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Einleitung

1 Einleitung

Karies zéhlt trotz einer verbesserten Aufkldrung immer noch zu den haufigsten
Krankheiten weltweit [53]. In Europa variiert die Prdvalenz unter den 6-Jdhrigen
zwischen 20 - 90 % [32]. Fir Deutschland wurden in den Epidemiologischen
Begleituntersuchungen zur Gruppenprophylaxe der Deutschen Arbeitsgemeinschaft fiir
Jugendzahnpflege e.V. (DAJ) in der Gruppe der 3-Jdhrigen mittlere dmft-Werte von 0,38
bis 0,58 ermittelt, wobei es sich vornehmlich um unbehandelte kariése Zihne ohne
mitgerechneter Initialldsionen, Fiillungen bzw. Extraktionen wegen Karies handelt.
Umgerechnet sind das durchschnittlich 3,57 Zdhne bei Kindern mit Karieserfahrung (fiir
Deutschland gemittelt 13,7 %), wobei es sich bei 73 % um unbehandelte Defektkaries
handelt. Der Sanierungsgrad liegt bei 26,1 %. Bei den 6- bis 7-Jahrigen besteht eine
Kariespriavalenz mit einem dmft-Wert bei 1,73 fiir ganz Deutschland. Hier liegt mit 57,5
% ein fast doppelt so hoher Sanierungsgrad wie in der Gruppe der 3-Jahrigen vor [14].
Insgesamt ldsst sich eine Tendenz erkennen, die im Vergleich zu den letzten zehn Jahren
zwar einen leichten Riickgang der Karies in der Gruppe der 6- bis 7-Jdhrigen aufzeigt,
jedoch ist der Bedarf an Prdvention und Therapie von Karies im Milchgebiss

ungebrochen.

Mit minimalinvasiver Restaurations- und Adhésivtechnik im bleibenden und Milchgebiss
werden Methoden eingefiihrt, die sowohl fiir den Behandelnden, als auch den Patienten
die Behandlung erleichtern und den Erfolg und die Langlebigkeit der Restauration
erhohen sollen. Insbesondere bei der Behandlung von Kindern ist die Geduld und die
Compliance des Patienten gefragt. Dabei spielt die Zeit eine wesentliche Rolle. Die
Herausforderung an den Behandler besteht darin, unter optimalen Bedingungen eine
erfolgreiche Restauration anzufertigen, mit einer moglichen Reduzierung der
Arbeitsschritte und der Behandlungsdauer [18]. Die Anforderungen an die Entwicklung
von geeigneten Adhisiven sind dadurch gestiegen. Im Laufe der Zeit wurden
verschiedene Adhésiv-Generationen entwickelt, die unterschiedliche Vorbehandlungen
und Materialien benétigen und jeweils andere Wirkmechanismen ausnutzen. Das weitere,
ibergeordnete Ziel ist eine optimale Haftung des Fiillungsmaterials an der
Zahnhartsubstanz. Mit der Einfilhrung der multimodalen Universal-Adhésive soll, im
Gegensatz zu den Mehr-Flaschen-Systemen, einerseits eine Reduktion der Arbeitsschritte
und andererseits eine optimale Haftung gewihrleistet werden. Ein besonderes

Augenmerk muss auf die Adhésivtechnik und den Haftmechanismus im Dentin gelegt
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Einleitung

werden, weil hier die Makro- und Mikromorphologie des Dentins und endogene
Endopeptidasen eine tragende Rolle spielen. Die Morphologie des Milchzahndentins
beziiglich Mineralisationsgrad, dem Aufbau der Tubuli und des Kollagengeriists sowie
die chemische Zusammensetzung unterscheiden sich stark von der bleibenden Dentition.
Die hydrolytischen und enzymatischen Aktivititen der Proteasen konnen zu einer
Degradation des Haftverbundes und in diesem Zuge zu Sekundirkaries oder einem
Fiillungsverlust fithren. Je nach pH-Wert und Vorkommen von Wasser kommt es zu

unterschiedlichen Aktivitéten der Enzyme.

Im Vergleich zur permanenten Dentition liegen nicht viele Studien zu Universaladhésiven
in der primédren Dentition vor. In dieser Studie soll daher erdrtert werden, wie sich die
Haftungen der ausgewihlten Universal-Adhdsive auf Milchzahndentin nach einer
Lagerung von 24 Stunden, sechs Monaten und zw6lf Monaten in destilliertem Wasser bei
37 °C im unmittelbaren Vergleich verhalten und welche Auswirkungen die
unterschiedlichen Materialeigenschaften der Adhdsive beziiglich des funktionellen
Monomers, Losungsmittel und pH-Wert haben. Aufgrund seines chemischen Aufbaus

nimmt das funktionelle Monomer 10-MDP eine besondere Stellung ein.
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2 Literaturiibersicht
2.1 Aufbau und Morphologie von Dentin

Dentin umhiillt die Pulpa und wird wiederum von Schmelz zum Schutz vor den
Einfliissen in der Mundhohle umgeben. Es bildet die Basis der Zahne und gleicht durch
seine Elastizitit die Sprodigkeit des Schmelzes wihrend des Kauakts aus [101]. Die
weiteren Aufgaben des Dentins bestehen in der Formgebung der Ziahne, des Schutzes der
Pulpa und der zeitlebenden Bildung von Zahnhartsubstanz bzw. entsprechender

Ausbildung bei pathogenen Reizen.

Das Dentin ist mesodermalen Ursprungs und wird zu den mineralisierten Bindegeweben
gezihlt. Es weist knochendhnliche Eigenschaften auf [94]. Hierbei wird das Orthodentin
und dem Reizdentin als Reaktion auf pathogene Reize unterschieden. Das Orthodentin
lasst sich in das duBlere Manteldentin an der Schmelz-Dentin-Grenze und das innere
zirkumpulpale Dentin unterteilen. Das Manteldentin entsteht aus Mesenchymzellen der
Zahnpapille und Schmelzmatrixproteinen der Ameloblasten. Hierbei handelt es sich um
einen Mineralisationsprozess iiber Matrixvesikel, wobei Calcium- und Phosphationen
gebunden werden dhnlich wie beim Schmelz [10]. Es weist eine Breite von ca. 30 um auf
[76]. Kollagene retikuldre Fasern, die sogenannten Korff-Fasern, lagern sich in radiér und
s-formig verlaufenden Biindeln senkrecht zur Basallamina an. Sie bestehen hauptsichlich
aus Kollagen-Typ III. Parallel zu den Fasern verlaufend ist ein verzweigtes Netzwerk aus
Odontoblastenfortsitzen zu finden. Das zirkumpulpale Dentin wird bei der Entwicklung
der Zahne und zeitlebens von diesen Odontoblasten produziert, deren Fortsétze sich in
den Tubuli befinden. Der Durchmesser der Tubuli verringert sich von pulpal nach
peripher und unterliegt zusitzlich einer peritubuldren Mineralisation. Dabei minimiert
sich der Durchmesser der Tubuli bei Milchzdhnen von durchschnittlich ca. 4,5 auf 1,7
um. Die Mineralisation im zirkumpulpalen Dentin erfolgt tiber die Ablagerung von
Hydroxylapatit-Kristallen zwischen und an den Kollagenfasern und miteinander
verschmelzenden Kalkosphériten. Hierdurch kommt es zu einer dichteren Struktur als im
Manteldentin [148]. Dem geht eine Mineralisation des Pridentins von ca. 5 - 20 um Breite
voraus, gefolgt von der Bildung des intertubuldren Dentins. Im Vergleich zum
intertubuléren Dentin weist das peritubuldre Dentin eine hoheren Mineralisationsgrad auf.
Die kollagenen Fibrillen im zirkumpulpalen Dentin verlaufen senkrecht zu den

Odontoblastenfortsitzen.
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Der Anteil organischer Bestandteile im Dentin, hauptséchlich Kollagenfasern (90 %),
liegt bei 20 %. Den grofiten Anteil an kollagenen Fasern im Dentin macht der Typ I,
gefolgt von Typ III, aus. Anorganische Bestandteile in Form von Hydroxylapatit sind mit
einem Anteil von 70 % deutlich geringer vorhanden als im Zahnschmelz [133]. Die
amorphen Kalziumphosphat-Kristalle weisen ebenfalls erheblich kleinere und diinnere
Strukturen als im Schmelz auf (Ldnge: 20 nm, Breite: 18 - 20 nm, Dicke: 3,5 nm),
wodurch Dentin seine hochelastischen und verformbaren Beschaffenheiten erhélt. Des
Weiteren befinden sich Proteoglykane, wie beispielsweise das SLRP, die z.B. die
Kollagen-Fibrillogenesis regulieren, im Dentin [28]. Zusitzlich sind Nicht-Kollagene-
Matrix-Proteine, u.a. dentin sialophosphoprotein (DSPP), bone sialoprotein (BSP),
osteopontin (OPN), osteonectin (ON), matrix extracellular phosphogylcoprotein
(MEPE), sowie Wachstumsfaktoren, beispielsweise dentine matrix protein I (DMP-1)
und tissue growth factor p (TGF-), und Matrix-Proteinasen, etwa Matrix-
Metalloproteinase (MMP) und Cystein Cathepsine (CC), vorhanden [62, 101]. 10 % des
Dentins besteht zudem aus Wasser. Davon sind bis zu 25 % gebundenes Wasser, das

wiederum grofBtenteils an Kollagen gebunden ist [2].

Milchzéhne weisen gegeniiber der bleibenden Dentition eine unterschiedliche Makro-
und Mikromorphologie im Schmelz und im Dentin auf. Der Schmelz und das Dentin sind
im Vergleich zur bleibenden Dentition diinner, die Pulpakammer verhéltnismaBig grofer.
Nach Pilz betragt die okklusale Dentindicke der Milchmolaren nur 1,67 — 2,59 mm im
Mittelwert [114]. Auch weist das Milchzahndentin sehr grof3e Tubuli mit bis zu 10 pm
Durchmesser auf [38]. Wahrend das peritubuldre Dentin im Milchzahndentin stérker
ausgeprigt ist als in der bleibenden Dentition, zeigt das intertubuldre Dentin einen
geringeren Mineralisationsgrad auf [78]. Die Morphologie des Dentins beziiglich
Mineralisationsgrad, Dichte und Durchmesser der Tubuli sowie des Kollagengeflechts
beeinflussen die notwendige Vorbehandlung der Dentinoberfliche sowie die

nachfolgende Reaktion mit den Adhésiven als bei der bleibenden Dentition.
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2.1.1 Endopeptidasen

In der Extrazellularmatrix (ECM) findet ein standiger Auf- und Abbau des Gewebes statt.
Dieses sogenannte Remodelling wird unter anderem durch Endopeptidasen gewéhrleistet.
Die Endopeptidasen spielen eine wichtige Rolle bei physiologischen Prozessen sowie
multiplen Pathologien, wie Malignomen, Arthritis, kardiovaskuldren Erkrankungen,
periodontalen Erkrankungen etc. Diese Enzyme werden mitunter durch humane
Odontoblasten produziert. Zu den proteolytischen Enzyme zdhlen die Matrix-
Metalloproteinasen; eine Familie von Calcium- und Zink-abhingigen Multi-Domin-
Enzymen (MMP 1 bis MMP 28), die am Gewebeumbau von Kollagen beteiligt sind [89,
100]. Die MMPs werden unter anderem in die Unter-Gruppen Kollagenasen (MMP-1, -
8, -13, -18), Gelatinasen (MMP-2, -9) und Stromelysine (MMP-3, -7, -10-11, -12)
eingeteilt [105]. Zur endogenen Regulation der MMPs dienen die tissue inhibitor of
metalloproteinases (TIMPs). Dabei sind die MMPs 2, -3, -8 und -9 sowie deren
Inhibitoren TIMPs in der Degradation von Hybrid-Schichten und in karidsen Lésionen
involviert [92, 93, 134]. Ahnlich verhalten sich die Kollagen-degradierenden Enzyme wie
die CC. Diese Enzyme konnen Typ-I- und III-Kollagen sowie Proteoglykane spalten
[102, 129].

Die Expression der Enzyme von der Transkription der Desoxyribonukleinsdure (DNS)
bis zur Protein-Biosynthese ist abhingig von Wachstumsfaktoren, Zytokinen,
Chemikalien aber auch Onkogenen. Auf der anderen Seite kann durch suppressive
Faktoren z.B. TGF-f die Expression herunterreguliert werden [129]. Die Enzyme werden
im inaktivierten Zustand als Pridproenzyme sezerniert. Nach Abspaltung einer N-
terminalen Signal-Sequenz durch das endoplasmatische Retikulum werden diese dann als
Pro-Enzym in das Gewebe abgegeben [89]. Wihrend der Entwicklung des Dentins und
anschlieender Mineralisation sind die inaktivierten Enzyme in der Zahnhartsubstanz
gebunden. Es konnte zusitzlich gezeigt werden, dass ebenfalls lebenslang eine
Produktion von z.B. MMP-9 durch gereifte Odontoblasten erfolgt [105]. Eine
Aktivierung der Enzyme erfolgt durch Abspaltung der Pro-Gruppe bei einem sauren pH-
Wert in Anwesenheit von Proteinasen oder Chemikalien. Eine Autoaktivierung sowie
eine synergistische Aktivierung zwischen MMP und CC ist ebenfalls moglich. Wahrend
die MMPs zur Aktivierung eines sauren Milieus bediirfen, ist ihre Funktionalitit auch bei
neutralen pH-Wert gegeben. Hingegen sind die CCs im neutralen Bereich instabil und

inaktiv [102].
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2.2 Schmierschicht (smear layer)

In der Zahnerhaltungskunde wird bei einer kariosen Lision die karids verdnderte
Zahnsubstanz zundchst exkaviert. Hier kommen Handinstrumente oder rotierende
Instrumente zur Anwendung. Diese hinterlassen auf der Dentinoberfliche eine
Schmierschicht (smear layer), bestehend aus Bestandteilen der Zahnhartsubstanz mit
organischen und anorganischen Anteilen, zelluldren Anteilen der Odontoblastenfortsitze
und Bakterien [77]. Dadurch werden die eréffneten Dentinkandlchen oberfldchlich
ausgeblockt. In Studien konnte gezeigt werden, dass die Schmierschicht einen
Abdichtungs(sealing)-Effekt auf das Dentin hat [103]. Je nach verwendetem
Adhésivsystem wird diese Schmierschicht entfernt oder in den Haftverbund integriert
[136]. Es folgt in der Fiillungstherapie mit Kompositen die Applikation des Adhésivs.
Dabei wird zwischen dem Konditionierer zur Vorbereitung der Zahnoberfldche, meist
durch Demineralisation, dem Primer zur Infiltration des freigelegten Kollagengeflechts
und dem Adhisiv/Bonding zur Stabilisierung des Kollagengeflechts und zur Verbindung
zum hydrophoben Fiillungsmaterial unterschieden [136, 138].

2.3 Adhision

2.3.1 Allgemeine Mechanismen der Adhdsion

Adhésion (lat. adhaerere ,anhaften) ist laut [IUPAC der ,,Prozess zur Anlagerung einer
Substanz auf der Oberfliche einer anderen Substanz* [145]. Der Prozess kann nur in
einem Molekiil- bzw. Atomabstand von 0,1 bis 1,0 nm-Bereich erfolgen. Dabei benétigte
Adhisionskrifte werden durch eine Aktivierung der Oberflédche erzielt, die chemisch oder
mechanisch erzeugt werden kann. Das Ziel besteht darin, eine moglichst grofle Differenz
zwischen der Oberflichenenergie der benetzenden Fliissigkeit und der benetzten
Oberflache herzustellen. In der Grenzschichtreaktion kommt es dann zu Wechselwirkung
zwischen Adhdsiv und Adhédrens, wodurch Bindungskrifte entstehen, u.a. zihlen
Wasserstoftbriickenbindungen und kovalente Bindungen hierzu. Zusitzlich 1dsst sich
eine Adhision durch eine mechanische Bearbeitung der Oberfliche verbessern.
Mikroporositéten, die zu einer wahren und wirksamen Oberflichenvergréferung fiihren,
ermoglichen  eine  mikromechanische  Retention des  Adhdsivs.  Diese

Oberflachenvergréferung lasst sich auch mit einer chemischen Vorbehandlung bewirken.
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Dabei werden in der Zahnmedizin bevorzugt Sduren oder Chelate angewendet, die

Calcium- und Phosphationen aus dem Hydroxylapatit herauslosen [19, 143].

Adhisive spielen in der Zahnmedizin eine wichtige Rolle und entwickeln sich durch
hohere Anspriiche der Patienten und Zahnirzte fortlaufend weiter. Sie dienen zur
Befestigung von zahnmedizinischen Werkstoffen an der Zahnhartsubstanz und decken
damit ein weites Spektrum der einzelnen Fachbereiche ab. So werden sie in der
Zahnerhaltungskunde bei Komposit- oder Kompomerfiillungen und
Fissurenversiegelungen verwendet, in der Prothetik zur Befestigung von indirekten
Restaurationen aus Kompositen oder Keramiken, Klebebriicken und Veneers, in der
Kieferorthopiadie zur Befestigung von Brackets und in der Endodontologie zur
Befestigung von Glasfaserstiften. Trotz der Gemeinsamkeit ,,Adhdsion an der
Zahnhartsubstanz* gibt es aufgrund der unterschiedlichen Anforderungen in der
Verarbeitung und Eigenschaften des Adhésivs und des entsprechenden Fiillungsmaterials
grofle Unterschiede zwischen den einzelnen Haftvermittlern. Fillungsmaterialien fiir
direkte Restaurationen, wie z.B. Komposite oder Kompomere, sind u.a. durch die
Anspriiche der Patienten und Zahndrzten nach zahnfarbenen dsthetischen und
minimalinvasiven Restaurationen entstanden. Amalgam als seinerzeit Fiillungsmaterial
der ersten Wahl wies zwar sehr gute Haftwerte und eine gute Langlebigkeit auf, entsprach
aber nicht der immer groBeren Nachfrage nach Asthetik, besonders im Frontzahnbereich.
Eine Eigenhaftung von Kompositen an der Zahnhartsubstanz, wie sie u.a. bei
Glasionomerzementen gegeben ist, ist nicht moéglich. Dadurch ist bei ersteren eine
chemische sowie mikro- und makroretentive Vorbehandlung des Zahnes notwendig [19,
47].



Literaturiibersicht

2.3.2  Adhésion am Dentin

Das Grundprinzip des adhdsiven Haftverbundes besteht in der Demineralisation der
Zahnhartsubstanz, Infiltration dieser durch Mikroporosititen und anschlieBender
Polymerisation des Adhésivs. Im Gegensatz zum hauptsichlich aus organischer Matrix
bestehendem Schmelz ist jedoch ein deutlich erhohter Anteil an organischen
Bestandteilen im Dentin enthalten. Nach erfolgter Préparation verbleibt die
Schmierschicht aus Zahnhartsubstanz- und organischen Zellbestandteilen. Dadurch
unterscheidet sich die Vorgehensweise der Adhdsion am Dentin deutlich in den einzelnen

Schritten zur Adhésion am Schmelz.

Durch Buonocore in den 50er Jahren des 20. Jahrhunderts wurde der Meilenstein in der
Adhisivtechnik gelegt. Die damals eingefithrte Siure-Atztechnik erzeugt mittels einer
Konditionierung mit 30 - 40 %iger Phosphorsdure (H3PO4) eine geeignete
mikromechanische Retention fiir Adhdsive [19]. In der Entwicklung der Adhésive
etablierten sich unterschiedliche Generationen an Haftvermittlern, die sich hinsichtlich
der Haftmechanismen, der Handhabung und der Anzahl der Flaschen unterschieden.
Mittlerweile hat man sich weitestgehend von dieser Einteilung entfernt. Aktuell werden
Adhisive nach ihren Applikationsschritten klassifiziert und in Etch-and-Rinse- oder Self-
Etch-Verfahren unterschieden. Die unterschiedlichen Arten der Adhdsion sind in

Abbildung 1, modifiziert nach van Meerbeek et al. [142], dargestellt.

| Strategien der Adhiision |
—I
r ™ 1
Etch-and- 5
t ——  —
L ) 1
4 Schritte | 3 Schritte | 2 Schritte | 2 Schritte | 1 Schritt |

- Konditionerer Konditionierer l

® 1 Primer & Primer & »
m Adhisiv & Adhiisiv &
Bonding Bonding
-
Bonding
o

Abb. 1 Einteilung der Adhidsive nach Etch-and-Rinse, Self-Etch und multimodalen
Universaladhésiven, unterschieden nach der Anzahl der Anwendungsschritte.

