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1. Einleitung

Eine Sozialgesetzbuchanderung in Deutschland Anfang der 90er Jahre, die eine
Finanzierung der Prophylaxe durch die Krankenkasse ermdglichte, fuhrte zu einer
verbesserten Gruppenprophylaxe mit Schwerpunkten in Ernahrungsberatung,
Mundhygieneinstruktionen und Schmelzfluoridierung sowie zusatzlich zu einer
verstarkten Individualprophylaxe [41]. Durch diese zahlreichen Malinahmen der
Gruppen- und Individualprophylaxe ist eine sich stetig verbessernde Mundgesundheit
der Bevolkerung zu beobachten [48,67,68].

Doch trotz eines allgemein anhaltenden Kariesriickganges bleibt immer noch 40 % der
Milchzahnkaries bei 6- bis 7- Jahrigen unversorgt [25,41]. Dabei ist auffallig, dass
zwischen 2004 und 2009 ein Anstieg der unversorgten kariosen Lasionen um fast 10 %
zu erkennen ist [41], wahrend die Anzahl der naturgesunden Gebisse dieser
Altersgruppe weiterhin bei 50 % liegt [41,42]. Die Tendenz zu unversorgten
Milchzahngebissen kann zum Teil auf eine eingeschrankte Mitarbeit der jungen

Patienten zuriickgefuhrt werden [25,42].

Analog zur Kariestherapie im bleibenden Gebiss ist auch in der ersten Dentition die
Anwendung von Amalgam, Zementen, Kompomere und Komposit moglich [56].
Daruberhinaus werden bei schwerwiegenden Destruktionen auch erfolgreich
konfektionierte Stahlkronen angewandt [32]. Es wurde gezeigt, dass mit jedem dieser
Materialien im Milchgebiss eine suffiziente Restauration durchgefihrt werden kann
[19]. Amalgam- und Zementfullungen haben jedoch den entscheidenden Nachteil der
noétigen Makroretention und der damit einhergehenden unterminierenden Praparation
[20]. Eine rein defektorientierte Exkavation und Kavitatenpréparation ist nicht méglich
[56]. Dabei darf gerade bei Milchzahnen auf Grund ihrer spezifischen Morphologie
nicht leichtfertig mit der gegebenen Zahnhartsubstanz umgegangen werden [38,42].
Eine minimalinvasive Préparation ist daher obligat [24,38]. Um dieser Forderung zu

entsprechen, ist die Nutzung der Adhasivtechnologie pradestiniert [12].

Bei der Durchfiihrung einer suffizienten adh&siven Restauration ist ein Mindestmalf? an
Mitarbeit des Patienten unverzichtbar [56]. Es muss zumindest eine relative
Trockenheit im Kavitatenbereich fur die Gesamtdauer der Fllungslegung herrschen
[43]. Dabei ist gerade bei jungen Patienten die Aufmerksamkeitsspanne und damit die
zur Verfuigung stehende Zeit sehr begrenzt [56]. Die geringe Mitarbeit der jungen
Patienten erfordert von den Behandlern eine schnelle und einfache Restauration
[38,115].



Deshalb wurden in den letzten Jahren zahlreiche Adhasivsysteme auch fir den
Indikationsbereich Milchgebiss entwickelt, die eine anwenderfreundliche Handhabung
und einen geringen zeitlichen Aufwand versprechen [4,13,38,110,111,121]. Bei der
Anwendung dieser Systeme wird zumeist jedoch nicht beachtet, dass sich Milchzéhne
makro- und mikromorphologisch von den bleibenden Z&hnen unterscheiden und somit
die Interaktion zwischen Zahnhartsubstanz und Adhasiv nicht einfach tbertragbar ist
[4,5,34,38,43,90]. Daher ist es unabdingbar, dass vor der klinischen Anwendung
Untersuchungen zur Beurteilung der Leistungsfahigkeit dieser Adhasivsysteme an
Milchzahndentin durchgefiihrt werden.



2. Literaturiubersicht
2.1 Der Milchzahn

Um eine suffiziente adhésive Restauration im Milchzahngebiss durchzufihren, missen
die Adhasivsysteme auf die anatomischen Besonderheiten abgestimmt werden. Die
Zahne der ersten Dentition unterscheiden sich sowohl makroskopisch als auch
mikroskopisch von den bleibenden Z&hnen. Diese Unterschiede bedingen bei der
Durchfiihrung der adhasiven Restauration ein besonderes Augenmerk [78]. Dabei ist
makroskopisch besonders die vergroRerte Pulpahdhle von Bedeutung. Zusammen mit
den ausgepragten Pulpahérnern fuhrt sie zu einer Schmelzdicke von héchstens einem
Millimeter und einer Zahnhartsubstanzdicke von nur 2-3 mm [42]. Daher ist die zur
Adhéasion zur Verfligung stehende Flache sehr gering und besteht zum Grof3teil aus
Dentin [78].

Schmelz

Die grundsatzliche chemische Zusammensetzung der ersten und zweiten Dentition ist,
in Bezug auf die einzelnen Substrate wie beispielsweise Kalzium, Fluorid und
Phosphat, analog [53]. Allerdings ist der absolute Mineralgehalt geringer und bedingt
dadurch eine geringere Harte [4,42].

Die gebildeten Schmelzprismen steigen im zervikalen Bereich von der Schmelz-Dentin-
Grenze kauflachenwérts an und haben einen um ca. 2 pum verringerten Durchmesser
[42,50]. Die &uRRersten 30-100 um der Schmelzschicht sind durch ihren aprismatischen
Aufbau gekennzeichnet [42]. Aufgrund der dichten Lage der Apatitkristalle weist diese
Schicht eine erhdhte Mineralisation auf [73]. Der héhere Anteil an interprismatischem
Schmelz und die haufigen Prismenverzweigungen fihren zu einer herabgesetzten
Sauretoleranz und dadurch zu einem schnelleren Voranschreiten einer kariésen Lasion
[55,81]. In Bezug auf die adhasive Restauration folgt daraus, dass bei ungeschliffenem
Schmelz eine entsprechend langere Konditionierung erfolgen muss, um ein adaquates

mikroretentives Relief zu schaffen [42].

Dentin

Das Milchzahndentin weist Besonderheiten auf, die im Hinblick auf die adhasive

Befestigung einer Restauration einer genaueren Betrachtung bedurfen [34,38,78,90].



So ist das intertubulare Dentin geringer mineralisiert als das der zweiten Dentition, und
das peritubuldre Dentin ist in einer ausgepragten Form vorhanden [4,42,90,117].
Zudem liegen Dentintubuli mit einem gréReren Querschnitt vor, und im pulpanahen
approximalen Bereich imponieren Riesentubuli mit einem Durchmesser von bis zu
10nm [1,42]. Diese stellen zugleich eine bis zu flunffach vergroRerte Offnung fir
schadliche Noxen dar [42].

Des Weiteren nehmen pulpanah die Elastizitat und die Harte starker ab als in der
zweiten Dentition [5,90]. Dies ist sowohl mit der Konzentration an Fluorid als auch mit
dem s-formigen Verlauf der Dentintubuli assoziiert [1]. Die mechanischen
Eigenschaften korrelieren zudem mit dem biologischen Alter der Struktur, wobei eine
altere Struktur aufgrund ihrer langeren Mineralisationszeit auch eine erhdhte Harte

aufweist [1].

2.2 Prinzipien der Adhasion an der Zahnhartsubstanz

Durch die Einfuhrung der Saure-Atz-Technik durch Buonocore im Jahre 1955 und des
Bowen-Molekules im Jahre 1962 wurde die Grundlage fur die Adhasivtechnik
geschaffen [10,11,24]. Dabei wird versucht, durch niedrig viskdse Komposite eine
stabile und randdichte Verbindung zwischen der Zahnhartsubstanz und dem
Fullungsmaterial zu erreichen [11,93,105].

Dies kann zum einen durch chemische Kréfte und zum anderen durch mechanische
Krafte geschehen [16,105]. In der Zahnmedizin wird vor allem die mechanische Kraft
durch Mikroretention genutzt [13,16,24,49].

Der grundlegende Mechanismus der adhasiven Verbindung am Zahn basiert auf der
Diffusion der Kalzium- und Phosphatbestandteile aus der Zahnmatrix und dem
nachfolgenden Einbau von niedrig viskdsem Komposit in die entstandenen
Mikroporositaten [13,16,49,105,109]. Diese mikromechanische Verkeilung bildet
sowohl im Schmelz als auch im Dentin die Grundlage der Haftung [13,24,79,111].

Dazu wird bei Etch & Rinse Adhésiven [ERA] zuerst durch die Konditionierung mit
Phosphorséure die Schmierschicht aufgelost und die sich darunter befindende
Zahnhartsubstanz oberflachlich demineralisiert [24,49,79]. Bei einer Einwirkzeit von 30
s werden durch den Saureangriff die oberflachlichen Bestandteile des Schmelzes
gel6st. AnschlieRend diffundieren diese aufgrund des Konzentrationsgradienten vom
Zahn in die Phosphorsdaue und werden zusammen mit dieser weggespilt. Dabei

werden die obersten 10 pm des Schmelzes entfernt und ein ca. 30 — 50 pum tiefes
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mikroretentives Relief aus unterschiedlich stark abgebauten Schmelzprismen und
fehlender interprismatischer Substanz geschaffen [24]. Analog dazu werden die
anorganischen Bestandteile des Dentins bei einer Kontaktzeit von 15 s bis zu einer
Tiefe von ca. 30 um entfernt [13,16,49]. Es bleibt ein Netzwerk aus kollagenen Fasern,
das als organische Komponente des Dentins nicht durch die Phosphorsdure entfernt
werden kann. Mit diesem kollagenen Netzwerk geht das Adhasiv eine moglichst enge
Verbindung ein, um eine suffiziente und andauernde Adhasion zu ermdoglichen.
Daneben werden sowohl am Schmelz als auch am Dentin die aufgel6sten Bereiche
durch niedrig viskdsen Komposit ersetzt. Nach durchgefuihrter Polymerisation fuhrt dies

zu einer mikromechanischen Verankerung [27].

Problematisch sind dabei die Oberflacheneigenschaften des unkonditionierten Zahnes.
So ist das Komposit hydrophob, wohingegen der Zahn, im Speziellen das Dentin,
hydrophil ist [13,28,43,97,98]. Die Aufgabe des Adhasivs ist es, diese beiden Stoffe mit

unterschiedlicher Charakteristik zu verbinden [49,105].

Adhéasion am Dentin

Besonders die Adhasion am Dentin weist einige Schwierigkeiten und Besonderheiten
auf, die einer genaueren Betrachtung bedirfen. Das Grundproblem ist dabei die
Zusammensetzung des Dentins aus organischen und anorganischen Bestandteilen,
sowie einem nach auf3en gerichteten Flussigkeitsstrom. Um diese Probleme zu lésen,
ist ein spezifischer Arbeitsablauf vorgeschrieben, der sich zum Teil je nach

Adhéasivklasse unterscheidet.

Bei ERA wird zuerst die Oberflache des Dentins mit Phosphorsaure konditioniert und
die Schmierschicht sowie der oberflachliche anorganische Anteil entfernt (s. o.). Bei
der anschlieRenden Trocknung des Zahnes und dabei vor allem des Schmelzes kommt
es meist unumganglich zu einer Trocknung beziehungsweise Ubertrocknung des
Dentins [24,63]. Die Fibrillen des kollagenen Netzwerkes kollabieren durch den
Wasserentzug und bilden eine verklebte und kaum infiltrierbare Schicht. In diesem
Zustand sind die kollagenen Fasern von Primer und Adhasiv nicht suffizient zu
benetzen [13,49,63]. Dieser Problematik wird mit der Wet-Bonding-Technik begegnet
[24].

Dabei wird nach erfolgter Trocknung des Zahnes das Dentin selektiv wieder mit
Wasser befeuchtet. Dieser Prozess wird als ,rewetting” bezeichnet [13,39,63].

Perdigdo et al. zeigten, dass nach 30 s Befeuchten mit Wasser eine signifikante



Verbesserung der Haftwerte erreicht werden konnte [63]. Dabei werden die kollabierten
Fibrillen durch das Wasser aufgerichtet, und ein stehendes Netzwerk entsteht, welches
nun leicht zu infiltrieren ist. Die aufgerichteten Kollagenfasern werden mit einem leicht
hydrophilen Primer vorbehandelt und dann mit einem amphiphilen Adhésiv benetzt
[16].

Problematisch ist dabei der kleine Verarbeitungsbereich zwischen ,zu trocken® und ,zu
feucht® [13,79]. Bei einer zu trockenen Dentinoberflache kollabiert das
Kollagengeflecht, und das Adhasiv hat keine Mdéglichkeit die interfibrillaren Bereiche zu
infiltrieren. Eine zu feuchte Oberflache bewirkt hingegen eine Phasentrennung der
hydrophilen und hydrophoben Bestandteile des Adhasivs [13,24,49,63]. Dadurch
kommt es an der Kontaktzone zur Bildung von wassergefilliten Blasen [13]. Diese
haben sowohl eine negative Auswirkung auf die initialen Haftwerte als auch auf die
langfristige Adhasion [13]. Um das Problem des zu feuchten Dentins zu I6sen, werden
Aceton oder Ethanol als Losungsmittel genutzt [13,16]. Diese haben die Eigenschaft,
das Wasser zu verdrangen, und sorgen dafiir, dass beim Evaporieren das Wasser

zusammen mit den Lésungsmitteln von der Oberflache entfernt wird.

Nach erfolgter Evaporation der Lésungsmittel wird das hydrophobe Bonding auf die
gesamte Zahnhartsubstanz aufgetragen und nach erfolgtem Verpustern polymerisiert
[24]. Dabei kann es zu einer zu dinnen Adhasivschicht kommen, bei der die
Inhibitionsschicht eine Polymerisation des Adhésivs unmdglich macht [24]. Dies kann
durch  Anwendungsfehler bei der Evaporation des Ldsungsmittels vor der
Polymerisation verursacht werden [27]. Makroskopisch werden die Areale als trockene
Stellen - dry-spots - beschrieben [27]. Dieses Problem ist sowohl fir ERA als auch fir
Self-Etch Adhéasive [SEA] dokumentiert [59]. Trotz korrekter Anwendung kann, auf
Grund ungenigender Erniedrigung der Oberflichenenergie des Substrates, eine
ganzflachige Benetzung unmdoglich sein. Um dieser Problematik entgegenzuwirken,
wird das Adhéasiv mehrmals aufgetragen, bis die Dentinoberflache komplett benetzt

erscheint, und erst dann polymerisiert (Multi-Layering-Technik) [27].

