der Zeitpunkt der Kontamination einen sig-
nifikanten Einfluss auf die Haftfestigkeit der Adhasive hat. Demnach fiihrte die Applika-
tion von Speichel nach Anwendung der Universaladhasive zu signifikant niedrigeren
Haftwerten [82, 118]. Die Kontamination des Dentins fand in dieser Arbeit vor der An-
wendung des Universaladhasivs statt. Wobei keine der mit Speichel kontaminierten
Gruppen 1-6 die gleichen Haftwerte wie die Kontrollgruppe erzielen konnte. In der Kon-
trollgruppe wurde das PBa nach Herstellerangaben angewendet. Die Haftwerte der
Gruppen 1-6 unterscheiden sich wiederum signifikant, entsprechend der Weiterverar-
beitung nach der erfolgten Speichelkontamination. Eine deutliche Verbesserung der
Haftwerte konnte nach Speichelkontamination erreicht werden, wenn PBa langer als
empfohlen, oder nach dem Trocken erneut aufgetragen wurde. Anders als in experimen-
tellen Studien von mehreren Autoren [113, 119, 143], die dhnliche Versuche mit ande-
ren Universaladhasiven durchfiihrten, flihrte es jedoch nicht zur Wiederherstellung der
Haftfestigkeit. Die Haftwerte der Gruppen, bei denen der Speichel vor Anwendung des
PBa abgewaschen wurde, sind signifikant hoher als nach dem Trocknen des Speichels.
Dies entspricht auch den Ergebnissen, die Park und Lee [119] in ihrer im Jahre 2004
publizierten Studie veroffentlichten. Demnach soll ein vollstdndiges Austrocknen der
mit Speichel kontaminierten Oberflaiche vermieden werden. Der mittlere Haftwert der
Gruppe, in der Alkohol zur Dekontamination verwendet wurde, ist geringer als der in
derjenigen Gruppe, in der Wasser benutzt wurde, auch wenn es keinen signifikanten

Unterschied gibt. Eine mogliche Ursache dafiir kann sein, dass laut Ernst [43] die
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Dentinoberflache nach Anwendung von Alkohol stark austrocknet, was zum Kollabieren
des Kollagens und zu dementsprechend schlechteren Haftwerten fihrt.

Die schlechtesten Haftfestigkeiten wurden erreicht, wenn der Speichel gleichzeitig mit
dem PBa aufgetragen wurde. Eine mogliche Ursache dafiir kann sein, dass es zu einer
Interaktion zwischen dem im Speichel enthaltenen Wasser und dem Adhasiv kommt.
Tray [157] konnte nachweisen, dass es nach der Verdampfung des fliichtigen Losungs-
mittels zu einer Phasentrennung des Adhasivs kommt. Zurlickzufihren ist dies auf die
Emulsionspolymerisation, in Folge derer es zu einer irreversiblen Wechselwirkung zwi-
schen hydrophilen und hydrophoben Adhdsivkomponenten kommt, wobei sich Micellen
bilden [157]. Dies lasst sich an den Klimpchen und Blasen erkennen, die auf den REM-

Aufnahmen (Abb. 6.1) von Gruppe 6 zu sehen sind.

Abb.: 6.1 REM Aufnahmen der Dentinoberflache aus Gruppe 6 (Phenom Pro; 300fache (links) und 1000fach (rechts)
VergroBerung)

6.4 Klinischer Ausblick

Dem Wunsch der Zahnarzte nach Vereinfachung der Anwendung und gleichzeitige Zeit-
ersparnis nachzukommen, ist Ziel vieler Dentalhersteller. Ein Vorteil der Ein-Flaschen-
Systeme ist dabei die reduzierte Gefahr von Fehlern in der Anwendung, im Vergleich zu
Mehrflaschen-Systemen. Dennoch ist die Kontamination des Behandlungsgebiets durch
Speichel eine grolBe Herausforderung fiir das Material. Laut Dentsply Sirona [38] soll das
Universaladhasiv Prime&Bond active, trotz Verunreinigung einen effektiven Halt ge-
wabhrleisten.

Aus den Ergebnissen dieser In-vitro-Studie kann abgeleitet werden, dass die Haftkraft
des Universaladhasivs Prime&Bond active, nach der Kontamination mit Speichel und der
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Anwendung des Adhésivs laut Herstellerangaben, geringer ist, als bei der Anwendung
ohne Speichelkontamination. Damit gelingt es Dentsply nicht, eine Weiterentwicklung
der Universaladhasive zu erreichen. Weitere Forschung auf diesem Gebiet ist notig, um

den Umgang mit Verunreinigungen zu optimieren.
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7 Zusammenfassung

Ziel dieser In-vitro Studie war es, den Einfluss von Speichelkontamination und —Dekon-
tamination auf die Dentinhaftung von Prime&Bond active bei Klasse-I-Kavitdten, zu un-

tersuchen.

