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Zusammenfassung

1 Zusammenfassung

1.1 Deutsche Zusammenfassung

Ziel der Untersuchung Das Ziel der vorliegenden Arbeit war es, den Esg der Oberfla-
chenkonditionierung sowie des Fullstoffgehaltesizwexperimenteller Kompositwerkstoffe
auf den Haftverbund vor (nach 24 h Lagerung) urchndinstlicher Alterung zu prufen.

Material und Methode: 480 Kompositprifkorper (d: 7 mm, h: 4 mm) mit enam Fullstoff-
korperanteil von 50 bzw. 70 Gew.-% wurden einerrirfevechselbelastung (TWB: 5.000
Zyklen, 5°C/ 55°C, Haltezeit 30 s) unterzogen untdiSchleifpapier angeraut (320 Grit) oder
poliert (4.000 Grit).

Anschlie3end erfolgte bei allen Proben die Repamaitidem gleichen Feinstpartikelhybrid-
komposit. Fir den Verbund wurden funf unterschadi Liquids zur Vorbehandlung ver-
wendet (n = 10; Exp. Bonding mit Aceton, Silana8# Exp. Bond; Signum Ceramic Bond*;
Signum Zirkonia Bond*). Als Referenzgruppen wurdebehandelte Proben verwendet.

Die Scherbindungsfestigkeitspriufung (SBF) erfolgeeh 24 h Wasserlagerung oder TWB.
Die statistische Analyse erfolgte auf 5% Niveau I(W@gorov- Smirnov- T., Shapiro-
Wilk-T., ANOVA, Kruskal-Wallis-T., T-Test/U-Test).

Ergebnisse Die SBF-Mittelwerte schwanken nach TWB zwisché&R1MPa und 27,6 MPa.
Die durchschnittlich hochsten Werte werden nachaftang und Konditionierung mit Signum
Zirkonia Bond beobachtet (> 27,5 MPa), die niedagHaftwerte nach Politur und Applika-
tion von Signum Ceramic Bond (10,2 MPa) sowie dexp. Bonding (14,8 MPa) bei 70%

Fullstoffanteil des experimentellen Komposits.

Konklusion: Unter den gewahlten experimentellen Bedingungamkman aus den Resulta-
ten der vorliegenden Studie schlussfolgern, dassAdeauen von Reparaturstellen grundsatz-
lich sinnvoll erscheint. Der Fullstoffanteil im Kguasit scheint dabei keinen Einfluss zu ha-
ben. Die thermische Belastung reduziert bei einiBendings die Scherbindungsfestigkeit,
bei den zusatzlich polierten Proben in allen Falleeamgegentber bestehen zwischen ver-

schiedenen Liquids fir die Konditionierung groRalgative Unterschiede.

*Hersteller Heraeus Kulzer, Hanau, Deutschland
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1.2 Abstract

Objectives Various parameters influence the strength of cusiip repaired restorations.
Aim of this study was to investigate the influeredesurface roughness, surface condition and
the influence of high and low filled experimentahgposite resins on the shear bond strength

before (24 h) and after artificial aging.

Methods: 480 composite testing objects (d: 7 mm, h: 4mnthwa filling rate of 50 and
70 wt.-% were exposed to a thermocycling proced@véB: 5.000 cycles, 5°C/55°C, holding
time: 30s) before treated with carbide sandpapeoughen (320 Grit) or polish (4.000 Grit)

the surface.

Subsequently the samples got repaired with the sayined particle composite (Charisma*)
after using five different bonding materials (n=Hxp. Bond Aceton, Silane, Silane+ EXxp.
Bond, Signum ceramic bond*, Sig. zirconia bond*httéated samples were produced to cre-

ate a control group.

Testing objects were exposed to water storage4br(27°C) or thermocycling after repair to

compare the effect of aging.

The statistical analysis was made on a 5% levelnfikgorov- Smirnov- T., Shapiro- Wilk-
T., ANOVA, Kruskal- Wallis T, T-Test/U-Test).

Results The means of shear bond strength tests variedeket10,2 MPa and 27,6 MPa. The
highest average values can be seen after roughanmgonditioning with Signum zirconia

bond (27, 5 MPa), the lowest after polishing angliaption of Signum ceramic bond

(10,2 MPa) and Exp. Bond (14,8 MPa) with 70 wt.f¥rganic filler particles.

Conclusiont Based on selected experimental conditions itlmamconcluded that roughening
the surface before repair seem to be useful. Timgficontent and in coherence the viscosity
of the composite material seem to have no influefbermal stress reduces the bond strength
values for several bondings, combined with polighahany rate. Considering different bond-

ing liquids, high quality differences can be detered.

*All materials provided by Heraeus Kulzer GmbH, ldanGermany
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2 Einleitung

.Reparaturen stellen eine sinnvolle und minimalsiva Erganzung des zahnarztlichen Be-
handlungsspektrums dar.” (Liuhrs, 201Bje Aussage Luhrs weist im Jahr 2015 auf den
Aufwartstrend der Reparatur dentaler RestauratigrienDie noch in den vergangenen Jah-
ren verpdhnte und von einigen Autoren beméngelteskhe Vorgehensweise (Tyas et al.,
2000) wird durch aktuelle klinische Studien zur Reparaterschiedenster gangiger Dental-
materialien komplett tberdacht (Lthrs, 2015).

In den letzten Jahren befindet sich die restawrafi@hnmedizin im Wandel. Da in den ver-
gangenen Jahrzehnten die Kariesinzidenz weseritbbler war als heute, konzentrierte sich
die Therapie auf die Behandlung groR3er karidseekef(Micheelis and Schiffner, 2006a).
Auch die Materialien und ihre technischen Eigenfiehaspielen eine entscheidende Rolle:
Definierte Praparationsstandards und Mindestscétiiitten mussen beispielsweise fur die
Metallverarbeitung gewéhrleistet sein (Lehmannlgt2®12a). Auch bei direkten Fullmate-

rialien wie Amalgam ist eine retentive Kavitatergméation nétig (Lehmann et al., 2012b).

Die Praparationsrichtlinien voBlack aus dem Jahre 1891 mit dem Grundsatz ,Extension fo
prevention” sind heute so nicht mehr haltbar (Osb@nd Summitt, 1998). Aktuell steht im-
mer mehr die Prophylaxe im Vordergrund. Die Kaneglenz geht bei Erwachsenen, vor
allem aber in den jungeren Generationen, deutlistiick. Die dritte und vierte deutsche
Mundgesundheitsstudie zeigte bei Kindern von 12eiah999 noch weniger als zwei geftill-
te, kariose oder extrahierte bleibende Zahne, 2@@fen es schon weniger als einer
(Micheelis and Schiffner, 2006b). Bei Erwachsengndie Kariespravalenz statistisch tber
Jahre fast gleich geblieben, was allerdings auchitdausammenhéngt, dass die Anzahl der
fehlenden Zahne kontinuierlich zurickging. Auchrhgt in den letzten Jahren erstmals ein
Ruckgang der Kariespravalenz zu verzeichnen. Déané&@alt steht heute klar im Vorder-
grund; der Sanierungsgrad betragt 95,6% (MichasldgSchiffner, 2006a).

Mit direkten Fullungswerkstoffen - wie Kompositesind optimale Werkstoffe zur defektori-

entierten, substanzschonenden Behandlung in dedevgund geriickt. Auch die Asthetik

wird fur den Patienten immer wichtiger (Pallesen &vist, 2003). Studien zufolge weisen
Kompositfullungen, die unter absoluter Trockenlygtegt wurden, eine ebenso lange Halt-
barkeit wie Amalgam auf; die Uberlebensrate be®0¢o nach 10 Jahren. Weltweit werden
heute in circa 55% der Falle Komposite und Kompamend 45% Amalgam verarbeitet

(Heintze and Rousson, 2012). Auch in groReren et kann Amalgam erfolgreich durch

moderne Komposite ersetzt werden (Lazaridou eR@il4).

3



Einleitung

Dieser Werkstoff bringt aber auch Probleme mit sittotz stetiger Materialweiterentwick-
lung ist die Degradation bei einigen Kompositenmdeutlich héher als bei Materialien wie
Keramik oder Metall; somit ist der Verschleil3 hofleszaridou et al., 2014). Es besteht nach
wie vor eine Polymerisationsschrumpfung des Kuoftstund eine im Vergleich zu
Amalgam hoéhere Sekundarkariesbildung (Heintze amgksBon, 2012).

Die Insertion von Kompositen mit der Adhasivtechizkhdchst techniksensibel und zeitauf-
wendig; folglich entsteht eine héhere Fehlerquotaelér taglichen Praxis (Bernardo et al.,
2007; Jandt and Sigusch, 2009; Lempel et al., 2@Mikse technischen Defizite fihren trotz
aller Materialvorteile in vielen Fallen nach einmigéahren zumindest zu einem gewissen Re-

paraturbedarf.

Die Reparatur von dentalen Polymeren ist daherhadrer klinischer Relevanz. Hierbei spielt
die direkte Reparatur von Kompositen sowohl kurzhneer Insertion als auch nach einer

langeren Gebrauchsphase eine Rolle:

Fur die direkte Reparatur einer Kompositfullungtgb mannigfaltige Griinde. Eine Repara-
tur kann noétig sein bei einer Beschadigung der &eation, bei der Herstellung oder aus
technischen Griinden wie Blasenbildung oder bei Natiefiziten. Eine direkte Ergdnzung
der Restauration wird notwendig bei fehlendem Agpnalkontakt oder fehlenden Okklusi-
onspunkten, Form- oder Farbkorrekturen, beispiesveur Optimierung des asthetischen
Erscheinungsbildes oder der physiologischen Zahmf&pezielle Probleme nach einer lange-
ren Gebrauchsphase sind Beschadigung der Restaurgtch Uberbelastung, Verfarbungen,
Korrektur der Okklusion - beispielsweise nach pblglischer oder UberméaRiger Abrasion -
lokalisierte Sekundarkaries im Randbereich sowankl Defekte, die keine Neuanfertigung
rechtfertigen. Beziglich einer maximalen Substamasang kénnte man im Rahmen einer
Reparatur das Komposit an pulpanahen, kariesfiggeaichen belassen.

Vor allem in diesem Fall, bei direkten zahnfarbeRastaurationen, ist eine Reparatur ohne
vollstédndige Entfernung der alten RestaurationwatinDas zahnfarbene Fullungsmaterial ist
mitunter schlecht von der Schmelz- oder Dentinfazbeunterscheiden; es kommt zu einer
Ausdehnung der Ursprungskavitat (Krejci et al., 39%omit kann bei einer Reparatur sub-

stanzschonend gearbeitet werden.

Zu bericksichtigen ist, dass hier eine ausreicHeste Anbindung an gealtertes Material

stattfinden muss.
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Bei kleineren Materialdefiziten muss der Zahnaaxt@hl aus wirtschaftlichen Griinden (Zeit,
Materialverbrauch) als auch aus Patientensicht,(Z#ld, Schonung der Zahnhartsubstanz)
mithilfe einer Aufwand-Nutzen-Analyse entscheideb, eine Neuanfertigung sinnvoll oder
eine Reparatur klinisch ausreichend ist. Zahlreishalien beschaftigten sich schon mit der
Reparatur von Kompositen, wobei jedoch tber derd@igsmechanismus und den Einfluss

der Fullkérper immer noch wenig bekannt ist.

2.1 Literaturiibersicht

2.1.1 Kompositwerkstoffe in der Ubersicht
Unter einem Komposit versteht man per Definitiomegi zusammengesetzten Werkstoff.

Anusavice beschreibt Komposite als Verbundwerkstalffe aus zwei oder mehr unterschied-

lichen Komponenten zusammengesetzt sind (Anusa@fsa).

Auf der Suche nach zahnfarbenen, abrasionsstaldisgkten und dauerhaft haltbaren Ful-
lungswerkstoffen entwickelte Bowen in den 1960drrda das erste Komposit mit einer orga-
nischen Matrix aus Epoxidharz und Methylmethaciea(Bis-GMA) und anorganischen

Fullerpartikeln aus Quarzmehl (Bowen, 1962). EiflarSchicht diente als chemische Ver-
bindung der beiden Phasen (Hellwig et al., 20li8)Laufe der Jahrzehnte erfolgte eine steti-
ge Weiterentwicklung von Komposit bezuglich seiBexstandteile und deren Kombination.
Heute findet man Komposite in fast allen Bereicden Zahnmedizin: Beispielsweise als di-
rektes Fullungsmaterial in der Zahnerhaltung, Standfpaumaterial in der Prothetik oder zur
Befestigung von Brackets in der Kieferorthopadievisozur Schienenbefestigung in der

Mund- Kiefer- Gesichtschirurgie.

Die Anforderungen an restaurative Kompositmatesralsind vielfaltig. Hierzu zahlen me-
chanische Eigenschaften wie Abrasionsstabilitdte gjeringe Polymerisationsschrumpfung,
eine hohe mechanische Festigkeit und DimensionggtabZudem mussen Biokompatibili-

tat, Mundbestéandigkeit sowie Eigenschaften wiea@hé Verarbeitung und optische An-
spruche bericksichtigt werden. Auch die Repardatigkiit zahlt zu den gewtnschten Eigen-

schaften.

Die klassische Einteilung der Komposite erfolgtinhatz et al.gemalf einer Aufteilung nach
GroRRe der unterschiedlichen Fullstoffkérperantdibe.Groben werden Makroftiller, Mikro-

fuller und Hybridkomposite unterschieden (Lutz kbt 2983). Diese werden im nachfolgen-
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den Kapitel weiter erlautert. Weitere Einteilunggiichkeiten beziehen sich auf die Art der

Polymerisationsreaktion, die Aushartungsreaktioer aie Viskositat.

2.1.2 Zusammensetzung von Kompositen
Kompositwerkstoffe sind aus drei Hauptkomponentesammengesetzt: organische Matrix,

Fullstoffe und Verbundphase (Silan).
Organische Matrix

Die organische Matrix besteht im nicht ausgehamt@testand aus Monomeren, Initiatoren,
Stabilisatoren, Farbstoffen, Pigmenten und andadsfitiva (Hellwig et al., 2013).

Neben der klassischen methacrylat-basierten Maibk es inzwischen weitere Komposite
mit modifizierten Eigenschaften, die eine organgsthatrix auf Basis von sauremodifizierten
Methacrylaten (Kompomere), ormocer-basiert (Ormecesder siloran-basiert (Silorane)
aufweisen. Zusatzlich gibt es Polymerglaser mieeMatrix aus tetra- bis hexafunktionellen
Molekulen. Das Hauptaugenmerk richtet sich aufldéssische bifunktionelle methacrylat-

basierte Matrix, da diese Komposite in den Versoclewendet wurden.
Methylacrylat-basierte Matrix

Bei den verwendeten Monomeren handelt es sichdasschlie3lich um mehrfunktionelle
Methacrylate. Diese besitzen zwei endstandige im@dihige Methacrylsaureester-Reste
und ein organisches Zwischenglied, welches furndéehanischen Eigenschaften zustandig
ist (Hellwig et al., 2013).

Ein klassisches Monomer, auf dessen Basis die Keitgpauch heute noch zu grol3en Teilen
beruhen, ist das Bisphenol-A-Diglycidyl-Methacryl@is-GMA), auch Bowen-Kunststoff

genannt bzw. dessen Derivate (Abb. 1).