Eine weitere Problemstellung kann durch eine ungleiche Konditionierungs- und
Penetrationstiefe entstehen. Dabei wird ein grofRerer Bereich der Zahnhartsubstanz
entfernt, als anschlie@end mit dem Adhé&siv und Bonding wieder aufgefillt wird
[28,87,95,99]. Dieser Bereich bildet eine mogliche Schwachstelle im adhésiven
Verbund und wird als Nanoleakage bezeichnet [13,16,49]. Diese Disbalance kann zu

einer beschleunigten Spaltbildung sowie einer erhdohten Rate an Hypersensibilitaten



fuhren [16,31,69]. Eine mdglichst exakte Einhaltung der Anwendungsprotokolle wird als

probates Mittel gesehen, dem entgegenzuwirken [24].

Die so entstandene Adhasivschicht setzt sich aus mehreren Bereichen zusammen. Zur
Kompositseite hin befindet sich eine reine Adhasivschicht mit einer auRen aufliegenden
Sauerstoffinhibitionsschicht [59,105]. Sie ermdglicht eine Anbindung des nachfolgend
aufgetragenen Komposit. Sauerstoffatome setzten sich wahrend der Polymerisation an
die Adhasivoberflache und verhindern durch Belegung der Kohlenstoffdoppelbindung
eine Quervernetzung der obersten Adhasiv- beziehungsweise nachfolgend der
Kompositschicht [105].

Die als Hybridschicht bezeichnete Vermischungszone zwischen Zahn und Adhéasiv
muss als eigentliche Verbindungschicht zwischen dem Dentin und dem Adhasiv
verstanden werden [16,60,62,64]. In ihr kommen sowohl Bestandteile des Adhé&sivs als
auch des Zahnes vor [51,59]. Sie generiert die eigentliche Haftkraft. Eine intakte und
ausreichend dimensionierte Hybridschicht ist ein Garant flr einen guten adhasiven
Verbund [60,63,64,66]. Je nach genutztem Adhasiv ist sie von unterschiedlichem
Ausmald und Aufbau. Bei ERA ist sie zwischen 1-2 um dick und besteht aus dem
infiltrierten kollagenen Fasergeflecht, in den Zahn hinein reichende Kunststoffzapfen
und dem Bonding selbst. Sie enthélt konzeptionsbedingt keine Bestandteile der
ehemaligen Schmierschicht mehr [13,16,24,24,46,49,49].

Die in den Zahn hineinreichenden Kunststoffzapfen - Resin-Tags - bilden ein
Negativrelief in die urspringlichen Dentintubuli [24,59]. Dabei muss die urspringliche
Annahme, dass sie einen Teil der adhasiven Retentionskraft generieren, nach aktueller
Studienlage bezweifelt werden [16,46]. Dabei darf ihr Beitrag zur Stabilitdt gegen

Abscherkrafte nicht aul3er Acht gelassen werden [18,88].

Das Design der optimalen Adhasiv- und Hybridschicht ist bis dato nicht gefunden [24].
Sowohl diinne als auch dicke Adhasivschichten, mit und ohne Resin-Tags, kénnen
sowohl zu guten als auch zu schlechten Haftwerten fuhren [46]. Das optimale
Zusammenspiel der jeweiligen Komponenten scheint daher die Grundlage fur eine
dauerhafte und stabile Adhasion zu sein [16,24,49].

2.3 Adhéasion in der ersten Dentition

Um eine suffizient adhasive Restauration am Milchzahn zu generieren, missen einige

Schwierigkeiten geldst werden [3,78]. Klinisch gehort dazu vor allem die verringerte



Mitarbeit der jungen Patienten. Sie erfordert eine zeitsparende und wenig

techniksensitive Behandlung [3,52].

Bei der Interaktion von Adhasiv und Milchzahn und im Speziellen vom Milchzahndentin
kommen aber noch weitere Besonderheiten hinzu, die zum Teil eine Anpassung des
Behandlungsablaufes erfordern [78]. Die zur Verfiigung stehende Klebeflache ist in der
ersten Dentition sehr gering [3,42]. Die Schmelzschicht ist nur dinn ausgebildet und
tragt kaum zur Haftung bei [78]. Die im permanenten Gebiss etablierte mikroretentive
Verbindung zum Schmelz ist daher im Milchgebiss nur von untergeordneter
Bedeutung, sodass die Hauptaufgabe der Verankerung dem Verbund zwischen Dentin
und Adhéasiv obliegt. Dabei verringern die grof3en Tubuli die zur Verfigung stehende
Dentinflache weiter, und der durch sie aufsteigende Flussigkeitsdruck erschwert die
Adhasion zusatzlich [78,117]. Ein Belassen der Schmierschicht und somit Verschliel3en

der Dentintubuli kann daher als vorteilhaft in der ersten Dentition erachtet werden.

Der verringerte Mineralisationsgrad bedingt, dass bei der Nutzung von ERA die
Anwendungszeit der Phosphorsaure an Dentin auf maximal sieben Sekunden gekurzt
werden muss [78]. Ansonsten kann das Dentin Uberatzt werden, und die Gefahr von
nicht infiltrierten Bereichen unter der spateren Hybridschicht steigt an [3,78].
Andererseits beglnstigt der geringere Mineralisationsgrad die Performanz von SEA.
Trotz ihrer eher geringen Saurekapazitat kdnnen sie die Schmierschicht und teilweise
das Milchzahndentin suffizient penetrieren [3,117]. Dadurch bilden sie in der ersten

Dentition eine ausgepragte Hybridschicht aus [78,117].

2.4 Klassifikation der Adhéasive

Seit der Einfihrung der Adhéasivtechnologie wurde diese stetig weiterentwickelt
[79,79,111]. Dies wird durch die urspriingliche Einteilung der Adhésive in Generationen
deutlich [24,49,51]. Heutzutage hat die Generationszugehdrigkeit keine Aussagekraft
mehr Uber die Qualitat oder die klinische Handhabung [109]. Dementsprechend wird
aktuell eine Variante zur Klassifikation genutzt, die einen engeren Bezug zum
Anwendungsablauf hat und in ERA beziehungsweise in SEA unterscheidet und dann
an Hand der Applikationschritte  weiter unterteilt (Tab. 1, S. 9)
[13,24,46,49,79,105,109].
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2.5 Self-Etch Adhéasive

Die SEA werden in 2-Schritt und 1-Schritt Systeme unterteilt und anschlieRend nach
ihrem jeweiligen pH-Wert weiter differenziert (Tab. 2) [16,111]. Ein SEA mit einem pH-
Wert unter 1 gehdrt dabei zu den starken, ein SEA mit einem pH zwischen 1 und 2 zu
den mittelstarken, ein SEA mit einem pH um 2 zu den milden und ein SEA mit einem
pH von Uber 2,5 zu den ultramilden Adhasiven. Es wird davon ausgegangen, dass je
niedriger der pH-Wert und damit je saurer das Adhasiv ist, desto aquivalenter wird die
Atzwirkung zur Konditionierung mit Phosphorsaure (Abb. 2 S. 12) [13,16,82].
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Tab. 2 Einteilung der Self-Etch Adhéasive, maodifiziert nach van Meerbeek [111]



Bei den 2-Schritt Systemen sind Primer und Adhasiv voneinander getrennt und werden
in zwei aufeinander folgenden Schritten aufgetragen [24,52]. Die 1-Schritt Systeme
werden oft gleichgesetzt mit den All in One Adhéasiven [AIOA], obwohl auch
Zweikomponentensysteme zum Teil in nur einem Arbeitsschritt aufgetragen werden
[24,49,52].

Das gleichzeitige Konditionieren und Penetrieren der Zahnhartsubstanz wird als ein
grof3er Vorteil der SEA angesehen [26,51,79,82,111]. Durch diese Methodik kann der
adhasive Vorgang stark vereinfacht und verkirzt werden [16,49,111]. Es entsteht ein
nutzerfreundliches und wenig techniksensitives Verfahren, welches es ermoglichen
sollte, moglichst oft eine verlassliche Haftverbindung zu  generieren
[13,16,49,51,79,103,110,111].

Die starken SEA konditionieren die Zahnhartsubstanz analog zur Phosphorsaure und
kénnen diese bis zu einer Tiefe von 5 um demineralisieren [13,111]. Die gel6sten
Bestandteile werden jedoch nicht durch eine Wasserspllung entfernt, sondern
verbleiben im Adhésiv und sind nach der Polymerisation ein Teil der Hybridschicht
[13,16,44,111].

Nachteil dieser Adhasive ist die haufig unzureichende Hydrolysebestandigkeit der
ausgeharteten Adhasivschicht [16,27,95,96]. Dieser Umstand ist auf die hohe Anzahl
an instabilen Kalziumphosphaten innerhalb der Hybridschicht zuriickzufiihren [111].
Eine stabile chemische Verbindung zwischen den Kalziumanteilen des Zahnes und
den funktionellen Monomere des Adhasivs, analog Option 1 des Adhasions-
Dekalzifizierungs-Modells [AD-Modell] (Abb. 1 S. 11), findet nicht statt [49]. Dies
bedingt die zumeist unterdurchschnittliche Haftleistung am Dentin. Dementgegen ist
der Verbund zwischen dem Adhasiv und dem Zahnschmelz zumeist gut [111]. Die
starke Atzwirkung erschafft ein ausgepragtes mikroretentives Relief analog zu dem der
ERA, welches das Adhéasiv gut penetrieren kann und so gute Haftwerte erméglicht
[111].

Bei den milden und ultramilden Adhasiven wird die Dentinoberflache nur teilweise
demineralisiert und die ausgebildete Hybridschicht betragt meist unter einem
Mikrometer [13,72,79,111]. Die Schmierschicht wird nicht komplett aufgeldst, und die
Kollagenfibrillen bleiben durch die umgebenden Hydoxylapatitkristalle vor Degradation
geschitzt [13,51,79].

Zusatzlich zur mechanischen Verbindung wird bei manchen milden und ultramilden
SEA eine chemische Verbindung vermutet [16,105,111,118]. Basierend auf dem AD-
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Modell wird von einer ionischen Verbindung zwischen den Kalziumapatitkristallen und

den funktionellen Monomeren der Adhasive ausgegangen [105].

Das AD-Modell zeigt dabei die vermuteten Wechselwirkungen des Adhasivs mit dem
Dentin [123]. Dabei wird die Reaktion der sauren Monomere mit dem Kalzium des
Hydroxylapatits in zwei Phasen unterteilt [111]. In der ersten Phase kommt es zu einer
ionischen  Verbindung der funktionellen Gruppe mit dem Kalzium des
Hydoxylapatitkristalls bei gleichzeitiger Diffusion von Phosphat- und Hydroxidionen in
die Losung [105]. Je nach Stabilitdt der Verbindung, beziehungsweise des gebildeten
Salzes, l6st sich diese bei einer schwachen Verbindung in der zweiten Phase wieder
auf, und es kommt zu einer weiteren Demineralisierung, wahrend sie bei einer starken
Verbindung dauerhaft bestehen bleibt [111].

Je nach verwendeten funktionellen Monomeren wird durch die jeweiligen speziellen
Eigenschaften eine mehr oder weniger stabile Verbindung generiert [16,111]. So wird
bei dem unten naher erlauterten funktionellen Monomer 10-
Methacryloyoxyldecyldihydrogenphosphat [10-MDP] eine ausgepragte chemische
Verbindung mit der Zahnhartsubstanz vermutet [13,120,122]. Es wird angenommen,
dass sich diese chemische Verbindung positiv auf den langfristigen Verbund auswirkt
[13,79,111,118]. Im Rasterelektronenmikroskop wird diese chemische Verbindung mit
dem Vorhandensein einer geordneten Schichtung der Kalziumionen und der

Monomere dem sogenannten ,Nano-Layering“ assoziiert.

Adhasiv

Abb. 1 AD-Modell, modifiziert nach van Meerbeek [111]
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Bei der Option 1 des AD-Modells verbleibt immer eine Restschicht von Apatitkristallen
um die Kollagenfibrillen [49,105]. Es wird davon ausgegangen, dass durch diesen
Schutziberzug von Kalziumkristallen eine verringerte Degradation der kollagenen
Fasern durch Matrix-Metalloproteasen [MMP] stattfindet und ein langfristiger Halt der

adhéasiven Restauration erreicht wird [16,61].

Entsprechend der Option 1 des AD-Modells kommt es bei den milden und ultramilden
Adhédsiven zu einem chemischen Verbund zwischen den verbleibenden
Hydroxylapatitkristallen und den funktionellen Monomeren [13,16,49,79]. Im
Unterschied zu den ERA und den starken SEA bilden die milden und ultramilden
Adhéasive keine, beziehungsweise nur rudimentére Kunststoffzapfen aus [13,16,111].
Die sauren Eigenschaften der Monomere sind nicht ausgeprégt genug, um die
Schmierpfropfen aus den Dentinkanalchen zu demineralisieren oder gar zu entfernen
[40].

Vorteil dieser geringen Infiltration der Dentinkanélchen wird in dem geringeren Risiko
einer postoperativen Uberempfindlichkeit gesehen [16,49,51,111]. Die Dentinkanale
bleiben weiterhin verschlossen, und eine Ubermafige Liquorbewegung wird vermieden
[16]. Zugleich ist das Risiko einer Penetration von Adhasivbestandteilen in das

Dentinliquor und somit einer Irritation der Pulpa verringert [16,49].

Nachteilig ist der unzureichende Verbund vieler milden und ultramilden SEA am
Zahnschmelz, sodass momentan ein selektives Atzen des Schmelzes empfohlen wird,
um den Verbund zu verbessern [22,74,92,103].

Schmierschicht |nf||tr|erte Schmierschicht Hybridschicht Adhdsivschicht

TN """'" |||||||”["|“""”" l””" ﬁ\w
O

lum |

Dentinkanalchen ultramild mild mittelstark stark
pH>2,5 pH=2 pH=15 pH>1

Abb. 2 Reaktion von Self-Etch Adhasiv an Dentin abhéangig vom pH-Wert, modifiziert nach van
Meerbeek [111]
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Des Weiteren kann eine zu geringe Saurekapazitdt des Adhasivs bei einer dicken
Schmierschicht negative Auswirkungen haben [16,40]. Um eine adaquate Verbindung
zu ermoglichen, muss die unter der Schmierschicht liegende Zahnhartsubstanz
konditioniert und penetriert werden [24]. Ist die Schmierschicht jedoch so dick, dass die
Saurekapazitat des Adhasivs nicht ausreicht, um durch diese hindurch zu penetrieren,

ist der Verbund zwischen Adhésiv und Dentin geschwécht [16,40].