Adhisiv &
Bonding
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Durch die S&urekonditionierung werden Phosphat- und Hydroxylionen aus der
Zahnhartsubstanz herausgelost. Die Demineralisation des Dentins erméglicht dem
Adhisiv eine ionische Reaktion mit den Calciumionen des Hydroxylaptits sowie eine
Penetration des Kollagengeflechts. Das Prinzip wird durch das Adhésion-
Dekalzifizierungs-Konzept (AD-Konzept) beschrieben [57, 143]. Man unterschiedet
dabei zwischen dem Zweig der ,,Adhision”, der ,modifizierten Adhésion* und der
,,Dekalzifizierung®, wie in Abb. 2, modifiziert nach van Meerbeek et al. [142], dargestellt.
Bei der ,,Adhdsion“ kommt es vornehmlich durch saure funktionelle Monomere zur
Bildung stabiler, bei der Dekalzifierung hingegen zur Bildung instabiler Monomer-
Calcium-Salz-Formationen. Ist die Verbindung zwischen Monomer und Calcium instabil,
16st sich diese wieder auf und eine weitere Dekalzifizierung tritt ein. Eine stabile
Verbindung limitiert diese Dekalzifizierung und schiitzt die Kollagenfasern [57]. Durch
die Demineralisation des Dentins in den Tubuli entstehen Hohlrdume, die durch das
Adhisiv ausgefiillt werden. Der Prozess der Infiltration, die sog. ,,Hybridisation® ist
abhidngig von der Diffusion der Monomere in die Porosititen und der chemischen

Interaktion der Monomere mit den Calcium-Ionen.

a) Adhision:

OH
HO—P—0
OH

- Ny RSN

H3PO4

Abb. 2 Adhisions-Dekalzifikations-Konzept: Darstellung der a) Adhésion sowie b)
Dekalzifikation mit chemischer Reaktion am Hydroxylapatit und Strukturformel des
Monomers UDMA respektive der Phosphorsiure.
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Im Laufe der Zeit wurden verschiedene Konzepte untersucht, bei denen eine vollstindige
oder teilweise Auflosung der Schmierschicht durchgefiihrt wurden. Je nach Séurestirke
und Einwirkzeit der verwendeten Sdure oder Primer wurden unterschiedliche Tiefen an
Demineralisation erreicht. Im Efch-and-Rinse-Verfahren wird die durch Priparation
erzeugte Schmierschicht aus Zahnhartsubstanz und Zellbestandteilen sowie das darunter
liegende Dentin bis zu 30 pm Tiefe durch eine Saure aufgeldst bzw. demineralisiert.
Hierbei spielt die Saurestirke und Einwirkzeit der Sdure eine groBe Rolle. Beim Self-
Etch-Verfahren werden saure funktionelle Monomere ohne vorherige Konditionierung
mit Sduren verwendet. Hierbei konnen Demineralisationstiefen von bis zu 5 um erreicht

werden.

Strukturell betrachtet entstehen zwischen hydrophobem Adhidsiv und hydrophilem
Dentin die Hybridschicht und Tags. Die Hybridschicht bildet die Verbindung zwischen
Dentin und Adhésiv. Sie besteht aus Hydroxylapatit- und Kollagenbestandteilen aus dem
Dentin und der Schmierschicht sowie Polymeren des Adhidsivs. Die Stirke der
Hybridschicht zeigt einen relevanten Einfluss auf die Adhésion. Die mikromechanische
Komponente des Haftverbundes wird durch die sog. Tags erzeugt, die als Negativrelief
die angeitzten offenen Dentintubuli ausfiillen. Bei vorheriger Sdurekonditionierung oder
Adhisiven mit einem niedrigem pH-Wert konnen lange und verzweigte Tags ausgebildet
werden, wohingegen bei milden pH-Werten eher eine geringe Anzahl und niedrigere Tags
entstehen. Jedoch konnte gezeigt werden, dass Tags den Haftverbund nicht durch ihre

Lénge oder Anzahl, sondern durch ihre Qualitdt beeinflussen [6, 86].

Im Haftverbund spielt auch die chemische Interaktion der Polymere und der organischen
bzw. anorganischen Bestandteile des Dentins eine tragende Rolle. Um den
Anforderungen des hydrophilen Milieus gerecht zu werden, miissen die Adhiésive die
geeigneten chemischen Eigenschaften aufweisen, damit es u.a. zu keiner Phasentrennung
kommt. In der Adhdsivtechnik ist deshalb die chemische Zusammensetzung der
Monomere genau zu betrachten. Als Herausforderung erweist sich hierbei die
gegensitzliche Polaritdt der hydrophilen Zahnhartsubstanz und dem hydrophoben
Fiillungsmaterial. Allgemein konnen die funktionellen Monomere als amphiphile
Molekiile mit einer Alkylkette einer bestimmten Lénge und einem hydrophilen und einem
hydrophoben Ende beschrieben werden. Die Aufgabe des funktionellen Monomers ist
primér die Verbindung zwischen dem hydrophilen Dentin und dem hydrophoben

Fiillungsmaterial bzw. Komposit. Meist handelt es sich bei den hydrophilen funktionellen
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Gruppen um Alkohol-, Sdureanhydrid- oder Phosphatgruppen, die durch einen
Elektronentiiberschuss der Sauerstoffatome eine stabile Bindung mit den Calciumatomen
der Zahnhartsubstanz eingehen konnen. Die hydrophobe Gruppe weist meist eine
Alkenylgruppe, u.a. Methacrylate, auf, die aufgrund des Elektroneniiberschusses durch
die n-Elektronen der Kohlenstoffatome eines s-Orbitals und zweier p-Orbitale (sp?) eine
Polymerisationsreaktion initiieren, um die Verbindung zum néchsten Monomer des
Adhisivs oder zum Fillungsmaterial aufzunehmen. Vereinfacht ldsst sich das Prinzip,

wie in Abbildung 3 dargestellt, fiir hydrophile funktionelle Monomere aufstellen.

R

hydrophile
funktionelle
Gruppe

H,C ™ Abstandshalter

0]

Abb. 3 Vereinfachte chemische Strukturformel eines funktionellen Monomers mit
hydrophiler und hydrophober Gruppe sowie den Abstandshalter.

Eine grofie Rolle spielt dabei die Linge des Abstandshalters, dem sogenannten ,,Spacer*,
um eine Wechselwirkung zwischen den unterschiedlichen Polarititen der hydrophoben
und hydrophilen Gruppen zu minimieren [44]. Des Weiteren beeinflusst der Spacer die

Reaktivitdt, Viskositédt und das Penetrationsvermogen des funktionellen Monomers [45].

2.3.3 Universaladhisive

Universaladhésive haben den Vorteil, dass sie multifunktionell im Efch-and-Rinse- oder
Self-Etch-Verfahren angewendet werden konnen. Mit der Einfithrung von Self-Etch-
Adhasiven, die selbstitzende Primer beinhalteten, wurde der Weg von
Mehrflaschensystemen zu Einflaschensystemen geebnet. Aulerdem wird die Fehlerquote
in einer fehlerhaften Applikation, z.B. durch eine falsche Reihenfolge der Arbeitsschritte,
minimiert. Statt der drei Phasen von Atzung, Priming bis Bonding ergibt sich nun eine
Zeitersparnis durch die einmalige Applikation des Adhdsivs [99]. Es miissen jedoch
Materialien vereint werden, die chemisch gegensitzliche Eigenschaften aufweisen, wie
z.B. unterschiedliche Polaritdten und Reaktivititen. Universaladhisive zeigen hierbei

eine gute Performance hinsichtlich Haftwerten in der bleibenden Dentition [61, 64, 69].
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2.3.4 Einfluss von Wasser, Losungsmittel und pH-Wert

Um eine ausreichende Adhésivinfiltration zu gewdhrleisten, sollte das freigelegte
Kollagengeflecht ausreichend infiltrierbar sein. Es konnte gezeigt werden, dass
Wasserentzug oder eine Ubertrocknung der konditionierten Dentinfliche zu einem
Kollabieren des Kollagengeflechts fithren kann, wodurch bei einem unzureichenden
Eindringen des Adhidsivs ein sogenanntes Nanoleakage entstehen kann [66]. Dieser
mangelhafte adhdsive Verbund fiihrt zu Spaltbildungen, Hypersensitivititen durch
Flussigkeitsverschiebung und insuffizienter Haftung [11, 34, 83]. Durch ein suffizientes
Wassermanagement der Dentinoberflache bleibt das dreidimensionale Geflecht hingegen
erhalten. Um dem Kollabieren der Kollagenfasern entgegen zu wirken, kann das wet
bonding ecingesetzt werden. Hierbei wird durch selektives Befeuchten der
Dentinoberfldche, das sogenannte rewetting, nach der Trocknung Wasser zugefiihrt. Bei
Universaladhidsiven ermoglicht Wasser als Losungsmittel des Adhésivs  die
Rehydratation [22, 29]. Des Weiteren dient es der Ionisation der sauren Bestandteile des
Adhisivs. Jedoch muss das tiberschiissige Losungsmittel vor der Polymerisation entfernt
werden, um eine Phasentrennung oder Blasenbildung zu vermeiden. Durch Gemische mit
Ethanol/Wasser, Isopropanol/Wasser oder Aceton/Wasser als azeotrope Gemische, die
einen niedrigeren Siedepunkt und ein Dampfdruckmaximum aufweisen, ist eine
erleichterte Evaporation des Wassers moglich [11, 15]. Es gilt ein geeignetes

Gleichgewicht zwischen ,,zu trocken* und ,,zu feucht zu gewahrleisten.

Einen Einfluss hat ebenfalls das Dekalzifizierungsvermogen des Adhédsivs. Bei dem Self-
Etch-Verfahren fehlt der vorangehende Schritt zur Konditionierung der Dentinoberfldche
durch Phosphorsdure. Aufgrund dessen weisen Self-Etch-Adhdsive einen pH-Wert im
sauren Bereich auf. Das Auflosungsvermogen der Hydroxylapatitkristalle hédngt von der
Séurestirke bzw. -konstante (pKs) der Losung ab. Je geringer der pKs-Wert, desto grofler
die Aziditdt. Vereinfacht ldsst sich dieses durch den pH-Wert definieren. Funktionelle
Adhidsive in Universaladhdsiven weisen einen sauren pH-Wert zur Auflosung der
Schmierschicht und des Dentins um die Kollagenfasern auf [64]. Hierbei wird in
ultramilde (pH > 2,5), milde (pH = 2) mittelstarke (pH = 1,5), und starke (pH < 1)
Losungen unterschieden. Je nach pH-Wert werden unterschiedliche Tiefen der
Demineralisation erreicht. Diese werden in Tabelle 1 (S. 13) aufgezeigt und in Abbildung
4 (8. 13), in Anlehnung an van Meerbeek et al., mittels der morphologischen Unterschiede

des Dentins dargestellt [143]. Wéhrend starke Adhidsive eine Demineralisation bis zu 5
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um erreichen, reicht die Demineralisation bei den ultramilden Adhésiven bis in eine Tiefe

von 300 nm [126, 143]. Dadurch wird das mikroretentive Relief fiir das Adhésiv

geschaffen. Die ,,Porosititen, also die demineralisierten Dentintubuli werden daraufhin

durch ein Adhisiv ersetzt. Aufgrund der bestehenden Gefahr von Nanoleakage muss

dieses jedoch ein ausreichendes Infiltrationsvermdgen aufweisen [97].

Tab. 1 Einteilung der Adhédsive nach pH-Wert und ihre Demineralisationstiefen.

Einteilung | pH-Wert | Demineralsationstiefe Beispiele fiir Adhisive
ultramild >2.5 ~ 200 - 500 nm ABU, AU, PBa, CUB, CUBQ
mild ~2 ~0,5-1pum PBNT, GBP
mittelstark 1-2 1-2pum IBU
un- pH>2,;5 pH ~2 pH1-2 pH<1
konditioniert
Schmierschicht mﬁ~ltrlert‘e Hybridschicht ~ Adhésivschicht
Schmierschicht mit Taes
/ / :

-
-
Py

LY

Dentin-
tubulus

Intertubuléres
Dentin

Abb. 4 Morphologische Unterschiede des Dentins je nach pH-Wert. Darstellung der
unterschiedlichen Demineralisations- und Eindringtiefen.
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2.3.5 10-MDP

Das funktionelle Monomer 10-Methacryloyloxy-decyl-dihydrogen-phophat (10-MDP),
mit der chemischen Strukturfomel in Abbildung 5, wurde 1981 durch die Firma Kuraray
Noritake Dental Inc. (Okayama, Japan) entwickelt. Studien zeigen, dass 10-MDP eine
hohere Anzahl stabiler 10-MDP-Calcium-Salze, wie in Abbildung 6 dargestellt, hohere
und langlebigere Haftwerte, geringere Mikropermeabilititen und geringere Nanoleakage
als Monomere mit kleinerem oder groferem Spacer aufweisen [43-45, 72, 139, 151].
Hierbei scheinen weniger die Konzentration des 10-MDP oder der Wassergehalt des
Adhésives als vielmehr die weiteren Komponente des Adhidsives Einfluss auf die
Bildungsrate der 10-MDP-Calcium-Salze zu nehmen [56]. Adhésionspromotoren wie
HEMA und 4-META werden als hydrophile Monomere den Adhésiven beigefiigt, um die
Anngherung des hydrophoben Adhisives an das hydrophile Substrat zu erreichen. Jedoch
sttt HEMA im Verdacht, durch Diffusion zu zytotoxischen Reaktionen,
Hypersensibilititen und allergischen Reaktionen zu fithren [26, 90]. HEMA-freie MDP-

basierte Adhdsive mit 4-META zeigten eine grofiere Demineralisationseffizienz [57, 74].

CHs HO
: ~ _0O
HCP ° -
O ~
) /\[( .
o

Abb. 5 Chemische Strukturformel des 10-MDPs mit der hydrophilen Gruppe rechts und
der hydrophoben Gruppe links.

C_;H3 O >C32+
/3 o /’P¢O /
H,C o~ -7
5 /ﬁ]/ -
O

Abb. 6 Chemische Reaktion zwischen 10-MDP und einem ionisierten Calcium-Molekiil.
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Die 10-MDP-Calcium-Salze konnen wie in Abbildung 7 dargestellte Konfigurationen
annehmen. Es wurde festgestellt, dass im Dentin die Calcium-Dimere der Verbindungen
mit 10-MDP héufiger gebildet wurden als die Mono-Calcium-Salzverbindungen [58,
150].

C|>H Ca-OH 0
o—pP—0 RN o R
[l /707 07
a) rR—/ o) b) 0 OH
Ry
Ho—Ca  Q 0-ca=q //
0—P—0 O~ _0
=p P
& “ca-om o\ / o
// 0-Ca—0
<) R d) R1

Abb. 7 Chemische Strukturen der 10-MDP-Calcium-Verbindungen, mod. nach Fujita
Nakajima, K et. al. [56]. a) und b) Mono-Calcium-Salz des 10-MDP-Monomers, ¢) und
d) Di-Calcium-Salz des 10-MDP-Monomer.

Besonders die Verbindung zwischen dem Calcium des Dentins und dem Monomer, das
sog. Nanolayering, konnte bei 10-MDP als stabil und effizient nachgewiesen werden
[154, 155]. Diese sogenannte Imprdgnierung der Kollagenfasern besteht aus einer ca. 4
nm messenden Schicht aus parallel angeordneten 10-MDP-Molekiilen mit eingelagerten
Calciumsalzen. Es wird angenommen, dass diese eine Art Schutzschicht vor Hydrolyse
und Degradation des adhdsiven Verbundes bildet [131, 153]. Dieses Prinzip wird als
.modifizierte Adhdsion" nach van Meerbeek et al. [142] im AD-Konzept beschrieben. In
Abbildung 8 (S. 16) ist diese modifizierte Adhéision und das Nanolayering abgebildet.
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Nanolayering

Abb. 8 Modifizierte Adhésion von 10-MDP am Hydroxylapatit nach dem Adhésion-
Dekalzifikation-Konzept mit Darstellung des Nanolayerings.

2.3.6  Enzymatische und hydrolytische Degradation

Der adhidsive Verbund ist nicht inert gegeniiber endogenen und exogenen Einfliissen.
Dabei sind folgende Mechanismen zu unterschieden: die enzymatische Degradation

durch Endopeptidasen und die chemische Degradation.

Endopeptidasen, die bei Anwesenheit von Wasser pH-aktiviert werden, konnen die
exponierten Kollagenfasern durch Hydrolyse degradieren. Studien zeigten, dass
besonders die MMP-2 und -9 involviert sind [104, 111, 134]. Wéhrend des adhédsiven
Verfahrens werden durch die Demineralisation im sauren Milieu MMP und CC freigelegt

und iatrogen aktiviert.

Bei unzureichender Penetration des Adhésivs entstehen Freirdume im Kollagengeflecht,
die per Diffusion durch einen Konzentrationsgradienten mit Wasser gefiillt werden.
Dieses Wasser kann einerseits durch das wet bonding hinzugefiigt worden sein. Dennoch
ist fiir die Polymerisation ein hydrophobes Milieu notwendig. Hierfiir dient der Schritt
des Verptisterns kurz nach der Applikation und Einwirkzeit des Adhisivs. Eine komplette
Evaporation des Wassers ist jedoch auch durch Beimischung von Ethanol oder Aceton
nicht moglich [42]. Zusdtzlich kommt durch gebundenes und freies Wasser in der
Extrazelluldrmatrix eine weitere Komponente hinzu, die eine hydrolytische Degradation

bewirken kann [42, 108, 110].
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2.4 Adhiésion in der ersten Dentition

Die Adhision in der ersten Dentition weist multiple Hiirden auf. Sie ist unter anderem
abhéngig von der Compliance des kleinen Patienten. Aufgrund der Handhabung der
Materialien miissen gewisse Bedingungen bei ihrer Verarbeitung vorherrschen. So sollte
eine absolute oder mindestens relative Trockenlegung in der Mundhohle méglich sein.
Der Patient muss sich dementsprechend fiir eine gewisse Zeit ruhig verhalten. Fiir den
Behandler sollte sie dadurch weniger techniksensitiv und dariiber hinaus auch weniger

zeitaufwendig sein.

Betrachtet man die Studienlage zur Adhésion in der permanenten Dentition, so lassen sich
zahlreiche Untersuchungen zu verschiedenen Adhdsiven finden. Auch hinsichtlich der
Universaladhésive gibt es viele Studien, die die Haftwerte der Adhésive unter
unterschiedlichen Bedingungen getestet haben [5]. Jedoch liegen bis dato nur eine
begrenzte Anzahl von Studien beziiglich der Untersuchung von Haftwerten in der ersten
Dentition vor. Die erste Dentition unterscheidet sich stark von der permanenten Dentition
hinsichtlich der Morphologie und der daraus resultierenden Handhabung der Materialien.
Im Gegensatz zur bleibenden Dentition, in der die Haftung auch durch den Schmelz
generiert wird, verfiigt der Zahn in der ersten Dentition nur iber eine diinne
Schmelzschicht, die kaum zur Haftung geeignet ist. Dadurch wird das Hauptaugenmerk
in der ersten Dentition auf die unmittelbare Haftung am Dentin gelegt. Hierbei muss u.a.
durch den geringeren Mineralisationsgrad eine angepasste Reduktion der Atzzeiten
beachtet werden, um eine Uberitzung des Dentins zu vermeiden [122]. Dabei steht jedoch
meist eine deutlich kleinere retentive Flidche zur Verfiigung. Erschwerend kommt hinzu,
dass die durchaus groferen Dentintubuli die zur Verfiigung stehenden Klebefldche
verringern. Es konnte gezeigt werden, dass ein Belassen der Schmierschicht zu einem
suffizienten Haftverbund fithren kann. Erklart wird dies durch den Verschluss der
Dentintubuli durch die Schmierschicht und einer ausreichenden Penetration der
Adhaisive. Hierdurch zeigte sich, dass sich Self-Etch-Adhisive aufgrund milderer pH-
Werte als Phosphorsdure durchaus dafiir eignen, einen suffizienten Haftverbund durch

eine ausreichende Hybridschicht herbeizufiihren [77].

Dies fiihrt zu der Hypothese, dass auch Universaladhésive im Self-Etch-Verfahren am
Milchzahndentin ohne vorherige Konditionierung mit Phosphorsdure eine suffiziente

Haftung am Dentin gewihrleisten konnen.
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2.5 Haftwertuntersuchungen

Um Adhdsive hinsichtlich ihrer Kompetenz zur Haftvermittlung zwischen
Zahnhartsubstanz und Fiillungsmaterial zu untersuchen, bedarf es vor den in vivo- auch
in vitro-Untersuchungen. Hier hat sich zwischen zahlreichen Methoden die Evaluation
der Haftwerte durchgesetzt. Es werden in diesem Rahmen unterschiedliche Testverfahren
angewandt. So konnen Haftwerte mittels standardisierter Zugversuche (fensile bond
strength (TBS)) oder Scherversuche (shear bond strength (SBS)) bestimmt werden [41,
70]. Hierbei wird zwischen macro und micro-Versuchen unterschieden. Diese beziehen

sich damit auf die Probengrofie.