HsC CHs
0 O
HsC CHs
CH, OH OH CH,
Abbildung 1: Bis-GMA Quelle: ESSTECH, Inc. 48 Powhattan Ave. EgsimgPA, 19029, US
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Das Dimethylacrylat Bis-GMA ist sehr hoch viskdsirSenkung der Viskositat ist ein Mo-
nomer mit weniger molekularem Gewicht nétig (Bow&863). Die haufig genutzten Ver-
dunner sind Triethylenglycol-dimethacrylat (TEGDMAINd Ethylenglycol-dimethacrylat
(EGDMA) (Asmussen, 1975; Ruyter and Svendsen, 19T8s langkettige, flexible
TEGDMA/EGDMA fugt sich in das starre Netzwerk des-BMA ein (Asmussen, 1982);
somit steigt die Bruchfestigkeit an (Asmussen aedt&eldt, 1998).

Initiatoren sind weitere Bestandteile der orgarescMatrix. Sie zerfallen durch Aktivierung
in diesem Fall physikalisch durch Licht, in Rad&aDiese Photoinitiatoren reagieren mit den
Doppelbindungen der Monomere und verknipfen dieséalymeren. An der Oberflache
befindet sich eine Sauerstoffinhibitionsschichg #ir die Inkrementtechnik zur Komposit-

verarbeitung in der Fillungstherapie bedeuten(Hstiwig et al., 2013).
Fillstoffe

Die organische Matrix alleine ist niedrig viskdsduwird so als Bondinglésung und fir Fis-
surenversiegelungen verwendet. Um gro3ere Kavitétefullen, missen die mechanischen
Eigenschaften verbessert werden; es sollte alsohghere Abrasionsbestandigkeit, eine bes-
sere Verarbeitung und eine niedrigere Polymerisaichrumpfung gegeben sein. Somit wer-
den dem Komposit als anorganische, feste Phasg Gi@ser, Quarz und Splitter beigefligt.
Wie oben beschrieben, lassen sich die Komposissideh in drei Gruppen einteilen: Makro-

fullerkomposite, Mikroftllerkomposite und Hybridkqrosite.

Die konventionellen Makrofillerkomposite beinhalt@is Fullstoffe Quarz, Glas oder Kera-
mik, wobei die Partikel eine Grof3e zwischen 0,1188 um aufweisen. Die durchschnittliche
Grol3e liegt bei 5-10 um, der Fullstoffgehalt libgi ca. 75 Gew.-%. Die Wasseraufnahme
liegt bei 0,5%. Makroftller weisen ein schlechtesrd¢hleiRverhalten auf; der Harteunter-
schied zwischen den beiden Phasen lasst die gielilerpartikel leicht herausbrechen. Zu-
dem fuhrt eine schlechte Polierbarkeit zu einebletdn Plaqueanlagerung in der Mundhdéhle
(Hellwig et al., 2013).

Mikrofillerkomposite enthalten Fullkérper mit einBartikelgrof3e< 1 um. Gangige Mikro-
fuller enthalten hochdisperse Kieselsduren ¢pi@it einer mittleren TeilchengréRe von
0,05 um. In homogenen mikrogefillten Kompositerrdggtder Fillstoffanteil 50 Gew.-%;
durch eine hohe spezifische Oberflache erhéhesdéieell die Viskositat. So wurden inho-
mogene Mikrofiller entwickelt. Durch verschiedened®, wie der Herstellung von Vorpo-
lymerisaten oder Sinterung, kann so ein Fullstaffkedanteil von bis zu 80 Gew.-% erreicht
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werden. Der Vorteil der Mikroftller ist eine daati bessere Polierbarkeit, nachteilig sind die
hohe Wasseraufnahme, fehlende Rontgenopazitat hysikalisch schlechtere Eigenschaften

wie geringe Biegefestigkeit, geringes E-Modul undkérsharte (Hellwig et al., 2013).

Die Vor- und Nachteile der beiden Kompositsysteiiigten so zu einer Kombination: den
Hybridkompositen. Etwa 85-90 Gew.-% der Fullkérgard Makrofiller, dazu passend 10-
15 Gew.-% Mikrofuller. Der GesamtfullstoffkGrperaittbetragt bis zu 85 Gew.-%. Mit ab-
steigender FullstoffkdrpergréRe lassen sich dierldidomposite in konventionelle Hybrid-

komposite (Markrof. 1-10 um, Mikrof. 0,01-0,04 pnmilikrokomposite (Makrof. 1-2 pm,

Mikrof. 0,01-0,04 um) und Nanokomposite (Makrof2 .tm, Mikrof. 2-20 nm) unterscheiden
(Hellwig et al., 2013).

Silan

Um die Fullstoffkbrper mit der organischen Matrix zerbinden, ist eine Verbundphase no-
tig. Hier wird haufig Silan 3- Methacryloxypropyitiethoxysilan verwendet (Abb.2).

— o__S o ﬁj
~ s | S \O__.- ~ _:::::;;.
O o ,T
Abbildung 2: 3- Methacryloxypropyltrimethoxysilan Quelle: Urheberrecht 2009 © ChemicalBook

Bei der Reaktion kommt es zu einer Hydrophobierdaeg Fullstoffes und anschlieRend zu
einer Polymerisation der Monomere mit dem Methaéwyterest des Silans (Hellwig et al.,
2013).

Chemisch ist das verwendete organofunktionellenSden methacrylfunktionelles Alkoxy-
silan. Das Molekil besitzt eine reaktive, organ&fionelle Gruppe, welche sich mit dem
organischen Polymer verbinden kann. Zu den wictdgig®Anbindungsmechanismen zahlen
das Endcapping, die radikalische Pfropfung unddipolymerisation. Mit einer hydrolysier-
baren Alkoxygruppe bindet das organofunktionellrsian das anorganische Substrat. Die
Alkoxygruppen des Silans werden durch Feuchtigkaitreaktiven Silanolen hydrolysiert.
Auf nahezu allen metallischen und mineralischenr@@Ehen sind Hydroxylgruppen vorhan-
den, die dann meist durch eine kovalente Bindungla Silan binden (Wacker Chemie,
2012).
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2.1.3 Schmelz-/ Dentin Adhésive in der Ubersicht

Um Komposite Uberhaupt erst an der Zahnsubstarizefestigen, sind Verbundmaterialien

notwendig. Buonocore entwickelte in den 1950er élaltie Schmelz-Atz-Technik und ver-

suchte mit niedrig viskbsem Fissurenversiegelerklsber” einen dichten Kavitatenrand zu

erzielen (Buonocore, 1955). Mit dieser Technik@isndlage wurde im Laufe der Jahre auch
das Kleben an Dentin mithilfe eines zusatzlichemBrs ermdéglicht. Heute werden verschie-
dene Systeme unterschieden, wobei es Adh&sivsystetreelektiver Schmelzatzung, Total-

Etch-Techniken und Adhéasivsysteme ohne separatengtgibt (Hellwig et al., 2013).

Da in dieser Arbeit Komposite miteinander verbundemden, ist statt einer Untersuchung
des Verbundes von Komposit mit Zahnhartsubstane eimemische Sicht auf das Bonding
notig.

Ein Adhasiv besteht Ublicherweise aus ungeflllteiledrigviskdsen Dimethacrylaten die
schon bei der organischen Kompositmatrix genauschyeeben wurden. Inhaltsbestandteile
wie Triethylenglycol-dimethacrylat (TEGDMA) oder &than-dimethacrylat (UDMA) kon-
nen ebenfalls enthalten sein. Als LosungsmitteldeerWasser, Alkohol oder Azeton ver-
wendet (Hellwig et al., 2013).

2.1.4 Reparatur von Kompositen

Einfluss der Materialzusammensetzung auf die Reparra

Schon frih sind in der Literatur Angaben zu Fiff&tarpern in verschiedenen Tests zu fin-
den. In Zugfestigkeitsversuchen von 1983 beschmi¢lizan und Boyedie Reparatur ver-
schiedener Komposite unterschiedlicher Fullstoffledanteile und Aushartungsmechanismen
untereinander und mit demselben Komposit. Sietstellest, dass mikrogefillte Komposite
gute Adh&sion an Komposite mit gleicher Matrixbaseggen sowie mit sich selbst gut repa-
rierbar sind (Chan and Boyer, 1983).

In Zugfestigkeitsversuchen ein Jahr spater, aut¢hvenschiedenen Kompositen unterschied-
licher Fullstoffe, lichthéartend und selbsthartesttllten sich jedoch die hochgefillten Kom-
posite als die mit der hochsten Reparaturfestigkaiaus. Dies wurde durch ein hohes Elasti-
zitditsmodul begrtindet, die Krafte verteilen sicedee auf die untersuchte Grenzflache. Auch
bei dem Verbund von Komposit und Schmelz scheistatathte E-Modul Einfluss auf den
Haftverbund zu haben (Boyer et al., 1984). In Biegigkeitsversuchen mit neun verschie-
denen lichthartenden Kunststoffen unterschiedli¢haistoffkorperanteile stellte sich heraus,
dass bei den Makroftll- und Hybridkompositen dis@bten Verbundfestigkeitswerte die der
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Mikrofuller statistisch signifikant Uberstiegen. iBeinigen Mikroftllern (Durafill, damals
Kulzer, Wehrheim, Deutschland) liel3 sich mit Korahierung der Reparaturoberflache auch
eine 70-80 prozentige Verbundfestigkeit der Komivette erzielen (Frenzel C, 1994). In
Scherbindungsversuchen wurden ebenfalls die hdthsebundwerte bei hochgefiillten Ma-
terialien ermittelt, jedoch wurde auch hier erwatdass im Vergleich zu der Kontrollgruppe

bei den mikrogefillten Kompositen hohe Werte etrewurden (Eliades and Caputo, 1989).

Die sehr unterschiedlichen Ergebnisse friherer idntdungen beziglich des Fullstoffkor-
peranteils lassen darauf schlieBen, dass der &ithistperanteil alleine nicht ausschlagge-
bend ist um eine Aussage Uber die Verbundfestigkeireffen - wobei auch immer deutlich
zwischen absoluten Festigkeitswerten und den Wéxengen auf die Kontrollgruppe unter-
schieden werden muss. Vielmehr ist der Fullstofflkedanteil in Kombination mit der Kondi-

tionierung interessant, gerade im Zusammenhan@amitinghaftvermittlern und Silanen.

Behandlung der Reparaturoberflache

Die Reparatur von Kompositen, also eine Kompositagositverbindung, unterscheidet sich
wesentlich von der Verbindung Komposit zu Zahnhdr$sanz. Durch die Saure-Atz-Technik
entstehen mikroretentive Muster an Schmelz und iDedie mechanischen Halt bieten. Zu-
satzlich wird die Zahnoberflache durch die Konditewung hydrophobisiert und es kommt
zu einer chemischen und mechanischen VerbindunBri€n, 2002). Bei einer Komposit-
Kompositverbindung ist der Haftverbund von der Itonsschicht des unpolymerisierten
Kunststoffes abhangig (Tezvergil et al., 2003) mindest an frisch hergestellten Proben.
Gealterte Komposite besitzen diese unpolymerisi&thicht demgegentber nicht; somit
muss eine andere Haftungstechnik gefunden werdeselkann mechanischer oder chemi-
scher Art sein.

* Mechanische Oberflachenbehandlung (Anrauung/ BPplitu

Studien zeigen, dass ein eingefraster Unterscimmi{tomposit nicht generell zu einer Erho-
hung der Reparaturfestigkeit beitragt (Shen eal4) . Zu einer wesentlichen Verbesserung
der Haftung einer reparierten Kompositoberflactégttreine Anrauung der Oberflache bei.
Kallio et al. beschrieben die Rauheit der Kompositoberflacheesgentiell fur die mikrome-
chanische Retention. lhre Studien zeigten die gréfaftung bei einer Anrauung der Oberfla-
che von 320 Grit mit Scherbindungsfestigkeitswerten 27,8 MPa (Kallio et al., 2013).
Schon in frhen Studien zeigte sich eine hoherdoWadfestigkeit bei angerauten Oberfla-

chen gegentber polierten. Hierbei spielt die Ant Aerauung kaum eine Rolle; die Werte
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nach Behandlung durch einen Diamanten waren nightfikant héher als die Oberflachen-

bearbeitung mit Schmirgelpapier (Crumpler et &89).

In anderen Versuchen zeigte sich nach der Obedfdmhandlung mit Diamanten eine
Schmierschicht. Jedoch waren die Scherbindungsvaeeithe hier die hochsten, gefolgt vom
Abstrahlen mit Aluminiumoxidkristallen (Bonstein ak, 2005).Auch weitere Untersuchun-
gen zeigten einen erhdhten Verbund nach Abstramie®luminiumoxid (Papacchini et al.,
2008; Trajtenberg and Powers, 2004). Zudem wiralddie Erhdhung der Oberflachenener-
gie eine bessere Grundlage fur eine chemische Miwhg mit einem Bonding erméglicht
(Bouschlicher et al., 1997).

Bei der Charakterisierung der Oberflachenrauigkeit gealterten Kompositwerkstoffen zeig-
te sich nach der Behandlung mit Sandstrahlgerategré3eres Oberflachenrelief (Fawzy et
al., 2008). Aktuelle Studien zeigen die hochsterbUadwerte nach Abstrahlen mit Alumini-

umoxid; die Werte standen in keinem signifikantegrhaltnis zur Anrauung mithilfe eines

Diamanten. Die Autoren empfehlen klinisch auf dies&den Vorbehandlungsmethoden- al-
leine oder in Kombination- mit anschlielendem Adrsistem zurlckzugreifen (Barcellos et
al., 2015).

Noch liegen wenige Daten zur Vorbehandlung mitiet¥ AG Laser als Vorbehandlungsme-
thode vor. Einerseits wird Gber eine Reparatuig&sit ahnlich der Anrauung mit Bohrern
berichtet (Ozel Bektas et al., 2012), in anderardi®h wird eine erhebliche Abnahme der
Kompositreparaturfestigkeit postuliert (Barcellask, 2015).

Zusammenfassend ist die mechanische Konditioniersogyohl durch die Oberflachenver-
gréRerung als auch durch die Entfernung der olmdtithen Schmierschicht die in Verlauf
der Alterung entsteht (z.B. durch Speichel), wightledoch zeigen die meisten Studien den
besten Reparaturverbund bei einer Kombination aeshanischer und chemischer Konditio-
nierung (Fawzy et al., 2008; Kallio et al., 201&idrRgues et al., 2009).

* Chemische Oberflachenbehandlung und Konditionierung

Eine Behandlung der Oberflache durch verschiedéngeSAtz-Techniken zeigte in einigen
Versuchen eine erhdhte Bindung im Vergleich zu habdelten Oberflachen (Fawzy et al.,
2008). Fullstoffpartikel werden zwar mithilfe voftuBssaure herausgeldst, jedoch bleiben die
Haftwerte unter denen der anderen getesteten Hongitungen (Ozcan et al., 2005). Andere

Studien empfehlen auf die Anatzung mit Flusssausglichst zu verzichte(Rodrigues et al.,
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2009). Eine Atzung mit Phosphorsaure zeigt keirignifikanten Unterschied zur Kontroll-

gruppe (Bonstein et al., 2005).

Die Oberflachenbehandlung mit Azeton zeigte nadereLagerung in destilliertem Wasser
nach 24 Stunden eine Verbesserung der Verbundveeteunbehandelten Proben blieb hin-

gegen die oberflachliche Schmierschicht erhaltdiadEés and Caputo, 1989).