Die mittelstarken Systeme mit einem pH-Wert zwischen 1-2 variieren in ihren
Eigenschaften stark. Je nach Zusammensetzung hinsichtlich des funktionellen
Monomers, des Losungsmittels und des genauen pH-Wertes kénnen die einzelnen
Adhéasive, in Bezug auf die Demineralisation und die anschlie3ende Hybridschicht,
stark voneinander variieren [79,111]. Je nach Ausrichtung des Herstellers kdnnen die
mittelstarken Adhasive somit mehr in die Richtung eines starken oder mehr in die
Richtung eines milden Adhasivs tendieren und in ihren Eigenschaften sich

entsprechend verhalten [79].

Bei den AIOA besteht die zusatzliche Schwierigkeit, die unterschiedlichen Bestandteile
dauerhaft in einer Flasche zu lagern, ohne dass diese vorzeitig miteinander reagieren
[49]. So bestehen die meisten Adhéasive aus Acrylaten und Methacrylaten. Deren
Estergruppen neigen vor allem im sauren Milieu zur Hydrolyse und kénnen durch die
Bildung von Methacylsauren den pH-Wert unkontrolliert erniedrigen und somit die
austarierte Demineralisation mit gleichzeitiger Penetration negativ beeinflussen [51].
Dieses Verhalten wird in der Literatur als ,in shelf degradation“ bezeichnet und ist
speziell ein Problem der wasserbasierenden Adhasive, wie sie oft bei AIOA

vorkommen [111].

Konzeptionsbedingt ist Wasser bei fast allen SEA essentiell, da sonst eine
Demineralisation des Substrates nicht stattfinden kann [24,49,105,111]. Daher wird fir
die AIOA an Amid-gebundene Monomeren gearbeitet, um sie hydrolysebestéandiger zu
machen [16,49]. Bei den 2-Schritt SEA wird diese Problematik durch die Aufteilung in
einen wasserhaltigen Primer und ein wasserfreies Bonding umgangen [16,49]. Die
beschriebene in shelf degradation ist dadurch kein Problem der 2-Schritt SEA [111].

Bedeutung des Lésungsmittels fir SEA

Die Bedeutung des verwendeten Losungsmittels darf nicht unterschatzt werden
[24,59]. In jedem SEA muss Wasser vorhanden sein, um den sauren Monomeren die

Moglichkeit zu geben, in eine ionisierte Form Uberzugehen [35,52,105]. Gleichzeitig
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dient es als Medium fur die Diffusion der demineralisierten Dentinbestandteile und

ermdglicht erst die Verbindung zum hydrophilen Dentin [16,24].

Allerdings muss die Adhéasivschicht vor der Polymerisation durch Evaporation vom
Wasser befreit werden. Dies gelingt jedoch nie vollstandig, und es bleibt immer eine
gewisse Menge an Wasser in der ausgeharteten Adhasivschicht zurtick [16,59]. Diese
als Blister bezeichneten Wassereinschlisse bilden eine Schwachstelle der
Haftverbindung [13,16,104]. Zum einen wird durch die Wassereinschlisse die zur
Verfugung stehende Haftflache verringert, zum anderen behindert Wasser das
hydrophobe Adhéasiv bei der Polymerisation. Nach erfolgter Polymerisation kann es
zudem durch die nun in der Adhasivschicht vorhandenen hydrophilen Bereiche zu
einem Zufluss von wasserhaltigem Dentinliquor kommen, wodurch diese Bereiche
quellen und die Adhasion abreiRen konnen [52,59,111]. Bei der Benutzung von
Adhéasiven mit speziellen hydrophilen Monomeren kann es auf3erdem zur Ausbildung
eines HEMA-Hydrogel kommen (s. u.)[107].

Um die Menge an einpolymerisiertem Wasser moglichst gering zu halten, werden
zumeist Aceton und Ethanol als Co-Ldsungsmittel genutzt. Sie ermdglichen durch
einen hoheren Dampfdruck eine bessere Evaporation der Losungsmittel [36,105].
Zudem gleichen sie die schlechten Losungsmitteleigenschaften des Wassers in Bezug
auf organische Bestandteile, zum Beispiel Monomere, aus [35,105]. Zusétzlich zur
Beseitigung des im Adhasiv vorhandenen Wassers wird auch der Dentinliquor
verdrangt [36]. Dadurch wird ein hydrophober Raum geschaffen, in den die Monomere
optimal einflieRen konnen [62,63]. Nach der Evaporation der organischen
Ldsungsmittel werden die Monomere von den Kollagenfibrillen aufgesogen und sorgen
fur eine hohere Konzentration [36,59]. Dadurch wird eine enge mikromechanische

Verankerung erreicht [30].

Ethanol ist wie Wasser ein polares Losungsmittel und bildet entsprechend hydrogene
Verbindungen mit den gel6ésten Stoffen [105]. Wenn Wasser und Ethanol gemischt
werden, verbinden sie sich zu einem azeotropen Gemisch, durch welches das Wasser
leichter evaporiert werden kann [51,105]. Ethanol hat jedoch den Nachteil, dass es
nicht zusammen mit Carboxylsduren genutzt werden sollte, da es je nach Reaktivitat
der Carboxylgruppe zu einer Veresterung kommen kann und das Monomer dadurch
inaktiviert wird [105]. Daher wird Ethanol zumeist nicht in Verbindung mit dem
funktionellen  Monomer  4-Metharcyloyloxyethyltrimellit-sdureanhydrid  [4-META]

verwendet. So wird bei dem Adhasiv Xeno V+ (Dentsply DeTrey, Konstanz) ein
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Wasser-Ethanol-Gemisch zusammen mit einem speziellen funktionellen Methacrylat

genutzt.

Aceton hingegen kann sowohl mit polaren als auch mit apolaren Substanzen reagieren
[105]. Das macht es zusammen mit einem vierfach héheren Dampfdruck als Ethanol zu
einem gern und haufig verwendeten Co-Lésungsmittel [59,105]. Allerdings kann seine
hohe Flichtigkeit auch zu einer verkirzten Haltbarkeit des Adhasivs fuhren [36,105].
Um die Eigenschaften des Adhasivs mdglichst konstant zu halten, wird angeraten,
acetonbasierende Adhasive im Kihlschrank zu lagern [36]. Mit Wasser zusammen
verbindet es sich ebenso zu einem azeotropen Gemisch und ermdglicht so ein sehr
gutes Entfernen der Losungsmittel aus der Adhésivschicht [36,105]. Cho et al. zeigten
dabei, dass bei einer Verringerung des Anteiles an Aceton hdhere Haftwerte erzielt
werden konnten [15]. Aceton wird h&ufig in Verbindung mit 4-META genutzt,

bespielweise in iBond SE (Heraeus Kulzer, Hanau).

Die Eigenschaft, Flussigkeiten zu verdrangen, ist auf Grund der vergré3erten
Dentintubuli und der einhergehenden gréReren Menge an Dentinliquor, gerade bei der
Anwendung der Adhasivtechnik in der ersten Dentition, ein nicht zu vernachlassigender
Faktor.

Bedeutung hydrophiler Monomere in SEA

Hydrophile Monomere werden in der adhasiven Restauration kontrovers gesehen
[82,91]. Auf der einen Seite ermdglichen sie eine Anndherung des hydrophoben
Adhasivs an das hydrophile Dentin [105]. Diese Eigenschaft ist sehr wichtig, um eine
Interaktion und Reaktion der beiden Substrate tberhaupt zu ermdéglichen [82,91]. Auf
der anderen Seite bleiben hydrophile Monomere auch nach erfolgter Polymerisation
hydrophil und kénnen eine dauerhafte Schwachstelle in der Adhasivschicht darstellen
[33].

Ein hydrophiles Monomer, was oft genutzt wird, um eine bessere Verbindung zwischen
dem hydrophilen Substrat und den hydrophoben funktionellen Monomeren zu
ermoglichen, ist Hydroxyethylmethacrylat [HEMA] [13,16,91,109]. Dariber hinaus gibt
es eine Vielzahl an anderen hydrophilen Monomeren (Hydroxyalkylmethacrylamid, Di-
Hydroxyethylenmethacrylatphosphat, 2-Methacryloyloxyethyldihydrogenphosphat), die
in ihren Grundeigenschaften gegeniber HEMA kaum variieren. Daher wird
stellvertretend das am haufigsten genutzte hydrophile Monomer - HEMA - beschrieben
[91].
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HEMA fungiert als Promoter der Adhéasion [49,105]. Jedoch absorbiert es sowohl im
nicht ausgeharteten, als auch im ausgeharteten Zustand Wasser [13,37,49,82,91,105].
Es liegt der Verdacht nahe, dass auf HEMA basierende Adhasive anfélliger fiir Quellen
und Verfarbungen sind, sowie eine verringerte Langlebigkeit aufweisen [105,111].
Dabei gilt das HEMA-nutzende Adhasiv Clearfil SE (Kuraray Medical, Tokyo Japan) als
Goldstandard bei den SEA und das sowohl bei initialen als auch bei langfristigen
Untersuchungen [52].

HEMA-Molekile lagern sich aneinander an und bilden so in der polymerisierten
Adhasivschicht hydrophile Bereiche [16,87]. Wenn zudem Wasser innerhalb der
Adhasivschicht verbleibt, kann es sich zusammen mit dem HEMA zu einem HEMA-
Hydrogel verbinden [16,37,107]. Das polymerisierte HEMA-Hydrogel kann als
semipermeable Membran fungieren und durch Osmose zu einem Transfer von Wasser
hin zur Adh&siv-Komposit Verbindung fuhren [16,37,82,101]. Dies kann zu
Tropfchenbildung im Adhasiv fihren, was, wie schon beschrieben, als Blistering
bezeichnet wird [16]. Zudem kdnnen durch zu viel Wasserabsorbtion die Monomere in
einem MalRRe gelost werden, dass schon die Polymerisation als solche verhindert wird
[16,105].

Positiv sind hingegen die Losungsmitteleigenschaften, die daflr sorgen, dass
hydrophobe und hydrophile Komponenten in einem Gemisch vermengt bleiben
[16,104,107]. Das Problem der Phasenseparation und der dadurch verkirzten
Haltbarkeit von AIOA (s. 0.) soll durch die Zugabe von hydrophilen Monomeren
verringert werden [13,104,105].

So wurde gezeigt, dass bei HEMA-freien Adhé&siven, sobald eine Evaporation des
Losungsmittels stattfindet, auch eine Phasenseparation beginnt [16,35,100,104,110].
Dadurch entstehen Tropfen, die im Gemisch nach oben wandern und nach der
Polymerisation innerhalb der Adhasivschicht eingeschlossen sind [13,100,104]. Analog
zu den eingeschlossenen Wassertropfen stellen sie eine Schwachstelle im adhasiven
Verbund dar [13,16,104]. Zum einen verringern sie die Haftflache, und zum anderen
bilden sie hydrophile Bereiche in der hydrophoben Adhé&sivschicht aus [35]. Zudem
kénnen sich diese Tropfen auch nach erfolgter Polymerisation der Umgebung weiter
mit Wasser fillen und quellen, was einen negativen Einfluss auf den adhasiven
Verbund in diesem Bereich hat [107]. Die eigentlich negative Phasenseparation
bedingt jedoch den Vorteil, dass durch Evaporation der Ldsungsmittel sich das
verbliebene Wasser in Tropfen abspaltet und durch ein verlangertes Verpustern zu
einem hohem Mal3e aus der Adhasivschicht entfernt werden kann [13,16,35,104,111].
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Um eine Phasenseparation durch den Zusatz von HEMA zu vermeiden, muss eine
relative hohe Konzentration von HEMA zugesetzt werden mit den beschriebenen
negativen Folgen [16,33,105].

Die Anwendung von HEMA beinhaltenden Adhdasiven sollte in der ersten Dentition mit
Vorsicht betrachtet werden. Auf Grund der vergroRerten Dentintubuli erscheinen das
EinflieBRen von HEMA in pulpanahe Bereiche moglich und die Gefahr einer

zytotoxischen Wirkung erhéht [107].

Bedeutung funktioneller Monomere in SEA

hydrophob hydrophil

Abstandshalter :
Verbinder funktionelle

Gruppe

Abb. 3 funktionelles Monomer, modifiziert nach van Landuyt [105]

Den grof3ten Einfluss auf die Eigenschaften der spateren Adhasivschicht wird den
funktionellen Monomeren zugeschrieben [13,49,51,111]. Sie sind verantwortlich fur die
spezifische Demineralisation und Penetration der Zahnhartsubstanz [13,51,111].
Hierbei ist ihre Hydrophilie ausschlaggebend dafir, wie gut es mit dem Substrat
interagiert. Auch ist die spatere Ausformung der Adhéasivschicht und vor allem der
Hybridschicht stark von den spezifischen Eigenschaften der verwendeten Monomere
abhéangig [49].

Der Grundaufbau der verwendeten funktionellen Monomere besteht aus einem
,verbinder, der wahrend der Polymerisation eine meist lineare Verbindung zu den
umliegenden Monomeren ausbildet, einer  funktionellen Gruppe®, die fir die
spezifischen Eigenschaften des Monomeres verantwortlich ist und in Interaktion mit
dem Substrat tritt, sowie einem ,Abstandshalter”, der die beiden anderen voneinander
distanziert (Abb. 3) [49,51,105].

Als Verbinder werden zumeist Acrylate oder Methacrylate genutzt [49,105]. Sie sind
farb- und geschmacklos und weisen eine einfache Polymerisationsreaktion auf [105].
Reine Acrylate sind sehr reaktiv und sollen fur Biokompatibilitatsprobleme und eine

verklrzte Haltbarkeit verantwortlich sein [49,51,105]. Beide Gruppen sind wie
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beschrieben, zudem anfallig fiur Hydrolyse, weshalb versucht wird, sie mit

Amidgruppen zu verbinden, um sie vor Hydrolyseprozessen zu schiitzen [105].

Die Verbinderseite ist immer die hydrophobe Seite des funktionellen Monomers und
muss entsprechend durch einen Platzhalter von der hydrophilen funktionellen Gruppe
getrennt werden [49,105]. Zudem beeinflusst dieser Platzhalter durch seine
Ausdehnung die Viskositat, die Flexibilitdt, die Polaritit und entsprechend das

Penetrationsvermogen sowie die Reaktivitat des Monomers [49,51,105].