Die zu untersuchenden Proben konnen im Vorfeld durch verschiedene Simulationen
bearbeitet werden. So kann eine Lagerung in Aqua dest. (37°C), eine Lagerung im
Kariesmodell, Thermocycling oder ein Kausimulator unterschiedliche Szenarien
simulieren [25, 36]. Nach den Untersuchungen konnen die Proben fiir weitere
Evaluationen genutzt werden. Unter anderem sind Frakturmodi- oder mikroskopische

Untersuchungen moglich.
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3 Ziel der Studie und Nullhypothese

Im Vergleich zum klinisch bewéhrten Adhdsiv Prime & Bond NT® (Dentsply Detrey
GmbH, Konstanz) wurden die Universaladhdsive am Milchzahndentin nach

unterschiedlicher Lagerungszeit in dest. Aqua auf folgende Nullhypothesen untersucht:

1. Esliegen keine signifikanten Unterschiede in den Haftwerten oder den Bruchmodi
im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT iiber die verschiedenen Lagerungszeiten
VOr.

2. Der pH-Wert der Adhésive hat keinen Einfluss auf die Haftung.

3. Die Losungsmittel (Wasser, Aceton, Ethanol, Isopropanol) beeinflussen die

Haftung nicht.
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4 Material und Methode

4.1 Material
4.1.1 Zidhne

Fir die in vitro-Untersuchung wurden ausschlieBlich natiirlich exfolierte oder aus
medizinischen Griinden extrahierte Zéhne der ersten Dentition verwendet, die moglichst
kariesfrei waren. Das positive Votum der Ethikkommission des Fachbereich Medizin an
der Justus-Liebig-Universitit Gieflen zur Verwendung humaner Zihne zu
wissenschaftlichen Forschungszwecken (AZ 143/09) lag vor. Die Zahnérzte wurden tiber
das Vorhaben der Studie aufgekldrt. Das Sammeln der Zdhne erfolgte anonym und nur
nach miindlichem Einverstidndnis des Erziehungsberechtigten und Patienten. Die Zahne
stammten aus zahlreichen Praxen in Deutschland und den Niederlanden. Den Praxen
wurden Zentrifugenréhrchen (Cellstar© Tubes, Greiner Bio-One) mit einer 0,5 %-ige
Chloramin-T-Lésung (aus 98 %igem Chloramin T-Trihydrat, Carl Roth GmbH Co. KG,
Karlsruhe) zugesandt, in welche die extrahierten Zihne eingebracht und sofort
zuriickgesandt wurden (nach UN 3373). Die maximale Verweildauer der Zihne in der 0,5

%-igen Chloramin-T-Losung betrug drei Wochen.

4.1.2 Adhisive

Fiir die Studie wurden sieben lichthirtende Einkomponenten-Universal-Adhésive, die in
Tabelle 2 (S. 22) aufgelistet sind, ausgewihlt. Diese Adhédsive wurden im Self-Etch-
Verfahren ohne vorherige Dentinkonditionierung von sieben Sekunden angewendet. Die
Adhisive wurden bei +4 °C im Kithlschrank kiihl und trocken gelagert und nicht tiber das
Haltbarkeitsdatum hinaus verwendet. Nach Anbruch des Adhésivs wurde dieses maximal
6 Monate verwendet. Aufgrund der groBen zeitlichen Abstinde zwischen den einzelnen
Gruppen wurden verschiedene Chargen der Adhisive verwendet. Vor jeder Anwendung
wurde das Adhidsiv bei Standardbedingungen (25 °C, 1013,25 hPa) kurzzeitig zur
besseren Verarbeitung gelagert. Dabei wurde darauf geachtet, dass das Adhésiv keiner
Sonneneinstrahlung oder Tageslichtquelle ausgesetzt war, um eine vorzeitige und
unkontrollierte Polymerisation zu verhindern. Vor der Applikation des Adhésivs wurde
dieses geschiittelt, um eine homogene Durchmischung der einzelnen Komponenten zu
erzielen. Das Adhésiv wurde reichlich mittels Einmalapplikatoren aus dem Behélter auf

die vorbereitete Dentinoberfliche gegeben, sodass diese vollkommen benetzt war, und je
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nach Packungsanweisung eingearbeitet werden konnte (Abb. 9, S. 25). Danach erfolgte
je nach Vorschrift das vorsichtige Verpiistern des Adhésivs mit 61- und wasserfreier Luft,
bis ein einheitlich glanzender, unbeweglicher Film ohne Blasenbildung auf der Probe
entstand. Daraufhin wurde das Adhdsiv fir mindestens zehn Sekunden mit der
Polymerisationslampe bluephase® G2 (Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein)
lichtgehirtet. Die Lampe wurde so nah wie moglich an die Dentinoberfliche gebracht
ohne diese zu beriihren, um eine adéquate Belichtung zu gewahrleisten. Die Lichtleistung
wurde mit dem cure rite visible curing light meter (Dentsply Detrey GmbH, Konstanz)
fuir mindestens zehn Sekunden dreimal hintereinander gemessen und die

durchschnittliche Lichtleistung ermittelt. Vor der Verarbeitung jeder einzelnen Gruppe
wurde die Lichtlampe auf eine Lichtleistung von durchschnittlich mindestens 800 %

getestet. Diese Mindestlichtleistung wird von Herstellern zur adédquaten Verarbeitung der
Adhisive und Komposite bzw. Kompomere gefordert. Zwischen jeder Gruppe wurde die
Lampe in der Ladestation gelagert. Fiir die Kalibrierung und als Vergleichswert zu den
Universal-Adhédsiven wurde Prime&Bond® NT (Dentsply Detrey GmbH, Konstanz)

ausgewdhlt.

4.1.3 Komposit und Kompomer

Die verwendeten Komposite bzw. Kompomere wurden zwischen den Verwendungen im
Kiihlschrank bei +4 °C gelagert. Bei jedem erstmaligen Offnen bzw. vor jeder neuen
Gruppe wurde ein Strang von ca. 5 mm verworfen, um ein moglichst homogenes und
unpolymerisiertes Material zu verwenden. Als Fillungsmaterial wurde das
Universalkomposit Filtek™ Z250 (Farbe A3, 3M Deutschland GmbH, Neuss) verwendet.
Dieses wurde aus der Spritze auf einen Heidemannspatel (Pluradent, Offenbach)
entnommen und auf die mit Adhésiv vorbereiteten Dentinoberfliche gegeben, verarbeitet
und lichtgehértet. Zur Befestigung der Stdbchen im Mikrozugversuch an dem Gerdt TC
550 (Syndicad, Miinchen) wurde das flieSfdhige Kompomer Dyract®-Flow (Farbe O-A3,
Dentsply Sirona, Konstanz) mittels einer Applikatorspitze auf das Stibchen und den
Probenhalter appliziert und fiir 40 Sekunden mit der bluephase® G2 (Ivoclar Vivadent
AQG) lichtgehirtet. Dabei wurden die Grenzflichen zwischen dem Dentin und dem
Adhisiv sowie zwischen dem Adhésiv und dem Komposit freigehalten. Aufgrund der
groflen zeitlichen Abstinde zwischen den einzelnen Gruppen wurden verschiedene
Chargen des Komposits und Kompomers verwendet.
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Tab. 2 verwendete Adhdsive mit Einteilung nach funktionellem Monomer, Losungsmittel
und pH-Wert im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT.

funktionelle Losungs-
Adhisiv-Name Abkiirzung pH-Wert
Monomere mittel
Prime & Bond® NT,
UDMA,
Dentsply Detrey PBNT Aceton
PENTA
GmbH, Konstanz
iBond® Universal, IBU 4-META, Aceton,
Kulzer GmbH, Hanau MDP Wasser
G-Premio Bond, GC
Europe N.V., Leuven, GPB 10-MDP Aceton 2,1
Belgien
Clearfil™ Universal
10-MDP,
Bond, Kuraray Ethanol,
CUB Bis-GMA, 2,3
Noritake Dental Inc., Wasser
HEMA
Okayama, Japan
Clearfil™ Universal
10-MDP,
Bond Quick, Kuraray Ethanol,
) CUBQ Bis-GMA, 2,3
Noritake Dental Inc., Wasser
HEMA
Okayama, Japan
Prime & Bond
active™, Dentspl Isopropanol
’ P PBa | 10-MDP propanes
Detrey GmbH, Wasser
Konstanz
10-MDP,
Adhese® Universal,
MCAP, Ethanol,
Ivoclar Vivadent, AU
HEMA, Bis- Wasser
Schaan, Lichtenstein
GMA
All-Bond HEMA,
Universal®, IBMA, Ethanol,
) ABU
Bisco Inc., Bis-GMA, 10- | Wasser
Schaumburg, USA MDP
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42  Methode
4.2.1 Lagerung

Die Milchzéhne wurden maximal drei Wochen in einer 0,5 %-iger Chloramin-T-Losung
(aus 98 %igem Chloramin T-Trihydrat, Carl Roth GmbH Co. KG, Karlsruhe)
lichtgeschiitzt und kiihl gelagert. Die Zahne wurden visuell inspiziert und mittels eines
Scaler SH6/79 (Hu-Friedy EverEdge, USA) von Knochen- und Faserresten des
Desmodontalapparates befreit. Kariose Lasionen wurden mit einem Exkavator (DC 279,
Aesculap, Tuttlingen) entfernt. Darauthin wurden die Zéhne einzeln in destilliertem
Wasser bei -18° C bis zur weiteren Verarbeitung eingefroren. Aufgrund eines Mangels
an Milchzdhnen wurden die Zahne fiir die einzelnen Gruppen in der Reihenfolge ihres
Eintreffens eingeteilt. Dadurch entsteht eine randomisierte Verteilung der Zihne.
Dennoch wurde auf eine gleichméBige Verteilung der Zdhne innerhalb der Gruppen
geachtet, um eine gleich grole Anzahl an Stibchen zu erzeugen. Nach dem Auftauen fiir
die Probenherstellung wurden die Zdhne zwischen den einzelnen Arbeitsschritten in

destilliertem Wasser aufbewahrt, um eine Austrocknung zu verhindern.

4.2.2 Probenherstellung

Fiir jede der insgesamt acht Gruppen wurden je fiinf Z&dhne gewihlt, um pro Gruppe eine
moglichst gleich groe Anzahl an Stibchen zu generieren. Fiir die Probenherstellung
wurden die aufgetauten Milchzdhne visuell auf Kariesfreiheit Uberpriift und
gegebenenfalls erneut mit dem Scaler SH6/79 (Hu-Friedy EverEdge, USA) und dem
Exkavator (DC 279, Aesculap) gesdubert. Wies der Zahn eine tiefe kariose Lasion auf,
wurde diese zu Anfang mit der Prazisionssége Isomet 1000 Low Speed Saw (Buehler
Wafering Blade, Lake Bluff, USA) unter stédndiger Wasserkiihlung bei 975 rpm parallel
zur Zahnachse komplett abgetrennt. In Abbildung 11 (S. 26) ist die schematische
Probenherstellung dokumentiert und mit den jeweiligen Ziffern der Einzelschritte
beschriftet, die nun im folgenden Verlauf beschrieben werden. War die Wurzel noch
vorhanden, wurde diese, um eine bessere Handhabung zu gewihrleisten, ebenfalls mit
der Prézisionssige Isomet 1000 Low Speed Saw (Wafering Blade, Buehler) senkrecht zur
Zahnachse auf Hohe der Bifurkation bzw. Trifurkation abgetrennt, koronal jedoch
maximal soweit, dass eine Probendicke von mindestens 3 mm Dentinschichtstirke

verblieb (1). Bei einer geringeren Dentindicke wurde apikal ein Aufbau aus Filtek Z250
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(3M Deutschland GmbH, Neuss) angefiigt. Um das Dentin freizulegen, wurde die
Okklusalfliche bzw. Inzisalkante mit der Prizisionssédge Isomet 1000 Low Speed Saw
(Wafering Blade, Buehler) senkrecht zur Zahnachse unter stdndiger Wasserkiihlung bei
975 rpm abgetrennt (2). Das Sdgeblatt (IsoMet™ Diamond Wafering Blades, Buehler)
wies eine Stirke von 0,4 mm auf. Vor jeder Gruppe wurde das Sigeblatt (Wafering Blade,
Buehler) geschirft. Die Krone wurde okklusal bis zum tiefsten Punkt des Fissurenreliefs
gekiirzt. Um eine ebene Dentinfliche zu erhalten, wurde mittels der Schleifmaschine
Grinder-Polisher Beta (Buehler) mit Siliziumkarbid-Schleifpapier Buehler Met II
(Buehler) der Kornung Grit 360 (P600) der Zahn okklusal bzw. inzisal unter stindiger
Wasserkiihlung bei einer Geschwindigkeit von 30 rpm solange geschliffen, bis eine
visuell sichtbar plane Ebene entstand. Danach wurde die Dentinfliche fiir weitere 60
Sekunden in Achtertouren unter Wasserkithlung auf dem Siliziumkarbid-Schleifpapier
Buehler Met II (Buehler) mit einer Kérnung Grit 600 (P1200) manuell behandelt (3). Die
vorbereitete Dentinoberfliche wurde vorsichtig trocken gepiistert und mit dem jeweiligen
Adhisiv nach Herstellerangabe bearbeitet (4), wie in Abbildung 9 (S. 25) exemplarisch
dargestellt. Die erste Kompositschicht von 0,5 mm wurde mit dem Compo-Roller 5300
(KerrHawe SA, Bioggio, Schweiz) aufgetragen und dann mit der Polymerisationslampe
bluephase® G2 (Ivoclar Vivadent AG) 40 Sekunden lichtgehirtet. Die nachfolgenden
Schichten wurden jeweils mit einer Schichtstirke von 1 mm mit dem Heidemannspatel
(Pluradent, Offenbach) als Modellierinstrument aufgetragen und fiir 40 Sekunden mit der
Polymerisationslampe bluephase® G2 (Ivoclar Vivadent AG) polymerisiert, bis ein
Kompositaufbau von 5-6 mm Hoéhe erreicht wurde (5), wie in Abbildung 10 (S. 25)

erkennbar.

Darauthin wurde die Proben je nach Gruppe mit den unterschiedlichen Lagerungszeiten
24 Stunden, sechs Monate bzw. zwolf Monate bei 37 °C in destilliertem Wasser im
Wirmeschrank (Unity™ Lab Services, Thermo Fisher Scientific, Waltham, USA)
inkubiert. Vor der Stibchenherstellung wurde die Probe getrocknet und vermessen, um
die daraus zu gewinnende Stdbchenanzahl zu ermitteln. Mithilfe von Klebewachs
(Supradent-Wachs, Oppermann-Schwedler, Bonn) wurde die Probe mit dem
Kompositaufbau nach unten zeigend auf einem Metallobjekttriger befestigt und dieser in
die Prézisionssdge Isomet 5000 Linear Precision Saw (Buehler) eingespannt, sodass der
Sdgevorgang von apikal nach koronal erfolgte. Es wurden folgende Einstellungen

vorgenommen: Umdrehungsgeschwindigkeit 3450 rpm, Vorschubgeschwindigkeit 2,5
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mm/min und Vorschubgewicht 75 g, wobei die Probe im 1-mm-Abstand unter stindiger
Wasserkiithlung mehrfach auf eine Linge von 6 mm eingesdgt und dann der
Metallobjekttriger um 90° Grad gedreht wurde, um das Sédgeverfahren zu wiederholen
(6; 7). So entstanden Stdbchen von annihernd 0,65 mm Breite, 0,65 mm Hohe und 6 mm
Liange, wie in Abbildung 12 (S. 26) dargestellt. Diese Stabchen wurden aus dem Verbund
mittels eines Skalpells (Feather Safety Razor Co., LTD., Osaka, Japan) gelost. Unter
visueller und messtechnischer Kontrolle mittels des Schnelltasters (= 0,01 mm, Kroeplin
Langenmesstechnik, ODIOOD, Kroeplin, Schliichtern) wurden die Stdbchen je nach den
Ein- und Ausschlusskriterien (S. 27) sortiert und fiir den Mikrozugversuch in destilliertem
Wasser gelagert. Stabchen, die nicht den Einschlusskriterien entsprachen, wurden
ausgeschlossen. Stibchen, die beim Sdgevorgang zerbrachen, gingen als Pretest Failure

(PTF) mit einem Haftwert von 0 MPa in die Wertung ein.

Abb. 9 Applikation des Adhésivs auf der Abb. 10 vollstdndiger Kompositautbau
vorbereiteten ~ Dentinprobe  mittels auf einer Dentinprobe unten.
Applikators.
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(1) Abtrennung der Wurzel (5) Kompositaufbau

(2) Abtrennung der Krone (6) senkrechtes Sagen der Probe
(3) Oberflachenpriparation (7) Séagen der Stibchen

(4) Applikation des Adhésivs (8) Mikrozugversuch der Stabchen

Abb. 11 Schema der Probenherstellung

Abb. 12: Aufsicht auf die Stédbchen nach ADD. 13: Aufsicht auf das Gerat TC-
dem Siagevorgang, Probe in Wachs 550 mit eingespannter Probe zum
eingebettet. Mikrozugversuch.
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4.2.3 Ein- und Ausschlusskriterien

Vor jeder Probenherstellung und jedem Mikrozugversuch erfolgte die Uberpriifung der
Proben hinsichtlich der Ein- und Ausschlusskriterien, um eine gleichbleibende Qualitit
der Proben und eine Stibchenanzahl von mindestens 60 Stibchen pro Gruppe zu

gewihrleisten.
Einschlusskriterien:

e Kariesfreie Zihne
e Kariesfreies Dentin nach Exkavation

e Ausreichende Gré3e der Dentinfldche
Ausschlusskriterien:

e Karigse Lasion grofer als ein Drittel des Zahnes

e Zu geringe Dentinfldche

e Zu geringe Dentindicke

e Nicht durchgehender Verbund der Stiabchen zwischen Zahnhartsubstanz,

Adhisiv und Komposit, z.B. durch Blasenbildung im Adhésiv oder Komposit

4.2.4 Versuchsdurchfiihrung pTBS

Der Mikrozugversuch (micro tensile bond strength, W'TBS) wurde an der Zug-/Druck-
Maschine TC-550 (Syndicad, Miinchen) mit der zugehoérigen Zug-/Druck-Software (TC-
550, Version 3.1.0.127, Miinchen) durchgefiihrt (7) (Abb. 14, S. 28). Vor jedem
Durchgang wurde automatisch eine Testfahrt des Gerétes vorgenommen. Die Stibchen
wurden einzeln vor dem Mikrozugversuch an der Luft getrocknet und dann mithilfe des
Schnelltasters (Kroeplin Langenmesstechnik, ODIOOD, Kroeplin) mit einer Genauigkeit
von £ 0,01 mm vermessen. Die Mafle wurden in dem zugehérigen Programm fiir jeden
Vorgang eingespeichert. Die Probe wurde mittig auf den Probenhaltern platziert und mit
Dyract® Flow (Dentsply Detrey GmbH, Konstanz) befestigt, welches fiir 40 Sekunden
mit der Polymerisationslampe bluephase® G2 (Ivoclar Vivadent AG) lichtgehirtet
wurde. Dabei musste die Adhésiviliche zwischen den beiden Probenhaltern frei liegen
(Abb. 13, S. 26). Darauthin wurde der Mikrozugversuch mit folgenden Einstellungen
durchgefiihrt: maximale Kraft 60 N, Geschwindigkeit 1 mm/min.
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Sobald der Bruch des Stibchens erfolgte, stoppte der Zugversuch automatisch. Die
Objekttrager wurden von dem Gerit entfernt, die Bruchstiicke visuell untersucht und nach
den Bruchmodi gemif Tabelle 3 (S. 29) eingeteilt. Mit dem Skalpell (Feather Safety
Razor Co., LTD.) wurden die Bruchstiicke von den Probenhaltern entfernt und jedes
Stibchen in einem eigenen jeweils beschrifteten SafeSeal Reagiergefdl (Sarstedt AG &
Co., Niimbrecht) in destilliertem Wasser aufbewahrt. Das Programm TC-550 (Syndicad)
erstellte durch die Zug-/Druck-Messung ein Diagramm der Druckwerte (N) in
Abhéngigkeit der zuriickgelegten Strecke in mm und ermittelte den Haftwert in MPa, wie
in Abbildung 14 exemplarisch gezeigt. Die Werte wurden in einer Exceltabelle

gespeichert und ausgegeben.

I
= TC-550 - Zug-/Druck:
Datei Werkzeuge Einstellungen Hilfe

Zug-Druck-Messung Statische Kraft-Messung | ZyKlen-Messung

Parameter - Zug-/Druck-Messung F(s) - Diagramm

Messmodus

Spannung-Dehnung Limm] | 10,000 }¢
® Spannung-We;

s cronil Probeninge L fur den Mess-

Kral-Weg modus "Spannung-Dehnung”

Serienmessung
Aktivieren / Deaktivieren
Nor fur den Messmodus "Spennung-Weg" verfugber.