Schon in Studien aus dem Jahr 128#ten sich bessere Reparaturwerte fur gealtddes
posit, wenn ein Bonding verwendet wurde, insbesandenn die Oberflache zuvor angeraut
war (Boyer et al., 1984). Bezogen auf Tests zunabehen Konditionierung wurde in den
darauffolgenden Studien vor allem Bonding auf BidAsund TEGDMA-Basis sowie Silane
getestet. BeAzarbal et al.schnitt ein Bis-GMA- haltiges Bonding auf Chlorgipbatesterba-
sis im Vergleich am besten ab. Je nach Flllstafinken die Haftwerte um 20-30% verbessert
werden (Azarbal et al., 1986). Andere Studien wiesleenfalls eine erhdhte Verbundfestig-
keit mit einem niedrig viskdsen Bonding auf, jedachchte hier eine vorhergehende Anrau-
ung der Proben keinen signifikanten Unterschiedizht angerauten Proben (Shahdad and
Kennedy, 1998)Desweiteren wurde gezeigt, dass bei ReparaturinetreBonding der glei-
chen chemischen Zusammensetzung wie die MatriXXdeststoffes keine héhere Verbund-
festigkeit als bei einer differierenden chemisch&msammensetzung nachzuweisen war
(Gregory et al., 1990).

Auch bei der Reparatur von gealtertem, temporareomé&n- und Brickenmaterial zeigten
sich die hdchsten Haftwerte bei einem azetonbasieBis-GMA/TEGDMA-Bonding
(Balkenhol et al., 2009).

Zur Verwendung von Silanen gibt es unterschiedliéimgaben in der Literatur beziglich
ihrer Bedeutung fur die Reparatur. Vor allem in ¥erbindung mit Keramik und Metallen
und deren Reparatur werden Silane als wichtig ¢éegcho wurde ein verbesserter Haftver-
bund von 25% bei der Keramikreparatur mit Kompaosithgewiesen. Jedoch wurden die
Reparaturergebnisse sowohl bei der Keramik- alk decder Kompositreparatur mit Silanen
wesentlich schlechter unter Wassereinfluss; wassegable Silane hydrolysieren tber die
Zeit in der Mundhdhle (Matinlinna et al., 2004).

Bezogen auf Fllstoffkdrper in Kompositen haberaisl schon ihren Platz gefunden, jedoch
auch hier in Kombination mit ungefilltem Kompodit.Vergleichstests konnte nachgewiesen
werden, dass eine Vorbehandlung mit Silan und é@xgertellen Bonding zu einer Erhdhung
der Verbundfestigkeit fihrt (Hisamatsu et al., 2002

12
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Weitere Einflisse auf die Kompositreparatur
Desweiteren werden im Folgenden weitere Einflusspater auf die Reparatur beschrieben.

» Alter der Fillung

Das Alter der Restauration alleine, ohne eine Kmimation von Speichel, scheint keine ent-
scheidende Rolle zu spielen: Die Zugfestigkeit wach kurzer Zeit reparierten Kompositen
entsprach fast denen nicht reparierter (Lloyd gt1#180).Daher liegt die Schlussfolgerung
nahe, dass sich der Restmonomergehalt in der @bkeflohne eine Kontamination nur un-
wesentlich nach der Zeit verandert.

Ist jedoch eine Oberflachenkontamination durch Sp#igegeben, lagert sich Wasser in der
Oberflache ein. Ein positiver Aspekt ist, dassdeaierhafter Belastung des Komposits durch
Wasseraufnahme eine Quellung entsteht, die eingmasationsschrumpfung entgegenge-
setzt ist (Park and Ferracane, 2014). Andere Vaesaeigten sogar im Vergleich bei Repara-
tur nach 24 Stunden und 3 Monaten kaum einen Uitiexd beziglich der Biegefestigkeit;
die Proben wurden hierbei in 37°C destilliertem ¥éaggelagert. Die Oberflache wurde mit
einem rotierenden Instrument vor der Reparaturbdedat (Frenzel C, 1994Aus éalteren
Studien geht ebenfalls aus Vergleichstests hedaws eine Reparatur nach Entfernung dieser
Quellschicht deutlich besser funktioniert (Caustb®75). Dies steht im Zusammenhang mit

weiteren Studien zur Oberflachenbearbeitung voraRapr.

Andere Studien zeigen eine Verringerung der Biegggfieit nach kunstlicher Alterung
(Morresi et al., 2015). In der Diskussion werdea dnterschiedlichen Ergebnisse beziglich

des Einflusses auf die Materialeigenschaften berflowechselbelastung genauer erlautert.

« Restmonomergehalt

Bei der Auspolymerisation von Kompositen fungieau8rstoff als Polymerisationsinhibitor.
Das bedeutet auch, dass an der Oberflache eingshduteten Komposits ein héherer Rest-
monomergehalt besteht. Dieser ist fur die chemisehieindung einer weiteren Komposit-
schicht von grol3er Bedeutung.

Aufgrund der komplexen chemischen Zusammensetzongkompositen und einer unvoll-
standigen Umsetzungsrate der Monomere kdnnen vedssie Substanzen wie Monomere,
Additiva oder Polymerisationsprodukte in die Mundl®und das umliegende Gewebe abge-
geben werden. Diese Stoffe werden in Zusammenhanhtpkalen und systemischen Wir-
kungen gebracht (Geurtsen and Leyhausen, 1997 iéfeRettersen, 1998; Madhyastha et al.,
2015; Staehle, 1997). So gilt es den Restmonomaligeh gering wie moéglich zu halten.
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Der Restmonomergehalt an der Oberflache sinkt dactPolitur deutlich ab. Beispielsweise
bei einem mikrogefillten Komposit (Estic composiklzer&Co. GmbH, Bad Homburg,
Deutschland) sank die Menge der aktiven Doppelbigdn an der Oberflache von 38% auf
28%, bei anderen Kompositen sogar fast um die &ld@fach einer halben Stunde waren noch
deutlich mehr ungebundene Gruppen zu finder &4 Stunden nach der Polymerisation. Bei
anderen getesteten Kompositen blieb die Menge ldarea Doppelbindungen Uber die Zeit
nahezu konstant (Vankerckhoven et al., 19&39ht man davon aus, dass der Restmonomer-
anteil in der Oberflache gerade fur die Anbinduimgee Bondings oder die Kompositmatrix

entscheidend ist, wird dieser Anbindungsmechanistoosh die Politur erschwert.

Insgesamt zeigt die Literaturrecherche, dass nagle ¥ragen zu EinflussgréfRen des Haft-
verbundes reparierter Komposits nicht hinreicheadnbwortet sind. Dies gilt insbesondere
fur die Zusammensetzung des Komposits sowie magl&tnategien zur Vorbehandlung der

Bindungsflache.

2.2 Ziel der Arbeit / Fragestellung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, den Eisdluer Oberflachenkonditionierung (mecha-
nisch/chemisch) sowie des Fillstoffgehaltes zwexg@erimenteller Komposit-Werkstoffe auf

den Haftverbund einer Reparatur nach 24 Stunders&dagerung bzw. nach Thermowech-

selbelastung zu prufen.
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3 Material und Methode
3.1 Rahmenbedingungen

Die Untersuchungen wurden unter konstanten Umgedhatingungen (22°C +/- 1°C) sowie

unter Einhaltung der Herstellerangaben durchgefuhrt

Die Prufkorperherstellung unter Einbringen des expentellen Komposits in die Prifzylin-
der erfolgte in einer tageslichtfreien, vollstandiggedunkelten Kammer unter Verwendung
einer indirekten Lichtquelle, deren Wellenlange éahtymerisationsprozess nicht beeinfluss-
te (OSRAM 240V/11W SLOVAKIA TOb8, OSRAM, Minchebeutschland).

3.2 Material
3.2.1 Komposit

Es wurden einerseits experimentelle Komposite (Egmposite) zur Herstellung der Prif-

korper verwendet, andererseits ein auf dem Madtiliefrtes Komposit als Reparaturmaterial.

Die Exp. Komposite wurden auf der Basis von Bis-GMAGDMA mit unterschiedlichen
Fullstoffkorperanteilen aus SjpOund Dentalglas hergestellt, wobei der Glasanteil
50 Gew.-%,60 Gew.-% und 70 Gew.-% betrug, der, Bifieil jeweils 7 Gew.-%.

Zur Bestimmung der Biegefestigkeit und des E-Modigs Exp. Komposite vor und nach
Thermowechselbelastung (TWB) wurde zusatzlich eirPuBikt-Biegeversuch (nach
ISO 4049) durchgefuhrt.

Die Auswertung der Proben erfolgte mit der UnivedEmaschine (2020, Zwick/Roell,
Ulm, Deutschland) nach ISO-Norm 4049 mit einer kanten VVorschubgeschwindigkeit von

1 mm/min. Die Proben wurden bis zum Bruch belastet.

Das E-Modul beschreibt den Widerstand gegen diisthe Verformung und wird wie folgt

berechnet:

- FL3
"~ 4h3bf

F=Kraft [N], I= Abstand zw. den Auflagen [mm], b=r&te des Priifk. [mm], h= Hohe dep
Prufk. [mm]; f= H6he der Durchbiegung [mm]
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Die Biegefestigkeitq in MPa] wird folgendermal3en berechnet:

_3FL
7= b2

F=Kraft [N], = Abstand zw. den Auflagen [mm], b=r&ite
des Prufk.Jmm] h= Hohe des Prifk [mm]

Bei dem Reparaturmaterial handelte es sich um dasstipartikelkomposit Charisma (Hera-
eus Kulzer, Hanau, Deutschland). Als Farbe wurdegA®ahlt, die Biegefestigkeit betragt
120 MPa und das E-Modul 8 GPa (Herstellerangal@ndrisma enthalt als Monomeranteil
Bis-GMA, der Fullstoffgehalt betragt 58 Vol.-% ufmsteht aus SO (0,02-0,07um) und
BaAlFSi-Glas (0,02-2 um).

3.2.2 Materialien zur Behandlung der Reparaturoberflache

Zur Oberflachenkonditionierung wurden unterschdui Strategien und Materialien einge-
setzt. Neben der Anrauung der Oberflache mit 320u&d Politur mit 4.000 Grit wurden die
Bondingsexperimentelles Bonding Azeton (Exp. Acundexperimentelles Bonding THF
(Exp. THF)verwendet. Zudem wurde e@gxperimentelles Silan (Siund die auf dem Markt
etablierten Materiale®ignum Ceramic Bond (Sig. Clund Signum Zirkonia Bond (Sig. Z)

(Heraeus Kulzer, Hanau, Deutschland) verwendet.

Bei den experimentellen Bondings wurde Exp. Acdigr Hauptversuche, fur die Vorversuche

zusatzlich Exp. THF verwendet.

Tabelle 1: Zusammensetzung experimenteller Bondings in Gew.- %

Abkiirzung Bis-GMA TEGDMA Azeton/THF Initiator Co- Initiator
Exp. Bond | 29,82 19,88 50 Azeton 0,2 0,2

Azeton

Exp. Bond | 29,82 19,88 50 THF 0,2 0,2

THF

16



Material und Methode

Tabelle 2: Zusammensetzung der kommerziell verfliglhan Produkte

Signum Ceramic Bond Signum Ceramic Bond | Isopropanol, Azeton, Silan, Sdure, Monomere, Initi-

atoren, Stabilisatoren #

Signum Ceramic Bond Il Silan, Initiatoren, Stabilisatoren, Monomere, Kiesel-

saure #
Signum Zirkonia Bond Signum Zirkonia Bond | Azeton, Funktionelle Haftvermittler auf Methac-
rylatbasis wie 10-Methacryl-oxydecyl-

dyhydrogenphosphat (MDP), Essigsdure #

Signum Zirkonia Bond Il Methylmethacrylat (MMA), Urethan-dimethacrylat
(UDMA) , Polymethymethacrylat (PMMA), Photoni-

tiatoren #

# Angaben laut MSDS des Herstellers

Si bestand in der Basis aus dem Silan Genosil g)0,&Wacker Chemie AG, Muinchen,
Deutschland) und wurde unter Hinzufigen von destidm Wasser (10 g) und Essigsaure
(7 ng) zu einem aktiven Silanol hydrolysiert. St Been pH Wert von 3,4 und eine Haltbar-
keit von circa 24 Stunden (h).

3.3 Methode
In Kapitel 3.3.1 wird zunachst die Prufkdrperhdistey erlautert.

Die Hauptversuche mit Prifung der Verbundfestigkeivlgten mittels Prifung der Scherhatf-
tung. Die Krafteinleitung erfolgte hierbei im Wirkeon 90° zur Verbundflache. Um das Stu-

diendesign und die Methodik zu validieren wurdeaalst ein Vorversuch durchgefuhrt.

Bei den Vorversuchen mit elf Prifreihnen wurden ddaer Anzahl von n=12 pro Gruppe ins-
gesamt 132 Prifkorper erstellt.

Bei den Hauptversuchen wurden 46 Prifreihen mitAaiemahl n=12 pro Reihe hergestellt. Es
ergaben sich somit 552 Prifkérper. Als Referenzgeupur Testung der Eigenfestigkeit der
Komposite wurden zusatzlich Proben aus einem Stistkllt.

Bei den Vor- und Hauptversuchen wurden zur Auswerfeweils zwei Proben aus der statis-
tischen Auswertung herausgenommen. Genaueres zugehén wird im Teil 3.3.5 Statisti-
sche Analyse erlautert. Tabellen mit der Ubersidigr die ausgewerteten Proben folgen im
Anschluss (Tabellen 3 und 4 in Kapitel 3.3.1).
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Kennzeichnung der Prufkorper

Alle zu prifenden Gruppen wurden tabellarisch stfasid die jeweilige Prufgruppe mit ei-
nem individuellen Code versehen. Dieser setzte aicheiner Zahl und einem Buchstaben
zusammen. Z.B.: 3A oder 14b

Hierbei gibt die Zahl die Charge der sich in einEWB- Zyklus befindlichen Proben wieder

(3 Prufreihen mit 12 Priufkorpern), welche in eiseparaten Tabelle erfasst wurden. Die
Konditionierungen wurden pro Flllstoffkorperantggékennzeichnet, wobei fir 24 h-Werte
ein kleiner Buchstabe, nach TWB ein Gro3buchst@eendet wurde.

3.3.1 Prufkdrperherstellung

Als Halterungen fur die Komposite unterschiedlicliénlstoffkdrperanteile dienten Acryl-

glaszylinder mit jeweils zwei Bohrungen. Um diesewertigen wurden Acrylglasstangen
(Findeis, Kirchlengern, Deutschland) mit einem Dunesser von 25 mm in einer Héhe von
20 mm zurechtgesagt. AnschlieRend wurde eine Bghmih den Dimensionen 4 mm Tiefe
und 7 mm Durchmesser in die Zylindergrundflacheisaw die Deckflache mittig eingefrast.

Somit beinhaltet ein Zylinder zwei Probekdrper (ABh

Abbildung 3: a) gesagtes Acrylglasstiick b) Prifzyhder mit zwei Bohrungen

Die Bohrungen wurden nun mit den Kompositen mi¢ghéines Kugelstopfers (Orbis Dental,
Minster, Deutschland) schichtweise beflllt, diezeinen Schichten wurden mit einer Licht-
hartelampe anlegiert (Bluephase 20i, Ivoclar Vivageéellwangen, Deutschland. Modus:
high. Diese Lampe wurde in allen nachfolgenden ielysationsprozessen in diesem Modus
verwendet). Die letzte Schicht wurde mit einem gbkuss von 0,4 mm eingebracht und
nicht ausgehartet. Eine Kunststoffscheibe mit eBigrke von 0,4 mm, in die ein Loch ge-
schnitten wurde, diente als Abstandhalter. Die Qifpwurde liber das Komposit gelegt und
mit einer Hostaphanfolie (RN50, Putz GmbH- Co. &olKG, Taunusstein, Deutschland)
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sowie einer Glasplatte bedeckt (AMEFA, Limburg, Behland). So konnte der unpolymeri-

sierte Uberschuss mit einer Parallelpresse (L@fetzlar, Deutschland) standardisiert werden
(Abb. 4).