Die funktionelle Gruppe dient den verschiedenen Aufgaben des Monomers [105]. So
kann es die Benetzung und Demineralisation verbessern, aber auch Fluoride
freisetzten und antibakteriell wirken [49,105]. Die Hauptaufgabe ist jedoch die
Verbesserung der Adhasion durch die Hydrophilie dieser Gruppe [49,105]. Bei den
beiden unten naher betrachteten Monomeren verbindet sich die Gruppe auch
chemisch mit der Zahnhartsubstanz und bedingt somit eine zusatzliche Adhasion zur

mechanischen Verankerung [105].

4 4-Methacryloyloxyethyltrimellitsaureanhydrid

funktionelle

/CHZ Gruppe
H,O=C
~ Y
co o
Verbinder Abstandshalter
C -
Y
0/

Abb. 4 4-META, modifiziert nach van Landuyt [105]

In den aktuellen SEA wird oft das funktionelle Monomer 4-META genutzt [13,51,105].
Es zeichnet sich durch seine Fahigkeit aus, das Zahnhartgewebe zu demineralisieren.
Zusatzlich fungiert es als Adhasionspromoter [105]. Es ist einfach zu synthetisieren

und besitzt keinen Patentschutz mehr, was seine grofRe Beliebtheit erklart [105].

Ein Grund fur die vorteilhaften Eigenschaften an Dentin kann die zumindest initial
vorhandene  kovalente  Bindung zwischen dem  Monomer und dem
Kalziumbestandteilen des Zahnes sein [13,49,111,118]. Es wird aber angenommen,
dass die gebildete Verbindung nicht von Dauer und bei weitem nicht so intensiv ist wie
bei 10-MDP [13,16,105].
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4-META darf allerdings nicht mit Ethanol als Losungsmittel verwendet werden, da es
zur Veresterung der Carboxylgruppe kommen kann, wodurch die Verbindungsstelle
zum Substrat vorzeitig reagiert [105].

10-Methacryloyloxydecyldihydrogenphosphat

; funktionelle
Verbinder Abstandshalter Gruppe
CH, OH
H,0 =C< |
CcO O—Tl’—OH
(0]

Abb. 5 10-MDP, modifiziert nach van Landuyt [105]

Als das funktionelle Monomer mit den vielversprechendsten Eigenschaften wird aktuell
das von Kuraray (Osaka, Japan) patentierte 10-MDP erachtet [13,16,49,111]. Es
verbindet eine gute Atzwirkung mit einer relativ ausgepragten Hydrolysestabilitat,

welche durch die geometrisch bedingte starke Polaritat zustande kommt [105].

Durch einen verhaltnismaflig grol3en Platzhalter sind die hydrophobe Verbinder-
Gruppe und die hydrophile funktionelle Gruppe vergleichsweise weit voneinander
entfernt, wodurch die starke Polaritdt ermoéglicht wird [105]. Die Arbeitsgruppe um
Yoshida et al. konnte eine starke und dauerhafte chemische Verbindung zwischen dem
Monomer und dem Kalzium der Zahnhartsubstanz nachweisen [118]. Diese chemische
Verbindung wurde als ,Nanolayering“ in In-vitro Versuchen beschrieben [119]. Dabei
konnte nachgewiesen werden, dass sich die funktionelle Gruppe mit dem Kalzium der
Hydroxylkristalle verbindet und im TEM eine charakteristische Schichtung aufweist
[49,111].

Auf Grund der geringen Schmelzdicke ist die Dentinhaftung in der ersten Dentition von
essentieller Bedeutung. Eine zusatzliche chemische Verbindung zur mikro-

mechanischen Verankerung erscheint dabei vorteilhaft.

2.6. Prifungsmethoden fir Haftungsuntersuchungen

Durch die rapide Entwicklung von immer neuen Adhasiven ist eine rein auf die
klinische Erfahrung basierende Beurteilung nicht mehr ausreichend. Daher werden

vermehrt In-vitro Untersuchungen durchgefuihrt, um die Adhésive zu beurteilen [9,85].
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Die Bestimmung der Haftkraft hat sich als Hauptkriterium etabliert, um eine qualitative

Aussage Uber das Adhasiv zu treffen [2,80].

Zur Bestimmung der Haftwerte sind schon Anfang der 90er Jahre der Zugversuch
[TBS] und der Scherversuch [SBS] entwickelt worden, die eine standardisierte In-vitro
Bestimmung der zu erwartenden klinischen Adhasion von Adhésiven ermdéglichen
[57,76]. Der grofte Nachteil dieser Versuchsaufbauten sind die geringe Probenanzahl
und der hohe Verbrauch an Zéhnen zur Probenherstellung [2,57,85]. Durch die geringe
Probenanzahl ist die Aussagekraft der so ermittelten Werte von nur geringer
statistischer Signifikanz. Des Weiteren muss eine Klebeflache von ca. 5 mm2 genutzt
werden, wodurch eine kleine und damit genauere Probenherstellung und
Probenbefestigung nicht mdglich sind [2,54,80]. Dabei besteht eine logarithmische
Verbindung zwischen der Verkleinerung der Adhé&sivflache und dem Anstieg der
erzielten Haftwerte [76]. Eine Untersuchung unterschiedlicher Bereiche eines Zahnes
gegeneinander ist nicht moglich [2]. Speziell bei Untersuchungen am Milchzahndentin
konnen bei der Nutzung eines Zugversuches nur geringe Probenanzahlen erreicht
werden, wodurch die einzelnen Haftwerte stark variieren. Dazu kommt die hohe Anzahl
an kohasiven Frakturen, die ein genaues Untersuchen der Adhasivflache verhindert
[58]. Nachteilig bei SBS ist, dass die gemessenen Werte geringer als die eigentlich
vorherrschenden Kréfte sind [17]. Dazu kommt, dass die initiale Kraft, die zum
Versagen des Verbundes fiihrt, eine Zugkraft ist [70,112]. Bei TBS ist im Vergleich zu
SBS die Kraft, die die Adhasivflache angreift, zudem homogener und die gemessene
naher an der tatsachlich gegebenen Kraft [9,112]. Vorteilhaft sind bei den
Makroversuchen hingegen die einfache Durchfiihrung und Probeherstellung sowie das

geringe Equipment, das zur Ausfuhrung des Versuches notwendig ist [9,85].

Die Einfuhrung des Mikrozugversuchs [UTBS] und des Mikroscherversuchs [USBS]
ermOglichte eine weitaus hohere Probenanzahl und die Nutzung von kleinen
Oberflachen [75,76]. Die zumeist genutzte Klebeflache betragt dabei nur 1 mm?2
[54,80]. Aktuell wird der Mikrozugversuch auch aufgrund seiner Vielseitigkeit als
Standardversuch fur die qualitative Untersuchung an Adhéasiven gesehen [2,57,80].
Vorteilhaft sind die hohe Probenanzahl und die damit statistisch genauere
Aussagekraft, die verringerte Abweichung der Haftwerte innerhalb einer
Untersuchungsgruppe, die Mdoglichkeit, morphologische Besonderheiten sowie sehr
kleine Ausschnitte zu untersuchen und die frakturierten Proben anschlieRend unter
einem Rasterelektronenmikroskop zu begutachten [14,57,84,116]. Dabei ist auffallig,
dass in Mikrozugversuchen zwei- bis dreifach hohere Haftwerte ermittelt werden als mit

Zugversuchen bei einer gleichzeitig geringeren Standardabweichung [2,14,80]. Es wird
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angenommen, dass es durch die verringerte Oberflache zu einer verbesserten
Kraftibertragung bei Belastung kommt. Dadurch sollen mehr Frakturen an der
Klebeflache entstehen und weniger kohéasive innerhalb der Materialien [58,102].
Nachteilig sind bei uTBS der hohe Laboraufwand, die technisch anspruchsvolle
Durchfiihrung und die Gefahr der Austrocknung der einzelnen Proben [2]. Zudem ist
die Untersuchung von Haftwerten unter 5 MPa schwierig [57,58]. Bei der Nutzung des
USBS ist die Wahrscheinlichkeit, dass Proben wahrend der kirzeren und einfacheren
Probeherstellung zu Bruch gehen, geringer als gegeniber dem uTBS [2,84].
Nachteilig bei dem USBS ist jedoch die hohe Zugkraft, die initial die Fraktur einleitet,
die ungleichméRige Krafteinwirkung und die weitaus geringere gemessene Kraft
gegenuber der tatsachlich anliegenden [17,112].

Bei der Untersuchung der Haftkraft von Adhasiven am Milchzahndentin erscheint aus
oben genannten Griinden der uTBS als geeignetste Variante, auch wenn durch eine

geringe Dentindicke die Handhabung erschwert wird.
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3. Zielsetzung

Im Rahmen dieser Dissertation sollten aktuelle SEA hinsichtlich ihrer Eignung fur die
adhasive Restauration am Milchgebiss im Vergleich zu einem Klinisch bewahrten
Adhasiv untersucht werden.

Dafur wurden folgende Nullhypothesen aufgestellt:

¢ Es besteht kein signifikanter Unterschied hinsichtlich der Haftwerte zwischen
SEA und Prime & Bond NT am Milchzahndentin.

¢ Die Verwendung von SEA mit pH-Werten kleiner 2 hat keinen negativen
Einfluss auf die Adhésion am Milchzahndentin.

¢ Die Verwendung von 4-META und 10-MDP in SEA beeinflusst die Haftung am
Dentin der ersten Dentition nicht.

e Die Losungsmittelkonzeption (Ethanol/Wasser und Aceton/Wasser) beeinflusst
die Adhasion am Milchzahndentin nicht.
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4. Material und Methode
4.1 Materialien
Zahne

Mit dem Einverstandnis der Ethikkommission des medizinischen Fachbereiches der
Justus Liebig Universitat GieRen (AZ 143/09) wurden insgesamt 71 extrahierte
Milchz&hne fir die Dissertation verwendet. Dabei wurden fir die Erstellung und die
Kalibrierung des Versuchdesigns zehn Milchzahne benutzt. Die Testung der Adhésive
wurde mit 51 Zahnen durchgefuhrt, und fir eine rasterelektronenmikroskopische

Darstellung wurden weitere zehn Zahne genutzt.
Ein- und Ausschlusskriterien

Die Zahne wurden entsprechend der folgenden Ein- und Ausschlusskriterien
ausgewahlt und randomisiert in zehn Gruppen aufgeteilt. Dabei wurde darauf geachtet,
mdglichst homogene Gruppen mit einer zu erwartenden Probenanzahl von Uber 60 zu

erzielen.
Einschlusskriterien waren:

e eine nach Exkavation kariesfreie Dentinflache und

e eine zur Probenherstellung ausreichende Gréi3e.
Ausschlusskriterien waren:

e eine mehr als zwei Drittel grol3e karidse Destruktion des Zahnes und

e eine zu geringe Dentinflache und Dentindicke.

Adhéasive

Es wurden insgesamt zehn verschiedene Adhasive benutzt. Dabei handelt es sich um
sieben 1-Schritt und zwei 2-Schritt SEA sowie einem 1-Schritt ERA. Alle Materialien
wurden entsprechend der Herstellerangaben gelagert. Die Inhaltsstoffe und

Verarbeitungsprotokolle der Adhéasive sind in der Tabelle 3 (S. 24) zusammengefasst.
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4-META, UDMA, Aceton, Wasser

iBond SEII'B] ) Siliziumdioxid, CQ, tert. aromat. Amin, Di- s ik
:::‘a:]us Kuizsnomul] tert.-Butylhydrochinon, BHT, Celluloseester- % £
derivat
XenoV+ [XEV]
Dentsply DeTrey GmbH funktionalisiertes MA, Ethanol, Wasser 1,28 a,f,ij
Konstanz
G-Bond [GB] 4-META, UDMA, Glutardialdehyde, Aceton, 20 .
GE Comoration Wasser, Photoinitiator, Stabilisator ’ k&
Kyoto Japan
Gaenial BPnd [GaB] 4-META, Phosphor-Ester-MA, Aceton, 15 R
GCCorporstion Wasser, Di-MA, Fiillstoffe, Initiatoren ! DU
Kyoto Japan
Beautibond [BB] 4-META, 6-MHPACc,Bis-GMA, TEGDMA,
Shofu Dental Corporation Phosphorsaure-monomer, Carbonsaure- 2,4 a,cij
Kyoto Japan monomer, Aceton, Wasser
Bis-MADHP, HAMA Bisacrylamidderivat,
AdheSE One F [AOF] Acrylamidoaminosdure,
Ivoclar Vivadent Ag Acrylamidoalkylsulfonsdure, hochdisperses 1,4 a,eh,j
Lichtenstein Siliziumdixid, Initiatoren, Stabilisatoren,
Kaliumfluorid, Ethanol, Wasser
?:':::EE“V Bond [AEB] Bis-GMA, HEMA, 2-Dimethylaminoethy-MA, o
S RS Ethanol, Wasser
Primer: 10-MDP, HEMA, Hydrophiles
Dimethacrylat, dI-Camphorachinon, N,N-
Clearfil SE [CISE] Diethanol-p-Toluidin, Wasser 3 Prmeres
Kiifaray Madical Ine. Bonding: 10-MDP, Bis-GMA, HEMA, 2,0 Bohdec g1
Tokyo Japan Hydrophiles Dimethacrylat, dI- e8]
Camphorachinon, N,N-Diethanol-p-Toluidin,
Kolloides Siliziumoxyd
Optibond ).(TR [OpXTR] Primer: HEMA & Aceton/Ethanol 16 a, Primer: e, f,
Kisty Corporation Bonding: HEMA & Ethanol ‘ Bond: d, i, j
Orange USA
. d Di-/Tri-MA-Harze, funktionalisiertes
P"mel&Bon NTb[PBNT] Einflaschen- amorphes Siliziumdioxid, PENTA, Aceton, 21 b f g k
::::::n‘; Qe EYCbE adhésiv Photoinitiatoren, Stabilisatoren, « DA

Cetylaminhydrofluorid

Tab. 3 Auflistung der Adhésive

Anwendungsprotokoll:

a = trockene Oberflache; b = feuchte Oberflache; c = 10 s appliziert; d = 15 s appliziert;
e = 20 s appliziert; f = 20 s einmassiert; g = 5 s leicht pustet; h = 5 s stark verpustet;
i = 10 s mit ansteigender Intensitat verpustet; j = 10 s polymerisiert; k = 20 s polymerisiert

Abkirzungen:

4-META = 4-Metharcyloyloxyethyltrimellit-sdureanhydrid, 10-MDP = 10-

Methacryloyloxyldecyldihydrogenphospat, HEMA = 2-Hydroyethylmethacrylat, UDMA =
Urethandimethacrylat, PENTA= Dipentaerythritolpentaacrylatmonophosphat, Bis-GMA =
Bisphenol-A-diglycidylmethacrylat, HAMA = Hydroxyalkylmethacrylamid, Bis-MADHP =

Bismethacrylamidodihydrogenphosphat, 6-MHPA = 6-Methacryloyloxyhexylphosphonoacetat,
CQ = Campherchinon, BHT = Butylhydroxytoluol, Di-MA = Dimethacrylat
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Komposite

Fur den okklusalen Kompositaufbau wurde zu Anfang der experimentellen
Untersuchung Dyract Extra (Dentsply DeTrey, Konstanz) verwendet. Bei der
Erarbeitung des Versuchdesigns wurde allerdings offensichtlich, dass die einwirkende
Zugbelastung auf das Kompomer zu grof3 war und zu frihzeitigen kohasiven Frakturen
fuhrte. Es wurde entsprechend durch das Hybridkomposit Filtek Z 250 (3M ESPE
Dental Products, St. Paul, USA) ersetzt.