Probenquerschnitt

Spannung [MPa)

® Rechteck Kreis a[mm] | 0690 =
| Individuell b(mm] | 0720 &
Krafiiichtung Maximale Kraft [N}
ugrat [+ 60 2 }
10 200 500

Geschwindigkeit [nm/min]
1 }

05 2 4 6 8 10

Weg (mm]

Name des Zug-/Druck-Versuchs
All Bond uni. 12 Mon 01.01

Speicherpfad der Messergebnisse
Csers\Doktoranden\Desktop\ina Danevich\ZD 12 =

Abb. 14 Darstellung des Programms TC-550 mit den Einstellungen fiir den
Mikrozugversuch.
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4.3 Kalibrierung

Um eine gleichbleibende Reproduzierbarkeit der Probenherstellung und konstante
Haftwerte zu gewéhrleisten, wurde zu Beginn der Studie eine Kalibrierung durchgefiihrt.
Fiir die Kalibrierung wurden zehn Milchzéhne verwendet. Die Referenzgruppe wurde mit
PBNT als Adhdsiv und Filtek™ Z250 (3M Deutschland GmbH, Neuss) als Komposit
ausgewdhlt. Es erfolgte die Probenherstellung nach oben genannter Methode. Nach einer
Lagerung von 24 Stunden im Warmeschrank (Unity™ Lab Services, Thermo Fisher
Scientific, Waltham, USA) bei 37 °C wurden die Stidbchen hergestellt und die Haftung
im Mikrozugversuch gemessen und anhand der Publikation Tilch et al. (2014) verglichen.

[79] Dabei wurde auf eine hohe Inter- und Intra-Observer-Reproduzierbarkeit geachtet.

4.4  Analyse und Darstellung der Frakturmodi

Nach jedem Mikrozugversuch erfolgte eine visuelle Kontrolle der Bruchfliche zur
Einteilung entsprechend der in Tabelle 3 aufgefiihrten Frakturmodi. Exemplarisch und
zur Kontrolle der Frakturmodi erfolgten Bilder unter dem Auflichtmikroskop (4er
Objektiv, 3 x Zoom, Belichtung 200 — 400 ms, AZ 100 M, Nikon, Tokio, Japan) sowie
im Anschluss unter dem Fluoreszenzmikroskop (AZ 100 M, Nikon) mithi Ife von FITC-
Filtern (Anregungsfilter 450 — 490 nm, Sperrfilter 515 - 565 nm). Mit der Software NIS-
Elements AR 4.00.07 (64 bit) fir Windows XP (Nikon) wurden digitalen

fluoreszenzmikroskopischen Fotografien der Zahnproben hergestellt.

Tab. 3 Einteilung der Frakturmodi nach kohésiven, adhisiven oder gemischten Briichen
sowie Pretest Failure.

Frakturmodi

Pretest Failure

Kohisiver Bruch im Komposit, > 50% der betreffenden Oberflache
Adhisiver Bruch, > 50% der betreffenden Oberfldche
Kohisiver Bruch in der Zahnhartsubstanz, > 50% der betreffenden Oberflidche

Gemischter Bruch in der Zahnhartsubstanz und im Adhésiv

Gemischter Bruch im Komposit und im Adhésiv

Q| | A W N =S

Gemischter Bruch durch Komposit, Adhdsiv und Zahnhartsubstanz
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4.5 Rasterelektronen- und Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung

Zur Darstellung der Tags bzw. des Hybridverbunds wurden exemplarisch Proben wie
folgt  weiterverarbeitet:  Fir die  Darstellung der Tags unter dem
Rasterelektronenmikroskop wurden die Proben in 4 % NaOCI-Losung (aus einer
12%igen Losung NaOCl, Carl Roth GmbH + Co. KG, Karlsruhe) fiir 20 Minuten gelagert
und nachfolgend mit destilliertem Wasser gereinigt. Darauthin wurden die Stéibchen in
20 % HCI (aus einer 37 %igen Losung HCI, Sigma-Aldrich) fiir 30 Minuten gelegt und
ebenfalls danach mit destilliertem Wasser gespiilt. Hier wurden bereits Stiabchen zur
Darstellung des Dentins mit den Dentintubuli entnommen. Als ndchstes verblieben die
Proben zur Darstellung der Tags fiir 6 Stunden in 37 %iger HCIl-Losung zur Auflosung
der Zahnhartsubstanz mit anschlieBender Spiilung mit destilliertem Wasser.
Anschlieend wurden nun alle Proben in aufsteigender Ethanol-Reihe (60 — 70 — 80 — 90
% fiir 20 Minuten, 100 % fiir 1 Stunde) dehydriert. Letztendlich wurden die Proben in
1,1,1,3,3,3-Hexamethyldisilazane (Merk Schuchardt, Hohenbrunn) fiir zehn Minuten
gelegt, um eine critical-point Trocknung zu gewéhrleisten. Vor dem Besputtern wurden
die Proben tiber Nacht getrocknet. Das Besputtern mit Gold unter Argon-Gas-Vakuum
(Sputter Coater, Polaron, SC502, Fisons Instruments, Ipswich, UK) erfolgte mit einem
Druck von 1x10"! mbar fiir ca. 60 Sekunden. Die besputterten Proben wurden daraufhin
unter dem Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray,
Bedford, MA, USA) untersucht.

Fiir die Darstellung exemplarischer Proben unter dem
Transmissionselektronenmikroskop wurden jeweils Proben mit dem Adhésiv PBNT,
IBU, AU und ABU aus den Lagerungen 24 Stunden, sechs Monaten und zwolf Monaten
gewdhlt. Die Probenvorbereitung sowie die Untersuchung unter dem
Transmissionselektronenmikroskop wurde in Zusammenarbeit mit der Arbeitsgruppe um
PD Dr. Gértner an dem Institut fiir Anatomie und Zellbiologie, Gieen, durchgefiihrt. Zur
Demineralisation wurden die Proben in 10 % gepufferter EDTA-Lsung fiir 72 Stunden
gelagert. Die Proben wurden darauthin in einer Losung aus einem Gemisch aus 2,5 %
Gluturaldehyd und 2 % Parafomaldehyd in 0,1 M Natrium-Cacodylatpuffer (pH 7,4) fiir
zwolf Stunden bei 4 °C fixiert. AnschlieBend folgte eine Waschung mit 0,1 M Natrium-
Cacodylatpuffer fir zwei Stunden bei 4 °C. Es erfolgte sodann eine Postfixierung mit 2

% Osmiumtetroxid in 0,1 M Natrium-Cacodylatpuffer fiir eine Stunde sowie wieder eine
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Waschung mit 0,1 M Natrium-Cacodylatpuffer fiir eine Stunde und eine Waschung mit
destilliertem Wasser fiir 20 Minuten. Nun wurde eine Trocknung mit der aufsteigenden
Ethanol-Reihe (50 — 70 — 95 — 100 %) fiir jeweils eine Stunde durchgefiihrt. Daraufhin
wurden die Proben in eine Immersion in Propylenoxid fiir 20 Minuten gelegt. Zur
Einbettung wurden die Proben in einem Gemisch aus Propylenoxid und Epoxidharz
(50:50 %) in einen Rotator fiir sechs Stunden bei 6 rpm gebracht sowie anschliefend in
100 % Epoxidharz unter Vakuum fiir zwolf Stunden infiltriert. Diese Probenkoérper
wurden daraufhin erneut in frischem Harz in speziellen Formen eingebettet. Es erfolgte
eine Trocknung im Ofen fiir zwolf Stunden bei 65 °C. Die Proben wurden mit einem
Ultra-Microtom in 100 nm diinne Schnitte geschnitten. Es erfolgte eine Farbung der
Schnitte mit 2 % Uranylacetat fiir zehn Minuten und 3 % Bleicitrat fiir finf Minuten
sowie eine Trocknung unter Standardbedinungen (25 °C, 1013,25 hPa). Die TEM-
Darstellung (Zeiss EM 902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme, Moorenweis, Deutschland),
Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit und Kontrast:
ImageSP (TRS und SYSPROG, Minsk, Weillrussland)) erfolgte in Zusammenarbeit mit
PD Dr. Girtner, Gieen, und Prof. Dr. Frankenberger, Marburg.
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5 Statistische Auswertung

Insgesamt lag die Anzahl der einbezogenen Proben fiir die Auswertung bei n=1488. Fiir
die statistische Auswertung wurde das Programm SPPS® Statistics Version 26 (IBM®)
verwendet. Das Signifikanz-Niveau wurde auf p < 0,05 festgelegt. Zunéchst erfolgte die
Uberpriifung auf Normalverteilung mittels des Kolmogorov-Smirnov-Anpassungs-Tests
und Varianzheterogenitit gepriift. Wurde eine Normalverteilung ausgeschlossen,

erfolgten nichtparametrische Testverfahren.

Es wurden deskriptive Statistiken zur Beschreibung der Verteilung angewendet. Die
Uberpriifung der Nullhypothese erfolgte mit der einfaktoriellen Varianzanalyse ANOVA
bei mehr als zwei Gruppen. Dabei wurde auf einen signifikanten Unterschied einer
abhidngigen Variablen, die Haftwerte in MPa, zwischen den Gruppen bei einer
unabhidngigen Variablen, dem Material, gepriift. Hierbei wurden gemischt lineare

Modelle angewendet mit der zufélligen Einfluss-Variable Zahn.

Es wurden ebenfalls die Haufigkeit der Bruchmodi nach den unterschiedlichen
Lagerungszeiten 24 Stunden, sechs Monaten und zwdlf Monaten betrachtet. Hierbei

wurde eine deskriptive Statistik angewendet, da die Probenanzahl nicht ausreichend ist.

5.1 Umgang mit fehlenden Daten
In der Gruppe CUB konnten aufgrund eines Produktionsstopps von Seiten der Firma
Kuraray Noritake Dental Inc., Okayama, Japan keine Daten nach sechs Monaten sowie

in der Gruppe CUBQ nur initiale Daten generiert werden.
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6 Ergebnisse

6.1 Kalibrierung

Die Kalibrierung erfolgte mit PBNT. Es wurde zur Referenz die Daten von David Tilch
verwendet. [132] Mithilfe des Kolmogorov-Smirnov-Anpassungstest (p = 0,325) zeigte
sich eine Normalverteilung. Die Haftwerte wurden daraufhin mit der einfaktoriellen
Varianzanalyse ONEWAY ANOVA auf einen signifikanten Unterschied untersucht. Es
ergab sich dabei keine signifikante Differenz zwischen den Gruppen (p = 0,108). Der
Mittelwert lag bei 43,61 MPa und die Standardabweichung bei 17,68 MPa.

Normal Q-Q Plot of Residuals

Expected Normal

-40 -20 0 20 40

Observed Value

Abb. 15 Quantil-Quantil-Diagramm zur Kalibrierung der Daten mit PBNT nach 24 h
Lagerung mit hinreichender Normalverteilung.
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6.2 Analyse der Haftwerte und Bruchmodi nach 24 Stunden

Nach der Untersuchung der Haftwerte auf Normalverteilung (Kolmogorov-Smirnov-
Anpassungstest, p < 0,05) erfolgte der Vergleich der einzelnen Gruppen mittels
ONEWAY ANOVA (Bonferroni, p < 0,05) zur Kontrollgruppe PBNT. In der folgenden
Abbildung 16 sind die Haftwerte in MPa, sortiert nach dem pH-Wert der Adhdsive
dargestellt. Lediglich die Gruppe GPB und PBa zeigten signifikant niedrigere Haftwerte
im Vergleich zu PBNT (ONEWAY ANOVA, Bonferroni, GPB: p < 0,001; PBa: p =
0,035).
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Abb. 16 Darstellung der im Mikrozugversuch produzierten Mittelwerte mit
Standardabweichung der Haftwerte in MPa nach 24 Stunden Lagerungszeit, sortiert nach
den pH-Werten (orange = mittelstark, gelb = mild, griin = ultramild) im Vergleich zur
Kontrollgruppe PBNT links (schraffiert). * p < 0,05, *** p <0,001.
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Tab. 4 Nummerische Darstellung der Haftwerte nach 24 Stunden Lagerungszeit (in MPa
und Prozent). Signifikante Werte wurden mit Buchstaben gekennzeichnet (ONEWAY
ANOVA, Bonferroni, c: p <0,001; a: p=0,035).

Min-

. Min. Max. | _ o
Material [MPa [ll\’/l"{)l; | [MPa X [MPa] | ¢ [MPa] o [%]
Kontrollgruppe
PBNT (n = 56) 14,03 14,03 81,53 43,61 17,68 40,5
IBU (n = 83) 6,94 6,94 95,00 44,50 21,21 47,7
GPB (n = 56) 2,69 2,69 55,66 16,93¢ 11,25 66,5
CUB (n = 83) 4,73 4,73 72,19 36,24 20,51 56,6

CUBQ m=51) | 1472 14,72 89,17 48,19 18,70 38,8

PBa (n=43) 11,47 11,47 54,32 31,69 10,96 34,6
AU (n = 69) 11,36 11,36 79,74 52,76 18,32 34,7
ABU (n = 88) 6,86 6,86 71,95 40,84 18,67 45,7
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Die Verteilung der einzelnen Frakturmodi innerhalb einer Gruppe und im Vergleich zur
Kontrollgruppe PBNT zeigt sich wie in Abbildung 17 dargestellt. Insgesamt traten keine
PTF auf. Insbesondere zeigte sich der hohe Anteil an adhésiver Fraktur des GPB von
100%. Mittels des Licht- und Fluoreszenzmikroskops wurden die Bruchmodi iiberpriift
(s. S. 48).

Bisco All Bond Universal
Adhese Universal
PB active

Clearfil Universal Bond Quick

Clearfil Universal Bond
G-Premio Bond

iBond Universal

Kalibrierung PBNT

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80% 90% 100%

M Pretest failure (0) mim Komposit (1)
m adhasive Fraktur (2) im Dentin (3)
m Adhiasiv und Dentin (4) m Adhasiv und Komposit (5)

m gemischt durch Komposit und Dentin (6)

Abb. 17 Prozentuale kumulierte Darstellung der Frakturmodi nach 24 Stunden je
Adhisiv.
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6.3 Analyse der Haftwerte und Bruchmodi nach 6 Monaten

Aufgrund eines Produktionsstopps des Adhidsivs CUB konnte keine Gruppe nach 6
Monaten Lagerungszeit erstellt werden. In den Gruppen nach 6 Monaten Lagerung zeigte
sich eine Normalverteilung unter allen verwendeten Adhisiven (Kolmogorov-Smirnov-
Anpassungstest, p < 0,05). Es zeigten sich signifikante Unterschiede in den Haftwerten
nach den Mehrfachvergleichen mittels Post-hoc-Tests mit Bonferroni-Korrektur (p <
0,05), wie in Abbildung 18 dargestellt. Bei den Adhidsiven ABU (p = 0,033) und AU (p
< 0,001) lieBen sich signifikant hohere Werte im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT
messen, wohingegen das Adhidsiv GPB (p < 0,001) signifikant niedrigere Haftwerte
aufwies (ONEWAY ANOVA, Bonferroni, p < 0,05). Alle drei Adhisive lieBen sich der
Gruppe der ultramilden Adhésive mit einem pH-Wert von 2 - 3 zuordnen. Das Adhisiv
AU erzielte den hochsten Mittelwert (44,14 MPa) mit der geringsten
Standardabweichung (29,0 %). Auch hier zeigte das Adhésiv IBU wieder den hochsten
Haftwert in der Gruppe (77,40 MPa).
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Abb. 18 Darstellung der im Mikrozugversuch produzierten Mittelwerte mit
Standardabweichung der Haftwerte in MPa nach 6 Monaten Lagerungszeit, sortiert nach
den pH-Werten (orange = mittelstark, gelb = mild, griin = ultramild) im Vergleich zur
Kontrollgruppe PBNT links (schraffiert). * p < 0,05, *** p <0,001.
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Tab. 5 Nummerische Darstellung der Haftwerte nach 6 Monaten Lagerungszeit (in MPa
und Prozent). Signifikante Werte wurde mit Buchstaben gekennzeichnet (ONEWAY
ANOVA, Bonferroni, c: p <0,001; a: p=0,033).

Min. | M e
Material [MPa] PTF [MPa x [MPa] | o [MPa] o [%]
[MPa]
fB“;t;"(llllg:“l‘g;‘; 2,60 2,60 30,80 | 13,73 7,30 532
IBU (n = 86) 284 | 284 | 7740 | 3134 | 1686 | 538
GPB (n = 42) 0,00 | 3,55 37,16 | 1553 | 9,10 58,6
PBa (n = 134) 0,00 | 2,37 7243 | 3043 | 1904 | 626
AU (n = 63) 14,67 | 1467 | 6769 | 44,14¢ | 1281 29,0
ABU (n = 62) 0,00 | 494 | 8222 | 4095 | 21,11 51,6

Bei der Frakturanalyse in Abbildung 19 traten bei ABU die geringste Zahl an adhdsiven

Frakturen auf (53,2 %). Das Adhisiv GPB weist wiederum erneut die hochste Anzahl an
adhidsiven Frakturen (92,9 %) auf. Es sind PTF bei den Adhésiven GPB (4,8 %), PBa (3,0
%) und ABU (3,2 %) aufgetreten.

Bisco All Bond Universal I — |
Adhese Universal I — |
||

PBactive

G-Premio Bond | —
iBond Universal

PBNT |

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80% 90% 100%

W Pretest failure (0) im Komposit (1)
m adhdsive Fraktur (2) im Dentin (3)
m Adhisiv und Dentin (4) m Adhiésiv und Komposit (5)

m gemischt durch Komposit und Dentin (6)

ADD. 19 Prozentuale kumulierte Darstellung der Frakturmodi nach 6 Monaten je Adhésiv.



Ergebnisse

6.4 Analyse der Haftwerte und Bruchmodi nach 12 Monaten

Es erfolgte die Priifung auf Normalverteilung mittels des Kolmogorov-Smirnov-
Anpassungstests. Dabei wiesen PBa und GPB keine Normalverteilung auf. Der Mann-
Whitney-U-Test (p < 0,05) zeigte bei PBa (p < 0,001) und GPB (p < 0,001) signifikante
Unterschiede zur Kontrollgruppe PBNT auf. Im Vergleich zu PBNT wurden in dieser
Gruppe signifikant hohere Haftwerte bei AU vermerkt (ONEWAY ANOVA, Bonferroni,
p=0,007). Wiederum wies GPB die signifikant niedrigeren Mittelwerte auf (10,89 MPa;
Mann-Whitney-U-Test, p <0,001). Als hochster Einzelwert wurden 91,67 MPa von AU
generiert. In Abbildung 20 sind die Haftwerte nach zwolf Monaten Lagerungszeit

aufgezeigt.
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Abb. 20 Darstellung der im Mikrozugversuch produzierten Mittelwerte mit
Standardabweichung der Haftwerte in MPa nach 12 Monaten Lagerungszeit, sortiert nach
den pH-Werten (orange = mittelstark, gelb = mild, griin = ultramild) im Vergleich zur
Kontrollgruppe PBNT links (schraffiert). ** p < 0,01, *** p <0,001.
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Tab. 6 Nummerische Darstellung der Haftwerte nach 12 Monaten Lagerungszeit (in MPa
und Prozent). Signifikante Werte wurde mit Buchstaben gekennzeichnet. (ONEWAY
ANOVA, Bonferroni, b: p=0,007; c: p <0,001).

Min. Min- Max.
Material [MPa] PTF [MPa] X [MPa] | 6 [MPa] | o [%]
[MPa]

EB";t;"(llllg:‘:“;‘)’e 0,00 7,34 6533 | 31,15 | 20,03 64,3
IBU (n = 53) 2,93 2,93 69,94 | 2685 | 1820 | 678
GPB (n = 50) 0,00 417 | 4389 | 10,89 | 10,12 92,9
CUB (n = 80) 6,15 6,15 5846 | 27,14 | 1146 | 422
PBa (n = 90) 0,00 2,60 | 8221 | 2502 | 22,63 90,5
AU (n="73) 2,78 2,78 91,67 | 4291° | 1925 44,9
ABU (n = 70) 8,98 8,98 78,11 | 3627 | 1601 44,1
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Im Vergleich zur Gruppe nach sechs Monaten Lagerungszeit zeigte nun nach 12 Monaten
Lagerungszeit, in Abbildung 21 dargestellt, die Kontrollgruppe PBNT PTF (12,2 %).
Ebenfalls wiesen das Adhdsiv GBP und PBa PTF auf, deren prozentualer Anteil auf 12,0
%, respektive 5,6 % anstieg. GPB wies erneut den grofiten Anteil an adhdsiven Frakturen
auf (92,9 %).