Abbildung 4: a) Einbringen des Komposits in die Bohung mithilfe eines Kugelstopfers b) Komposit tber-
stopft in der Bohrung c) Planpresse mit Priifzylinde d) Gepresstes Komposit in der Bohrung ,—»  &-
der des Lochs in der Kunststoffscheibe, Dicke 0,4 me) Auspolymerisierter, standardisierter Komposit-
Uberschuss

Aus einer Distanz von 5 mm wurden die Komposite eiiter Polymerisationslampe 20 s
nochmals anpolymerisiert. Beide Seiten wurden dieftdnd mit einem Lichtpolymerisati-

onsgerat (UniXS, Heraeus Kulzer, Hanau, Deutschla8@ s vollstandig auspolymerisiert.

Alle Prufkorper wurden nun einer TWB in destilliem Wasser unterzogen. Im Thermocycler
(Willytec V2.8., Minchen, Deutschland) wurden dielien thermischem Stress ausgesetzt
und somit eine Alterung simuliert. Mit einer Anzatdr Zyklen von 5.000 hatten die Prifkor-
per pro Zyklus eine Verweildauer von 30 s in 5°Qtéka sowie 55°C warmem Wasser. Die
Abtropfzeit betrug 5s nach jedem Bad, die Weclmedd gesamt pro Zyklus 12 s. Somit
ergab sich eine Gesamtzeit von 4 Tagen (d) und 17 h
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Abbildung 5: Thermocycler (Willytec
V2.8., Minchen, Deutschland)

Sofern die Proben nicht unmittelbar danach weitgasbeitet wurden, lagerten sie in destil-

liertem Wasser bei 23°C.

Nach Entnahme aus dem Wasserbad wurden die Prassnangeraut. Der Uberschuss von
0,4 mm wurde mit Schleifpapier (Buehler-Met I, i&in Carbide Grind Paper, Grit 320/
P 320, Buehler GmbH, Dusseldorf, Deutschland) zZosta@abgetragen, sodass eine plane
Oberflache mit der Zylinderoberkante entstand. AhsBend wurden die Prufkorper bis auf
eine Kornung von 4.000 Grit aufpoliert (Waterpr&licon Carbide Paper, P 4.000, Struers,
Willich, Deutschland). Je nach Prifgruppe wurdes Eroben vor der Konditionierung auf
eine Rauigkeit von 320 Grit gebracht oder bei d#itd® von 4.000 Grit belassen.

Die Prufkérper wurden 5 s abgesprayt und 5 s intsitidm getrocknet.

Im nachsten Schritt folgte die Oberflachenkondigoang. Exp. Ac wurde in einem lichtun-
durchlassigen Behéltnis frisch vorgelegt. Ein Akalor (Microbrush Tube Series, Microb-
rush Int., Grafton, Wisconsin, USA) diente zum Eassieren des Bondings fur die Dauer
von 5 s. Nach einer Penetrationszeit von weitef@s #urde das Bonding 5-10 s mit einem
Luftpuster abgedampft. Abschliel3end erfolgte diehthartung von 20 s. Svurde ebenfalls
mit einem Applikator aufgetragen und trocknen gedas

Die anderen Substanzen zur OberflachenkonditiongeriSig. C und Sig. Z (Heraeus Kulzer,
Hanau, Deutschland) - wurden nach Herstellerangabrarbeitet. Bei Sig. C handelt es sich
laut Hersteller um einen 2-Schritt-Haftvermittlasr ZSilanisierung von Silikatkeramiken. In

der klinischen Anwendung dient er als Haftvermitdar Eingliederung von Vollkeramikres-
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taurationen und Wiederherstellung von abgeplateramikversorgungen mit direktem Ful-
lungskomposit. Sig. C ist zur intraoralen und extaten Anwendung freigegeben. Zunachst
wurde Sig. C | mit einem Microbrush dinn auf diee@liche aufgetragen und 10 s trocknen
gelassen. Im nachsten Schritt wurde Sig. C Il edisndliinn mit einem Microbrush fur 20 bis
30 s in die silanisierte Oberflache einmassiertciNdiesem Schritt war keine Lichthartung
notig. Sig. Z sorgt fur einen Haftverbund zwisch®@rkonoxid und Kunststoff und dient so-
mit zur Reparatur in der Kronen- und BriickentechBiky. Z ist intra- und extraoral anwend-
bar. Im ersten Schritt wurde Sig. Z | mit einem Miarush auf die Oberflache aufgetragen.
Anschliel3end wurde Sig. Z Il mit einem Microbruskfgetragen und mit einer Polymerisati-

onslampe 40 s lichtgehartet.
Als Referenzgruppe (Ref) wurden Proben ohne Kamigrung hergestellt.

Unmittelbar nach der Konditionierung folgte das Barfigen des Zylinders. Bei allen Prif-
korpern wurde derselbe Reparaturkunststoff (Charisi®y Heraeus Kulzer, Hanau, Deutsch-
land) verwendet. Mit einer speziellen Apparatur riBimg Clamp, Ultradent, South Jordan,
Utah, USA) zur standardisierten Fixation des PHirigers (Durchmesser 2,4 mm) wurde das
Komposit in kleinen Portionen mithilfe eines Kude[sfers eingebracht und sorgfaltig adap-
tiert. Hierbei sollte der Zylinder nicht mittig 2én, sondern leicht peripher, damit die Positio-
nierung in der Zwick-Maschine einfacher fallt. Diglinder wurden mit einer Lichthartelam-
pe fur 40 s mit dem Abstand von 5 mm ausgehartet. Applikationshilfe wurde vorsichtig

abgedreht und abgezogen (Abbildung 6 und 7).

Experimentelles Komposit
@ Frifzylinder Charisma

Acrylglaszylinder mit Bohrungen

Abbildung 6: Schematische Darstellung eines Prifkpers (einseitig befullt)
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c)

Abbildung 7: a) Halterung mit einseitig befulltem Rufzylinder und Polymerisationshilfe b) Einbringen
des Komposits in die Schablone mithilfe eines Kugatbpfers c) Ausgeharteter Priifzylinder ohne Polyme-
risiationshilfe

Vor dem SBF-Versuch wurden die Prifkorper 24 h éstidliertem Wasser (37°C) gelagert
oder erneut einer TWB mit oben genannten Konditicueterzogen.

Als Referenzgruppe zur Testung der Eigenfestigiteit Komposite wurden Prufkérper aus
einem Stuck erstellt. Hierzu wurde die Bohrung desylglaszylinders mit Uberschuss be-
fullt und die Kunststoffapplikationshilfe dicht ayésetzt, sodass sich der unpolymerisierte
Kunststoff durch die Offnung hochdriickte. Die Lichttung folgte wie oben beschrieben.
Abschliel3end wurden die Prufkorper nach EntferremAgplikationshilfe im Lichthartegeréat
nachgehartet um dieselben Bedingungen wie bei gparinentellen Kunststoffen der Pro-

bekoérper zu gewéhrleisten. Auch hier erfolgte diéB unter denselben Bedingungen.
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3.3.2 Scherbindungsfestigkeitsprifung
Die fertiggestellten Prufkdrper wurden nun einemhébindungsfestigkeitsversuch (SBF-
Versuch) unterworfen. Ziel war es die aufpolymeritgn Prifzylinder mit einer konstanten

Vorkraft abzuscheren und die Kraft bis zum Mat&rnath zu messen.

Dazu wurden die Acrylglaszylinder in einer speaellApparatur (Test Base Clamp, Ultra-
dent, South Jordan, Utah, USA) eingespannt, dieevien in der Universalprifmaschine
(2020, zZwick/Roell, Ulm, Deutschland) befestigt war Eine halbkreisformige Einkerbung
in dem Stanzzylinder der Prifmaschine, dessen ¥imoean denen des aufpolymerisierten
Zylinders entspricht (Durchmesser: 2,38 mm), gaeaet einen satten Angriffskontakt an
dem Scherzylinder. Jeder Zylinder wurde vor demchbsvorgang neu in der Horizontalen
und Sagittalen justiert, sodass die Ausgangs&tuanmer gleich war und der Stanzzylinder
knapp Uber dem Prifzylinder im Lot stand. Mit ein®forschub von 1 mm/min mit einer

Vorkraft von 1 mm wurden die Zylinder nun bis zunatérialbruch abgeschert.

Nach dem SBF-Versuch folgte eine visuelle Fraktalhgse, bei welcher zwischen unter-

schiedlichen Bruchzustanden unterschieden wurde.

Abbildung 8: a) Universalpriifmaschine Zwick b) Eingespannter Prifkérper mit Scherzylinder kurz vor

dem Abschervorgang

Auswertung
Die Software TestXpert Il (Vers. 1.41, Zwick/Rodlllm, Deutschland) zeichnete die Span-
nungs-Dehnungskurve bis zur maximalen Kraft [N§ zlur Fraktur flhrte, auf.
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F max

SBF =

Fmax = Maximalkraft vor Bruch in [N], A= Verbundfldche in [mm?]

Die SBF in [MPa] ergibt sich aus dem QuotientenMaximalkraft Fmaxin [N] zur Verbund-

flache A in [mnf] zwischen Abscherzylinder und gealtertem Komposit.

Die visuelle qualitative Strukturanalyse erfolgtgter einem Lichtmikroskop (SMZ-140, Mo-
tic, Wetzlar, Deutschland) bei 40- facher Vergroier An den Prifkorpern waren nun drei

unterschiedliche Bruchzustande zu beobachten:

* Adhésiv Die Prifzylinder wurden an der Kontaktstelle zviien Zylinder und Exp.
Komposit abgeschert.

* GemischtDie Prufzylinder wurden teilweise an der Kont&the, teilweise mit Ma-
terialbruch im Exp. Komposit abgeschert.

* Kohasiv Die Prufzylinder wurden mit vollstandigem Matdiiaich im Exp. Komposit

abgeschert.

Abbildung 9: a) adhasiver Bruch b) gemischter Bruch c¢) kohasiveBruch

Die Bruchstruktur und die Bruchlage geben Auskurer die schwachste Materialstelle in

der Prufapparatur.

3.3.3 Rasterelektronenmikroskopische (REM)-Analyse: Chkiarsgsierung der
Bindungsflache (Querschnitt, Aufsicht)

Zur Charakterisierung der Bindungsflache sind zlis$it Querschnittproben zur Ansicht im
REM hergestellt worden. Eine Ubersicht Gber dieghstellten Proben findet sich in Tabelle 3
und 4 im Kapitel 3.3.1.
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Herstellung der REM-Proben

Zunachst wurden die experimentellen Komposite lbstenergestellte kleine Silikonformen
(Optosil, Heraeus Kulzer, Hanau, Deutschland) gegamd ausgehértet. Kleine und grol3e
Silikonformen entstanden durch Eindriicken einesdlagpfes mit dem Durchmesser von
8 mm bzw. eines REM-Prftellers mit dem Durchmesser13 mm in das noch nicht ausge-
hartete Silikon. Anschliel3end wurde nach der eatdpnden Politur und Vorbehandlung der
Komposittaler der Prufzylinder mit derselben AppargBonding Clamp, Ultradent, South
Jordan, Utah, USA) und in demselben Verfahren vaenbSBS-Versuch aufpolymerisiert.
Nachfolgend wurde der fertige Pruftaler in die gn@ Silikonform gegeben und in einen
selbsthartenden Kunststoff (Technovit 3040, Herd@uzer, Hanau, Deutschland) eingebet-
tet (Abb. 10). Beim eingebetteten Prifkorper wund@ nach Aushartung mit Schleifpapier
(Buehler-Met I, Silicon Carbide Grind Paper, G0/ P 320, Buehler GmbH, Dusseldorf,
Deutschland) an der Poliermaschine (Gripo 2V, Metkwstruments Ltd., Bursa, Turkei) un-
ter standiger Wasserkuhlung von beiden vertikaleie8 parallel Substanz abgetragen, so-
dass ein Querschnitt des aufpolymerisierten Zyhadgkennbar war. Die REM-Prufkorper

hatten so eine Dicke von ca. 2 mm (Abb.11).

Abbildung 10: a) Silikonformen klein und grof3 b) kleine Silikonform, davon zwei Kavitaten befiillt (—)

¢) REM Priifkérper nach Konditionierung und mit aufp olymerisiertem Zylinder (—) in der Silikonform

(groR) vor der Einbettung in Technovit
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Ca. 2mn

Ca. 2 mm / Technovit
<

Priifzylinder Charisma_~

‘.\

Experimentelles omposi

Abbildung 11: Eingebetteter Prufkdrper von oben Abbildung 12.: REM-Prifkérper Langs-
schnitt

Die Prufkorper wurden abschlieRend auf HochglanegqWaterproof Silicon Carbide Pa-

per, P 4.000, Struers, Willich, Deutschland) untleanem REM-Probenteller (Plano, Wetz-
lar, Deutschland) mit einer leitenden Klebefolieeiffahige Haftaufkleber, #G3347, Plano
GmbH, Wetzlar, Deutschland) befestigt. Mithilfe d&sutter Coater (Quorum Technologies
Ltd, East Grinstead, England) wurde die Oberflachie Gold beschichtet um eine erhohte

Leitfahigkeit zu erzielen.

3.3.4 Planisometrische Bestimmung des FdullstoffanteilRelation zur Ge-
samtoberflache (REM-EDX)

Eine Probentbersicht Giber die hergestellten Aufspfifkorper findet sich in Tabelle 3 und 4
im Kapitel 3.3.1.

Prufkorperherstellung

Die Exp. Komposite der verschiedenen Fullstoffkdapéeile wurden in dieselbe kleine Sili-

konform wie die Prufkorper fir die Querschnittsgsal gegeben. Die Polymerisation erfolgte
in derselben Weise wie die der QuerschnittkompogiteschlieBend wurden die Prftaler
plan geschliffen (Buehler-Met Il, Silicon Carbideri@ Paper, Grit 320/ P 320, Buehler
GmbH, Dusseldorf, Deutschland) und auf 4.000 GseHylanzpoliert, die Dicke betug unge-
fahr 2 mm. Die Proben wurden gleich den Quersgimoitten auf REM-Tellern (Plano, Wetz-

lar, Deutschland) mit einer leitenden Folie (Leiitfe Haftaufkleber, # G3347, Plano GmbH,
Wetzlar, Deutschland) befestigt. Die Proben wurden Erhdhung der Leitfahigkeit (nur

schwach leitfahig aufgrund ihrer geringen Ordnuagfzmit Kohle bedampft (Sputter Coa-
ter, Quorum Technologies Ltd, East Grinstead, Brd)la
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EDX-Analyse

Die Energiedispertive Rontgenspektroskopie (EDXeiae Messmethode zur Materialanan-
lytik der Prufkorper. In diesem Fall handelt eshsion eine REM-EDX, das bedeutet eine
Elementanalyse im mikroskopischen Mal3stab, bedaeAnregung des Materials durch die

vom Rasterelektronenmikroskop abgesonderten Eledircerfolgt. Die angeregten Atome

senden nun eine fur das jeweilige Element chansksrhe Rontgenstrahlung aus; die Strah-
lung gibt somit Auskunft Gber die Elementzusammemse der Probe.