Fur einen eventuellen apikalen Aufbau sowie fir die Probenbefestigung auf den
Objekttragern wurde das flieRfahige Kompomer Dyract Flow A2 (Dentsply DeTrey,

Konstanz) benutzt.

Name & Hersteller Hauptbestandteile

Bis-GMA, UDMA, Bis-

Filtek Z 250 EMA,
3M ESPE Dental Products, St. Paul, USA  Zirkonium/Silizium- A3 SRRl
Fuller
UDMA, TCB Harz,
Dyract eXtra TEGDMA, TMPTMA,
Dentsply DeTrey GmbH, Konstanz Campherchinon, A2 10700861

Siliziumdioxid, Fluorid

Tab. 4 Auflistung des verwendeten Kompomers und Komposits
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4.2 Methode
Lagerung

Die Zahne wurden nach der Extraktion fir maximal vier Wochen bei maximal 24° C
und vor direkter Sonneneinstrahlung geschitzt in einer 0,5 % Chloramin-T-L6sung
gelagert. Innerhalb dieser Zeit wurden Gewebereste und, falls vorhanden, Karies sowie
offen liegendes Pulpagewebe entfernt. Dazu wurde ein Frontzahnscaler SH6/79 (Hu-
Friedy, Chicago, USA) und ein Exkavator 2 mm Form 1 (Pluradent AG & Co KG,
Offenbach) verwendet. AnschlieBend wurden die Z&hne visuell auf einen
ausreichenden Anteil an kariesfreiem Dentin gepruft und in destilliertem Wasser
eingefroren bis zur Probenherstellung bei -18° C gelagert. Wahrend der
Probenherstellung und der Versuchsdurchfihrung wurden alle nicht verwendeten

Zahne und Proben in destilliertem Wasser bei +4° C gelagert.

Kalibrierung mittels Referenzgruppe

Der Versuchsablauf wurde mit Hilfe der Referenzgruppe PBNT kalibriert. Das Adhasiv
PBNT wurde entsprechend der Herstellerangaben, jedoch ohne vorheriges
Konditionieren der Zahnoberflache mit Phosphorsaure, verwendet. Die
Probenherstellung und die Zugversuchsdurchfilhrung wurden modifiziert, bis eine
Standardabweichung von hdchstens 33 Prozent und eine durchschnittliche Haftkraft
von mehr als 25 MPa erzielt wurden. Um die Vorgaben zu erreichen, musste zum
einen das Zug-Druck-Prifsystem TC-550 (Syndicad Ingenieurbiiro, Minchen) mit
reibungsérmeren Lagern versehen werden, da der Anfahrimpuls zu abrupt und mit
einer zu groRen Kafteinwirkung geschah (UTBS 1 zu puTBS 2). Zudem musste das
Material fur den Kompositaufbau von einem Kompomer (Dyract Extra) zu einem
Hybridkomposit (Filtek Z250) gewechselt werden, da bei den Gruppen mit Dyrcat Extra

als Aufbaumaterial ein zu hoher Anteil an kohasiven Frakturen im Kompomer auftrat.

Es wurde eine GruppengrofRe von funf bis sechs Zahnen festgelegt, was zu einer
Probenanzahl von mindestens 71 Stdbchen pro Gruppe filhrte, um eine statistisch
aussagekraftige GruppengréfRe zu bekommen. Das erarbeitete Versuchsdesign wurde

auf alle Gruppen angewandt und nachtréaglich nicht verandert.
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4.2.1 Probenherstellung

Zur Probenherstellung wurden maximal zwei Zahne gleichzeitig aufgetaut und
verarbeitet. Nach dem Auftauen der Zahne wurden diese erneut auf ihre Tauglichkeit
kontrolliert. Dabei wurden mogliche Karies- und Pulpareste entfernt. Im Falle
grof¥flachig karidser Zerstérung wurde der entsprechende Teil mit der Prazisionssage
Isomet 1000 Low Speed Saw (Buehler, Lake Bluff, USA) abgetrennt.

Danach wurde bei Seitenzdhnen die okklusale Flache, beziehungsweise bei
Frontzéhnen die Inzisal- oder Palatinalflache, mit dem Schleifgerat Grinder-Polisher
Beta (Buehler, Lake Bluff, USA) und Buehler Met Il P600 Siliziumkarbid Schleifpapier
(Buehler, Lake Bluff, USA) unter standiger Wasserkihlung abgetragen, bis eine ebene
Dentinoberflache frei lag. Anschlie3end wurde diese Flache per Hand fur weitere 60 s
nass mit Buehler Met Il P1200 Siliziumkarbid Schleifpapier bearbeitet, um eine
standardisierte Schmierschicht zu bekommen. Im Falle einer zu geringen Restdicke an
Zahnhartsubstanz wurde auf der apikalen Flache das flieRfahige Kompomer Dyract
Extra Flow aufgetragen und fur 40 s mit der Halogenlampe Degulux soft-start®
(Degussa Dental, Hanau) ausgehartet. Auf die mit einem Luftplster getrocknete
Dentinoberflache wurde eins der zehn Adhasive entsprechend der Herstellerangaben
(Tab. 1, S. 24) appliziert. Die Aushartung erfolgte mit der Polymerisationslampe
Astralis 10 (lvoclar Vivadent, Lichtenstein). Beide Polymerisationslampen wurden nach
ca. zehn Zahnen (zwei Gruppen) mit dem Testgerdt Bluephase Meter (lvoclar
Vivadent) hinsichtlich ihrer Leistung untersucht, wobei eine Intensitdt von mindestens
1200 mW/cm2 fir die Astralis 10 und 800 mW/cmz fiir die Degulux soft-start® gegeben

sein musste.

Auf diese vorbereitete Oberflache wurde ein Kompositaufbau aus Filtek Z250 bis auf
eine Gesamthdéhe von ca. 5 mm aufgeschichtet. Die erste Schicht wurde mit dem
Modellierinstrument CompoRoller (KerrHawe, Bioggio, Schweiz) appliziert, wobei
darauf geachtet wurde, eine mdglichst homogene und intakte Schicht von ca. 0,5 mm
Dicke zu erzielen. Die nachfolgenden Schichten von ca. 1 mm Dicke wurden mit einem
Heidemannspatel (Pluradent, Offenbach) aufgetragen. Jede Schicht wurde fur 40 s mit

der Polymerisationlampe Astralis 10 ausgehatrtet.

Der Probenzahn wurde in destilliertem Wasser bei 37° C fir 24 Stunden gelagert.
Danach wurde er auf einen Metallobjekttrager mit Supradent Klebewachs (Chemisches
Dental-Labor Oppermann-Schwedler, Bonn) befestigt und mit der Kompositflache in
Richtung des 0,4 mm dicken Sé&geblattes Isomet Wafering Blade Series 15LC
(Buehler, Lake Bluff, USA) in der Isomet 1000 Low Speed Saw positioniert (Abb. 6).
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In den Probenzahn wurde mehrfach im Abstand von 1 mm mit einer
Umdrehungsgeschwindigkeit von 975 rpm und einem Vorschubgewicht von 75 g bis
auf eine Restsubstanzstarke von ca. 1 mm eingesagt. Danach wurden der Probenzahn
um 90° auf dem Objekttrager gedreht und der Sagevorgang senkrecht zum vorherigen
Durchgang wiederholt (Abb. 7, S. 29).

Die so entstandenen ca. 0,6 mm dicken und ca. 6 mm langen Dentin-Komposite-
Stabchen wurden von ihrer apikalen Verbundstelle mit einem Skalpell NO15 (Feather
Safety Razor Co.LTD, Osaka, Japan) gelost. Die entstandenen Stabchen wurden einer
visuellen und messtechnischen Kontrolle (Schnelltaster Kroeplin, Schliichtern)
hinsichtlich der Ein- und Ausschlusskriterien unterzogen und bis zur weiteren

Benutzung in destilliertem Wasser gelagert.

In Abbildung 8 (S. 30) ist zur Veranschaulichung der Probenherstellung diese
schematisch dargestellt.

Abb. 6 Platzierung des Probenkdrpers in der Isomet 1000, die rote Linie verdeutlicht
den Ubergang von Zahn zu Komposit
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Abb. 7 Aufsicht auf den geségten Probenkdrper, die rechteckigen Stabchen sind
zu erkennen

Ein- und Ausschlusskriterien

Auf Grund der Sageschnittfiihrung und der morphologischen Beschaffenheit der Zéhne
wurden folgende Ein- und Ausschlusskriterien fir die Proben bestimmt:

Einschlusskriterien waren:

e ein makroskopisch intakter Verbund zwischen Dentin und Komposit

e eine zum Befestigen ausreichende Substanzstarke beiderseits der
Adhasivflache und

e Blasenfreiheit des Komposit im Bereich der Adhasivflache

Ausschlusskriterien waren:

e keine durchgehende Dentinschicht an der Adh&sivschicht
¢ eine Dentinschichtdicke geringer 500 um

¢ eine nicht annahrend quadratische Adhasivflache von ca. 0,36 mm2
(0,06 mm?2) und

e karidses Dentin
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Abb. 8 Schematischer Ablauf der Probenherstellung

Abtrennen der Wurzel(n) etwas unterhalb des Zahnhalses

Abschleifen der Krone bis zum Dentin

Herstellung einer standardisierten Schmierschicht

Aufbringen des Adhésivs und Errichten des Kompositaufbaus und ggf. apikaler Aufbau
Einsagen in den Probenkdérper in 1 mm Abstanden

Befestigen der Proben in der Priifmaschine

oukrwnNpE
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4.2.2 Versuchsdurchfiihrung

Die Proben wurden ca. zwei Minuten vor der Benutzung aus dem destillierten Wasser
geholt und an der Luft getrocknet. Wahrenddessen wurden die Proben mit einem
Schnelltaster (Kroeplin, Schliichtern) an der Verbundstelle zwischen Dentin und

Komposit ausgemessen, und die Flache wurde digital festgehalten.

AnschlieBend wurde die Probe mittig auf zwei Objekttrager in dem Zug-Druck-
Prifsystem TC-550 positioniert, sodass die Adhasivflache frei zwischen den
Objekttragern lag. Die Probe wurde mit Dyract Flow auf den Objekttragern fixiert,
welches anschlie3end fur 40 s mit der Polymerisationslampe Degulux soft-start®

ausgehartet wurde.

Der Zugversuch wurde mit einer Verfahrgeschwindigkeit von 1 mm/min, einer
Bruchkrafterkennung von 8 N, einer maximalen Bruchkraft von 40 N und einer
Sensibilitdt von 20 % durchgefihrt. Die generierten Haftwerte wurden in Newton
gemessen und mit der TC-550 Zug-/Druck-Messsoftware Version 2.1.0.4558 (Certiga
Engineering Solutions, Syndicad Dental Research, Miinchen) digital festgehalten sowie
graphisch dargestellt. AnschlieBend wurden die Werte in Bezug zur jeweilig

spezifischen Adhasivflache in MPa-Werte umgerechnet.

Abb. 9 Aufsicht auf eine frakturierte Probe nach Belastung
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Frakturanalyse

Nach Beendigung des Zugversuches wurden die Frakturflachen unter vierfacher
VergroRerung beurteilt und bei unklaren Verhaltnissen (Zuordnung der Frakturflache zu
einem Kriterium) unter dem Fluoreszenzmikroskop AZ 100 (Nikon,Tokyo,Japan)

begutachtet und den folgenden Bruchtypen zugeordnet:

Kohasive Fraktur im Komposit

Adhasive Fraktur

Kohasive Fraktur in der Zahnhartsubstanz

Gemischte Fraktur in der Zahnhartsubstanz und im Adhasiv

Gemischte Fraktur im Komposit und im Adhasiv

o U1 A W NP

Gemischte Fraktur im Komposit, in der Zahnhartsubstanz und im Adhasiv

Bei Nutzung des Fluoreszenzmikroskops wurden die Bruchflachen von mindestens
zwei Seiten begutachtet, mindestens einmal senkrecht zur Oberflache. Beurteilt wurde
mit eingeschaltetem Fluoreszenzlicht, bei einer dichroitischen Grenzwellenldnge von
506 nm und bei vierzigfacher VergréRerung. Proben, die wahrend der Herstellung
frakturierten, wurden als Pre-Testing-Failures [PTF] in die Statistik aufgenommen und

mit 0 MPa bewertet.

Des Weitern wurden exemplarisch frakturierte Proben rasterelektonenmikroskopisch
untersucht. Dazu wurden die Proben auf Aluminiumprobenteller (Plano, Wetzlar)
(Durchmesser des Tellers: 12,5 mm, Stiftlange: 8 mm, Stiftdurchmesser: 3,2 mm) mit
Leit-C nach Gocke (Plano, Wetzlar) aufgeklebt. Mit einem Sputter Coater SC 502
(Polaron, New Havan, England) wurden die Proben mit Gold in einer Schichtdicke von
50 nm bedampft und anschlieBend mit dem Rasterelektronenmikroskop Phenom
World (Eindhoven, Niederland) beziehungsweise dem Amray 1610 Turbo (Ing.-Blro
Peter Liebscher, Wetzlar) begutachtet.