Bisco All Bond Universal [
Adhese Universal | s

PB active |

Clearfl Universal Bond - I
G-premio ond
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PoNT |
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M Pretest failure (0) mim Komposit (1)
m adhdsive Fraktur (2) mim Dentin (3)
m Adhasiv und Dentin (4) m Adhasiv und Komposit (5)

m gemischt durch Komposit und Dentin (6)

Abb. 21 Prozentuale kumulierte Darstellung der Frakturmodi nach 12 Monaten je
Adhisiv.
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6.5 Analyse der Haftwerte und Bruchmodi nach allen drei Lagerungszeiten

In der Abbildung 22 sind die jeweiligen Haftwerte nach allen drei Lagerungszeiten
dargestellt. Es zeigten sich signifikante Unterschiede innerhalb der Gruppe PBNT, IBU
und AU zwischen den Lagerungszeiten 24 Stunden und sechs Monaten sowie 24 Stunden
und zwolf Monaten (ONEWAY ANOVA, Bonferroni, p < 0,05). Zwischen der
Lagerungszeiten 24 Stunden und zwolf Monaten lassen sich ebenfalls signifikante
Unterschiede in den Gruppen GPB und CUB erkennen (ONEWAY ANOVA, Bonferroni,
p < 0,05). Insgesamt nahmen mit zunehmender Lagerungszeit die Haftwerte innerhalb
der Adhésivgruppen ab.

Es zeigten sich im Levene-Test zur Varianzhomogenitét beim Parameter Material sowie
beim Parameter Lagerung signifikante Unterschiede (p < 0,05). Somit liegt eine
Varianzheterogenitit vor. In der Analyse der fixed effects wurden keine signifikanten
Unterschiede in den Variablen Material und Lagerung (p = 0,610) festgestellt, sodass sich

diese kontant iiber die Zeit verhalten.
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Abb. 22 Darstellung der im Mikrozugversuch produzierten Mittelwerte mit
Standardabweichung der Haftwerte in MPa nach allen Lagerungszeiten, sortiert nach den
pH-Werten (orange = mittelstark, gelb = mild, griin = ultramild) im Vergleich zur
Kontrollgruppe PBNT links (schraffiert). * p < 0,05, ** p < 0,01, *** p <0,001.
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In der Frakturanalyse nach allen Lagerungszeiten sind in der Abbildung 23 (S. 44) die
Modi ,,Bruch durch die Zahnhartsubstanz“ sowie ,Bruch durch Adhidsiv und
Zahnhartsubstanz* als kohdsive Frakturen zusammengefiihrt worden. Damit ergab sich
die neue Tabelle 7. Es zeigten sich im Mann-Whitney-U-Test signifikante Unterschiede
zwischen den kohésiven Frakturen zwischen den Lagerungszeiten 24 Stunden und sechs
Monaten bei den Adhdsiven PBNT (p < 0,001) und AU (p = 0,041) sowie zwischen den
Lagerungszeiten sechs und zwolf Monaten beim Adhisiv PBa (p = 0,029). Im Vergleich
der adhisiven Frakturen ergaben sich signifikante Unterschiede beim GPB zwischen den
Lagerungszeiten 24 Stunden und sechs Monaten (Mann-Whitney-U-Test, p = 0,043)
sowie 24 Stunden und zwolf Monaten (Mann-Whitney-U-Test, p = 0,04). Die Adhésive
GPB und PBa verzeichneten eine Zunahme von PTF von sechs Monaten zu zwolf

Monaten.

Tab. 7 Einteilung der Frakturmodi, modifiziert nach den oben genannten Kriterien.

Frakturmodi

1 Adhisiver Bruch, > 50% der betreffenden Oberfliche

Kohisiver Bruch in der Zahnhartsubstanz oder im Komposit, > 50% der
betreffenden Oberflédche

3 Pretest failure
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12 Monate

6 Monate

ABU

24 h

12 Monate

6 Monate
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Abb. 23 Prozentuale kumulierte Darstellung der Frakturmodi nach allen Lagerungszeiten
je Adhiésiv, sortiert nach dem pH-Wert. Die kohésiven Frakturen im Komposit oder in
der Zahnhartsubstanz wurden zusammengefasst.



Ergebnisse

6.6

Zur Untersuchung des Einflusses des pH-Wertes nach der abhingigen Variablen des
Haftwertes wurden die Adhésive gemif der Tabelle 1 (S. 13) eingeteilt. In den folgenden
Tabellen 8 sind die Ergebnisse der einfaktoriellen Varianzanalyse und der Post-hoc-

Untersuchung nach den unterschiedlichen Lagerungszeiten aufgefiihrt.

Tab. 8 Mehrfachvergleiche der pH-Werte (Post-hoc, Bonferroni, oo = 0,05) nach 24
Stunden, sechs und zwolf Monaten Lagerungszeit sowie alle Lagerungszeiten

zusammengefasst (Gesamt).

Analyse des pH-Wertes und des Losungsmittels

24 Stunden Lagerung

Vergleich der pH-Werte Signifikanzniveau
ultramild mild <0,001
ultramild | mittelstark 1,000

mild mittelstark 0,002

6 Monaten Lagerung

Vergleich der pH-Werte Signifikanzniveau
ultramild mild < 0,001
ultramild | mittelstark 0,077

mild mittelstark 0,393
12 Monaten Lagerung

Vergleich der pH-Werte Signifikanzniveau
ultramild mild <0,001
ultramild | mittelstark 0,031

mild mittelstark 0,813
Gesamt

Vergleich der pH-Werte Signifikanzniveau
ultramild mild < 0,001
ultramild | mittelstark 0,372

mild mittelstark 0,002
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Es konnten hochsignifikante Unterschiede zwischen den pH-Werten ultramild/mild (p <
0,001) und mild/mittelstark (p = 0,002) nach 24 Stunden sowie im gesamten Verlauf
festgestellt werden. Nach sechs und zwolf Monaten wiesen die pH-Werte ultramild/mild
ebenfalls signifikante Unterschiede (p < 0,001) auf. Lediglich nach zwolf Monaten
zeigten sich noch die pH-Werte ultramild zu mittelstark signifikant unterschiedlich (p =
0,031).

Zur Untersuchung des Einflusses des Losungsmittels nach der abhéngigen Variablen
des Haftwertes wurden die Adhésive gemél3 der Tabelle 9 eingeteilt. In den folgenden
Tabellen sind die Ergebnisse der einfaktoriellen Varianzanalyse und der Post-hoc-
Untersuchung nach den unterschiedlichen Lagerungszeiten aufgefiihrt.

Tab. 9 Mehrfachvergleiche der Losungsmittel (Post-hoc, Bonferroni, a = 0,05) nach 24

Stunden, sechs und zwolf Monaten Lagerungszeit sowie alle Lagerungszeiten
zusammengefasst (Gesamt).

24 Stunden Lagerung

Vergleich der Losungsmittel Signifikanzniveau

Aceton Aceton, Wasser < 0,001

Aceton Ethanol, Wasser <0,001

Aceton Isopropanol, Wasser 1,000
Aceton, Wasser Ethanol, Wasser 1,000
Aceton, Wasser | Isopropanol, Wasser 0,003
Ethanol, Wasser | Isopropanol, Wasser 0,001

6 Monaten Lagerung

Vergleich der Losungsmittel

Signifikanzniveau

Aceton Aceton, Wasser 0,786

Aceton Ethanol, Wasser <0,001

Aceton Isopropanol, Wasser 1,000
Aceton, Wasser Ethanol, Wasser < 0,001
Aceton, Wasser | Isopropanol, Wasser 1,000
Ethanol, Wasser | Isopropanol, Wasser <0,001
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12 Monaten Lagerung

Vergleich der Losungsmittel Signifikanzniveau
Aceton Aceton, Wasser 0,343
Aceton Ethanol, Wasser <0,001
Aceton Isopropanol, Wasser 0,745

Aceton, Wasser Ethanol, Wasser 0,018

Aceton, Wasser | Isopropanol, Wasser 1,000

Ethanol, Wasser | Isopropanol, Wasser <0,001
Gesamt

Vergleich der Losungsmittel Signifikanzniveau
Aceton Aceton, Wasser < 0,001
Aceton Ethanol, Wasser <0,001
Aceton Isopropanol, Wasser 0,961

Aceton, Wasser Ethanol, Wasser 0,002
Aceton, Wasser | Isopropanol, Wasser 0,001
Ethanol, Wasser | Isopropanol, Wasser < 0,001

Bei der Untersuchung der Mittelwerte der Losungsmittel zeigte sich eine sehr heterogene
Verteilung. So wiesen das Losungsmittel Aceton und Wasser gegeniiber Isopropanol und
Wasser durchweg keinen signifikanten Unterschied auf. Ebenfalls zeigte Aceton zum
Aceton-Wasser-Gemisch nach

Unterschied. Ansonsten zeigten die Analysen der Losungsmittel durchweg signifikante

Unterschiede (p < 0,05) auf.
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6.7 Licht- und fluoreszenzmikroskopische Untersuchung

Zur qualitativen Analyse der Bruchmodi wurden licht- und fluoreszenzmikrokopische
Untersuchungen durchgefiihrt. Dabei lassen sich nur rein visuell betrachtete Briiche der
Stabchen durch die Eigenfluoreszenz des Dentins besser beurteilen. Hier sind die
Untersuchungen am Adhésiv PBa nach sechs Monaten Lagerungszeit exemplarisch
dargestellt. Wie in Tabelle 7 (S. 43) eingeteilt, lassen sich die Bruchmodi wie folgt
aufzeigen. In Abbildung 24 ist ein adhdsiver Bruch dargestellt. Zu den kohésiven Briichen
zédhlen die gemischten als auch die rein in der Zahnhartsubstanz oder im Komposit

gebrochenen Stibchen. Die kohésiven Briiche sind in Abbildung 25 und 26 (S. 49)

reprasentativ abgebildet.

Abb. 24 a) Lichtmikroskopische Darstellung der Probe nach dem Mikrozugversuch mit
einer adhésiven Fraktur, Seitenansicht. b) Fluoreszenzmikrokopische Darstellung
derselben Probe nach dem Mikrozugversuch mit einer adhésiven Fraktur, Seitenansicht.
Hierbei zeigt sich links das fluoreszierende Dentin und rechts das Komposit. PBa nach
sechs Monaten Lagerung; Auflichtmikroskop (4er Objektiv, 3 x Zoom, Belichtung 200 —
400 ms, AZ 100 M, Nikon, Tokio, Japan), Fluoreszenzmikroskop (AZ 100 M, Nikon) mit
FITC-Filtern (Anregungsfilter 450 — 490 nm, Sperrfilter 515 - 565 nm).
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Abb. 25 a) Lichtmikroskopische Darstellung der Probe nach dem Mikrozugversuch mit
einer gemischten Fraktur, Seitenansicht. b) Fluoreszenzmikrokopische Darstellung
derselben Probe nach dem Mikrozugversuch mit einer gemischten Fraktur, Seitenansicht.
Hierbei zeigt sich links das fluoreszierende Dentin und rechts das Komposit mit Teilen
von Dentin. PBa nach sechs Monaten Lagerung; Auflichtmikroskop (4er Objektiv, 3 x
Zoom, Belichtung 200 - 400 ms, AZ 100 M, Nikon, Tokio, Japan),
Fluoreszenzmikroskop (AZ 100 M, Nikon) mit FITC-Filtern (Anregungsfilter 450 — 490
nm, Sperrfilter 515 - 565 nm).

Abb. 26 a) Lichtmikroskopische Darstellung der Probe nach dem Mikrozugversuch mit
einer kohdsiven Fraktur, Seitenansicht. b) Fluoreszenzmikrokopische Darstellung
derselben Probe nach dem Mikrozugversuch mit einer kohidsiven Fraktur, Seitenansicht.
Hierbei zeigt sich links das fluoreszierende Dentin und rechts das Komposit. PBa nach
sechs Monaten Lagerung; Auflichtmikroskop (4er Objektiv, 3 x Zoom, Belichtung 200 —
400 ms, AZ 100 M, Nikon, Tokio, Japan), Fluoreszenzmikroskop (AZ 100 M, Nikon) mit
FITC-Filtern (Anregungsfilter 450 — 490 nm, Sperrfilter 515 - 565 nm).
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6.8 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchung

In den rasterelektronenmikrokopischen Darstellungen der Verbundzone zeigten sich
deutliche Unterschiede zwischen den einzelnen Adhésiven. So konnten bei IBU
unterschiedliche Groen der Tags aufgezeigt werden (Abb. 29 — 31, S. 52 — 54), die sich
ebenfalls auch bei AU initial finden lieBen (Abb. 28, S. 51). Hier konnten des Weiteren
auch kleinere Ausldufer an den Tags bemerkt werden. Im Vergleich dazu zeigten sich bei
PBa deutlich kiirzere Tags mit einer tendenziell glatteren Oberflache (Abb. 32, S. 55 und
ADD. 33, S. 56), korrelierend zu signifikant niedrigeren MPa-Werten nach 12 Monaten
Lagerung. Bei der Verbundzone wies IBU, ein mittelstarkes Adhisiv, ungefihr eine
Dicke von 10 um auf (Abb. 31, S. 54), wiahrend AU (Abb. 28, S. 51) und PBa (Abb. 33,
S. 56), Vertreter der ultramilden Adhésive), ungefahr bei 20 pm lagen.

Abb. 27 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhdsiven Verbundzone
(weille Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Dentin mit den Dentintubuli (weile Pfeile) und das
Komposit (weiBer Stern). ABU nach 24 Stunden Lagerung und Atzung mit 20%iger HCI
fiir 30 min; Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray,
Bedford, MA, USA), VergréBerung 840x.
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Mag: 1490x
03.05.2020 SE HV: 10 kv - WD: 22 mm

Abb. 28 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhdsiven Verbundzone
(schwarze Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (schwarzer Stern) und die Adhésiv-
Tags (weiBe Pfeile). AU nach 24 Stunden Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger
HCI-Losung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM
Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroerung 1490x.
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Mag: 500x
03.05.2020 SE HV:10kV WD: 22 mm

Abb. 29 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhisiven Verbundzone
(weiBe Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (schwarzer Stern) und die Adhésiv-Tags
(weiBe Pfeile). IBU nach sechs Monaten Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger
HCl-Losung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM
Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroerung 500x.
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03.05.2020 SE HV: 10 KV WD: 22 mm

Abb. 30 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhdsiven Verbundzone
(weille Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (schwarzer Stern) und die Tags
unterschiedlicher Hohe (weiBle Pfeile). IBU nach sechs Monaten Lagerung und Atzung
fir 6 Stunden in 37 %iger HCl-Lésung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz;
Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA,
USA), VergroBerung 1290x.
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i)

Mag: 2500x
03.05.2020 SE HV: .10 kv WD: 22 mm

Abb. 31 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhisiven Verbundzone
(schwarze Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (schwarzer Stern) und die Tags
(schwarze Pfeile). Bemerke die unterschiedliche Hohe der Tags und die kleinen Ausldufer
an den Tags. IBU nach sechs Monaten Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger
HCl-Losung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM
Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroerung 2500x.
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Mag: 700x
03.05.2020 SE HV: 10 KV WD: 22 mm

Abb. 32 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhidsiven Verbundzone
(weile Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (weiler Stern) und die Tags (weille
Pfeile). PBa nach zw&lf Monaten Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger HCI-
Losung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray
Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroerung 700x.
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Mag: 1500x
03.05.2020 SE HV: 10 kv~ WD: 22 mm

Abb. 33 Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhdsiven Verbundzone
(weiBBe Pfeilkopfe). Dargestellt ist das Komposit (weiler Stern) und die Tags (weifle
Pfeile). Bemerke die verkiirzten Tags. PBa nach zwolf Monaten Lagerung und Atzung
fir 6 Stunden in 37 %iger HCI-Losung zur Auflosung der Zahnhartsubstanz;
Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA,
USA), VergroBerung 1500x.
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6.9 Transmissionselektronenmikroskopische Untersuchung

Die Darstellung der Verbundzone unter dem Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss
EM 902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS, TRONDLE
Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung
Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)), wies je nach Adhisiv
bestimmte Charakteristika auf. In Abhéngigkeit von der Praparation der Schicht konnten
tangential oder vertikal Dentintubuli erfasst werden (Abb. 35, S. 59; Abb. 37 und 38, S.
61 f.). Die Hybridschicht lieB sich anhand der deutlich weniger transluzenteren Schicht
am Dentin vermuten (s. Abb. 34 — 40, S. 58 — 64). Diese schien beim Adhésiv ABU im
Verlauf der Lagerungszeit an Opazitit zuzunehmen (Abb. 34 — 36, S. 58 — 60). Hier
konnten auch Unterschiede in der Homogenitit der Adhésivschicht aufgezeigt werden.
Das Adhidsiv ABU wies im Gegensatz zum Adhésiv AU (Abb. 37, S. 61), das deutliche
Prézipitate enthilt, eine homogene Adhésivschicht auf. Auffillig beim mittelstarken
Adhidsiv IBU war eine mit der Lagerungszeit zunehmende Einlagerung in der
Adhisivschicht (Abb. 38 — 40, S. 62 — 64). Hierbei zeigte sich ein sich anreichernder
Farbverlauf zur Hybrid- und Dentinschicht. Dies stellte sich &hnlich einer

Klaviertastatur” dar (Abb. 39, S. 63, und Abb. 40, S. 64).
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Abb. 34 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhésivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D)
mit reichlich Kollagenfasern. Bemerke die annihernd homogene Adhisivschicht und die
relativ helle Hybridschicht (weiles Quadrat). ABU nach 24 Stunden Lagerung;
Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD
camera (TRS, TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing
software) inkl. Anpassung Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
Vergroferung 7000x.
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Abb. 35 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhésivschicht und das Dentin (D) mit Dentintubuli
(DT). Bemerke die annihernd homogene Adhisivschicht und die sich andeutende
Hybridschicht (weiles Quadrat). ABU nach zwdlf Monaten Lagerung;
Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD
camera (TRS, TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing
software) inkl. Anpassung Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
Vergroflerung 7000x.
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Abb. 36 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhisivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D).
Bemerke die anndhernd homogene Adhidsivschicht und die im Vergleich zu den
vorherigen Abbildungen deutliche dunklere Hybridschicht (weifles Quadrat). ABU nach
zwolf Monaten Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902,
Digitalkamera: Slow-scan 2K~ CCD  camera  (TRS, = TRONDLE
Restlichtverstéirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung
Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)), Vergrofierung 7000x.
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Abb. 37 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhédsivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D)
mit Dentintubuli (DT). Beachte die inhomogene Adhidsivschicht mit Prizipitaten (weifles
Quadrat). AU nach 24 Stunden Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM
902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS, TRONDLE
Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung
Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)), VergroBerung 7000x.
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Abb. 38 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhésivschicht (weiBler Stern) und das Dentin (D)
mit Dentintubuli (DT). Bemerke den Verlauf in der Adhésivschicht zum Dentin hin und
die sich andeutende Hybridschicht. Die parallel zur Hybridschicht verlaufende weile
Linie spricht eher fiir ein Artefakt bei der Probenherstellung. IBU nach 24 Stunden
Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902, Digitalkamera: Slow-scan
2K CCD camera (TRS, TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm
(capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und
SYSPROG)), VergroBerung 7000x.
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Abb. 39 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Verbundzone.
Dargestellt ist das Komposit (c), die Adhésivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D)
mit Dentintubuli. Bemerke den deutlichen Verlauf in der Adhésivschicht mit einem
,Klaviertastenphdnomen® (weiles Quadrat) in der Hybridschicht. IBU nach zwolf
Stunden Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902, Digitalkamera:
Slow-scan 2K CCD camera (TRS, TRONDLE Restlichtverstirkersysteme),
Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit und Kontrast:
ImageSP (TRS und SYSPROG)), VergroBerung 4000x.
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Abb. 40 Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung der Hybridschicht.
Dargestellt ist die Adhdsivschicht und das Dentin (D) mit Kollagenfasern. Beachte die
Adhisivschicht mit einem ,,Klaviertastenphdnomen® in der Hybridschicht (H). IBU nach
zwOlf Monaten Lagerung, Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM 902,
Digitalkamera: Slow-scan 2K~ CCD  camera  (TRS,  TRONDLE
Restlichtverstirkersysteme), Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung
Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)), VergroBerung 20000x.
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7 Diskussion

Ziel dieser in vitro-Studie war die Verbundfestigkeit von unterschiedlichen
Universaladhésiven im Self-Etch-Verfahren am Milchzahndentin nach verschiedenen
Lagerungszeiten einander gegeniiberzustellen. Die Haftwerte sind nicht als Absolutwerte
anzunehmen. Sie dienen der Gegeniiberstellung der unterschiedlichen Adhésive unter
Einfluss eines verinderten pH-Wertes und Losungsmittels sowie des funktionellen
Monomers, konkret 10-MDP. Verglichen wurde mit dem Goldstandard PBNT. Die
Proben wurden unter standardisierten Bedingungen verarbeitet und in Aqua dest. bei 37
°C gelagert. Es wurden anschlieBend die Haftwerte nach unterschiedlichen
Lagerungszeiten (24 Stunden, sechs Monaten und zwolf Monaten) mithilfe des
Mikrozugversuchs gemessen. Exemplarisch wurden Proben unter dem Licht-,
Fluoreszenz-, Raster- und Transmissionselektronenmikroskop evaluiert. Hierbei zeigten
sich unterschiedliche Haftwerte, wobei AU die signifikant hochsten Haftwerte nach sechs
und zwolf Monaten im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT aufwies. Uber die
verschiedenen Lagerungszeiten hinweg ergaben sich signifikant niedrigere Werte beim
Adhisiv GPB. Je nach Losungsmittel und pH-Wert zeigten sich ebenfalls Unterschiede

bei den Haftwerten. Hinsichtlich der Bruchmodi zeigte sich keine einheitliche Verteilung.