3.3.5 Statistische Analyse

Fur die SBF-Prufungen ergaben sich zunachst wie dleschrieben zwolf SBF-Werte pro
Prufgruppe. Mit dem Ausreil3ertest nach Dixon wurden grof3te und kleinste Wert der je-
weiligen Gruppe getestet und eventuelle Ausreildéremem Signifikanzniveau von=0,05
ermittelt. Waren beide Werte Ausreil3er, wurden aligsstrichen, bei einem Ausreil3er dieser
und der jeweils entgegengesetzte Extremwert. L&gere Ausreier vor wurden der jeweils
grof3te und kleinste Wert nicht ausgewertet. Sobengaich zehn Werte pro Reihe zur SBF,

die statistisch ausgewertet wurden.

Die statistische Auswertung erfolgte mit dem Anejy®gramm SPSS fiur Windows
(Vers.22.0, IBM Armonk, NY, USA). Zur statistischéuswertung wurden die Daten zu-
nachst in den jeweiligen Gruppen in der exploratiatenanalyse auf Normalverteilung mit-

tels Kolmogorov- Smirnov-Test und Shapiro-Wilk-Tgstpruft.
Die Stichproben waren voneinander unabhéngig uaddezahl n > 2.

Zur Testung der Signifikanzen der vier unabhangiganablen Lagerung, Politur, Fullstoff-
anteil und Scherbindung wurde eine mehrfaktoridOVA durchgefuhrt. Zur weiteren

Auswertung im Vergleich von mehreren Gruppen wurdieNormalverteilung der Daten eine
ANOVA mit Post-hoc Tests (Levenes-Test) durchgdfilvaren nicht normalverteilte Daten
gegeben, erfolgte die Auswertung mit dem Kruskalid/dest. Im Gruppenvergleich zwi-

schen zwei Gruppen wurde je nachdem ob eine Noertellung gegeben war mit Tukey-
Test (T-Test) oder Mann-Whitney-U-Test (U-Test)gawertet, die Signifikanzwerte wurden
anschlie3end adjustiert (nach Bonferroni-Holm).
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4 Ergebnisse

Aus Griinden der Ubersicht werden die Ergebniss&Bé&=Versuche in den jeweiligen Kapi-
teln mittels Boxplotdiagrammen dargestellt. In &ex liegen die mittleren 50% der Daten;
das untere Quatrtil liegt somit bei 25% und das el 75%. Der Median ist mit einer hori-
zontalen Linie in der Box gekennzeichnet. Die Whisgeben maximal das 1,5-fache des
Interquartilabstandes (IQR) an (nach John W. TukByjremwerte werden als zusatzlicher
Punkt angegeben, Ausreil3er werden mit einem Stkannzeichnet.

Zur Uberpriufung des Einflusses der unabhangigenablen wurde zunachst eine ANOVA

durchgefuhrt.

Die 4-faktorielle ANOVA ergab einen signifikantennBuss der unabh&ngigen Variablen
Fullstoff, Lagerung, Politur und Konditionierungfalie SBF. Auch die Kombination einiger
Variablen hat einen signifikanten Einfluss (Tabélle

Tabelle 5: Ergebnisse mehrfaktorielle ANOVA (Fillsoff, Lagerung, Politur, Konditionierung)

Abhangige Variable: Scherbindung

EinflussgréfSen Signifikanzen
Fillstoff < 0,001
Konditionierung < 0,001
Lagerung <0,001
Politur < 0,001
Fiillstoff*Konditionierung 0,403
Fiillstoff*Lagerung 0,590
Fullstoff* Politur < 0,001
Konditionierung* Lagerung 0,002
Konditionierung*Politur <0,001
Lagerung*Politur <0,001
Fiillstoff*Konditionierung*Politur 0,096
Fiillstoff*Lagerung*Politur 0,671
Konditionierung*Lagerung*Politur 0,003
Fiillstoff*Konditionierung*Lagerung*Politur 0,000
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Die unabhéangigen Variablen unterscheiden sichssitth signifikant. Die Kombinationen
Fullstoff und Konditionierung, Fullstoff und Lagemy, Fullstoff mit Konditionierung und
Politur sowie Fullstoff, Lagerung und Politur urgemneiden sich nicht signifikant.

4.1 Ergebnisse der ScherbindungsfestigkeitsprifungRE-
Auswertung

4.1.1 Ergebnisse bei 50 Gew.-% Fullstoff nach 24 Sturideagerung

SBF-Versuch
Die Ergebnisse des SBF-Versuches werden in einetpl8wliagramm dargestellt (Abb. 12).

Der Eigenfestigkeitswert des Exp. Komposits 50 GenF-ullstoff betragt nach TWB im Mit-
tel 28,8 MPa (Sd+/-2,7Pper Referenzmittelwert der Prifgruppen bei der @@enenbehand-
lung 320 Grit betragt 21,1 MPa (Sd+/- 2,14), b@O040. Grit 15,37 MPa (Sd+/- 4). Die Werte
der Gruppen mit angerauter Oberflache (320 Grit)Vergleich zu polierter Oberflache
(4.000 Grit) unterscheiden sich bis auf die Weee dProben mit den Konditionierungen Si

und Sig C signifikant.

Der hochste SBF-Wert der angerauten Proben war itteIMiach der Konditionierung der
Proben mit Sig. Z (27,1 MPa, Sd+/- 3,3) festzlstelder niedrigste bei der Konditionierung
Sig. C (20,6 MPa, Sd+/- 3,2). Die Werte der Prifiedrmit den Konditionierungen Si und
Sig. Z Uberstiegen die von Sig. C und die Referemtanstatistisch signifikant. Die Briiche im
Exp. Komposit waren vorwiegend kohasiv (81%).

In der Gruppe der Prufkorper mit polierter Obetfi@dast der SBF-Mittelwert bei den Proben
mit der Konditionierung Si am héchsten (23,6 MPat/S 2,4), mit der Konditionierung Exp.
Ac am niedrigsten (14,8 MPa, Sd+/- 2,8). Die Welte Prufgruppen Sig. C und Si sind sig-
nifikant hoher als die von Exp. Ac. Die Gruppe &BF-Werte der Konditionierung Si ist
signifikant hoher als die Referenzwerte der padierProben. Die Frakturen waren hier tGber-
wiegend adhasiv (65%).
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Vorbehandlung der
Reparaturoberflache
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Abb. 12: Ergebnisse SBF-Versuch: 50 Gew.-% Fullstbhach 24 h Lagerung

bei jeweiliger Konditionierung n=10 pro Gruppe, RefReferenzwert ohne Konditionierung;
Exp.Ac=Experimentelles Bonding Azeton, Si=Silan, $i Exp. Ac=Silan mit Exp. Bond Azeton, Signum
Ceramic Bond=Sig C, Signum Zirkonia Bond=Sig Z. Dagtrgebnis fiir unabhangige Stichproben findet
man unter dem blauen Pfeil eines jeden BoxenpaaréEinfluss der Oberflachenbehandlung 320 Grit und
4000 Grit; n.s. = nicht signifikant, p = p-Wert). O die Werte unterscheiden sich zu den Ref Werten gi-
fikant. Die abgekirzten Konditionierungen tber denBoxplots unterscheiden sich zu der jeweiligen Kon-

ditionierung auf der x-Achse signifikant.

REM-Analyse

Die REM-Bilder zeigen exemplarisch Ausschnitte gbrsdener Prifkérper mit unterschied-
lichen Konditionierungen in der Hauptgruppe 50 Getv. Fullstoff und 24 h Lagerung im
Querschnitt.
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Charisma

Exp. Komposit ‘ ; Exp. Komposit

Magn Det WD Exp |——— 100 m AccV SpotMagn Det WD Exp p—— 100m

203x  SE 104 7365 Pr450%, ohne Thermocycling 5.00 SE 10.1 7365 Pr150%, ohne Thermocycling

Abb. 13: 50 Gew.-% Fullstoff nach 24 h Lagerung, Rfe(ohne Konditionierung), 320 Grit (a) und
4.000 Grit (b)

Abb. 13 zeigt in 200-facher VergrofRerung im Quengthlie Bindungsflache von Exp. Kom-
posit und Charisma. An der Grenzflache ist in enigeilen bei beiden Polituren eine Blas-
chenbildung zu beobachten (roter Pfeil). Bei deliepen Querschnittsprobe scheint die
Grenzflache scharfer begrenzt zu sein als beimggrauten Probe.

) ag|
5.00kV 30 10000x Si
20 e

Abb. 14: 50 Gew.-% Fullstoff nach 24 h Lagerung, Ref (ohne #&nditionierung), 320 Grit (a) und 4.000
Grit (b)

Auch in 10.000-facher Vergro3erung ist die Grenel{inoter Pfeil) zwischen den Kompositen
bei der polierten Probe erkennbar, bei der angena@tobe verschwindet die sichtbare Grenz-
linie (Abb.14).
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———— 2um S .y S;m(Mu]n Det WD [ —— ";nn -
°r550%, ohne Thermocycling 2 30 10000x SE 365 Pr250%, ohne Thermocycling
X b = = e 3 RO I T A

Abb. 15: 50 Gew.-% Fullstoff nach 24 h Lagerung, Eg. Ac, 320 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

In 10.000-facher VergroRerung lasst sich die Vedstglle zwischen Exp. Komposit und
Exp. Ac darstellen (Abb. 15). Zwischen Exp. Ac wem Exp. Komposit zeigt sich eine we-
niger klare Abgrenzung bei der angerauten Probéeilsler polierten. Zudem lasst sich bei
der angerauten Probe im Vergleich zur poliertengbsicher Vergréf3erung eine deutlich di-
ckere Schicht von Exp. Ac erkennen.

2 um

ne ”lillllll

Abb. 16: 50 Gew.-% Fiillstoff nach 24 h Lagerung, Sig. Z, 32Grit (a) und 4.000 Grit (b)

Im Vergleich von rauer mit polierter Oberflachegtesich eine deutlich inhomogenere Ver-
strickung des Exp. Komposit mit dem Bondingsysteawohl bei der Konditionierung Exp.
Ac (Abb. 15) als auch bei Sig. Z (Abb. 16).
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4.1.2 Ergebnisse bei 50 Gew.-% Fillstoff nach TWB

SBF-Versuche
Die Ergebnisse des SBF-Versuches werden in einexpl8wliagramm dargestellt (Abb. 17).

Der Eigenfestigkeitswert des Materials nach TWBrdagtim Mittel 28,8 MPa (Sd+/- 2,7).

Der Referenzmittelwert der Prifgruppe bei der AbBehienbehandlung 320 Grit betragt
18 MPa (Sd+/- 4,6), bei 4.000 Grit 10,9 MPa (S#4). Im Paarvergleich der Konditionie-
rungen rauer zu polierter Oberflache unterschiegignalle Werte statistisch signifikant.

Die héchsten SBF-Werte der angerauten Proben &n8ig Z (27,5 MPa, Sd+/- 1,6) festzu-
stellen, die niedrigsten bei der Konditionierung.St (18,9 MPa, Sd+/- 0,2). Die Mittelwerte
der angerauten Proben ohne Konditionierung (Red)der Konditionierung Sig. C sind signi-
fikant geringer als die der Proben mit der Konditgwung Si+Exp. Ac und Sig. Z. Werte der
Proben mit der Konditionierung Sig. Z unterscheiderh signifikant zu denen von Si. Die

Bruche waren vorwiegend kohasiv (76%).

Die Werte der polierten Gruppen sind bei der Kaadierung Sig. Z (17 MPa, Sd+/- 2,7) am
hochsten, bei der Konditionierung Sig C am niedeigg10,2 MPa, Sd+/- 3,2). Sowohl die
Werte der Proben mit der Konditionierung Sig. & alich von Si+Exp. Ac sind signifikant
hoher als die der Konditionierung Sig. C und defeRzproben. Die Frakturen waren hier

uberwiegend adhasiv (72%).
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Abb. 17: Ergebnisse SBF-Versuch: 50 Gew.-% Fullstbhach TWB

bei jeweiliger Konditionierung n=10 pro Gruppe, Ref =Referenzgruppe ohne Konditionierung; EXxp.
Ac=Experimentelles Bonding Azeton, Si=Silan, Si+ExpAc=Silan mit Exp. Bond Azeton, Sighnum Ceramic
Bond=Sig. C, Sighum Zirkonia Bond=Sig. Z. Das Ergefis der unabhangigen Stichproben findet man
unter dem blauen Pfeile eines jeden Boxenpaares (fuss der Oberflachenbehandlung 320 Grit und 4000
Grit n.s.=nicht signifikant, p=p-Wert). O: die Werte unterscheiden sich zu den Ref Werten signifikant.
Die abgekirzten Konditionierungen tber den Boxplotsunterscheiden sich zu der jeweiligen Konditionie-

rung auf der x-Achse signifikant.
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REM-Analyse
Die REM-Analyse zeigt exemplarisch Ausschnitte gkisdener Konditionierungen in der

Hauptgruppe 50 Gew.-% Fullstoff nach TWB.

Exp. Komposit - : ; .
Det WD Exp p————" " Det WD —— 2m
102 7365 Pr4 it Thermocycling 4 SE 102 7365 Pr150%, mit Thermocycling
= 7 = R A N e >

AW Y e —

Abb. 18: 50 Gew.-% Fullstoff nach TWB, Ref (keine Knditionierung), 320 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

In der VergrofRerung 10.000 zeigt sich in der Refegeuppe ohne Konditionierung bei der
polierten Probe im Gegensatz zur angerauten Priokesekennbare Trennlinie (Abb. 18, ro-
ter Pfeil).

IEXp. Komposit

'“)/\.:.:v SpotMagn Det WD Exp f———of 100sm

500KV 30 204x SE 96 7365 Pr550%, mit Thermocycling ’r? o, mit Thermocyeling

Abb. 19 50 Gew.-% Fillstoff nach TWB, Exp. Ac, 320 Grit (a)Jund 4.000 Grit (b)

In 200-facher VergroRRerung ist bei der angerauteind®eine dickere und unregelmaRigere

Bondingschicht als bei der polierten Probe zu ankaen(Abb. 19, Pfeile).
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i)

Exp. Bond Ac
x %

Abb. 20: 50 Gew.-% Fullstoff nach TWB, Exp. Ac, 38 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

In knapp 10.000-facher Vergréf3erung ist bei deresmgten Probe am Exp. Komposit eine
deutlich unregelmafiigere Struktur an der Bondingggeals bei der polierten Probe zu erken-
nen. In gleicher VergréRerung zeigt sich bei angieraProbe eine dickere Bondingschicht
(Abb. 20).

Xp. Komposit’
x

| ——— N LU
365 Pr650%, mit Thermocycling
LY Y Wi

Abb. 21: 50 Gew.-% Filllstoff nach TWB, Sig Z, 320 Grit (a) md 4.000 Grit (b)

Auch bei der Konditionierung Sig. Z lasst sich olt@itur eine deutlichere Verzahnung ein-
zelner Fullstoffkomponenten mit dem Bondingsystekeenen (Abb. 21, roter Pfeil).
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4.1.3 Ergebnisse bei 70 Gew.-% Fullstoff nach 24 Sturidegerung

SBF-Versuche
Die Ergebnisse sind in einem Boxplotdiagramm ddseie$Abb. 22).