Rasterelektronenmikroskopische Darstellung der Adhéasivflache

Fur jedes Adhéasiv wurde exemplarisch ein Zahn analog zur oben beschriebenen
Probenherstellung vorbereitet und anschlielend fir eine rasterelektronen-

mikroskopische Untersuchung genutzt. Hierzu wurden die Proben in das
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Kaltpolymerisat Technovit (Heraeus Kulzer, Wehrheim) eingebettet, sodass eine
Verbindungsflache zwischen Zahn und Komposit unbedeckt blieb. Diese Flache wurde
mit einer aufsteigenden Reihenfolge von Siliziumkarpid-Schleifpapier unter
Wasserkuhlung bearbeitet, um eine standardisierte Oberflache zu erreichen (360-600-
1200-2000 grit, Buehler, Grinder-Polisher Beta, Buehler).

AnschlieRend wurde die Probe fir 20 min in 4 % NaOCI-Lésung (verdunnt aus 12 %
NaOCI, Carl Roth GmbH, Karlsruhe) gelagert und nach Abspilen mit Aqua Dest. fir
weitere 30 s in 20 % HCI (verdinnt aus 37 % HCI, Sigma-Aldrich, Steinheim) gelegt.
Nach einem weiteren Abspulen mit Aqua Dest. wurde mit einer aufsteigenden
Ethanolreihe die Feuchtigkeit der Probe entzogen (60-70-80-90 % fir je 20 min 100 %
fur 1 h). AbschlieRend wurde die Probe fir 10 min in 1,1,1,3,3,3-Hexamethyldisilazane
(Merk Schuchardt, Hohenbrunn) eingelegt, um eine mdglichst vollstdndige Trocknung
zu gewabhrleisten. Nachfolgend wurde die Probe analog zur Frakturanalyse auf einem
Aluminiumteller befestigt und mit Gold besputtert. Begutachtet wurde mit dem REM
Amray 1610 Turbo.

Statistische Auswertung

Die statistische Auswertung wurde mit dem Statistikprogramm SPSS 15 (IBM, Armonk,
USA) durchgefihrt.

Eine Uberprifung der Normalverteilung innerhalb der einzelnen Gruppen wurde mit
dem Kolmogorov-Smirnov-Test durchgefiihrt. Die Gruppen AOF und BB erwiesen sich
dabei als nicht normal verteilt und wurden durch den Mann-Whitney-U-Tests (p < 0,05)
mit den restlichen Gruppen hinsichtlich ihrer mittleren Haftkraft verglichen. Die
statistischen Unterschiede der Haftwerte bei den Gruppen mit Normalverteilung
wurden mittels Oneway-ANOVA (mod. LSD, p < 0,05) ermittelt.

Die Frakturmodi der einzelnen Gruppen wurden wiederum mittels Mann-Whitney-U-
Tests (p < 0,05) auf signifikante Unterschiede Uberpriuft. Dabei wurden die sechs
Frakturmodi in zwei Obergruppen, kohasive und adhasive Fraktur, zusammengefasst.
Dabei bilden die Frakturmodi 1,3,4 und 5 die kohéasive Fraktur und nur der Modus 2 die
adhasive Fraktur. Der Bruchmodus 6 wurde aus der statistischen Auswertung
genommen. Zusatzlich wurden die PTF als weitere Moglichkeit mit in die Auswertung

aufgenommen.
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5. Ergebnisse
5.1 Kalibrierung

Im Verlauf der Kalibrierung und der Ermittlung des endgiiltigen Versuchsdesigns
wurden die drei Versuchsgruppen DA, DN und FN gegen einander statistisch
ausgewertet [Dyract Extra & uTBS 1 = DA; Dyract Extra & pTBS 2 = DN; Filtek Z250 &
MTBS 2 = FN]. Dabei waren alle Gruppen nach dem Kolmogorov-Smirnov-
Anpassungstest (p > 0,05) normal verteilt. AnschlieRend wurden die Haftwerte im
Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05) gegenibergestellt, wobei sich die
einzelnen Gruppen jeweils signifikant voneinander unterschieden und eine
Neuanfertigung der Referenzgruppe nétig wurde (Abb. 10). Mittels des Mann-Whitney-
U-Tests (p < 0,05) wurden signifikante Unterschiede bei den Frakturmodi dargestellt
(Tab. 5, S. 35).

Die Gruppe DA erreichte mit einem Mittelwert von 23,4 MPa + 7,5 den insgesamt
niedrigsten Wert. Nach Modifizierung des Zug-Druck-Prifsystems TC550 mit
reibungsarmeren Lagern wurde ein signifikant héherer Wert von 35,7 MPa £ 10
ermittelt (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05) — Gruppe DN. Der héchste
mittlere Haftwert von 40 MPa + 13 wurde mit neuen Lagern und dem Komposit Filtek Z
250 anstelle des zuvor verwendeten Kompomers Dyract Extra erzielt, — Gruppe FN.

Bei keiner der drei Gruppen kam es zu einem PTF.

MPa
75 -

50 -

25 -

0- I 1 I
DA [A] DN [B] FN [C]
Abb. 10 Darstellung der Kalibrierungsgruppen im Boxplot; signifikante Unterschiede sind mit
Buchstaben gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05).
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Die Uberarbeitung der Zug-Druckmaschine veranderte auch die prozentualen Anteile
bei den Frakturmodi. Dabei verringerte sich der Anteil an adh&siven Frakturen und der
Anteil von kohasiven Frakturen stieg. Auffallig waren die 29,6 % kohasiven Frakturen
im Kompomer bei der Gruppe DN, die auf unzureichende mechanische Eigenschaften

des Kompomers hinwiesen und zu einer Veranderung des Versuchdesigns fuhrten.

Die Gruppe FN weist gegeniiber den anderen Gruppen (DA, DN) eine signifikant
unterschiedliche Verteilung der Frakturmodi auf (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05)
(Tab. 5, S. 35). Dabei erhohte sich die Anzahl der adhasiven Frakturen auf 94 %, und
die Zahl der kohasiven Frakturen verringerte sich auf 6 %, wobei der zuvor erhdhte
Anteil an kohasiven Frakturen im Kompomer (Gruppe DN) durch die Nutzung von dem
Komposit Filtek Z 250 auf 1,2 % verringert werden konnte. Die Gruppe FN wurde
anschlieRend als Referenzgruppe genutzt. Mit Ausnahme des zu untersuchenden

Adhasivs wurde das Versuchsdesign der Gruppe FN als Versuchsprotokoll eingesetzt.

Probenanzahl

N 75 81 83
Adhasive 72 60,5 94
Fraktur [%] A A B
Kohasive 28 39,5 6
Fraktur [%] a a b
Pre-Testing- 0 0 0

Failure [%]

Tab. 5 Prozentuale Verteilung der Frakturmodi der drei Kalibrierungsgruppen; signifikante
Unterschiede sind mit unterschiedlichen Buchstaben festgehalten (Mann-Whitney-U-Tests, p <
0,05).
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5.2 Self-Etch Adhésive im Vergleich zur Referenzgruppe

Die statistische Auswertung ergab eine Normalverteilung aller Gruppen mit Ausnahme
von BB und AOF (Kolmogorov-Smirnov-Anpassungstest (p > 0,05)). Die Gruppen mit
Normalverteilung wurden mittels Oneway-ANOVA-Test (mod. LSD, p < 0,05) und die
Gruppen ohne Normalverteilung mittels Mann-Whitney-U-Tests (p < 0,05) mit der
Referenzgruppe PBNT verglichen.

In der Abbildung 11 (S. 37) sind die Haftwerte der einzelnen Versuchsgruppen
dargestellt. Es ist dabei keine grundsatzliche Verbesserung der Haftwerte gegeniber

der Referenzgruppe PBNT zu erkennen.

Einige 1-Schritt SEA (IB, GaB, BB, AEB) erreichten signifikant héhere Haftwerte,
andere (XEV, AOF) signifikant schlechtere (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p <
0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Einzig die Gruppe der 2-Schritt SEA (CISE,
OpXTR) erreichte insgesamt signifikant hdhere Haftwerte, wobei sie sich untereinander
nicht unterschieden (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Nur die Gruppe GB
zeigte keinen signifikanten Unterschied in Bezug auf die Haftwerte gegenlber der
Referenzgruppe PBNT (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05).

Insgesamt wurde im Vergleich zum klinisch bewéahrten PBNT ein hohes Haftniveau
erreicht, welches bei allen Adhasiven, mit Ausnahme von XEV und AOF, auf einen
suffizienten adhasiven Verbund schlieBen lasst. Dabei generierten die Adhasive 1B,
GaB, CISE und OpXTR mit tGber 60 MPa die hdchsten Mittelwerte und liegen damit
20 MPa Uber dem Mittelwert der Referenzgruppe (PBNT 40 MPa + 13). Der absolut
hdchste Einzelwert von 105 MPa wurde mit der Gruppe IB erreicht. Auffallig ist zudem

die Standardabweichung von 100 % bei der Gruppe AOF.
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Abb. 11 Darstellung der Versuchsgruppen im Boxplot. Die Adhasivklassen sind farbig
voneinander getrennt. Griin = 1-Schritt SEA, Rot = 2-Schritt SEA, Gelb = Referenzgruppe.
Signifikante Unterschiede sind mit Buchstaben gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-Test, mod.
LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).

Die Abbildung 16 (S. 40) zeigt die Verteilung der Frakturmodi innerhalb der einzelnen
Versuchsgruppen sowie im Vergleich zu den anderen Versuchsgruppen. Aufféllig sind
der hohe Anteil der adhésiven Frakturen bei der Referenzgruppe PBNT sowie der
Anteil der kohasiven Frakturen bei den 2-Schritt SEA. Die Gruppe AOF weist zudem
mit fast 30 % einen sehr hohen Anteil an PTF auf, wohingegen nur die drei Gruppen
IB, CISE und PBNT komplett ohne PTF blieben. Frakturen, die sowohl adh&sive als
auch kohasive Anteile hatten, wurden dem kohdasiven Anteil angerechnet (Abb. 12-15,
S. 38-ff).
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adhasive/kohdsive Fraktur

Abb. 12 Dargestellt ist eine Seitenansicht auf eine noch befestigte Probe nach
Zugbelastung mit adhasiv/kohasiver Fraktur. An der Kompositflache ist ein
kleiner Rest von Dentin zu erkennen. Als Adhéasive wurde IB genutzt.

adhasive/kohdasive Fraktur

Abb. 13 Dargestellt ist eine Seitenansicht auf eine noch befestigte Probe nach
Zugbelastung mit adhé&siv/kohéasiver Fraktur. Sowohl an der Kompositflache ist
ein kleiner Rest von Dentin zu erkennen als auch ein Stiick Komposit an der
Dentinflache. Aufféllig ist zudem die fluoreszierende Adhasivschicht. Als
Adhasiv wurde IB genutzt.
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adhasive/kohasive Fraktur

Abb. 14 Dargestellt ist eine Seitenansicht auf die Dentinhalfte einer auf Zug
belasteten Probe mit adhé&siv/kohasiver Fraktur. Ein Rest des Komposits ist
noch mit dem Dentin verbunden. In Abbildung 15 ist die Probe in der Aufsicht
gezeigt. Das verwendete Adhasiv ist OpXTR.

adhdsive/kohdsive Fraktur

Abb. 15 Dargestellt ist eine Aufsicht auf die Stirnfliche der Dentinseite einer
frakturierten Probe. Eine gemischt adhé&sive und kohasive Fraktur ist zu
erkennen. Der Ubergang zwischen Dentin und Komposit ist durch Pfeile
verdeutlicht.
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Abb. 16 Kumuliert prozentuale Darstellung der einzelnen Bruchmodi. Die koh&siven Frakturen
sind entsprechend der Legende aufgeschlisselt.

21,74 21,82 100,00
60,88 19,59 32,18
PBNT 66,1 19,9 19,9 40,43 13,34 33,00

Tab. 6 Nummerische Auflistung der Haftungsergebnisse; die Adhasivklassen sind farbig
markiert: Griin = 1-Schritt SEA, Rot = 2-Scritt SEA, Gelb = Referenzgruppe
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5.3. Vergleich von 1-Schritt Self-Etch zu 2-Schritt Self-Etch Adhasiven

Im Vergleich der Adhasivklassen wird der grof3e Unterschied bei den 1-Schritt SEA
deutlich. Die 2-Schritt SEA generierten konstant hohe Haftwerte. Die Adhasive CISE
und OpXTR konnten sowohl mit einem signifikant héheren Mittelwert von tber 60 MPa,
als auch mit einer geringen Standardabweichung von 32 % - CISE — respektive 25 % -
OpXTR — gegenlber der Referenzgruppe (PBNT 40 MPa, 33 %), aufwarten (Oneway-
ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Einige 1-Schritt SEA erreichten &hnliche
Ergebnisse — IB, GaB, AEB — wobei die Mehrzahl der 1-Schritt SEA signifikant
schlechtere Werte lieferte als die 2-Schritt SEA (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p <
0,05). Negativ fielen dabei die Adhasive XEV und AOF auf, die die niedrigsten
Haftwerte von unter 25 MPa im Mittel generierten und zudem die hdchsten
Standardabweichungen aufwiesen (XEV = 68 %, AOF = 100 %). Die Haftwerte von GB
und BB waren sowohl signifikant schlechter als die 2-Schritt SEA als auch signifikant
besser als XEV und AOF (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-
U-Tests, p < 0,05).
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Abb. 17 Darstellung der Haftwerte der zwei untersuchten Adhasivklassen im Boxplot; Grin = 1-
Schritt SEA, Rot = 2-Schritt SEA; signifikante Unterschiede sind mit Buchstaben
gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).
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In der Tabelle 7 sind Frakturmodi der zwei Adhéasivklassen festgehalten. Dabei ist
aufféllig, dass die 2-Schritt SEA den signifikant geringsten Anteil an adhasiven
Frakturen haben — CISE 23 %, OpXTR 34 % - und gleichzeitig den signifikant hdchsten
Anteil an kohasiven Frakturen — CISE 77 %, OpXTR 65 % (Mann-Whitney-U-Tests, p <
0,05). Bei den 1-Schritt SEA ist eine Dreiteilung aufféllig. Die Adhéasive IB, GaB und
AEB, die auch die héchsten Haftwerte in dieser Gruppe erreichten, haben zwar den
signifikant niedrigsten Anteil an adhasiven Frakturen — IB 45 %, GaB 42 %, AEB 44 % -
aber auch den signifikant hochsten Anteil an kohasiven Frakturen — IB 55 %, GaB 54
%, AEB 52 % (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Die Adhéasive XEV und AOF haben
hingegen den signifikant héchsten Anteil an adhasiven Frakturen — XEV 69 %, AOF 60
% - und den signifikant geringsten Anteil an kohasiven Frakturen — XEV 19 %, AOF 12
% (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Bei AOF ist zudem der signifikant hochste Anteil
an PTF auffallig — 28 % (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Das Adhésiv BB zeigte
dabei einen signifikant geringeren Anteil an kohasiven und signifikant héheren Anteil
an adhasiven Frakturen als die 2-Schritt SEA, aber gleichzeitig einen signifikant
hoheren Anteil an koh&siven und signifikant niedrigeren Anteil an adh&siven Frakturen
im Vergleich zu AOF (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).