Die Adhidsivtechnik ist seit 1955 durch Buonocore etabliert und in der stetigen
Weiterentwicklung [142]. Bei der Anwendung spielen die Zeit und Techniksensitivitéit
der verwendeten Materialien eine entscheidende Rolle. Anforderungen wie eine
vereinfachte Handhabung und multifunktioneller Einsatz in der permanenten als auch in
der primidren Dentition foérderten die Entwicklung von Universaladhidsiven. Diese
zeichnen sich durch ihre multimodale Anwendbarkeit aus. Sie konnen im sogenannten
Etch-and-Rinse-Verfahren aber auch im Self-Etch-Verfahren angewendet werden [40].
Fiir die bleibende Dentition liegen zahlreiche Studien vor, um die Ergebnisse der
verschiedenen Verfahren zu reprisentieren [21]. In der ersten Dentition liegen nur
begrenzt dazu Daten vor [3, 20, 79]. Hierbei werden die Two-Step Etch-and-Rinse-
Adhisive in der priméren Dentition den Self-Etch-Adhidsiven vorgezogen [37, 84].
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7.1 Material und Methode
7.1.1 Humanes Substrat

Die in vitro-Studie anhand exfolierter und extrahierter Zéhne eignet sich grundsitzlich
zur préklinischen Untersuchung der Adhésive. Hierfiir halfen u.a. Zahnarztpraxen in ganz
Deutschland, die Milchzdhne mit Einverstindnis der Erziehungsberechtigten und
Patienten zur Verfiigung zu stellen. Die Milchzéhne wurden durch die Zahnidrzte nach
ausfiihrlicher Aufkldrung der Patienten und Bevollmichtigten gesammelt. Dies stellte
sich als duBerst mithsam heraus, da fiir die Studie nicht durchweg Milchzihne ad hoc zur

Verfiigung standen. Es kam zu lingeren Pausen zwischen den Lieferungen.

Die Praxen wurden jeweils schriftlich in die Handhabung der ausgegebenen Réhrchen
mit Chloramin-T-Losung instruiert. Die Zdhne sollten max. vier Wochen in dieser
Losung verbleiben bis zur weiteren Verarbeitung in domo. Trotz alledem sind eine
falsche Handhabung als auch zu lingeren Lagerungszeiten der Zihne nicht vollstindig

auszuschlieBen.

Die Gruppen wurden jeweils beim Eintreffen der Zihne unter eingeschrénkter
Randomisierung zu je sechs Ziahnen pro Gruppe und Lagerungszeit zusammengestellt
und anschliefend den Adhésiven zugeordnet. Hierbei wurde auf eine moglichst
gleichméBige Verteilung der GroBe der Dentinflédche innerhalb der Gruppen geachtet, um
eine nahezu gleiche Stibchenanzahl pro Gruppe zu gewéhrleisten. Aufgrund des
reduzierten Angebots des Substrats wurden ebenfalls karigse Ziahne, die maximal eine
Schmelzkaries aufwiesen, verwendet. Diese wurde groBziigig mittels der Sége entfernt.
Hierbei kann nicht vollstindig ausgeschlossen werden, dass ein Unterschied in der
Makro- und Mikromorphologie des Substrates bestanden haben koénnte. Auch kénnen aus
der Verwendung unterschiedlicher Milchzéhne, in Form von Inzisiven und Molaren, und
des damit einhergehenden unterschiedlichen morphologischen Aufbaus abweichende
Haftwerte resultieren. Die Orientierung der Dentintubuli unterscheidet sich in den
Arealen innerhalb des Dentins [31]. Werden diese in der Aufbereitung senkrecht erdffnet,
kann hier eine optimalere Penetration des Adhésivs und damit mégliche héhere Haftwerte
erzielt werden. Unterschieden wird ebenfalls zwischen pulpafernem und pulpanahem
Dentin. Auch hier zeigten sich unterschiedliche Haftwerte [98, 144]. Der Zahn muss
jedoch als Gesamtkonstrukt evaluiert werden, um sich vergleichbaren klinischen Studien

anzunihern.

66



Diskussion

Dadurch dass vornehmlich mit menschlichem Substrat, dem Dentin, die Untersuchungen
durchgefithrt wurden, beeinflusst die Zusammensetzung und Lagerung der
Zahnhartsubstanz den Versuch erheblich. Somit konnte eine falsche Handhabung der
Lagerung u.a. zu einer Ubertrocknung durch einen Fliissigkeitsverlust innerhalb der
Zahnhartsubstanz fithren und damit einen Einfluss auf das Haftvermdgen haben. Es
zeigen sich dementsprechend Unterschiede zwischen vitalen und devitalen Zéhnen. In
devitalen Zahnen fehlt der physiologisch zunéchst vorhandene Dentinliquor [140]. Dieser
wird durch die Pulpa als extrazelluldre Gewebefliissigkeit produziert und tritt bei externen
thermischen, chemischen oder mechanischen Reizen, so u.a. bei der Préparation oder
Trockenlegung, aus den Tubuli durch Druckausgleich an der Dentinoberfliche aus [87,
107]. Die natiirliche Zahnhartsubstanz unterliegt zwar Schwankungen in der
Zusammensetzung, sodass niemals vollig identische Proben erwartet werden kénnen,
ermoglicht aber im Gegensatz zu kiinstlich hergestelltem Hydroxylapatit oder boviner
Zahnhartsubstanz den Vergleich der in-vitro-Untersuchung mit spéteren klinischen

Untersuchungen [144].

Die Proben wurden zur Simulation der natiirlichen Mundhohle in einem
Inkubationsschrank in Aqua dest. bei 37 °C gelagert. Enoral wirken jedoch weitere
Einflisse auf den Zahn, u.a. die chemische und bakterielle Zusammensetzung des
Speichels und der Nahrung sowie die Mastikation auf die Zdhne. Dadurch konnen
ebenfalls makro- und mikromorphologische Schwankungen in der Zahnhartsubstanz —
dem natiirlichen ,,Biokomposit“ - auftreten [82]. Diese konnen mittels Verfahren wie dem
Thermocycling, dem Kariesmodell oder der Kausimulator annidhernd simuliert werden
[7, 17, 125, 128]. Zur Untersuchung der Adhisive beziiglich dieser Einflussfaktoren
bedarf es weiterer Studien [36]. Jedoch ist die Ubertragbarkeit auf die allumfassende
duferst komplexe Situation enoral und in vivo nur eingeschrankt méglich [1, 24, 117].
Bei klinischen Untersuchungen konnen Kontaminationen mit Speichel oder Blut zu einer
Verschlechterung der Adhésion fithren [48]. Durch in vitro Untersuchungen kénnen diese
Einflisse ausgeschlossen werden. Die Verbundfestigkeit dient somit als erster
Anbhaltspunkt zur Evaluation der Adhésive. Hiermit konnen grundlegende Eigenschaften
der Adhisive tiberpriift werden. Weitere Untersuchungen, u.a. der Scherversuch, kénnen

angeschlossen werden.

Post extractionem wurden die Zdhne in einer 0,5%igen Chloramin-T-Losung gelagert.

Chloramin-T ist ein weiBler, kristalliner Feststoff, der durch seine hohe oxidative Kraft

67



Diskussion

bakterizid wirkt, weshalb Chloramin-T in der Medizin als Desinfektionsmittel und
Antiseptikum verwendet wird. Besonders in der Zahnmedizin wird es neben Thymol zur
Konservierung extrahierter Zahne fiir wissenschaftliche Zwecke benutzt. Unter anderem
wird Chloramin-T durch seine antimikrobiellen und leicht zytotoxischen Eigenschaften
in der Medizin, Zahn- und Veterindrmedizin, Lebensmittelherstellung und
Landwirtschaft sowie zur Wasserdesinfektion verwendet. Es wird sowohl zur
Oberflichen- und Instrumentendesinfektion als auch zur Desinfektion von
Verbrennungen, Verletzungen und als Mundspiillosung angewandt [91]. Chloramin-T
eignet sich ebenfalls zur Lagerung von Zihnen iiber einen begrenzten Zeitraum ohne
erheblichen Einfluss auf die Adhésion [116]. Lagerung in Formalin oder Thymol fiihrten
in Studien zu niedrigeren Haftwerten [121]. In dieser Studie wurden die Proben

anschlieBend in Aqua dest. bei 37°C verwahrt.

7.1.2  Adhédsivsysteme

Der abhingige Faktor, das verwendete Adhésiv, sollte idealerweise von einer Charge
innerhalb einer Gruppe gleicher Lagerungszeit stammen. Hierdurch lassen sich mogliche
wihrend des industriellen Herstellungsprozesses entstandene Unterschiede in der
Zusammensetzung vermeiden. Auch eine falsche Lagerung der Adhidsive kann bereits zu
einer Verdnderung der chemischen Zusammensetzung oder einer verfriithten respektive
verspiateten Polymerisation fithren. Aufgrund des Versuchsaufbaus iiber einen langen
Zeitraum lief3 sich jedoch in der vorliegenden Studie nicht immer dieselbe Charge in den
Gruppen gleicher Adhisive verwenden. Entsprechendes gilt fiir die verwendeten
Komposite. Es wurden aktuelle und auf dem Markt frei verkdufliche Adhisive fuir die
Studie ausgewihlt. Die Produkte sind frei verfiigbar und bereits in der klinischen
Anwendung. Dabei handelt es sich um Vertreter der Universaladhdsive. Die verwendeten
Adhdsive unterscheiden sich u.a. in ihrer chemischen Zusammensetzung. Die
gemeinsamen Komponenten sind das funktionelle Monomer 10-MDP, ausgenommen
PBNT als Kontrollgruppe, und die Losungsmittel. Weitere Komponente wie Initiatoren,
Stabilisatoren und Fiillkorper konnen differieren und somit Einfluss auf die

Haftvermittlung ausiiben.

Die Adhisive und das Komposit wurden stets nach Herstellerangaben appliziert und

verarbeitet. Die Applikation des Adhésivs erfolgte in einer bzw. zwei Schichten. Dabei

68



Diskussion

sollte die Dentinfliche vollstindig benetzt sein. Doch jedes Adhésiv hat verschiedene
Verarbeitungsvorgaben. So wurde u.a. das Adhédsiv GBP durch einen maximalen
Luftstrom tiber 5 sec verpiistert. Dadurch konnte eine Diskontinuitét der Adhédsivschicht
entstanden sein, die zu den niedrigeren Haftwerten gefiihrt haben konnte. Eine verkiirzte
Bearbeitung mit dem Luftstrom konnte ebenfalls zu niedrigeren Haftwerten gefiihrt
haben. Die optimale Zeit zum Verptistern und der damit verbundenen Evaporation des
Losungsmittels liegt bei 15 - 30 Sekunden, ist jedoch materialabhiingig [54, 55]. Ahnlich
verhilt es sich mit dem optimalen Luftdruck [39]. Die Adhisive wiesen unterschiedliche
Verarbeitungsschritte bei der aktiven oder passiven Infiltration und der Einwirkzeit auf
[71]. So wurden diese hier explizit nach Herstellerangaben verarbeitet, um

produktspezifische Fehlerquellen zu vermeiden.

Des Weiteren wurde regelméafig die Lichtleistung der Polymerisationslampe (> 1000 %)

uberpriift, denn eine unzureichende Polymerisationsleistung verhindert die ausreichende
Vernetzung der Molekiile, woraus sich wiederum Instabilititen in der Hybridschicht
ergeben konnen. Jeder Hersteller gibt dabei eine Mindestintensitit an, die jeweils
beriicksichtigt wurde. Uberdies spielt die Polymerisationszeit ebenfalls eine
entscheidende Rolle. Um einen ausreichenden Grad an Polymerisation zu erreichen,
wurde eine standardisierte Polymerisationszeit von mind. zehn Sekunden bei den
Adhisiven und mind. 40 Sekunden bei den Kompositen durchgefithrt. Die
Polymerisationslampe wurde regelméBig vor Verwendung bei einer Gruppe auf ihre
Lichtleistung getestet. Hierbei spielen die Parameter Lichtaustrittsfenster, Lichtleistung
und Strahlenprofil eine wichtige Rolle [118]. Jedoch miissen auch die Gegebenheiten der
Materialien beachtet werden. Die Farbe und Transluzenz sowie auch die Schichtstiarke

der Materialien beeinflussen die Polymerisation erheblich [112].

7.1.3 Probenherstellung und Versuchsaufbau

Um eine Reproduzierbarkeit zu gewéhrleisten, sollte moglichst unter standardisierten
Bedingungen gearbeitet werden. Das Ziel der Methode ist eine valide Untersuchung des
Zielparameters, die wiederholt zuverldssige Ergebnisse anzeigt, welche auch auf dhnliche
klinische Ergebnisse schlieen lassen konnen. Hierbei sollten mogliche Fehlerquellen

reduziert werden.
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Diese Kriterien werden im Rahmen des Mikrozugversuchs (WTBS) erfiillt, welcher sich
hierdurch auch in der Literatur als vorzugswiirdige Methode etabliert hat [9, 120, 140].
Der Mikrozugversuch erméglicht eine effiziente Nutzung des humanen Substrates. Durch
die Vielzahl an Proben kann dabei eine zuverlédssige in vitro-Evaluation der Haftwerte
unter standardisierten Bedingungen erfolgen. Weitere Testmoglichkeiten bestehen zwar
im Makrozugversuch (Macro-TBS) oder dem Shear Bond Strength Test (SBS). Macro-
TBS oder -SBS bieten zwar eine einfache Probenherstellung und -handhabung, sind aber
eingeschrankt aussagekriftig, weil hier meist lediglich eine geringe Anzahl an Proben bei
einem hohen Bedarf an Zdhnen hergestellt werden kénnen. Es entsteht moglicherweise

ein verzerrtes Ergebnis mit einer hohen Standardabweichung.

Im Vergleich bieten der micro-TBS (uWTBS)- oder -SBS-Versuch eine deutlich hohere
Probenanzahl. Hier werden Flichen von < 1 mm? generiert, die eine optimale Ausnutzung
des Subtrates und damit eine groBere Aussagekraft gewihrleisten. Die
Standardabweichung innerhalb einer Gruppe ist geringer. Dieser Vorteil ldsst sich
besonders in der ersten Dentition mit einer geringeren Fliche der Zahnhartsubstanz
nutzen. Jedoch weisen Milchzédhne eine geringere Dicke der Zahnhartsubstanz auf, der
gegebenfalls mit einem zusétzlichen Aufbau entgegengewirkt werden muss. Die micro-
Untersuchungen sind zwar damit deutlich zeit- und laboraufwendiger sowie weitaus
techniksensitiver, ermoglichen aber aussagekriftigere Ergebnisse. (Micro-)TBS-
Versuche weisen den Vorteil auf, dass sie im Gegensatz zu (micro-)SBS-Versuchen eine
gleichméBige Krafteinwirkung auf die Adhédsiviliche bewirken. Daraus resultieren bei
(micro-)SBS-Versuchen bei deutlich héherer Krafteinwirkung geringere Messwerte. Die
Krafteinwirkung ist bei (micro-)SBS-Versuchen zudem ungleichmiBiger. Der nTBS-
Versuch hat sich als die geeignete Methode fiir die Untersuchung in dieser Studie gezeigt

[70].

Der Versuchsaufbau des pnTBS ermoglicht dabei aber eine effektivere Ausnutzung des
Substrats zur Herstellung zahlreicher Proben [8]. Durch eine gleichméBigere
Kraftverteilung auf die Adhésivflache im Vergleich zu den Shear Bond Strength Test sind
hier Haftwerte mit hoherer Reliabilitdt reproduzierbar [59]. Besonders unter der Pramisse
einer kleineren Fliche der Milchzdhne im Vergleich zur permanenten Dentition kénnen
dabei Stibchen mit einer durchschnittlichen Kantenldnge von 0,75 mm und damit einer
Flache von 0,5625 mm? produziert werden. In vielen Studien werden Stibchen mit einer
Fliache von 0,6 - 1 mm? verwendet. Je kiirzer die Kantenlinge der Proben, desto
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schwieriger die Herstellung und groBer die Gefahr von Dropouts oder Pretest failures.
GemaB der Theorie von Griffith in der Bruchmechanik bestehen in sproden Materialien
rissihnliche Defekte [65]. Hier wirkt beim Anlegen einer Spannung eine
Spannungskonzentration an deren Spitze, die zum Aufbrechen der Atomverbindungen
und damit in der Ausdehnung der Risse resultiert. Es entsteht eine neue Oberfldche. Die
Oberflachenenergie nimmt dadurch zu, respektive die elastische Energie der Materie ab
[156]. Bei Zugversuchen werden die Dehnung ¢ und die Spannung ¢ eines Priifkérpers
miteinander ins Verhéltnis gesetzt, woraus sich das Elastizitdtsmodul E ergibt. Schlanke
Priifkérper befinden sich nach dem Hooke'schen Gesetz in einem ebenen
Spannungszustand bei einachsiger Beanspruchung im Zugversuch, wohingegen ein
dickerer prismatischer Priifkrper einen ebenen Dehnungszustand ohne messbare
Querdehnung aufweist [60]. Es besteht ein inverses Verhdltnis zwischen Haftkraft und
Probenfliache. Bei kleinerer Stidbchenfliche kann eine groBere Haftkraft generiert werden
[120]. Es zeigte sich, dass ebenfalls die Form der Proben einen Einfluss auf das
Frakturverhalten hat [113]. Die Stiébchenform zeigte die Vorteile einer einfacheren
Herstellung und Verteilung der angewandten Kraft auf den Adhésivverbund [120]. Diese

Form ist standardisiert, leichter reproduzierbar und wird héufiger angewandt.

Zu diskutieren ist ebenfalls die Lagerung der Proben wihrend des gesamten Versuches.
Hier wurde eine Lagerung des gesamten Zahnes in Aqua dest. bei 37°C durchgefiihrt.
Damit wurde eine dhnliche Situation wie in der menschlichen Mundhéhle simuliert. Es
konnten die Proben noch vor der Lagerung dem Sdgevorgang unterzogen werden und
einzelne Stdbchen gelagert werden. Jedoch ist hier wahrscheinlich das Ergebnis fiir die

einzelnen Dentin-, Adhésions- und Kompositbereiche eher durch eine Hydrolyse verzerrt.

Waihrend des gesamten Prozesses wurden die Stéibchen, auch in den Zwischenschritten,
in Aqua dest. gelagert, um einerseits das Mundmilieu zu imitieren und andererseits eine
Dehydration zu vermeiden und dadurch mégliche duflere Einfliisse auf die Haftwerte zu
verringern. Die Wasserlagerung ist gleichzeitig ein limitierender Faktor, weil hierunter
mogliche Hydrolysen oder Aktivierungen chemischer Destruktion des Haftverbunds
beschleunigt werden kénnen. Zwar zeigten Studien, dass es bei Wasserlagerung zu einem
signifikanten Abfall der Haftwerte kommt [12, 85, 115]. Jedoch betrachten diese Studien

meist die permanente Dentition und/oder wiesen kiirzere Lagerungsperioden auf.
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Wihrend des Sigevorgang und auch wihrend des Mikrozugversuches kann es zu
Einfliissen auf den Haftverbund durch Vibration gekommen sein. Um diese zu verringern,
wurden die Proben wihrend des Sdgens in Klebewachs eingewachst bzw. wihrend des
Mikrozugversuches von flieBfihigem Komposit (Flowables) umgeben. Hier wurde
darauf geachtet, dass das flieBfihige Komposit zwar das Stibchen auf der Dentin- bzw.
Kompositseite vollstindig umhiillt, jedoch nicht die Adhésivschicht beriihrte und diese
offen lief3.