Der Eigenfestigkeitswert des Exp. Komposits 70 G#wnach TWB betragt im Mittel
31 MPa (Sd+/- 4,4). Der Referenzmittelwert der gnippe bei der Oberflachenbehandlung
320 Grit betragt 20,93 MPa (Sd+/- 3,1), bei 4.00@ &9,75 MPa (Sd+/- 4,9). Bei dieser
Hauptgruppe 70 Gew.-% nach 24 h Lagerung ist imni@agleich lediglich in der Gruppe Si
der Mittelwert der Proben mit angerauter Oberflasigmifikant hoher als in der Gruppe mit
polierter Oberflache. Der hochste Wert der angera&rifkorper wurde bei Proben mit der
Konditionierung Si+Exp. Ac (28,1 MPa, Sd+/- 4) ettelt, die niedrigsten Werte bei der
Konditionierung Sig. C (21 MPa, Sb+/- 3,7). In dauppe mit polierter Oberflache erreichte
die Konditionierung Sig. Z (26,7 MPa, Sb+/- 3,5nd&chsten Mittelwert, die Konditionie-
rung Si den niedrigsten (20,53 MPa, Sb+/- 1,7).

Bei den angerauten Proben sind die ReferenzwedalienWerte der Konditionierung Sig. C
signifikant kleiner als die der Konditionierung Stxp. Ac; bei den polierten Proben sind die

Werte von Sig. Z signifikant héher als die Refemgerte und die der Konditionierung Si.

Die Frakturen der angerauten Gruppe waren lUberwtegehasiv (70%), die der polierten

Gruppen vorwiegend adhasiv (62%).
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Abb. 22: Ergebnisse SBF-Versuch: 70 Gew.-% Fillstbhach 24 h Lagerung

bei jeweiliger Konditionierung n=10 pro Gruppe, Ref=ohne Konditionierung; Exp. Ac =Experimentelles
Bonding Azeton, Si=Silan, Si+Exp. Ac=Silan mit Exp.Bond Azeton, Signum Ceramic Bond=Sig. C,
Signum Zirkonia Bond= Sig. Z. Das Ergebnis fir unabéngige Stichproben findet man unter dem blauen
Pfeile eines jeden Boxenpaares (Einfluss der Obeifthenbehandlung 320 Grit und 4000 Grit, n.s.=nicht
signifikant, p=p-Wert). O: die Werte unterscheidensich zu den Ref Werten signifikant. Die abgekirzten
Konditionierungen Uber den Boxplots unterscheiden ish zu der jeweiligen Konditionierung auf der x-

Achse signifikant.

REM-Analyse
Auch hier wurden einige REM-Bilder der Hauptgrupfie Gew.-% Fillstoff-24 h Lagerung

exemplarisch zur visuellen Begutachtung des Repaetbundes ausgewahlt.

39



Ergebnisse

Charisma Hier 1 Charisma

Exp. Komposit

agn - Det WD Exp  |——— 100 m
3x SE 10 >

Abb. 23: 70 Gew.-% Fllistoff nach 24 h Lagerung, Bf (ohne Konditionierung), 320 Grit (a) und
4.000 Grit (b)

In 200-facher VergrofRerung lasst sich sowohl beirdeen als auch bei der polierten Probe
nur schwer eine Trennlinie vom experimentellen aufpolymerisierten Komposit erkennen.
Grund hierfur ist auch der héhere Fullstoffkorpeedrdes Exp. Komposits (Abb. 23).

—_——— 2
> Pr170%, ohne Thermocycling
. . b

Abb. 24: 70 Gew.-% Fdllstoff nach 24 h Lagerung, Rfe(ohne Konditionierung), 320 Grit (a) und
4.000 Grit (b)

In der VergroRerung 10.000 ist sowohl beim angeraltunststoff als auch bei der polierten
Probe keine deutliche Grenzlinie zu erkennen (Ad).
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AN
oV : > i X

AT CoANAs vt M SR Ry g e
D Exp p——— 2um s V' SpotMagn Det WD
. ¢

V30 10000x SE 100 7

Abb. 25: 70 Gew.-% Fullstoff nach 24 h Lagerung, ¥p. Ac, 320 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

In Abb. 25 ist eine ahnliche Struktur bei der aagéen wie bei der polierten Probe zu erken-

nen. In beiden Fallen sind Streifen der Kompositkal; die das Bonding durchziehen, er-
kennbar (rote Pfeile).

X i :
a&( SpotMagn Det WD Exp ————o 24

S5 00kV 30 9700x SE 105 7365 Pr670%, ohne Thermocyc
& - v W . o o

kv 30 10000x SE 10.7 7365 350%, ohne Thermocycling
— at B N RSN

ATk R B AT TN 4 T AR

P

Abb. 26: 70 Gew.-% Fillstoff nach 24 h Lagerung, i§. Z, 320 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

Mit der Konditionierung Sig. Z ist bei der angerutund bei der polierten Probe im Uber-
gang des Komposits zum Bonding kaum ein Untersdnedaftverbund sichtbar (Abb. 26).
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4.1.4 Ergebnisse bei 70 Gew.-% Fllstoff nach TWB

SBF-Versuch
Die Ergebnisse des SBF-Versuches werden in einerpl8wliagramm dargestellt (Abb. 27).

Der Eigenfestigkeitswert des Materials nach TWBdadwgitim Mittel 31 MPa (Sb+/- 4,4). Der
Referenzmittelwert der Prifgruppe bei der Ober#gtiehandlung 320 Grit betragt 21,1 MPa
(Sd+/- 2,7), bei 4.000 Grit 11,43 MPa (Sd+/- 2]4).Vergleich rauer zu polierter Oberflache
der Prufkdrper unterschieden sich nur die Werte Rleben mit den Konditionierungen Si
und Si+Exp. Ac nicht signifikant.

Die héchsten SBF-Werte der angerauten Proben €n8iQ. Z (27,6 MPa, Sb+/-3,7) festzu-
stellen, die niedrigsten bei den Prifkdrpern mitr déonditionierung Si+Exp. Ac

(21,6 MPa, Sb+/- 3). Die Werte mit der Konditionieg Sig. Z sind signifikant hoher als die
Referenzwerte sowie die Werte der Konditionierun§erExp. Ac und Sig. C. Die Briche

waren vorwiegend kohasiv (71,7%).

Der hochste Mittelwert bei den polierten Gruppem & der Konditionierung Si (20,9 MPa,

Sb+/- 3,7) zu finden, der niedrigste bei Probendeit Konditionierung Exp. Ac (14,8 MPa,

Sb+/- 2,1). Die Werte der Proben mit den Kondiwwangen Si, Si +Exp. Ac und Sig. Z Uber-
stiegen die ohne Konditionierung (Ref) signifikamlie Werte bei der Konditionierung

Exp. Ac lagen signifikant unter denen der Konditgangen Si und Sig. Z. Die Bruchanalyse
ergab vorwiegend adhasive Briche (63,3%).
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Abb. 27: Ergebnisse SBF-Versuch bei 70 Gew.-% Ftlsff nach TWB

bei jeweiliger Konditionierung n=10 pro Gruppe, ReEReferenz ohne Konditionierung;
Exp. Ac=Experimentelles Bonding Azeton, Si=Silan, iSExp. Ac=Silan mit Exp. Bond Azeton, Signum
Ceramic Bond=Sig. C, Signum Zirkonia Bond= Sig. ZDas Ergebnis fir unabhéngige Stichproben findet
man unter dem blauen Pfeil eines jeden Boxenpaaréginfluss der Oberflachenbehandlung 320 Grit und
4000 Grit ,n.s. = nicht signifikant, p=p-Wert). O: die Werte unterscheiden sich zu den Ref Werten sigfit
kant. Die abgekirzten Konditionierungen ber den Ba&plots unterscheiden sich zu der jeweiligen Kondi-

tionierung auf der x-Achse signifikant.
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Abb. 28: 70 Gew.-% Fullstoff nach TWB, Ref (ohne Kaditionierung), 320 Grit (a) und 4.000 Grit (b)

In Abb. 28 ist bei 10.000-facher VergroRerung oRwaditionierung keine Trennlinie zwi-
schen dem Exp. Komposit und Charisma zu erkennen.

Charisma

Exp. Komposit

SpotMagn  Det WD Exp p————— 100 um

40 200x SE 100 1 Querschnitt5 70

Abb. 29: 70 Gew.-% Fullstoff nach TWB, Exp. Ac, 32GGrit (a) und 4.000 Grit (b)

Abb. 29 zeigt bei der angerauten Probe eine etve&erm und unregelméaRigere Schichtstarke
des Bondings als bei der polierten Probe (PfeBe).der an der Oberflache polierten Probe
ist eine leichte Blaschenbildung zu erkennen.
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Abb. 30: 70 Gew.-% Fullstoff nach TWB, Sig. Z, 320 Grit (a)Jund 4.000 Grit (b)

Abb. 30 zeigt mit der Konditionierung Sig. Z in dgnweiligen Bildausschnitten bei rau und
poliert eine sehr ahnliche, homogene VerstrickuagKbmpositmaterialien mit der Konditi-

onierung.

4.2 Auswertung verschiedener Einflussgrof3en

4.2.1 50 und 70 Gew.-% im Vergleich: OberflachenbehamgllBR0 Grit nach
TWB

Der Ubersicht halber wird die Gruppe der Oberflatishandlung 320 Grit nach TWB sepa-
rat betrachtet und 50 Gew.-% und 70 Gew.-% FuHlstefglichen. Die Ergebnisse sind in
einem Boxplotdiagramm dargestellt (Abb. 31).

Zwischen den Werten der unterschiedlichen Fullatd#ile in der jeweiligen Konditionie-
rung finden sich keine signifikanten Unterschiede.

Bei 50 Gew.-% Fllstoff sind die Referenzwerte digant kleiner als die Werte der Proben
mit den Konditionierungen Exp. Ac, Si+Exp. Ac und).&Z. Die Werte der Konditionierung
Sig. C sind signifikant niedriger als die der Kdrahierungen Si+Exp. Ac und Sig. Z.

Bei der Gruppe 70 Gew.-% Fullstoff liegen die Refeawerte und die Werte der Proben mit
den Konditionierungen Si+Exp. Ac und Sig. C st&dt signifikant unter denen der Konditi-
onierung Sig. Z.
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Abb. 31.: Ergebnisse SBF-Versuch: 50 Gew.-%- und 7Gew.-% Fullstoff, Oberflache 320 Grit nach TWB

bei jeweiliger Konditionierung n=10 pro Gruppe, Ref=ohne Konditionierung; Exp. Ac =Experimentelles
Bonding Azeton, Si=Silan, Si+Exp. Ac=Silan mit Exp.Bond Azeton, Signum Ceramic Bond=Sig. C,

Signum Zirkonia Bond= Sig. Z. Das Ergebnis fiir unabéngige Stichproben findet man unter dem blauen

Pfeil eines jeden Boxenpaares (Einfluss des Full$tkdrperanteils; n.s.=nicht signifikant, p = p-Wert). O:

die Werte unterscheiden sich zu den Ref Werten sigfikant. Die abgekiirzten Konditionierungen uber

den Boxplots unterscheiden sich zu der jeweiligendditionierung auf der x-Achse signifikant.
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4.2.2 24 Stunden Lagerung zu TWB im Vergleich
In der folgenden Tabelle finden sich p- Werte im @enzelnen Gruppen nach 24 h Lagerung
im Vergleich nach TWB.

Tabelle 4.2: Signifikanzen 24 h und TWB im Vergleih

50 Gew.-%-320 Grit 50 Gew.-%- 70 Gew.-%-320 Grit 70 Gew.-%-
4.000 Grit 4.000 Grit

p-Werte p-Werte p-Werte p-Werte
(adjustiert) (adjustiert) (adjustiert) (adjustiert)

Ref 0,355 0,0480 1 0,005

Exp. Ac 0,355 0,3860 1 < 0,001

Si 0,138 <0,001 1 0,794

Si+Exp. Ac 0,355 0,048 0,03 0,005

Sig. C 0,786 < 0,001 1 0,005

Sig. Z 0,786 0,3860 0,22 0,005

Im Paarvergleich 24 h Lagerung zu TWB unterschiegieim die Werte bei 50 Gew.-% und
bei 70 Gew.-% Fllstoff mit der polierten Oberfléaliberwiegend signifikant, wohingegen
bei der angerauten Oberflache bei 50 Gew.-% un@&i.-% bis auf eine Gruppe keine sta-
tistisch signifikanten Unterschiede nachzuweiserewaBei den polierten Oberflachen waren
die SBF- Werte, ob signifikant oder nicht, alle Bbhach 24 h Lagerung als nach TWB.
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4.3 Materialspezifische Daten der experimentellen Kositgo

4.3.1 Eigenfestigkeitsprifungen
Zur zusatzlichen Materialanalyse wurden die Expmigosite einer Biegefestigkeitsprufung
an der Zwick unterzogen. Die Ergebnisse werdeniligteines Balkendiagramms dargestellt.

Bestimmung des E-Moduls [MPa]
nach 24h Wasserlagerung bzw. 5000 Zyklen Thermowechsellast...
7834 /951

8000

7000

0000 4735 4833
. >000 ® n.24h Wasserlagerung
5_0 4000 A . .
S nach Thermocycling mit 5000 Zyklen
= 3000 -
=
5 2000 -
)
= 1000 -
W

0
Kompositpaste mit Kompositpaste mit erstellt von HKG-RD
70% K 50% FK e,

Abb. 32: Ergebnisse der Bestimmung des E-Modul nack4 h Lagerung und TWB der Exp. Komposite

Bei der Testung des E-Moduls sind bei dem Exp. Kasiipnit 70 Gew.-% Fullstoffkorper-
anteil deutlich hohere Werte in MPa erreicht wordenbei 50 Gew.%. Nach TWB Uberstei-
gen die Werte die der Lagerung nach 24 h in dereijgen Fullstoffanteilen minimal
(Abb. 32)
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Bestimmung der Biegefestigkeit [MPa]
nach 24h Wasserlagerung bzw. 5000 Zyklen Thermowechsellast...
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Abb. 33.: Ergebnisse der Biegefestigkeitsprifung red 24 h Lagerung und TWB der Exp. Komposite

Die Biegefestigkeitswerte der beiden Komposite tatteeiden sich lediglich um wenige
MPa, in den jeweiligen Kompositen ist jedoch nadBreine deutliche Abnahme der Biege-
festigkeit um fast die Hélfte zu beobachten (AlR). 3

4.3.2 REM- EDX Analyse der experimentellen Komposite

Durch rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen den polierten Kompositoberflache
sind in verschiedenen VergroRerungen Struktur uedeidung der Fullstoffkdrper zu erken-
nen (Abb. 34 und 35).

potMagn Det WD Exp }—————+

V40 100x SE 97 1 Oberflaeche Komp. 50%

Abb. 34: REM-Aufsicht Exp. Komposit 50 Gew.-% Fllgoff
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P

Acc.V SpotMagn Det WD Exp }———— 200um
500kv40 100x SE 94 1 Oberflaeche Komp. 70%

Abb. 35: REM-Aufsicht Exp. Komposit 70 Gew.-% Fullgoff

In einer speziellen Aufnahme (EDX—Analyse, Kap&d.4) wird der Materialkontrast durch
die unterschiedlichen Ordnungszahlen im Periodeesy$PS) verstarkt hervorgehoben.
Hierbei erscheinen die Elemente mit héherer Ordezailgl heller, was in diesem Fall die
Fullstoffkorper betrifft.