78 78 91 101 91 96 84 75 71

44,9 69,2 65,9 41,6 62,6 60,4 44,0 22,7 33,8
c b c c b b c d c,d

55,1 19,3 30,7 54,4 30,8 11,5 52,4 77,3 64,8
G H,1 H G H 1) G F FG

0,0 11,5 2,2 4,0 6,6 28,1 3,6 0,0 1,4
e g ef efg f.g h efg e ef

Tab. 7 Nummerische Darstellung der Frakturmodi je Adhasiv; Adhéasivklassen sind farbig
getrennt: Grin = 1-Schritt SEA, Rot = 2-Schritt SEA,; signifikante Unterschiede sind mit
Buchstaben angezeigt (Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).
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5.4. Einfluss des pH-Wertes

In der Abbildung 18 (S. 44) sind die Haftwerte der untersuchten Adhé&sive in
Abhangigkeit zum jeweiligen pH-Wert aufgetragen. Dabei wurde der pH-Wert 2 als
ReferenzgroRe gewahlt (Tab. 2, S. 9). Auffallig ist das signifikant schlechte
Abschneiden der beiden sehr sauren Adhasive XEV (pH = 1,28) und AOF (pH = 1,4)
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Die
Adhasive mit einem pH Wert zwischen 1,5 und 2,0 (GaB, OpXTR, IB, CISE)
generierten die signifikant hdchsten Haftwerte (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p <
0,05). Die beiden Adhasive mit einem pH Wert von 2 erreichten signifikant
unterschiedliche Mittelwerte — CISE = 61 MPa % 20; GB = 49 MPa % 20; (Oneway-
ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Das Adhasiv BB (pH = 2,4) war signifikant
schlechter als die Spitzengruppe, wohingegen das andere sehr milde Adhasiv AEB (pH
= 2,4) weder zur Spitzengruppe noch zu BB einen signifikanten Unterschied aufwies
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).
Insgesamt erreichten Adhésive mit einem pH-Wert groRer 1,5 signifikant bessere
Haftwerte als jene mit einem pH-Wert kleiner 1,5. Auffallig ist zudem das signifikant
schlechtere Abschneiden von PBNT mit einem pH von 2,1 gegenuber seinen pH-
Nachbarn CISE und BB (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-
Tests, p < 0,05).
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Abb. 18 Darstellung der Adhésive in Bezug zum pH-Wert im Boxplot; pH-Wert aufsteigend von
links nach rechts, farbliche Trennung bei pH 2, Rot < 2, Griin > 2; signifikante Unterschiede
sind mit Buchstaben gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-
Whitney-U-Tests, p < 0,05).

Die Frakturanalyse der Adhasive in Abbildung 21 (S. 46) zeigt die Anteile der
Frakturmodi je Adhasiv. Die Adhésive sind von links nach rechts angeordnet,
beginnend mit dem niedrigsten pH-Wert. Auffallig ist der abfallende Anteil an
adhasiven Frakturen vom sauren XEV zum Adhéasiv CISE mit einem pH von 2 und dem
anschlieRenden Wiederanstieg der adh&siven Frakturen (Abb 19, S. 45). Die Anzahl an
kohasiven Frakturen verhalt sich dem entgegengesetzt. Entsprechend bildet sich ein
Maximum an kohdasiven Frakturen bei dem Adhasiv CISE (pH = 2) aus (Abb. 20, S.
45). Auffallig ist zudem das vermehrte Auftreten von PTF bei sehr sauren und sehr
milden Adh&siven, wohingegen die Adhé&sive mit einem pH-Wert um 2 keine oder
wenige PTF aufweisen.
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adhasive Fraktur

Abb. 19 Dargestellt ist die seitliche Aufsicht auf einen noch befestigten
Probenkdrper nach Zugbelastung bei einer adhasiven Fraktur. Der Ubergang
von Komposit zu Dentin ist deutlich zu erkennen. Der Frakturspalt liegt ca. in der
Mitte der Probe. Als Adhasiv wurde XEV genutzt.

kohasive Fraktur im Dentin

Abb. 20 Dargestellt ist eine seitliche Aufsicht auf einen noch befestigten
Probenkérper nach Zugbelastung bei einer koh&siven Fraktur durch das Dentin.
Der Ubergang von Komposit zu Dentin ist deutlich zu erkennen. Der
Frakturspalt liegt im Bereich der Befestigung an der Dentinseite. Auffallig ist die
nicht senkrecht zur Kraftrichtung stehende Adhésivflache. Als Adhésiv wurde
hier CISE genutzt.
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Abb. 21 Darstellung der Frakturmodi je Adhasiv in Bezug zum pH-Wert, pH-Wert ansteigend
von links nach rechts

5.5. Einfluss des funktionellen Monomeres

In der Abbildung 22 (S. 47) sind die Haftwerte der Adhasive in Bezug zu ihrem
funktionellen Monomer sortiert. Es wurden die Adhasive, die 4-META oder 10-MDP
nutzen, zusammengefasst und mit den Adhé&siven verglichen, die keins der beiden
Monomere nutzen. Dabei féllt auf, dass bis auf die Adhasive OpXTR und AEB die
Adhésive ohne eines dieser funktionellen Monomere signifikant schlechter abschnitten
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Demgegenuber steht OpXTR, welches
den absolut héchsten Mittelwert generierte ohne die Nutzung eines der Monomere
(66 MPa % 17) (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Die Adhé&sive mit 4-META
oder 10-MDP erreichten tendenziell héhere Haftungwerte, wobei die drei Adhéasive 1B,
GaB und CISE die signifikant héchsten Haftwerte erreichten (Oneway-ANOVA-Test,
mod. LSD, p < 0,05). Aufféllig ist auch hier das schlechte Abschneiden der Adhéasive
XEV und AOF, die beide keins der aufgefiihrten funktionellen Monomere nutzen.
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Abb. 22 Darstellung der Haftwerte in Bezug zur Verwendung des funktionellen Monomers im
Boxplot. Dabei gilt: Rot = beinhaltet 4-META oder 10-MDP, Grun = beinhaltet kein 4-META oder
10-MDP. Signifikante Unterschiede sind mit Buchstaben gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-
Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).

Bei der Frakturanalyse der Gruppen in Bezug auf die Verwendung von 4-META oder
10-MDP konnte keine RegelmaRigkeit erkannt werden (Abb. 23, S. 48). Sowohl in den
Gruppen mit diesen funktionellen Monomeren als auch in den Gruppen ohne war eine
ausgepragte Diversitat bei der Verteilung der Frakturmodi zu betrachten. Einzig der
hohe Anteil an PTF der beiden Adhasive XEV und AOF, die ohne ein entsprechendes
funktionelles Monomer sind, und der extrem hohe Anteil an koh&siven Frakturen beim
10-MDP verwendenden CISE fallen auf (Abb. 24, S. 48).
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Abb. 23 Darstellung der Frakturmodi der einzelnen Adhésive in Bezug auf die Verwendung von
4-META und 10-MDP

Abb. 24: Dargestellt ist die seitliche Aufsicht auf einen noch befestigten Probenkdrper nach
Zugbelastung bei einer kohasiven Fraktur durch das Komposit. Als Adhésiv wurde CISE
verwendet. Der Ubergang von Komposit zu Dentin ist deutlich zu erkennen. Der Frakturspalt
liegt ca. in der Mitte der Probe. Der geringe Uberstand an Dentin ist der geringen Schichtdicke
geschuldet.
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5.6 Einfluss des Losungsmittels

Die Gruppe der 1-Schritt SEA wurde in Bezug auf das verwendete
Ldsungsmittelgemisch verglichen. Dazu wurden die Adhésive in Gruppen mit dem
Wasser-Aceton Gemisch und in Gruppen mit dem Wasser-Ethanol Gemisch geteilt.
Alle Adhasive, die Aceton als Losungsmittel nutzten, generierten im Vergleich zur
Referenzgruppe (PBNT = 40 MPa + 13) gleiche (GB = 49 MPa + 20) oder signifikant
bessere Haftwerte (BB = 52 MPa +21) IB = 65 MPa + 17; GaB = 63 MPa + 21)
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Bei den
Adhasiven mit Ethanol als Lésungsmittel erreichte AEB (56 MPa + 22) als einziges
signifikant bessere Haftwerte als die Referenzgruppe und gleichwertige zu den
acetonhaltigen 1-Schritt SEA (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Die beiden
anderen ethanolhaltigen Adhasive - XEV und AOF - generierten signifikant schlechtere
Haftwerte sowohl im Vergleich zur Referenzgruppe als auch zu allen anderen 1-Schritt
SEA (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).
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Abb. 25 Darstellung der Haftwerte der 1-Schritt SEA in Bezug auf das verwendete
Losungsmittelgemisch im Boxplot. Farbliche Trennung: Rot = Ethanol, Grin = Aceton.
Signifikante Unterschiede sind mit Buchstaben gekennzeichnet (Oneway-ANOVA-Test, mod.
LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).
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Bei der Frakturanalyse der 1-Schritt SEA in Bezug auf das verwendete
Losungsmittelgemisch fallt wiederum der hohe Anteil an PTF der beiden Ethanol
nutzenden Adhasive XEV und AOF auf. In der exemplarischen REM-Aufnahme (Abb.
27, S. 51) ist eine abgel6ste Adhasivschicht von AOF zu sehen. Das dritte Adhasiv mit
Ethanol — AEB — zeigt dagegen keine Auffalligkeiten bei der prozentualen Verteilung
der Frakturmodi. Die Verteilung der Frakturmodi innerhalb der Aceton-Gruppen

unterscheidet sich nur leicht, wobei auffallt, dass bei IB keine PTF auftraten.

Frakturanalyse

100% 7 Pre_
80% Testing-
Failure
60%
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40% Fraktur
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Fraktur

Abb. 26 Darstellung der Frakturmodi der 1-Schritt SEA in Bezug auf das verwendete
Losungsmittel
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Abb. 27 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhasive Verbindungszone des Adhéasivs AOF.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhésivschicht, griine Pfeile =
Resin Tag, gelbe Pfeile = Dentintubulus. Die Adhésivschicht ist deutlich zu erkennen und ohne
auffallige Beschadigung. Die Kunststoffzapfen scheinen nur rudimentér vorhanden zu sein. Zum
Teil scheinen sich die Kunststoffzapfen bei der Probenherstellung abgeldst zu haben und
befinden sich im Dentin, worauf ein im Dentin verbliebener Kunststoffzapfen hinweist. Die
Hybridschicht muss hier als Schwachstelle des Verbundes angesehen werden.
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6. Diskussion
6.1 Diskussion der Methodik

Bei einer In-vitro Untersuchung sollten mdoglichst Ergebnisse generiert werden, die
einen positiven Einfluss auf die klinische Anwendung haben [8]. Dazu muss eine
madglichst standardisierte Situation im Labor kreiert werden [57,76]. Wahrend der
anschlieRenden Versuchsdurchfihrung sollte es zu keiner Abweichung im Ablauf
kommen, um Fehlerquellen zu minimieren, damit der zu testende Faktor, in diesem
Versuch das Adhasiv, mdglichst das einzige sich verandernde Element im
Versuchsablauf ist. Fir jede Versuchsgruppe ist ein Adhasiv der gleichen Charge zu
nutzen, um eine mogliche Abweichung bei der Produktion des Adhé&sivs nicht mit in die

experimentelle Untersuchung zu Ubertragen [52,112]

Einfluss des Mikrozugversuches

Als grundséatzliches Versuchsdesign wurde ein uTBS gewahlt. Dabei wird eine ca.
1 mm?2 grol3e Probe auf Zug bis zum Bruch belastet wahrend bei einem TBS eine 5
mmz2 Probe genutzt wird [9,34,54,80]. Die Verkleinerung der Probe ermdéglichte es, in
diesem Versuchsaufbau Proben zu testen, die eine Kantenlange von ca. 0,6 mm und
eine Adhasivflache von ca. 0,36 mm?2 aufwiesen. Die Reduzierung der ProbengrofRe
hat den Vorteil, dass aus einem Probenzahn eine hdhere Anzahl an Probenkoérper
erstellt werden kann [2,34]. Die begrenzte Verfugbarkeit des menschlichen
Milchzahnes kann dadurch besser ausgeglichen werden. Dies ermdglicht ein statistisch
aussagekraftigeres Ergebnis [14]. Die GroéRe der Adhasivfliche hat zudem direkte
Auswirkungen auf die erzielten Haftwerte. Dabei werden mit kleineren Haftflachen
verhaltnismalig hohere Haftwerte generiert. Die Verdnderung betrdgt dabei eine
Verdrei- bis Vervierfachung [2,52,80].

Einfluss der Probenspezifikationen

Es gibt unterschiedliche Faktoren, die die Haftwerte sowohl positiv als auch negativ
beeinflussen. Dazu gehoéren die Probengeometrie, die Hohe und die Qualitat der
angebrachten Kraft sowie die spezifischen Eigenschaften des verwendeten Substrates
[2,52,80]. Die Wabhrscheinlichkeit, dass ein limitierender Fehler innerhalb der zu
testenden Strukturen auftritt, ist dabei héher, je grof3er die Probe selbst wird [2,114].

Dadurch erklart sich die hohere Standardabweichung bei TBS und auch die
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Notwendigkeit die Probenflache mdglichst gering zu halten [57,80]. In diesem Kontext
muss allerdings beachtet werden, dass bei der Probenherstellung von kleinen Proben
die Wahrscheinlichkeit ansteigt, dass Kleinstbeschadigungen entstehen, die
anschliel3end die Haftwerte beeintréchtigen oder bereits wahrend der Herstellung die
Probe frakturieren lassen [58,71,86].