7.1.4 Licht-, Fluoreszenz-, Rasterelektronen- und
Transmissionselektronenmikroskopie

Zur Darstellung der Bruchmodi wurde die Licht- bzw. Fluoreszenzmikroskopie
angewandt. Damit kénnen visuell die Zahnhartsubstanz und das fluoreszierende Dentin
voneinander unterschieden werden und somit die Frakturmodi evaluiert werden. Hierbei
konnte es zu Fehlern durch falsche Einschitzung adhdsiver oder gemischter Briiche
gekommen sein, falls sehr kleine Teile von Dentin oder Komposit auf den zahnfarbenen
Stibchen tibersehen wurden. Hierzu gibt es kein standardisiertes Vorgehen hinsichtlich
der Uberpriifung am Lichtmikroskop. Es wurden exemplarisch Proben untersucht mit
einer vierfachen Vergroferung. Jedoch ist die geringe Anzahl der Stéibchen pro Gruppe

nicht ausreichend, um valide Ergebnisse hinsichtlich der Bruchmodi widerzuspiegeln.

Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen werden in zahlreichen Publikationen zur
Untersuchung von Zahnhartsubstanzen und Oberflichen angewandt. Hiermit lassen sich
dreidimensionale Strukturen darstellen. Exemplarisch wurden einige Proben ausgewahlt,
um eine Beurteilung der Dentin- und der Adhésivoberfliche durchzufithren. Nach
erfolgter An- bzw. Auflgsung des Dentins konnten mittels Rasterelektronenmikroskops
die Eingénge der Dentintubuli in der Zahnhartsubstanz dargestellt werden. Es zeigt sich
weiterhin die Verbundzone beim Adhédsiv ABU initial nach 24 Stunden Lagerung mit
einer Breite von ca. 12,5 um (Abb. 27, S. 50). Nach vollstindiger Auflésung des Dentins
konnten die Tags der Adhidsive herausgearbeitet werden. Es wurden je nach Adhésiv
unterschiedliche Léngen der Tags festgestellt. Dabei hatte das Adhésiv IBU neben
unterschiedlichen Langen der Tags auch kleinere Ausldufer an diesen. (Abb. 31, S. 54).
IBU weist in dieser Studie einen mittelstarken pH-Wert und damit einhergehend ein

hoheres Demineralisationsvermogen auf [143]. AU (Abb. 28, S. 51) und PBa (Abb. 33,
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S. 56) als Vertreter der ultramilden Adhésive zeigten im Vergleich tendenziell kleinere
Tags mit einer Lange von ca. 10 um sowie eine glattere Oberfliche. Die Verbundzone
bei AU (Abb. 28, S. 51) und PBa (Abb. 33, S. 56) ist mit einer Dicke von ca. 20 pm
doppelt so grof3 wie dieselbige bei IBU (Abb. 31, S. 54).

In zahlreichen Studien wird zur Evaluation der Hybridschicht der Verbundzone ein
Transmissionselektronenmikroskop (TEM) angewandt [23, 27, 49-52, 143]. Das
scanning transmission electron microscope war seinerzeit durch Albert Crewe eingefiihrt
worden [80]. Dieses hat aktuell ein Auflssungsvermégen bis zu 45 pm [123]. Ahnlich
wie beim Lichtmikroskop werden hier 100 nm diinne Scheiben ,,durchleuchtet”, jedoch
mittels eines Elektronenstrahls abgetastet. In der Querschnittsaufnahme durch die
Verbundzone kann neben der Hybridschicht auch das Dentin mit den Kollagenfasern
mitbeurteilt werden. Die Hybridschicht lieB sich anhand der deutlich weniger
transluzenteren Schicht am Dentin vermuten (s. Abb. 34 — 40, S. 58 — 64). Die
Adhisivschicht wies beispielsweise beim Adhdsiv AU (Abb. 37, S. 61) deutliche
Prézipitate auf, dass sich mit dem hochdispersen Silizumdioxid als Inhaltstoff erkldren
lasst. Beim mittelstarken Adhdsiv IBU war ein mit der Lagerungszeit zunehmender
Farbverlauf zur Hybrid- und Dentinschicht (Abb. 38 — 40, S. 62 — 64) zu erkennen. Dies
stellte sich dhnlich einer ,,Klaviertastatur® dar (Abb. 39 und 40, S. 63 f.).

7.1.5 Diskussion der Ergebnisse

Fur diese Studie zur Untersuchung der Haftwerte von sieben Universaladhdsiven im
Vergleich zur Kontroll-Adhésiv PBNT nach unterschiedlichen Lagerungszeiten wurden
120 Milchzdhne verwendet. Es ergaben sich trotz der gleichméBigen Verteilung der
Zihne anhand der Fliche des Subtrates Schwankungen in der Anzahl der Stibchen. Unter
anderem sind dafiir auch die Ein- und Ausschlusskriterien verantwortlich. Wurde bei dem
jeweilig zu untersuchenden Stébchen keine intakte, durchgehende und ausreichende dicke
Dentinschicht festgestellt, wurden diese Proben in der Messung ausgeschlossen.
Ebenfalls wurde bei einem visuell sichtbar inhomogenen Verbund zwischen
Zahnhartsubstanz und Komposit die Probe exkludiert. So ergab sich eine Gesamtsumme

von 1488 Stidbchen.

Es konnten im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT bei einigen Adhésiven signifikant

hohere Haftwerte teilweise auch iiber die Lagerungszeiten hinweg produziert werden.
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Hierbei sind u.a. die Adhdsive AU und ABU zu nennen, wihrend das Adhédsiv GPB
signifikant niedrigere Werte aufwies. Zusétzlich traten beim GPB in der Gruppe sechs
Monate und zwolf Monate Lagerungszeit PTF auf, deren Anzahl mit zunehmender
Lagerungszeit anstiegen (5 %; 12 %). Vergleichweise dhnlich hoch lag die Anzahl der
PTF bei der Kontrollgruppe PBNT nach 12 Monaten (12 %). Ebenfalls wies das Adhésiv
PBa eine ansteigende Inzidenz von PTF in den Lagerungszeiten 6 und 12 Monaten (3 %,

6 %) auf.

7.1.5.1 Prime & Bond® NT

Die Kontrollgruppe PBNT wies im Verlauf einen signifikanten Abfall der Haftwerte zu
den initialen Haftwerten nach 24 Stunden auf (p < 0,01; p <0,001). Nach zw6lf Monaten
traten des Weiteren PTF auf. PBNT enthilt als funktionelle Monomere UDMA und
PENTA. Das enthaltene Losungsmittel ist Aceton. PBNT zeigte in Studien im
Milchzahndentin nur eine miBige Penetration der Schmierschicht und damit

einhergehend niedrigere Haftwerte [96, 97].

7.1.5.2 iBond® Universal

iBond® Universal ist als einziger Vertreter der mittelstarken Adhésive in dieser Studie
vertreten. Es zihlt zu den HEMA-freien Adhisiven, welche Aceton-Wasser basiert sind.
Es beinhaltet tiberdies 4-META und 10-MDP als funktionelle Monomere. Das Molekiil
4-META hebt sich durch seine Eigenschaften in der Demineralisierung der
Zahnhartsubstanz hervor. Es gilt als ein Adhédsionspromotor [138]. Dadurch konnen hohe
initiale Verbindungen mit der Zahnhartsubstanz generiert werden [151]. Auffillig sind
beim Adhésiv IBU die verschieden hohen und zahlreichen Tags (Abb. 30, S. 53). 4-
META zeigt im Vergleich zu 10-MDP jedoch weniger hohe und stabile Haftwerte durch
eine schnellere Auflosung der Calcium-Salz-Verbindung mit 4-META [151]. Bei der
Untersuchung der Hybridschicht konnte bei dieser eine Schichtstirke von ca. 1 pm
gemessen werden. Es kam dariiber hinaus zu einer Anreicherung mit Schwermetallen in
der Adhisivschicht hin zur Hybridschicht. Dabei konnte nach 12 Monaten Lagerungszeit
eine Zunahme der Intensitit dieses Farbverlaufes und eines ,,Klaviertastenphdnomens®

beobachtet werden. Diese Art der Sdulenbildung innerhalb der Hybridschicht kann flir
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die Degradation sprechen. Es kommt durch Aufhebung der kontinuierlichen
Hybridschicht zu transluzenteren Bereichen (Abb. 40, S. 64) [135]. Die signifikanten

Haftwertabfille zu den initialen Haftwerten lassen sich moglichweise damit vereinbaren.

7.1.5.3 G-Premio Bond

Bei G-Premio Bond zeigte sich ein signifikanter Abfall der Haftwerte tber die
Lagerungszeit nach 12 Monaten (p <0,001). Das Adhésiv wies zudem die hiufigsten PFT
auf. GPB enthilt Aceton als Losungsmittel und hebt sich in seiner Anwendung durch
einen erforderlichen maximalen Luftstrom von den anderen Adhésiven ab. Jedoch kann
es bei einer aggressiven Behandlung der noch nicht polymerisierten Adhésivfliche zu
Blasenbildung oder Rissen dieser kommen [149]. Die Zusammensetzung des Adhisivs
ergibt einen stirkeren hydrophoben Charakter. Dadurch kann es auch zu einer wie in
weiteren Studien beobachteten Phasenseparation bei HEMA-freien Adhédsiven
gekommen sein [137, 141]. Wéhrend einige Studien hohe Haftwerte bei GBP generieren
konnten, wobei diese jedoch nur in der bleibenden Dentition durchgefiihrt wurden, konnte
wiederum in anderen Studien eine deutlich schlechtere Perfomance aufgezeigt werden
[106, 149]. In weiteren Studien konnte nachgewiesen werden, dass GPB eine hohere

Zytotoxitit aufweist [147].

7.1.5.4 Clearfil™ Universal Bond und Clearfil™ Universal Bond Quick

Die nachfolgenden Adhésive CUB und CUBQ sind Ethanol-Wasser-basierte Adhésive.
In der Anwendung unterscheiden sich die beiden Adhésive durch ein aktives
Einmassieren bei CUB. Als funktionelle Monomere enthalten beide 10-MDP. Auch sind
noch Bis-GMA und HEMA vorhanden. Ersteres beeinflusst das Loslichkeitsverhalten der

Adhisive je nach Losungsmittel in den verschiedenen Schritten der Adhésion [127].

Im Verlauf der Studie ergab sich jedoch noch vor der geplanten Herstellung der 6-
Monats-Gruppe ein Produktionsstopp des Adhidsives CUB. Durch die fehlenden
Ergebnisse ist ein Vergleich dieses Adhdsivs in der 6-Monats-Gruppe daher nicht

moglich und sollte unter Vorbehalt mit den weiteren Adhésiven betrachtet werden.
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Nach 12 Monaten zeigte sich gegeniiber den initialen Haftwerten vorliegend zwar ein
signikanter Abfall. Dennoch konnte kein erheblicher Unterschied zu PBNT festgestellt
werden. Zum initialen Vergleich wurde daraufthin zusitzlich das auf den Markt etablierte
Adhisiv CUBQ in der 24-Stunden-Gruppe tiberpriift. Dieses enthilt neben 10-MDP, Bis-
GMA und HEMA hydrophile Amidmonomere. Bis-GMA und HEMA stehen im
Verdacht zytotoxisch auf Odontoblasten zu wirken [16, 35]. Es stellte sich ein
signifikanter Unterschied zwischen CUB und CUBQ nach 24 Stunden Lagerung dar (p =
0,007). In Studien konnte ebenfalls gezeigt werden, dass CUBQ im Self-Etch-Modus

hohe Haftwerte im Scherversuch generieren konnte [13].

7.1.5.5 Prime & Bond active™

PBa gehort zu den ultramilden Adhésiven. Es enthilt als einziges Adhésiv nicht Ethanol,
sondern Isopropanol als Losungsmittel. Der Alkohol Isopropanol unterscheidet sich
chemisch in seiner Strukturformel durch die Anzahl der Kohlenstoffatome und der Lage
der Hydroxylgruppe [73]. Isopropanol als Losungsmittel wies in Studien eine Abnahme
der ungebundenen Wassermolekiile, die eine Degradation fordern, und konserviert
dadurch die Kollagenstruktur auf [33]. In der vorliegenden Studie zeigten sich nach der
Lagerungszeit im Hinblick auf die Haftwerte kein signifikanter Unterschied verglichen
zu den initialen Haftwerten. Auch im Vergleich zu PBNT konnte kein signifikanter
Unterschied festgestellt werden. Bei der Bruchuntersuchung kam es nach sechs und zwolf

Monaten zu PTF.

7.1.5.6 Adhese® Universal und All-Bond Universal®

Die Adhidsive ABU und AU haben einen pH-Wert-Bereich von 2,5 — 3,0 bzw. 3,5. Als
Losungsmittel sind Ethanol und Wasser enthalten. Zusitzlich sind ebenfalls Bis-GMA
und HEMA vorzufinden. AU und ABU weisen nach sechs Monaten signifikante
Unterschiede zu PBNT auf, AU auch nach zwolf Monaten Lagerung. Insgesamt hat AU
im Vergleich zu den initialen Haftwerten iiber die Lagerungszeiten hinweg signifikante
hohere Haftwerte. Auch in der Langlebigkeit von Restaurationen mit AU im Self-Etch-
Modus konnten gute Ergebnisse erzielt werden [88]. AU beinhaltet hochdisperses

Siliziumdioxid als Fiillkorper, welches sich in Form von Prézipitaten in den
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transmissionselektronenmikroskopischen Analysen widerspiegelt. Bei der Untersuchung
der Adhdsive ABU und AU zeigt sich eine Hybridschicht der Stiarke von ca. 250 nm,
dhnlich wie Jang et. al aufzeigen konnte [75]. Nach sechs bzw. zwolf Monaten Lagerung

kam es zu einer Anreicherung der Schwermetalle in dieser Hybridschicht.

7.1.6  Einfluss des pH-Wertes

Bei der Betrachtung der Ergebnisse unter dem Einfluss des pH-Wertes ldsst sich
erkennen, dass die Adhédsive ABU und AU, jeweils aus der Kategorie der ultramilden
Adhisive mit einem pH-Wertbereich zwischen 2,5 und 3,5 stammend, in der Gruppe mit
der Lagerungszeit sechs Monaten bei beiden Adhdsiven (AU: p = < 0,001; ABU: p =
0,003), in der Lagerungszeit zwdlf Monaten nur das Adhéisiv AU (p = 0,002), signifikant
hohere Haftwerte im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT aufwiesen. Im Gegensatz dazu
erzeugte das Adhédsiv GPB, das mit einem pH-Wert von 2,1 eher den milden Adhésiven
wie das PBNT entspricht, signifikant niedrigere Haftwerte. Milde Adhésive erreichen
hierbei eine Demineralisationsdicke von ca. 1 um, die ultramilden Adhésive hingegen
eine Demineralisation bis zu ca. 500 nm. Bei steigendem pH-Wert wird die
Zahnhartsubstanz und die Schmierschicht nur teilweise demineralisiert, dadurch
verringert sich die Dicke der Hybridschicht [95, 119]. Jedoch bleiben die
Kollagenfibrillen durch die umschlieBenden Hydroxylapatitkristalle geschiitzt und somit
das Risiko einer Degradation minimiert. Es zeigte sich dabei ein auffallend deutlicher
Unterschied zwischen dem mittelstarken Adhésiv IBU und der Kontrollgruppe mit
signifikant hoheren Haftwerten initial und nach zwolf Monaten Lagerungszeit. Dieses
Adhisiv, welches einen pH-Wert von 1,6-1,8 aufweist, vermag das Dentin bis zu einer
Demineralisationstiefe von 1-2 um aufzuldsen. Hierbei bildet sich eine deutlichere
Hybridschicht aus, wobei die Tags ebenfalls ausgeprigter ausfallen. Ahnliche Strukturen
sind bei einer Konditionierung mit Phosphorsidure zu erkennen [6, 81]. Entsprechend
wurden hier hochsignifikante Unterschiede aufgezeigt (p = 0,002). Das
Demineralisationsvermdgen steht im Zusammenhang mit dem pH-Wert der Adhésive.
Die starken Adhésive kénnen eine Hybridschicht mit einer anndhernd gleichen Stirke
dhnlich der Saure-Konditionierung erreichen [4, 109, 126]. Die Hybridschicht von Self-

Etch-Adhésiven ist kontinuierlich, aber diinner [6, 69]. Es konnte hier keine Korrelation
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zwischen einer groferen Hydridschicht und hoheren Haftwerten gezeigt werden. Im

Gegenteil wiesen die milderen Adhasive héhere Haftwerte auf.

7.1.7 Einfluss des Losungsmittels

Betrachtet man die verwendeten Losungsmittel der unterschiedlichen Adhédsive wird in
der Kontrollgruppe PBNT und beim GPB Aceton verwendet. Es konnten
hochsignifikante Unterschiede zwischen Aceton und Ethanol-Wasser, aber auch zu
Aceton-Wasser-Gemischen festgestellt werden (p < 0,001). Studien zeigten, dass Aceton
die Infiltration von Partikeln im gesunden oder demineralisierten Dentin erleichtert [15].
Eine unzureichende Evaporation kann mit einer Zunahme von Nanoleakage einhergehen

[30].

Des Weiteren hat die Konzentration des Losungsmittels einen Einfluss auf die Haftwerte
[46, 130, 146]. Self-Etch-Adhésive beinhalten regelméfig Wasser, um die lonisierung der
funktionellen Molekille zu gewdhrleisten. Starke Adhésive weisen dabei meist den
hoheren Gehalt an Wasser auf. Residuen davon verbleiben méglicherweise in der
Adhésivschicht und kénnen dadurch zu einer Degradation fithren und mit schlechteren
Haftwerten einhergehen [124]. Dies kann ebenfalls auf eine unzureichende
Evaporationszeit zuriickzufiihren sein [30]. Bei manchen Self-Etch-Adhidsiven konnten
teilweise demineralisierte, nicht infiltrierte Zonen unter der Hybridschicht nachgewiesen
werden, die ebenso zu einer Degradation durch freigelegte, ungeschiitzte Kollagenfasern
fihren konnen [23]. Jedoch ist Wasser zur Vermeidung des Kollagenkollaps beim
Trocknen des Dentins notwendig. Dies trifft mehrheitlich auf das Etch-and-Rinse-
Verfahren zu. Hashimoto et al. konnte zeigen, dass Self-Etch-Adhisive bessere Resultate
bei dehydriertem Dentin als beim normalen Dentin erzeugen konnte [68]. Dies konnte
weiterhin auch durch Hanabusa et al. bestitigt werden [67]. Es hat sich der Begriff dry
bonding bei den Self-Etch-Adhésiven geprigt [110]. Die Kontrolle der Feuchtigkeit des
Dentins stellt dabei eine herausfordernde Gradwanderung dar. Aufgrund multipler
weiterer Bestandteile von Adhésiven wie u.a. HEMA, unterscheidet sich die Performance

der verschiedenen Adhésive [63].
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7.1.8 Einfluss des funktionellen Monomers

Das funktionelle Monomer 10-MDP zeigt in Studien hohere Haftwerte als vergleichbare
Monomere [44]. Das 1981 erstmals durch die Firma Kuraray Noritake Dental Inc.
(Okayama, Japan) eingefiihrte Molekiil weist eine hydrophile Phosphorsaure-Gruppe,
eine hydrophobe Acrylgruppe und einen Spacer in Form einer Methylenkette mit zehn
Kohlenstoffatomen auf. In Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass sich in
Abhingigkeit der Linge des Spacers unterschiedliche Haftwerte generieren lassen. Ein
moglicher Grund ist das Prinzip des Nanolayerings [155]. Die freigelegten
Kollagenfasern werden durch parallel angeordnete 10-MDP-Molekiile umhiillt und so vor
duBeren Einfliissen geschiitzt. In mikroskopischen Untersuchungen wurden diese ca. 4
nm messenden Schichten aufgezeigt. Ein mdglicher Schutz vor chemischer und
hydrolytischer Degradation hierdurch wird vermutet. 10-MDP soll zudem die adhésive
Verbindung zusitzlich festigen, sodass langlebigere Ergebnisse erzielt werden konnen
[153]. Das kofunktionelle Monomer HEMA steht dabei im Verdacht das Nanolayering
zu inhibieren [152]. Dennoch wurden sowohl in dieser als auch anderen Studien durch

die Materialabhéngigkeit begriindete unterschiedliche Haftwerte nachgewiesen [106].
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8 Bewertung der Nullhypothesen

Die untersuchten Nullhypothesen konnten hier teilweise widerlegt werden.

1. Hinsichtlich der Haftwerte konnten teilweise signifikante Unterschiede zur
Vergleichsgruppe PBNT generiert werden. Insbesondere das Adhésiv AU zeigte
nach sechs und zwolf Monaten Lagerungszeit signifikant hohere Werte, GBP
dagegen signifikant niedrigere Haftwerte auf. Uber die Lagerungszeiten hinweg
wurden in der Adhésivgruppe PBNT, IBU und AU signifikante Unterschiede zu
den initialen Haftwerten erzielt. Dabei zeigte sich eine Abnahme der Haftwerte.