In der unteren Abbildung (Abb. 36) ist bei der Aafg von 70 Gew.-% Fullstoff im Ver-
gleich zu 50 Gew.-% eine deutlich hohere Packumhselider Fullstoffkdrper zu erkennen.

4 ‘~
: ‘ . rl L4 \‘
_ -~ : . A = .
AccV SpotMagn Det WD Exp p——— 5um AccV SpotMagn Det WD Exp p———— 5um
150KV 40 5000x BSE 100 1 Oberflaeche Komp. 50 {150kV 40 5000x BSE97 1 Oberflaeche Komp. 70
B - . " . > = » '

2

-

Abb. 36.; REM-Aufsichtsaufnahme nach Ordnungszah(im PS) sortiert, 50 Gew.-% Fillstoff (a) und
70% Fullstoff (b)

50



Diskussion

5 Diskussion
Im Folgenden werden die in der Studie verwendetatelhlien, die Methodik und die Er-

gebnisse im Kontext der aktuellen wissenschafthdheeratur diskutiert.

5.1 Bewertung des verwendeten Materials und des expatatien
Vorgehens

5.1.1 Experimentelle Komposite

Die Auswahl an kommerziell verfiigbaren Kompositvgtokfen ist sehr gro3. Da die Qualitat
einer Kompositreparatur materialabhangig ist, kaicht unbedingt ein einheitliches Repara-
turverfahren fur alle Materialien empfohlen werdéonomans et al., 2011). In der Regel ist
davon auszugehen, dass das zu reparierende Matehekannt ist. Bis-GMA und dessen
Derivate sind dabei die am haufigsten eingesetistemomersysteme bei zahnfarbenen Kom-
positrestaurationen (Asmussen and Peutzfeldt, 1T®)er wurde fir die vorliegenden Ver-
suche ein lichthartendes Hybridkomposit auf Bis-GMAGDMA-Basis verwendet.

Zur Prufung der Eigenfestigkeit der experimentelléferkstoffe wurde der 3-Punkt-
Biegeversuch mit der Ermittlung des E-Moduls und Begefestigkeit gewahlt, da es sich
um eine Normprifung handelt (ISO 4049). Die Matprigfung erfolgte nach 24 h Lagerung
bei 37°C und nach TWB mit 5.000 Zyklen als Referenz

Grundsatzlich steigen bei Kompositwerkstoffen dige@achenharte und das E-Modul mit
zunehmendem Fullstoffkorperanteil an (El-Safty let 2012). Dieses Ergebnis wurde durch

die vorliegenden Studienergebnisse bestatigt.

Alle experimentellen Komposite die im Rahmen deFSRersuche getestet wurden, sind vor
der Reparatur einer TWB unterzogen worden. Durelsali Vorgehen soll simuliert werden,
dass eine Restauration langerer Zeit den Mundhbltingungen ausgesetzt war. Die Ergeb-
nisse, die hierzu in der Literatur zu finden sigithd teilweise sehr gegensatzlich. Zum einen
wird postuliert, dass es zu einem Rickgang des HeMonach Wasserlagerung kommt; dies
ist durch die Wasserabsorption und die nachfolgéhdstifizierung der Matrix kommt (Park
and Ferracane, 2014). Andere Autoren kommen zu Signfuss, dass nach vierwdchiger La-
gerung von Proben in Speichel mit einer Erhéhung BéVoduls sowie besseren mechani-
schen Eigenschaften der Komposite zu rechnen aigBand llie, 2013). Die Untersuchun-
gen vonOkada et al.zeigten einen deutlichen Anstieg der Oberflachdehdtie Autoren
vermuten als Ursache eine Nachpolymerisation deksdfes im feuchten Medium (Okada
et al., 2001).
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In der vorliegenden Studie wurde ein leichter Agptdes E-Moduls nach TWB beobachtet,

was ebenfalls auf eine Nachpolymerisation des Weffies hinweist.

Nach einer hohen Zyklenanzahl bei TWB sinkt diegfestigkeit von Kompositwerkstoffen
ab, wobei sich diese Ergebnisse deutlicher bdbfirigen Kompositen oder nach sehr langer
Belastungsphase abzeichnen (30.000-45.000 ZykMuojrési et al., 2015)Soderholm und
Robertsbeschrieben eine Schwachung der BiegefestigkaitMiaterials nach Wasserlage-
rung, allerdings dauerte diese bis zu 360 Tagegi®otm and Roberts, 1991) .

Korrespondierend zu diesen Ergebnissen sank audbrinorliegenden Arbeit die Biegefes-

tigkeit nach TWB um fast die Halfte des Ursprungdes

In der Gesamtbetrachtung weisen die Ergebnissevaliegenden Experimente sowie der
Literaturdaten deutlich darauf hin, dass eine TWBemer Veranderung der mechanischen
Eigenschaften von Kompositen fuhrt. Die ausschiiéBl Betrachtung der mechanischen Ei-
genschaften scheint dabei jedoch weniger gut geeifjim die Abschétzung einer stressbe-
dingten Ermidung eines Komposits zu sein (Belklgt2014). Gleichwohl bleibt festzuhal-

ten: Die Materialalterung hat Einfluss auf den Repaverbund.

5.2 Bewertung der Messmethodik

5.2.1 Scherbindungsfestigkeitsprifung und Prifkorper
In der vorliegenden Studie wurde eine Scherbindi@sgigkeitsprifung zur Quantifizierung

des Reparaturverbundes vorgenommen.

Fur Verbundfestigkeitsprifungen stehen grundséditzZlic oder 4-Punkt Biegeversuche, Zug-

festigkeitsversuche, Rotationstests und Scherbugtasts zur Verfigung (Seo et al., 2007).

Da bei der Kompositreparatur bislang keine NormenBindungsprifung existieren, wurde
die Prifung nach der Norm ,,Adhasion an Zahnhartsutzs gewahlt (ISO 11405:2015, I1ISO
international organisation for standartisation, I, Dentistry, SC1, Filling and restorative

materials).

Im Gegensatz zu Prufungen mit transversaler Krd&gung, bei denen die Belastung an der
Reparaturflache unbekannt ist, wird bei einem Smhdungstest die Reparaturflache direkt
belastet (Seo et al., 2007). Durch einen kurzenaklobsdes Abscherstempels zur Bindungs-

flache werden unerwiinschte Biegemomente vermiedlelers, 2006b).

In der Literatur wurden durch verschiedene Autoveterschiedliche Geometrien des Ab-

scherzylinders beschrieben. Rechteckige Formen d&nce et al., 1980) oder zylindrische
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Formen (Balkenhol et al., 2009) fanden Anwendung.dhe Polymerisationsschrumpfung
stattfindet, kann mit einer Zylinderform eine glfigrmige Schrumpfung und somit eine

gleichmaligere Spannungsverteilung erreicht we(daters, 2006a).

Um eine starke Abweichung der Werte in Abhangiglkeit der Prifkoérperkonfiguration und
dem Versuchsaufbau zu vermeiden (Rasmussen, 1886Je ein ausreichend grol3er, stan-

dardisierter zylindrischer Prufkorper ausgewahilt.

Die Priufgeschwindigkeit von 1 mm/min hat sich alsr&hubgeschwindigkeit im SBF-

Versuch bewahrt (Balkenhol et al., 2009; Bonste¢iale 2005; da Costa et al., 2012; Hannig
et al., 2003; Kallio et al., 2014; Kallio et al.023; Rinastiti et al., 2010; Tezvergil et al.,
2003). Somit ist eine gute Vergleichbarkeit der Weegeben.

5.2.2 REM-Analyse

Um den Kompositverbund einer weiteren Beurteilung unterziehen, wurden zuséatzlich
REM-Bilder angefertigt. Die REM Aufnahme ist einéngige Methode, um eine optische
VergroBerung zu erzielen. In dieser Studie wurdefinahmen in 100-, 200- und 10.000-
facher VergrofRerung vorgenommen um einerseits berflache prazise darzustellen (REM-
EDX) und andererseits den Verbundbereich zu arealysi Diese Verfahrenstechnik wurde
ebenso von anderen Autoren verwendet (Matsumuah, €995; Swift et al., 1992; Tezvergil
et al., 2003).

5.2.3 Lagerung/Alterung

Die TWB zur kinstlichen Alterung von Prufkdrperrt gils Goldstandard (Balkenhol et al.,
2009; Gale and Darvell, 1999; Kallio et al., 20K4&llio et al., 2013; Loomans et al., 2011,
Soderholm and Roberts, 1991).

Mit der TWB wird eine Alterung simuliert, wobei digelastung mit mehreren tausend Zyklen
Risse im Schmelz frisch durchgebrochener, extregrietdhne hervorruft, ahnlich wie nach
mehrjahrigem Gebrauch in der Mundhohle (Lloyd etE)78). Schatzungen zufolge entspre-
chen 10.000 TWB-Zyklen der Alterung von ungefaimeen Jahr. Obwohl kein direkter klini-
scher Zusammenhang zwischen der TWB und dem &hiars Versagen von Restaurationen
nachgewiesen werden kann, ist dennoch eine zuneler@chwachung der Verbindung bei
thermischem Stress anzunehmen (Gale and Darvé®)19
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Bezlglich der Haltezeit, Temperatur sowie der Zy&lezahl fasste@ale und Darvelunter-
schiedliche Studienkonditionen von Festigkeitspngfen zusammen, wobei sich diese stark

unterschieden.

Aus den verschiedenen Studien ermittel@&ale und Darvelleinen Medianwert sowie eine
untere (5°C) und obere Temperaturgrenze (55°Chedfeempfahlen sie eine Zyklenanzahl
von 5.000 und eine Haltezeit von 30s pro Tempebati{Gale und Darvell, 1999).

Als Lagermedium bieten sich grundsatzlich kiinsdicBpeichel oder Wasser an. Verschiede-
ne Studien untersuchten die materialspezifischetieAmgen in beiden Medien und stellten
Unterschiede fest. Beispielsweise konnte nach lueggein Speichel nach einem Tag eine
hohere Vickersharte festgestellt werden als iniklesem Wasser (Okada et al., 2001). Den-
noch gibt es keine standardisierte Zusammensetzandinstlichem Speichel, so dass die

Vergleichbarkeit von Studienergebnissen eingeséghrgind (Hahnel et al., 2010).

Trinkwasser enthélt nach der deutschen Trinkwasserdnung Grenzwerte verschiedener
Metalle wie beispielsweise Aluminium oder Blei sewainen Bakteriengrenzwert; die Was-
serqualitat ist von lokalen Faktoren abhangig uadnksich regional in den Inhaltsstoffen
stark unterscheiden (Bartel et al., 2013)n eine Bakterienadharens zu vermeiden wurde

ausschlieRRlich destilliertes Wasser fiir die Versveinen verwendet.

5.3 Bewertung der Ergebnisse

Unabhangig von den Einflussgrof3en Lagerung, Komigirung und Fullstoffkdrperanteil,
lagen die Mittelwerte der SBF-Versuche in der \egénden Studie zwischen 9,5 MPa und
28 MPa.

Vergleichbare Versuchsanordnungen zeigen Werte @iR2a (Hannig et al., 2006kine
ausreichende Haftung seh€eixeira et al.in einer Grél3enordnung von 14-25 MPa bei SBF-
Versuchen (Teixeira et al., 2005). Als Kklinisch eftabel gilt ein Wert von 18 MPa (Causton,
1975; Puckett et al., 1991).

Die Festigkeitswerte einer Reparatur reichen irsgéesicht an die Festigkeitswerte intakter
Restaurationen heran, man kann jedoch eine ,khnsstretbare Verbundfestigkeit erzielen”
(Frenzel C, 1994).

5.3.1 Einfluss des Fiillstoffkbrperanteils der experiméateKomposite
Wie eingangs beschrieben, scheint der Fullstoffamt& Kompositen maf3geblichen Einfluss

auf die Reparaturfestigkeit zu haben. Wahrend eir8gudien zeigen, dass die Reparatur
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hochgefullter Komposite eine erhdhte SBF aufweBstyer et al., 1984)zeigen andere Stu-
dien, dass sich bei der Reparatur von Hybridkontposiie hochsten Werte erzielen lassen
(Frenzel C, 1994).

In der vorliegenden Untersuchung wurde in den lreleep. Komposite mit Fullstoffanteilen
von 50 bzw. 70 Gew.-% gearbeitet. Da die Zusamnteasgen der beiden Komposite iden-
tisch waren, kann geschlussfolgert werden, dasteisen Grenzen der Fillstoffanteil keinen
Einfluss auf die Reparaturfestigkeit hat.

5.3.2 Einfluss der Lagerung

Caustonverglich die Reparatur trocken gelagerter mit @u¢htigkeit gelagerter Komposite
und stellte eine signifikant hohere Verbundfestigkei den trocken gelagerten Kompositen
fest. Die oberflachliche Schicht wurde vor der Rapa abgenommen; dennoch ist von einer
Aufschwammung des Komposits durch Wassereinlageawuy in den tieferen Schichten,
auszugehen. Die Trocknung im Luftstrom vor der Rafoa ist somit nicht mit einer rein tro-
ckenen Lagerung zu vergleichen, jedoch unabdinfjlvagine Hydrophobierung der Oberfla-
che (Causton, 1975).

Neben der voran beschriebenen Unterscheidung dggriveedien und der Lagerung vor Re-

paratur ist auch die Lagerung nach Reparatur vaemiécher Bedeutung.

Die Zyklendauer der TWB spielt bezlglich der SBEm&eparatur eine wesentliche Rolle.
Nach 1.000 Zyklen ist, im Gegensatz zu 10.000, Eeniluss auf die Verbundfestigkeit er-
kennbar (Ozel Bektas et al., 2012).

Ahlersfand in der Untersuchung der Verbundfestigkeit eradr Komposite nach Reparatur
mit modifiziertem Reparaturhaftvermittler keinensgatlichen Unterschied der Reparaturfes-
tigkeit nach TWB im Vergleich zu den unbelasteteab@n. Allerdings wurde auch hier le-

diglich eine Anzahl von 1.000 Zyklen angewendetléié 2006c¢).

Die Anrauung der Reparaturoberflache unterschield IseiAhlersdeutlich; die Kérnung be-
trug 80 und 500 Grit, was insgesamt wesentlich giofiger ist als in der vorliegenden Stu-

die. Zudem wurden die Prifkorper vor Reparatur trgealtert.

In dieser Studie dienen SBF-Werte nach 24 h Lageban 37°C als Vergleichswerte zu Wer-
ten nach 5.000 Zyklen nach TWB, was eine ausretné&ifferenz zur Beurteilung des Ein-
flusses der TWB darstellt.
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Die vorliegenden Ergebnisse zeigen keinen gener@&iebruch der SBF-Werte nach TWB,
sondern eine zusatzliche Abhangigkeit von der Amnguder Prifkorper und der Oberfla-

chenkonditionierung. Sie bestatigen somit Literddben.

Bei polierter Oberflache waren die SBF-Werte na®Blrzum tberwiegenden Teil signifi-

kant geringer als nach 24 h Lagerung. Bei angerdDberflache waren die Unterschiede
groltenteils nicht signifikant. Somit scheint dibetflachenbeschaffenheit bei Reparatur ei-
nen entscheidenden Einfluss auf den ReparaturvdrimrZzusammenhang mit der Lagerung

zu haben.