Materialien und Methoden:

In dieser experimentellen In-vitro-Studie wurden 42 extrahierte kariesfreie menschliche
Weisheitszahne fir die Praparation von Klasse-I-Kavitdten der GrofSe 5x5x4mm ausge-
wahlt. Die Zdhne wurden randomisiert auf sieben Gruppen mit jeweils 6 Zdhnen (n=6)
aufgeteilt. Die Gruppen unterschieden sich hinsichtlich der Speichelkontamination bzw.
-Dekontamination und Anwendungsdauer des Universaladhasivs Prime&Bond active
(PBa). Mit Ausnahme der Kontrollgruppe wurde bei allen Gruppen (1-6) fur 10 Sekun-
den frischer humaner Speichel aufgetragen, anschlieBend wurde dieser bei Gruppe 1
getrocknet, bei Gruppe 2 mit Wasser und bei Gruppe 3 mit Alkohol dekontaminiert. An-
schlieend wurde jeweils das PBa nach Herstellerangaben angewendet. Bei den Grup-
pen 4 und 5 wurde der Speichel getrocknet und die Anwendungsdauer einmal auf 60
Sekunden, bei Gruppe 5 auf zweimal 60 Sekunden verlangert. Das Universaladhasiv
wurde bei Gruppe 6 ohne vorherige Dekontamination laut Herstellerangaben auf das
speichelnasse Dentin appliziert. Im Anschluss wurden die Zdhne nach mindestens
24stindiger Wasserlagerung bei Raumtemperatur mit einer wassergekiihlten Diamant-
sage zunachst in Scheiben und anschliefend in Dentin-Komposit-Stabchen im 90°-Win-
kel zum Interface gesagt. Anhand einer Mikrozugfestigkeitsuntersuchung wurde die
Haftfestigkeit der Prifkorper bis zum Bruch untersucht. Die Analyse des Interfaces zur
Beurteilung des Frakturmusters erfolgte nach Besputterung der Dentinanteile mittels

eines Rasterelektronenmikroskops.

Ergebnisse und Beobachtungen:

Die Kontrollgruppe wies im Unterschied zu den mit Speichel kontaminierten Gruppen
die signifikant groRte Zughaftfestigkeit auf (p<0.05). Bei den Gruppen 4 und 5, bei denen
die Anwendungsdauer und Anzahl der Applikationsschritte erh6ht wurden, konnte die

zweithochste Haftkraft nachgewiesen werden (p<0.05). Den Ausgangswert erreichten
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sie jedoch nicht. Gruppe 3 und 4 hatten auch nach Dekontamination signifikant gerin-
gere Haftwerte (p<0.05). Wobei sich die Art der Dekontamination nicht signifikant un-
terschied (p>0.05). In dieser Studie konnte zudem nachgewiesen werden, dass die Haft-
werte nach der Applikation von PBa auf getrockneten Speichel, ebenso wie nach der

Applikation auf nass belassenen Speichel, am geringsten ausfielen (p<0.05).

Schlussfolgerung:

Aus den Ergebnissen dieser In-vitro-Studie kann abgeleitet werden, dass die Zughaftfes-
tigkeit des Universaladhasivs Prime&Bond active, nach der Kontamination mit Speichel
und der Anwendung des Adhasivs laut Herstellerangaben, geringer ist, als bei der An-
wendung ohne Speichelkontamination. Eine Erhéhung der Anwendungsdauer, als auch
die Anzahl der Applikationszyklen von PBa, wirken sich positiv auf die Haftkraft aus,
ohne jedoch den Ausgangswert zu erreichen. Die Dekontamination der Dentinoberfla-
che durch Abspriihen oder Abwaschen nach Speichelkontamination ist der Weiterver-

arbeitung ohne vorherige Reinigung vorzuziehen.
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8 Summary

The aim of this in vitro study was to investigate the influence of saliva contamination

and decontamination on dentin adhesion of Prime&Bond active in Class-I cavities.

Materials and methods:

In this experimental in-vitro study, 42 extracted caries-free human third molars were
selected for the preparation of Class-I cavities of 5x5x4mm. The teeth were randomly
assigned to seven groups (n=6). The groups differed in terms of saliva contamination or
decontamination and duration of application of the universal adhesive Prime&Bond ac-
tive (PBa). With the exception of the control group, fresh human saliva was applied to
all groups (1-6) for 10 seconds, then dried in group 1, decontaminated with water spray
in group 2 and with alcohol swab in group 3. Subsequently, the PBa was applied accord-
ing to the manufacturer's instructions. In groups 4 and 5, saliva was just air-dried and
the application time was extended to 60 seconds in group 4, and to 120 s in group 5. The
universal adhesive was applied to the saliva-wet dentin in group 6 without prior decon-
tamination according to the manufacturer's instructions. Subsequently, after at least 24
hours of water storage at room temperature, specimens were cut in resin-dentin beams
at a 90° angle to the interface. Microtensile bond strength of the specimens was exam-
ined at a crosshead speed of Imm/min. Micromorphological analysis of the interfaces
to assess fracture patterns was carried out after sputtering the dentin components using

a scanning electron microscope.

Results and observations:

The control group showed the significantly highest microtensile bond strength com-
pared to saliva-contaminated groups (p<0.05). Groups 4 and 5, where both duration and
number of application steps were increased, showed the second highest bond strength
without reaching initial values (p<0.05). Groups 3 and 4 exhibited significantly lower ad-
hesion values even after decontamination (p<0.05). There was no significant difference
regarding the type of decontamination (p>0.05). Furthermore, it could be shown that
the bond strength values were lowest after application of PBa on dried saliva, as well as

after application on wet saliva (p<0.05).
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Conclusion:

From the results of this in-vitro study it can be deduced that the tensile strength of the
universal adhesive Prime&Bond active, after contamination with saliva and application
of the adhesive according to the manufacturer's instructions, is lower than when used
without saliva contamination. An increase in the duration of application, as well as the
number of application cycles of PBa, has a positive effect on the bond strength, but with-
out reaching initial values. Decontamination of the dentin surface by spraying or wash-
ing off after saliva contamination is preferable to further processing without prior

cleansing.
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