2. Der pH-Wert der Adhiésive hat einen signifikanten Einfluss auf die Haftung. So
wiesen sowohl das mittelstarke Adhésiv IBU als auch die ultramilden Adhdsive
(u.a. AU und ABU) signifikante Unterschiede im Vergleich zum milden Adhésiv
PBNT auf.

3. Ebenfalls konnten signifikante Unterschiede der Losungsmittel (Wasser, Aceton,
Ethanol, Isopropanol) aufgezeigt werden. Hierbei zeigten sich hochsignifikante
Unterschiede zwischen Aceton als Losungsmittel u.a. bei PBNT und Ethanol-

Wasser- bzw. Aceton-Wasser-Gemischen.

9 Schlussfolgerung

Die Ergebnisse dieser Studie sind sehr heterogen. Es kann nicht einheitlich bestatigt
werden, dass Adhdsive mit dem gleichen pH-Werte-Bereich oder dem gleichen
Losungsmittel eine dquivalente Performance zeigen. Die Haftung der Universaladhisive

ist materialabhingig.

10 Ausblick

Diese Studie zeigt einen Einblick in die groe Varianz der unterschiedlichen Adhisive,
die als multimodale Universaladhésive eingesetzt werden kénnen. Besonders im Hinblick
auf die Behandlung von Kindern und den damit einhergehenden erschwerten
Bedingungen konnen Universaladhédsive eine Alternative zu den herkdmmlichen
Mehrflaschen-Systemen sein [97]. Es bedarf jedoch weiterer in vitro und in vivo
Untersuchungen, um die klinische Performance der Adhédsive auch in der Langzeitanalyse

zu analysieren.
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11 Zusammenfassung

Einleitung und Ziel

Mit Einfithrung der multimodalen Universaladhisive liegen aktuell nur begrenzt Daten
fur die primdre Dentition hinsichtlich der Effizienz des funktionellen Monomers 10-
Methacryloyloxy-decyldihydrogen-phophat (10-MDP) vor. Vor diesem Hintergrund
sollte in dieser Studie die Verbundfestigkeit an Milchzahndentin nach unterschiedlichen
Lagerzeiten von diversen Universaladhdsiven im Vergleich zur Kontrollgruppe

Prime&Bond® NT (Dentsply Detrey GmbH/[PBNT]) untersucht werden.

Material und Methode

Bei 120 extrahierten Milchzéhnen wurde auf das vorbereitete Dentin ein
Kompositstempel (FiltekTM Z250/3M Deutschland GmbH) jeweils mittels der folgenden
Universaladhisive (Adhese®Universal/Ivoclar ~ Vivadent [AU], All-Bond
Universal®/Bisco [ABU], G-Premio Bond/GC Europe [GPB], iBond®Universal/Kulzer
[IBU], Prime&Bond active™/DentsplyDetrey [PBa]) appliziert. Nach jeweils 24
Stunden, 6 und 12 Monaten Lagerung in Aqua dest. (37°C) wurden insgesamt 1488
Stabchen gesdgt und die Haftung mittels Mikrozugversuch (u-TBS) gepriift.
Exemplarisch wurden Proben unter dem Fluoreszenz-, Rasterelektronen- und

Transmissionselektronenmikroskop analysiert.

Ergebnisse

Im Vergleich zur Kontrollgruppe PBNT (6 Mon.: 32,5 MPa; 12 Mon.: 31,2 MPa)
generierte AU (6 Mon.: 44,1 MPa, 12 Mon.: 42,9 MPa, ONEWAY-ANOVA-Test,
Bonferoni, p < 0,05) die signifikant hochsten Haftwerte. Ultramilde Adhésive (pH 2,5 -
3,5) erzeugten signifikant hohere Haftwerte als PBNT, wihrend GBP mit einem milden
pH-Wert (2,1) signifikant niedrigere Haftwerte aufwies. PBa und ABU zeigten nach den

Lagerungszeiten keine signifikanten Unterschiede innerhalb der Gruppe.

Schlussfolgerung
Universaladhésive zeigen eine unterschiedliche Verbundfestigkeit an Milchzahndentin
auf, so dass keine einheitliche Empfehlung ausgegeben werden kann. Klinische Studien

sollten die Ergebnisse bestitigen.
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12 Summary

Aim
The aim of the in vitro study was the comparison of seven universal adhesives regarding
micro-tensile bond strength (u-TBS) to dentine of primary teeth after three different

storage periods.

Designs

120 extracted primary teeth were ground flat to expose caries-free dentine simulating a
complete caries removal. The samples were bonded with seven universal adhesives
(Adhese®Universal, Ivoclar Vivadent; All-Bond Universal®, Bisco; Clearfil™Universal
Bond, Kuraray; G-Premio Bond, GC Europe; iBond®Universal, Kulzer; Prime&Bond
active™, DentsplyDetrey; Prime&Bond®NT, Dentsply Detrey) and restored with a
composite resin build-up (Filtek™ Z250/3M). After 24 hours, 6 months and 12 months
storage in distilled water (37°C), the samples were cut in sticks. With a number of 1488
sticks, u-TBS tests were executed. Afterwards, the fracture mode was analysed under

fluorescence microscope with 40x magnification and under a SEM and TEM.

Results

Compared to the reference group PBNT (32.5 MPa after 6 months; 31.2 MPa after 12
months) two adhesives showed a significantly higher n-TBS after 6 months (AU:44.1
MPa, ABU:40.9 MPa; ONEWAY-ANOVA-Test, Bonferoni, p<0.05) and one adhesive
after 12 months (AU:42.9 MPa, ONEWAY-ANOVA-Test, mod. LSD p<0.05). Whereas
GPB revealed a significantly lower bond strength in all storage groups (16.9 MPa after
24h, 15.5 MPa after 6 months, 10.9 MPa after 12 months; ONEWAY ANOVA,
Bonferoni, p<0.05), two adhesives (AU, IBU) did not suffer from any pretest failures
[PTF] after the different storage periods. GPB showed the largest amount of PTF (5%
after 6 months, 12% after 12 months).

Conclusion
After 12 months, PBNT, IBU, CU, AU and GPB showed significantly lower results
compared to initial p-TBS, whereas AU revealed the highest outcomes in p-TBS and no

PTF. There are further researches nessecary.
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13 Abkiirzungsverzeichnis

AD-Konzept Adhision-Dekalzifizierungs-Konzept

ANOVA Analysis of variance = Varianzanalyse

ABU All-Bond Universal®

AU Adhese® Universal

BHT Butylhydroxytoluol

Bis-GMA Bisphenol-A-Diglycidylmethacrylat

BSP Bone Sialoprotein

CC Cystein-Cathepsin

CcQ Kampferchinon

CUB Clearfil™ Universal Bond

CUBQ Clearfil™ Universal Bond Quick

dmft decayed/missing/filled teeth

DMP-1 Dentin-Matrix-Protein 1

DNS Desoxyribonukleinsidure

DSPP Dentine-Sialophophoprotein

D3MA Decandioldimethacrylat

GPB G-Premio Bond

HEMA 2-Hydroxyethylmethacrylat

IBMA Isobutylmethacrylat

IBU iBond® Universal

IUPAC International Union of Pure and Applied Chemistry
LSD test Least significant difference test= Signifikanz-Analyse
10-MDP 10-Methacryloyloxydecyl-Dihydrogenphosphat
MCAP Methacryliertes Carbonsdurepolymer

MEPE Matrix-Extrazellular-Phosphoglycoprotein
4-META 4-Methacryloxyethyltrimellit-anhydrid

MMP Matrix-Metalloproteinase

MPa Mega Pascal

ON Osteonectin

OPN Osteopontin

PBa Prime & Bond active™
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PBNT Prime & Bond® NT

PENTA Phosphorsédure-modifiziertes Acrylatharz

pH pondus hydrogenii/potentia hydrogenii = Potential des
Wasserstoffatoms

SD Standard deviation = Standardabweichung

SLRP Small leucine-rich proteoglycan

TGF-# Tissue Growth Factor 3

TIMP Tissue inhibitor of metalloproteinases

UDMA Urethan-Dimethacrylat

uTBS Mikro tensile bond strength = Mikro-Zugversuch
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Abbildung 26

a) Lichtmikroskopische Darstellung der Probe nach dem
Mikrozugversuch mit einer kohésiven Fraktur, Seitenansicht.
b) Fluoreszenzmikrokopische Darstellung derselben Probe
nach dem Mikrozugversuch mit einer kohdsiven Fraktur,
Seitenansicht. Hierbei zeigt sich links das fluoreszierende
Dentin und rechts das Komposit. PBa nach sechs Monaten
Lagerung; Auflichtmikroskop (4er Objektiv, 3 x Zoom,
Belichtung 200 — 400 ms, AZ 100 M, Nikon, Tokio, Japan),
Fluoreszenzmikroskop (AZ 100 M, Nikon) mit FITC-Filtern
(Anregungsfilter 450 — 490 nm, Sperrfilter 515 - 565 nm)
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Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhésiven
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(SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA,
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Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhésiven
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Komposit (schwarzer Stern) und die Adhésiv-Tags (weille
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Stunden in 37 %iger HCl-Losung zur Auflésung der
Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray
Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA),
VergroBerung 1490x.
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Abbildung 29

Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhidsiven
Verbundzone (weile Pfeilkopfe). Dargestellt ist das
Komposit (schwarzer Stern) und die Adhésiv-Tags (weille
Pfeile). IBU nach sechs Monaten Lagerung und Atzung fiir 6
Stunden in 37 %iger HCl-Losung zur Auflésung der
Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray
Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA),
VergroBerung 500x.
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Abbildung 30

Abbildung 31

Abbildung 32

Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhésiven
Verbundzone (weifle Pfeilkopfe). Dargestellt ist das
Komposit (schwarzer Stern) und die Tags unterschiedlicher
Hohe (weille Pfeile). IBU nach sechs Monaten Lagerung und
Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger HCI-Lésung zur Auflésung
der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop (SEM
Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA, USA),
VergroBerung 1290x.

Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhésiven
Verbundzone (schwarze Pfeilkopfe). Dargestellt ist das
Komposit (schwarzer Stern) und die Tags (schwarze Pfeile).
Bemerke die unterschiedliche Héhe der Tags und die kleinen
Ausldufer an den Tags. IBU nach sechs Monaten Lagerung
und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger HCI-Losung zur
Auflosung der Zahnhartsubstanz; Rasterelektronenmikroskop
(SEM Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, MA,
USA), Vergroflerung 2500x.
Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhisiven
Verbundzone (weile Pfeilkopfe). Dargestellt ist das
Komposit (weiler Stern) und die Tags (weille Pfeile). PBa
nach zwolf Monaten Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in
37 %iger HCI-Losung zur Auflésung der Zahnhartsubstanz;
Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610
Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroerung 700x.
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Abbildung 33

Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der adhésiven
Verbundzone (weifle Pfeilkopfe). Dargestellt ist das
Komposit (weiler Stern) und die Tags (weille Pfeile).
Bemerke die verkiirzten Tags. PBa nach zw6lf Monaten
Lagerung und Atzung fiir 6 Stunden in 37 %iger HCI-Losung
zur Auflosung der Zahnhartsubstanz;
Rasterelektronenmikroskop (SEM Amray Model 1610
Turbo, Amray, Bedford, MA, USA), Vergroferung 1500x.
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Abbildung 34

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhasivschicht (weiBer Stern) und das Dentin (D) mit
reichlich Kollagenfasern. Bemerke die annahernd homogene
Adhisivschicht und die relativ helle Hybridschicht (weiles
Quadrat). ABU nach 24  Stunden  Lagerung;
Transmissionselektronenmikroskop  (Zeiss EM 902,
Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-
programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROQG)),
VergroBerung 7000x.
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Abbildung 35

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhiésivschicht und das Dentin (D) mit Dentintubuli (DT).
Bemerke die anndhernd homogene Adhésivschicht und die
sich andeutende Hybridschicht (weilles Quadrat). ABU nach
zw6lf Monaten Lagerung; Transmissionselektronen-
mikroskop (Zeiss EM 902, Digitalkamera: Slow-scan 2K
CCD camera (TRS, TRONDLE Restlichtverstirkersysteme),
Aufnahmeprogramm (capturing software) inkl. Anpassung
Helligkeit und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
VergroBerung 7000x.
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Abbildung 36

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhisivschicht (weiller Stern) und das Dentin (D). Bemerke
die anndhernd homogene Adhésivschicht und die im
Vergleich zu den vorherigen Abbildungen deutliche dunklere
Hybridschicht (weiles Quadrat). ABU nach zwolf Monaten
Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM
902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-

programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
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Abbildung 37

und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
Vergroferung 7000x.

Transmissionselektronenmikroskopische ~Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhisivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D) mit
Dentintubuli (DT). Beachte die inhomogene Adhédsivschicht
mit Prézipitaten (weifles Quadrat). AU nach 24 Stunden
Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM
902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-
programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
Vergréfierung 7000x.
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Abbildung 38

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhisivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D) mit
Dentintubuli  (DT). Bemerke den Verlauf in der
Adhisivschicht zum Dentin hin und die sich andeutende
Hybridschicht. Die parallel zur Hybridschicht verlaufende
weile Linie spricht cher fiir ein Artefakt bei der
Probenherstellung. IBU nach 24 Stunden Lagerung;
Transmissionselektronenmikroskop ~ (Zeiss EM 902,
Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-
programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
Vergréfierung 7000x.
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Abbildung 39

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Verbundzone. Dargestellt ist das Komposit (c), die
Adhésivschicht (weiler Stern) und das Dentin (D) mit
Dentintubuli. Bemerke den deutlichen Verlauf in der
Adhisivschicht mit einem ,,Klaviertastenphdnomen® (weifles

Quadrat) in der Hybridschicht. IBU nach zwdlf Stunden
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Lagerung; Transmissionselektronenmikroskop (Zeiss EM
902, Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-
programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROG)),
VergroBerung 4000x.

Abbildung 40

Transmissionselektronenmikroskopische Darstellung  der
Hybridschicht. Dargestellt ist die Adhésivschicht und das
Dentin (D) mit Kollagenfasern. Beachte die Adhédsivschicht
mit einem ,,Klaviertastenphdnomen™ in der Hybridschicht
(H). IBU nach zwolf  Monaten Lagerung,
Transmissionselektronenmikroskop ~ (Zeiss EM 902,
Digitalkamera: Slow-scan 2K CCD camera (TRS,
TRONDLE Restlichtverstirkersysteme), Aufnahme-
programm (capturing software) inkl. Anpassung Helligkeit
und Kontrast: ImageSP (TRS und SYSPROQG)),
VergroBBerung 20000x.
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16 Anhang
16.1 Inhaltsstoffe, Anwendung und Chargen der verwendeten Adhisive
Adhisiv-Name Zusammensetzung Anwendung Chargen
UDMA, Trimethacrylat,
PENTA, hochdisperses
Prime & Bond®
NT.D | Siliziumdioxid, CQ-
» Dentsply - .. | 1511000986,
Detrey Gmblil, Phofomltlator, .Ethyl— a), b), 1), h), i) 1804000165
4(Dimethylamino)benzoat,
Konstanz
BHT, Cetylaminhydrofluorid,
Aceton
iBond®
4-META, MDP, Methacrylat,
Universal, Sand h . 16). 5. 9. 0) 10025
Diurethandimethacrylat, a), b), 1), g), 1 >
Kulzer GmbH, v & KO010031
Aceton, Wasser
Hanau
Aceton, 2-Hydroxy-1,3-
dimethacryloxypropan, 10-
MDP, 2,2¢-
G-Premio Bond, (Ethylendioxy)dicthy]
thylendioxy)diethyl- .
GC Europe N.V., | . a), b), ¢), j), 1) 1606282,
dimethacrylat, Diphenyl- 1801262
Leuven, Belgien i
(2,4,6-trimethylbenzoyl)-
phospinoxid, 2,6-Di-tert-butyl-
p-Cresol
10-MDP, Bis-GMA, HEMA,
hydrophiles aliphatisches
Clearfil™ Dimethacrylat, kolloidale
Universal Bond, | Kieselerde, Silanhaftvermittler,
Kuraray Noritake | dI-CQ, Ethanol, Wasser a), b), e), h), k) V0028
Dental Inc.,

Okayama, Japan
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Clearfil™ 10-MDP, Bis-GMA, HEMA,
Universal Bond | hydrophile Amidmonomere,
Quick, Kuraray kolloidale Kieselerde, 2.b). ). 1) 18113001
Noritake Dental Silanhaftvermittler,
Inc., Okayama, Natriumfluorid, dI-CQ,
Japan Ethanol, Wasser

Phosphorsdure-modifiziertes
Prime & Bond Acrylharz, multifunktionales
active™, Acrylat, bifunktionale 2.5 01 1) | 1609000398
Dentsply Detrey | Acrylate, saure Acrylate,
GmbH, Konstanz | Isopropanol, Wasser, Initiator,

Stabilisator
Adhese® 10-MDP, MCAP, HEMA, Bis-
Universal, GMA, D3MA, Ethanol,
Ivoclar Vivadent, | Wasser, hochdisperses a), b), 1), 1), k) V)Zg;g?%
Schaan, Siliziumdioxid, Initiatoren,
Lichtenstein Stabilisatoren
All-Bond
Universal®, HEMA, IBMA, Bis-GMA, 10-
Bisco Inc., MDP, Ethanol, Wasser, a), d), i), k) 1600005086
Schaumburg, Inititator, Akzelerator
USA

a) Trockenlegung, aber kein Austrocknen,

b) Zahnoberfldche vollstindig mit Adhésiv benetzen/einmassieren,

¢) Adhiésiv nach dem Auftragen 10 sec ungestort ruhen lassen,

d) 2 separate Schichten Adhasiv auf Zahnoberfldche auftragen, jede Schicht mit
Applikator gut einmassieren,

e) Adhisiv fiir 10 sec auf der Zahnoberfliche einreiben,

f) Adhisiv fiir mind. 20 sec auf der Zahnoberfldche einreiben,

2) Adhésiv mit 61- und wasserfreier Druckluft verblasen bis glanzender, unbeweglicher
Film entsteht,

h) Adhésiv mit 61- und wasserfreier Druckluft verblasen fiir mind. 5 sec bis glanzender,
unbeweglicher Film entsteht,

i) Adhésiv mit 61- und wasserfreier Druckluft verblasen fiir mind. 10 sec bis gldnzender,
unbeweglicher Film entsteht,

j) Adhisiv bei maximalem Luftdruck 5 sec mit 61- und wasserfreier Druckluft verblasen
bis glanzender, unbeweglicher Film entsteht,

k) Adhaésiv fiir 10 sec lichthirten
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16.2 Inhaltsstoffe, Anwendung und Chargen der verwendeten Komposite

Komposit-

Name

Zusammensetzung

Anwendung

Chargen

Filtek™ Z.250,
3M Deutschland
GmbH, Neuss

Keramisches Material,
Hydrolyseprodukt mit 3-
(Trimethoxysilyl)propyl
methacrylat, Bisphenol-A-
Polyethylenglycol-diether-
dimethacrylat, Dimethylacrylat,
Bisphenol-A-diglycidyl-
methacrylat, 2,2"-Ethylendioxy-
diethyldimethacrylat,

Aluminiumoxid

a), b) ¢), d)

N765261,
N766937,
N686416,
N920943,

Dyract®-Flow,
Dentsply Sirona,

Konstanz

Strontiumalumino-Natrium-
fluoro-Phosphor-Silikatglas,
hochdisperses Siliziumdioxid,
Ammoniumsalz aus
phosphorsédure-modifiziertem
Methacrylatharz, Carbonséure-
mod. Dimethacrylatharz,
Diethylenglykol-Dimethacrylat
(DGDMA), Kampferchinon,
Ethyl-4(Dimethylamino)-
benzoat, 2-Hydroxymethoxy-
benzophenon,
Butylhydroxytoluol, Eisenoxid-

Pigmente, Titaniumdioxid

b), ¢), e)

1602000354,
1602000790,
1509000646,
1509000646,
1605000786,
1805000652

a) mit Adhésiv vorbereitete Dentinoberfldche

b) Material mit leichtem Druck auf die vorbereitete Oberflidche geben, ohne diese mit der
Applikationsspitze zu Bertihren

¢) Material auf der Oberflédche ziigig verteilen, Luftblasen vermeiden

d) Adhisiv fiir 40 sec lichthirten

e) Adhisiv fur 30 sec lichthirten
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o Article, Materials 2023,16,5948. https:// doi.org/10.3390/mal6175948

Dentin Bonding Performance of Universal Adhesives in Primary Teeth In Vitro.
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e Posterprisentation, 15" Congress of the European Academy of Paediatric
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2021)
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Im Rahmen des JLU TRAINEE Programms vom Dekanat des Fachbereiches Medizin
wird durch das Stipendium das wissenschaftliche Arbeiten im Sinne einer evidenz-
basierten Forschung gefordert. Hierbei werden die wissenschaftlichen Projekte, u.a.
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Universitit. Diese Arbeit wurde auf dem Science Day am 12.11.2021 présentiert.
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