Bei Anrauung der Proben wurde nach VorbehandlumgR#gparaturoberfache mit Exp. Ac
und Sig. Z nach TWB ein hoherer Mittelwert als n2dhh Lagerung beobachtet. Der Grund
dafur kénnte ein inniger Verbund des Konditioniggsiiquids mit der Oberflache sein, sodass
Degradationsphanomene durch die TWB abgeschwachiewe Ein weiterer mdglicher
Grund fur die hohen SBF-Werte nach TWB ist einenBpagsrelaxation des Polymers durch
die Wasserlagerung (Kallio et al., 2014).

Zusammenfassend ist festzuhalten, dass die RadéeiBindungsflache vor Reparatur in
Kombination mit der Konditionierung mafRgeblichemfitiss auf den Haftverbund nach Alte-
rung hat. Bei einer hochglanzpolierten Flache widiesem Fall (4.000 Grit) ist der Haftver-

bund durchgéngig schlechter nach der TWB.

5.3.3 Einfluss der Vorbehandlung der Reparaturoberflache
Es bestehen verschiedene Theorien zum Verbundmsainabei Kompositreparaturen:

« Mikromechanische Verankerung an der angerautenfl@blee
* Formung eines interpenetrierenden Netzwerkes deridVides alten und neuen Poly-
mers ohne eine direkte chemische Verbindung

» ein chemischer Verbund mit den freiliegenden Glésfiffen oder Polymerketten

(Hamano et al., 2011)

Einfluss der Anrauung/ Politur
Bezlglich der Rautiefe an der Reparaturoberflashewischen Anrauung und Politur schon
nach optischer Begutachtung ein deutlicher Untéesichu erkennen. Einer matten Oberfla-

che steht eine spiegelglatte Oberflache gegentiber.

Bei der Anrauung der Prufkorper wurde einheitliathi8ifpapier der Kérnung 320 Grit ver-

wendet, was einer Anrauung mit einem Diamanterefelois mittlerer Abrasivitat entspricht.
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Studien zufolge wird mit einer feinen Anrauung emge Haftung erzielt (Valente et al.,
2015). Mit der Politur von 4.000 Grit erfolgte eiHechglanzpolitur, die weit unter dem Wert
der Politur mit feinen Polierpasten liegt (2-5 penispricht 2.000 Grit) (Anusavice, 2003b).
Durch den standigen Austausch des Schleifpapierseiwe gute Standardisierbarkeit der

Rautiefe moglich.

Hotz stellte eine starke Reduktion der Haftkraft nadiité®® der Reparaturoberflache fest
(Hotz, 1975).Der Vorteil einer Anrauung wurde schon in vielemdn nachgewiesen und

gilt als Empfehlung vor Reparatur (Balkenhol ef 2008; Barcellos et al., 2015; Bonstein et
al., 2005; Crumpler et al., 1989; Shahdad and Keynnk998).

Die Ergebnisse aus der Literatur werden durch dréegende Studie bestatigt. Ohne zusatz-
liche Konditionierung Ubersteigt der SBF-Mittelweatér angerauten Probe immer den der
polierten Probe. Im direkten Vergleich der SBF-We#duer zu polierter Oberflache liegt der
Mittelwert der angerauten Probe auch mit einer Kiomuerung in fast allen Féllen Gber dem

der polierten Probe.

Auffallig ist, dass nach TWB der Mittelwert der anguten Probe den der polierten Probe im
Paarvergleich bei 50 Gew.-% Fullstoff statistiscngikant tGbersteigt. Bei 70 Gew.-% Full-
stoff und nach TWB gilt dies immerhin fir die Halftler Werte. So scheint eine Anrauung

als Grundlage der Reparatur mit steigender thetrarsBelastung noch wichtiger zu werden.
Zusétzlich zu den SBF-Werten ist der Frakturtyp Ees. Komposits von Bedeutung.

Grundsatzlich liegt bei einer adhasiven Fraktuhhmwvangsweise eine geringere SBF vor.
Ein hoher Wert steht folglich nicht unbedingt imsammenhang mit einer kohasiven Fraktur
(Rinastiti et al., 2010)

Bei Abscherung einiger Prufzylinder auf poliertdve@flache wurde bei adhasivem Versagen
eine hohe Kraftspitze erreicht. Zudem erfolgte eli@zliche massive Absprengung des Zy-

linders. Mdglicherweise spielen Benetzungsphénondabei eine Rolle.

In den meisten Féllen jedoch gehen hohe SBF-Weitteiner kohasiven Materialfraktur ein-
her. Eine koh&sive Fraktur ist wiinschenswert, dddech nicht an der potenziell schwachen
Reparaturstelle, sondern im Material selbst statéf.

Bei allen Prufkorpern konnten bei Anrauung lUbeneredy kohésive Frakturen, bei polierten

Proben Gberwiegend adhasive Frakturen beobachtdewe
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Staxrud und Dahstellten eine Zunahme an adhasiven Brichen nacB f@at; trotzdem lag
die Anzahl der adh&siven Frakturen bei kurzer Laggrschon bei 67%. Die Anrauung er-
folgte analog zu den hier vorliegenden Versucheh Sitc-Papier (320 Grit) (Staxrud and
Dahl, 2011).

Ahnlich wie in der Literatur belegt nahm auch ir gerliegenden Studie die Anzahl der ad-
hasiven Frakturen nach TWB zu. Allerdings war diezahl der kohasiven Versagensmuster
wesentlich hoher. Ursache kann die Verwendung scihéxdlicher Materialien sein. Im Ver-
gleich der Frakturen der angerauten Proben beiéi.@o Fullstoff konnte im Vergleich zu
der Lagerung nach 24 h durch die TWB keine Zunatereadhésiven Frakturen beobachtet

werden. Dies spricht fur einen starken Haftverbund.

Zusammenfassend ist eine Anrauung der Reparatdiétier, besonders wegen der zu erwar-

tenden Thermobelastung, zu empfehlen.

Einfluss der Konditionierung
In der Literatur wird eine Erh6hung der Haftfesegldurch den Einsatz von Bondingmateria-
lien beschrieben. Auch in dieser Studie konnte dagliche Verbesserung der Haftwerte mit

Hilfe von Konditionierungsliquids erreicht werden.

In fast allen Féllen liegen die SBF-Werte der Probst einer zusatzlichen Konditionierung

Uber denen der rein angerauten oder polierten Rrobe

Der Grund fur die Verwendung von azetonhaltigem @og ist, dass Azeton die Oberflache
des Komposits chemisch anlésen kann und somit meppelvernetzte Polymerketten zur
Kompositanbindung zur Verfiigung stehen (Seo eR@Dy). Azeton senkt ferner die Viskosi-
tat einer Losung und erhoht die Umsatzrate von Mwaren (Balkenhol et al., 2009). Azeton
wirkt zusétzlich hydrophobisieriend (Holmes et @D07), was gerade bei den feuchtigkeits-
belasteten Proben sinnvoll erscheint (da Costd.,e2@l2). Hamano et aluntersuchten die

Reparaturfestigkeit auch ausschlie3lich mit der dbonierung Azeton, wobei keine signifi-

kanten Unterschiede zu erkennen waren (Hamano, @04ll1).

Exp. Ac fuhrte in der vorliegenden Studie wie autlder Literatur beschrieben zu einer Er-
hoéhung der SBF, allerdings nicht signifikant. Gegeser den anderen Konditionierungen war

anhand der Werte keine Verbesserung oder Versdblecty zu erkennen.
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Die Untersuchung der mit den Konditionierungen 8d (Bi+Exp. Ac behandelten Proben
zeigt bei Si an sich nur in einem Fall eine Sidwifiz. Die SBF-Werte der Proben mit der
Vorbehandlung Si+Exp. Ac Ubersteigen die Wertekamtrollgruppe signifikant.

Ein Silan stellt in Kompositen eine chemische Vedoing zwischen den Fullstoffen und dem
Monomer bzw. Polymer her (Loomans et al., 20113dn Literatur ist Silan als Konditionie-
rungsoption umfassend untersucht worden - mit sokeedlichen Ergebnissen. Einige Unter-
suchungen stellten bei der Reparatur unter Verwamawn Silan keinen signifikanter Ein-
fluss fest (Bouschlicher et al., 1997; Hamano gt2811), andere wiederum bewerteten den
Einfluss als positiv (Cardoso et al., 1998; Fren2ell994). Einige Autoren stellten jedoch
fest, dass ein Silan in Kombination mit einem zzigdten Adhésiv eine Verbesserung der
Haftwerte bewirkt (Fawzy et al., 2008; Hisamatsuakt 2002; Trajtenberg and Powers,
2004).

In der vorliegenden Studie unterschieden sich @8E-®/erte bei Silan gegentiber denen der
Kontrollgruppe nur in einem Fall signifikant. In Kdination von Si mit dem Exp. Ac jedoch

in der Halfte der Falle.

Zur Reparatur kann somit ein Silan in Kombination @nem acetonhaltigen Bonding emp-

fohlen werden.

Das Bondingsystem Sig. C ist silan- und monomearhdlie erzielten Haftwerte unterschei-
den sich hier stark von den anderen Konditionieeangn einigen Féllen sind die Mittelwerte
sehr niedrig.Ausnahmen bilden die SBF-Werte deb&manit der Konditionierung Sig C mit

70 Gew.-% Fullstoffanteil nach Politur. Nach 24 &gerung sind die Werte sogar signifikant
hoher als die Referenzwerte. Die guten Ergebniast Rolitur kdnnten auf einen gewissen

chemischen Verbund des Komposits Uber das Siladenit~ullstoffkbrpern hinweisen.

Aufgrund der nicht konstanten Werte spielt diesaditonierung bei der Kompositreparatur

eine untergeordnete Rolle.

Den gréften Einfluss auf den Reparaturverbund malieser Studie die Konditionierung
Sig. Z gezeigt. Nach 24 h Lagerung UberstiegerS&E-Werte der Proben mit der Konditio-
nierung Sig Z die Referenzwerte in der Halfte d@id=signifikant, nach TWB in allen Fallen.
Die SBF-Werte nach TWB sind hoher als die nach 2&dperung und reichen fast an die Ei-

genfestigkeitswerte des Exp. Komposits heran.

Grundkomponenten von Sig Z | sind Aceton und MOR bewahrtes Haftmonomer, welches
in zahlreichen Schmelz-/Dentinadh&siven eingesatdt
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Balkenhol et aluntersuchten in SBF-Versuchen die Reparaturfestigion temporaren Kro-
nen- und Brickenmaterialien auf Dimethacrylatbasisgler Verwendung von verschiedenen
experimentellen Bondings konnte Azeton in Kombimatmit einem Bonding die hdchsten
Haftwerte erzielen. Wie schon beschrieben, gibtdazsu folgende Hypothesen: Durch das
Herabsetzen der Viskositat des Liquids wird einge dtenetzbarkeit der Oberflache erziehlt.
Zudem l6st Azeton die Oberflache, auch von hochetetan Polymeren an und kann so zu
einem interpenetrierenden Netzwerk fuhren. Letzathdft Azeton Restfeuchtigkeit aus der
Oberflache zu entfernen (Balkenhol et al., 2009).

Mit der Verwendung von Sig. Z und einem dualhéremBunststoffbefestigungszement (Pa-
navia F 2.0, Kuraray Europe GmbH, Hattersheim, Behland) konnte eine erhbhte SBF bei
dem Verbund zu Zirkonoxid nachgewiesen werden (Masdal., 2014). Nachweislich erho-
hen das in Panavia und Sig Z enthaltene MDP diendobe Verbundfestigkeit zwischen
Komposit und Zirkon (Han et al., 2013).

MDP ist ein bifunktionelles Molekl, wobei seine ¢hpxylgruppe (OH) mit der OH-Gruppe
an der Oberflache des Zirkons reagiert (Seabrd.,e2@l4; Ural et al., 2011). Es steht zu
vermuten, dass dieser Mechanismus auch zu einen ¢gidaftung von MDP an den Fullstoff-

korpern des Komposits fuhrt.

Betrachtet man den Haftungsmechanismus und dagagRiSystem, ahnelt Sig Z der Kondi-
tionierung Si+Exp. Ac. Auch bei dem in dieser Séuderwendeten Silan handelt es sich wie
bei MDP um ein bifunktionelles Molekul, was an digllstoffkdrper bindet. Der hohe Aze-

tongehalt und die unterschiedlichen Viskositaterd sh beiden Konditionierungen nahezu

gleich. Die Ergebnisse der Studie zeigen fur b&ideditionierungen @hnlich hohe Werte.

Sig Z. Il enthalt MMA, UDMA und PMMA. Diese Kombitian tradgt moglicherweise zusatz-
lich zu einem belastbaren Haftverbund bei.

In der Literatur ist beschrieben, dass Monomen®. (IMA) die Oberflache von Kunststoff-

zahnen, die aus PMMA bestehen, anlésen (Perea 20a#).

Da es sich bei Kompositen um hochvernetzte Polyrhanelelt, konnte das chemische Anl6-
sen eines Komposits durch MMA eingeschrankt seire Wder Studie voiBalkenhol et al
gezeigt, hatte bei der Reparatur von vernetztegniaen eine Konditionierung mit MMA
keinen positiven Einfluss (Balkenhol et al., 2008)ch in alteren Studien konnte der Vorteil
einer Konditionierung mit MMA vor adhé&siver Einglierung von Kompositveneers nicht
bewiesen werden (Matsumura et al., 1995).
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Eine Anquellung und Verankerung von MMA an die Kamspmatrix sowie additive Phano-
mene sind schwer nachzuweisen. Dennoch ist eiriy@sEinfluss von MMA und PMMA
aufgrund der hohen SBF-Werte anzunehmen.

Die Ursachen fur das erfolgreiche Abschneiden diksaditionierung kdnnen unter anderem
mit dem 2-Phasen-System begrindet werden. Die Pitsse, die niedrig viskos ist, zieht
schnell in den Prufkorper ein und bildet so mit deomen Azetongehalt die Grundlage fur
eine optimale retentive Verankerung. Die zweitedehat hoch viskds und bildet eine Schicht

auf der Kompositoberflache.

In der Literatur findet man unterschiedliche Belluteggen der Viskositat eines Haftvermitt-
lers. Einige Autoren empfehlen ein niedrig viskoBesding, was mit einer besseren Benetz-
barkeit und Materialdurchdringung begriindet wirc#é#fal et al., 1986; Brosh et al., 1997,
Causton, 1975). Auf der anderen Seite stehen Expete vonYesilyurt et al. die eine héhe-
re Haftung bei ungeflillten, hoch viskdsen Bondimggyen. Neben der Applikationsart des
Bondings gehen die Autoren davon aus, dass dierdOWieskositat zu einer elastischen
Schicht zwischen dem alten und neuen Komposit flihdt somit die interfaziale Flache und

Starke positiv beeinflusst (Yesilyurt et al., 2009)

Die Kombination beider Viskositaten scheint die ébgisse in den vorliegenden Versuchs-

reihen positiv zu beeinflussen.

5.4 Schlussfolgerungen
Unter Berlcksichtigung des Studiensetups einevitro Studie kdnnen zusammenfassend

folgende Schlusse aus der vorliegenden Studie gezmgrden:

1. Eine mechanische Anrauung von gealterten KompositgnReparatur ist dringend
anzuraten.

2. Der Fullstoffkorperanteil des Kompositwerkstoffgsedt beim Reparaturverbund kei-
ne Rolle.

3. Liquids auf der Basis von Signum Zirkonia Bond #agu einer erheblichen Verbes-

serung des Haftverbundes bei.
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