Die Probenform selbst hat keine signifikante Auswirkung auf die Haftwerte, allerdings
hat sie Einfluss darauf, in welchem Bereich die Probe frakturiert [102]. Die drei am
haufigsten angewandten Formen sind dabei die Sanduhrform, die Hantelform und die
Stabform [86]. Die hier genutzte Stabform ist die am einfachsten standardisiert
herzustellende und ist entsprechend die am meisten genutzte Form [2]. Zudem wird bei
dieser Form eine hohe Homogenitat der einwirkenden Kraft auf die Klebeflache erreicht

[2].

Ebenso von Bedeutung ist die Art der Befestigung der Proben innerhalb der
Versuchsapparatur. Dabei gilt, dass, je mehr Flachen der Probe befestigt sind, desto
homogener die Kraft auf die Adhasivflache Ubertragen wird [86,117]. Dies fluhrt zu
einem erhdhten Anteil an adhasiven Frakturen und dadurch zu einer wertigeren
Aussage bezlglich des getesteten Adhéasivs [2]. Entsprechend wurde darauf geachtet,

die Probe mdglichst umseitig auf dem Objekttrager zu befestigen.

Die Schmierschicht ist ein weiterer Faktor, der einen Einfluss auf die Haftwerte hat. Vor
allem bei der Untersuchung von SEA ist die Schmierschicht von Bedeutung [40,82,94].
Dabei qilt, je feiner, poroser und dinner die Schmierschicht ist, desto besser und
leichter kann sie penetriet und aufgelost werden [94]. Dies ist eine
Grundvoraussetzung fur eine funktionierende Adhdsion am Dentin [46,94]. Die
Stabilitat zwischen Schmierschicht und darunter liegendem Zahn beeinflusst dartber
hinaus die Ausbildung der Hybridschicht [82]. Dabei hat sich die Verwendung von
Siliziumcarbid Schmirgelpapier mit einer 600 grit Kdérnung als Standard etabliert
[26,40,46,82,94]. Um eine moglichst gleichmaRige Oberflache zu bekommen, wurde
zuerst maschinell und abschlieend manuell fir 60 s das Dentin mit Siliziumcarbid

Schmirgelpapier mit einer 600 grit Kirnung geschmirgelt.

Des Weiteren fuhrt eine zu kurze Belichtungszeit zu einer ungentgenden
Quervernetzung innerhalb des Adhésivs und des Komposits und ist damit
verantwortlich fir eine inferiore mechanische Stabilitdt [24,77]. Dabei wird davon
ausgegangen, dass eine Energie von 16000 mWs/cm? zu einer Konversationsrate von
35 — 77 % fuhrt [23,77]. Daneben geben die Adhéasivhersteller zumeist detaillierte

Anweisungen, mit welcher Mindestintensitat fir welchen Zeitraum zu belichten ist.
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Dem entsprechend wurden die Adhasive je nach Angaben der Hersteller polymerisiert,
und in regelmaRigen Abstanden wurde die Leistung der Polymerisationslampe
Uberpruft. Eine Leistung von Uber 1000 mW/cm? war dabei zu jedem Zeitpunkt

gegeben.

Einfluss von humanem Substrat

Der menschliche Zahn als Versuchssubstrat ist fir eine méglichst genaue Nachbildung
der klinischen Situation unabdingbar. Allerdings gehen damit auch unterschiedlichste
Problematiken einher [85]. Der Zahn unterliegt im Mund einem standigen Auf- und
Abbau, zum Beispiel durch Bruxismus oder kariogene Attacken, die es unmdbglich
machen, zwei gleiche Probezdhne zu bekommen [84]. Im Speziellen bei der
Besorgung von Milchzédhnen bedarf es grof3er Anstrengung und eines grofRen

Einziehungsbereiches [34,38].

Daher wurden Praxen in ganz Deutschland gebeten, die Universitat Gief3en in ihrem
Vorhaben zu unterstiitzen. Trotz dieser Bemiihung war eine ausreichend grof3e
GruppengrofRe nur durch Verwendung von Milchmolaren, Milchincivis und Milchcarnies
sowie der Nutzung von Z&hnen mit kariosen Defekten mdglich. Um eine Verzerrung
der Ergebnisse durch unterschiedliche Zahnsubstrate zu vermeiden, wurde der karidse
Defekt grof3flachig entfernt. Dennoch muss davon ausgegangen werden, dass die
Mikromorphologie dieser Zahne sich von unkaridsen Zahnen maRgeblich unterscheidet
[34,45,65,108].

Die Unterschiede zwischen Front- und Seitenzéhnen beziehen sich mehr auf die zu
verwendende Flache und die damit unterschiedliche Orientierung der Dentintubuli
[34,47]. Bei einer okklusalen Schichtung, wie sie bei Benutzung von Milchmolaren im
UTBS zur Ermittlung der Dentinadhasion genutzt wird, werden die Dentintubuli
senkrecht getroffen. Dadurch sind sie fir eine folgende Penetration durch das Adhéasiv
und zur anschlielenden Ausbildung von Resin-Tags leichter zugénglich [84,113]. Bei
Frontzahnen ist diese Art der Probenvorbereitung auf Grund der
makromorphologischen Gegebenheit nicht moglich. Sowohl die klinische Abrasion als
auch die grofRe Pulpenhdhle verringern die Dentindicke inzisal auf ein nicht zu
verwendendes Minimum [34,42]. Dadurch muss beim Gebrauch von Frontz&hnen auf
die vestibularen oder palatinalen Flachen ausgewichen werden. In diesem Bereich des
Zahnes werden durch Freilegen des Dentins die Dentintubuli nicht senkrecht zur
Schnittflache eroffnet [34,42]. Dies beeinflusst die Adhasion negativ und fihrt an

diesen Proben zu geringeren Haftwerten.
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Neben der Orientierung der Dentintubuli gibt es weitere Faktoren innerhalb eines
Zahnes, die fir eine unterschiedliche Adhasion sorgen kénnen. So wurde von
mehreren Studiengruppen gezeigt, dass Haftungsunterschiede sowohl zwischen
zentralem und peripherem als auch zwischen pulpanahem und pulpafernem Dentin
existieren. Die vermeintlich hdchsten Haftwerte werden mit zentralem und gleichzeitig

pulpafernem Dentin erreicht [29,34,89].

Einige Studien versuchen, durch Trimmen der Probenzédhne und durch eine
Vorauswahl der Probenkdrper nur Stabchen aus diesem Bereich zu testen, um
mdglichst vergleichbare Daten zu erhalten [2]. Jedoch fehlt bei diesem Vorgehen der
Bezug zum klinischen Alltag. Vielmehr muss, um eine aussagekraftige Empfehlung fir
die Praxis geben zu konnen, der gesamte Zahn in die Untersuchung miteinbezogen
werden. Daher sollte die Diversitat der hier genutzten Substrate nicht negativ gesehen

werden.

Um trotz dieser Gegebenheiten mdglichst aussagekréftige Ergebnisse zu erhalten,
wurden zehn Gruppen mit vergleichbaren Zahnen entsprechend der Ein- und
Ausschlusskriterien gebildet. Anschlieend wurden diese Probengruppen randomisiert
den einzelnen Adhdasiven zugeordnet. Somit wurde versucht, die Einschréankung der
unterschiedlichen Substrate in allen Prifungsgruppen in annahernd gleicher
Auspragung zu erhalten, damit die Ausgangsvoraussetzungen die gréRtmdgliche

Ubereinstimmung aufwiesen [21].

6.2 Diskussion der Ergebnisse

In dieser Dissertation wurden zwei 2-Schritt SEA, sieben AIOA und das
Referenzadh&siv PBNT verwendet. Dabei war vor allem die grof3e Streuung zwischen

den einzelnen Produkten auffallig.

Negativ fiel beispielsweise der hohe Anteil an PTF einzelner Adhésive auf. Die Gruppe
AOF hat mit einem prozentualen Anteil von 28,1 % den signifikant hochsten Anteil an
PTF, was den Schluss zuléasst, dass die adhasive Verbindung unzureichend war
(Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05) [2]. Allein die Belastung wahrend der
Probenherstellung war ausreichend, um den adhasiven Verbund zwischen Zahn und
Komposit zu l6sen (Abb. 27, S. 55).

Dementgegen hatten die 2-Schritt SEA und einige 1-Schritt SEA einen erheblichen
Anteil an kohasiven Frakturen, was auf einen stabilen adhasiven Verbund hinweist.

Bisher galt das Adhasiv als schwéchstes Glied in der Verbundkette zwischen Zahn und
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Komposit [52]. Einige der Adhasive ermdglichten allerdings ein Haftniveau, welches an
die mechanische Stabilitat des Milchzahndentins und des genutzten Komposits
heranreicht. Der Fokus sollte bei einigen Adhasiven daher vermehrt auf die
Verbesserung der Langlebigkeit und der Konservierung dieser initial starken Adhésion
gelegt werden [46,59,111].

Die morphologische Besonderheit des Milchzahndentins, eine geringerer Mineralisation
und vergrolRerte Tubuli konnen eine Erklarung fur die insgesamt guten Haftwerte der
SEA sein [34,55]. Trotz ihrer zumeist verringerten Atzwirkung gegeniiber ERA
scheinen sie im Milchzahngebiss eine ausreichende Deminieralisierung und

Hybridisierung erreichen zu kénnen [24,34,38].

Einfluss der funktionellen Monomere

Bei der aktuellen Bewertung von SEA stehen vor allem die unterschiedlichen
funktionellen Monomere im Fokus [51,105,111,121]. Ihre spezifischen Eigenschaften
haben einen erheblichen Anteil an der Gesamtperformanz des jeweiligen Adhé&sivs
[106]. Dies ist vor allem bei den AIOA auf Grund ihrer begrenzten Lagerung in einem
Gefald und der damit einhergehenden komplexen Zusammensetzung von Bedeutung
[24,111]. Aber auch bei Mehrflaschen-SEA ist eine Diskussion der unterschiedlichen

chemischen Bestandteile bei der Bewertung der Performanz notwendig.

Vor diesem Hintergrund wurden die Adhasive mit 4-META oder 10-MDP mit den
Adhasiven ohne diese Monomere verglichen. Dabei wurde deutlich, dass die Adhéasive,
die eines der funktionellen Monomere 4-META und 10-MDP nutzen, im
Mikrozugversuch signifikant hohere Haftwerte erreichten als die Referenzgruppe
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05), wohingegen es bei den Adhasiven ohne
4-META und 10-MDP sowohl signifikant bessere (OpXTR, AEB) als auch signifikant
schlechtere Systeme (AOF, XEV) gab (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05,
Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05).

Die signifikant besseren Haftwerte der Adhasive mit 4-META oder 10-MDP k&nnen
dabei mit ihrer Fahigkeit zusammenhéngen, sich mit dem Zahn auf ionischer Basis zu
verbinden [110]. Im Hinblick darauf gilt 10-MDP als das Monomer mit vorteilhaften
Eigenschaften. Zusammen mit Kalzium geht es eine chemische Verbindung ein und
bildet ein stabiles Salz [13,111]. Dieser Vorgang konnte von der Arbeitsgruppe von
Yoshida et al in einem In-vitro Versuch nachgewiesen werden und wurde als

Nanolayering beschrieben [118]. Allerdings nutzt einzig die Firma Kuraray 10-MDP,
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sodass ein Vergleich zwischen zwei Adhasiven mit diesem funktionellen Monomer und
ansonsten unterschiedlicher Mixtur nicht moglich ist. Dies erschwert es, den genauen
Einfluss von 10-MDP aufzuzeigen. Als positive Eigenschaften des Monomers wurden
auBerdem die gute Atzwirkung und die relativ ausgepragte Hydrolysestabilitat, welche
durch die geometrisch bedingte starke Polaritdt zustande kommt, aufgezahlt [105].
CISE erzielt signifikant hohere Haftwerte im Vergleich zur Referenzgruppe, konnte sich
jedoch bei den initialen Haftwerten nicht von allen Adhasiven ohne 10-MDP positiv
abgrenzen (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Somit kann kein
grundséatzlicher Vorteil gegeniiber anderen Monomeren aufgezeigt werden. In der
rasterelektronischen Darstellung der Adhasivschicht sind neben der Ausbildung einer
homogenen Hybrid- und Adhasivschicht auch bis zu 20 um lange Resin-Tags zu sehen
(Abb. 28 S. 58).
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Abb. 28 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhasive Verbindungszone des Adhésivs CISE.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhéasivschicht, griine Pfeile =
Resin-Tag, gelbe Pfeile = Dentintubulus. Die Adhasivschicht ist deutlich zu erkennen und ohne
auffallige Beschadigung. Die Resin-Tags sind bis zu 20 um lang und verlaufen in den Klar
erkennbaren Dentintubuli. Mégliche Schwachstellen des Adhasivenverbundes sind nicht zu
erkennen.

Das in AIOA haufig verwendete 4-META zeichnet sich durch seine F&higkeit aus,
Zahnhartgewebe zu demineralisieren und als Adhasionspromotor zu fungieren [13,46].
Zudem ist es einfach, zu synthetisieren und, anderes als das oben angesprochene 10-
MDP, ohne Patentschutz, was es ermdglicht, dieses Monomer in unterschiedlichen
Adhasiven und damit unterschiedlichen Mixturen zu vergleichen [105]. In dieser Studie
generierten Adhéasive, die 4-META als funktionelles Adhasiv benutzen (BB, GB, IB,
GaB) signifikant héhere Haftwerte im Vergleich zur Referenzgruppe (Oneway-ANOVA-
Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Dies deckt sich mit der
Erfahrung anderer Studiengruppen, die ebenso verbesserte Haftwerte bei Adhésiven

mit 4-META nachwiesen [46,105]. Ein Grund fur die vorteilhaften Hafteigenschaften am
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Dentin kann die zumindest initial vorhandene, kovalente Bindung zwischen dem
Monomer und den Kalziumbestandteilen des Zahnes analog zum AD-Konzept sein
[13,111,118]. Bei der Darstellung im REM fallen bei IB die hohe Anzahl an Resin-Tags
und auch die homogene Adhasivschicht auf (Abb. 29, S. 59).
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Abb. 29 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhasive Verbindungszone des Adhéasivs IB. Dabei
gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhasivschicht, grine Pfeile = Resin
Tag. Die Adhasivschicht ist deutlich zu erkennen und ohne aufféllige Beschadigung. Die
Kunststoffzapfen sind vielzéhlig vorhanden und sind bis zu 20 pm lang. Wahrend der
Probenherstellung kam es zur Ablésung zwischen Dentin und Adh&siv. Ein Vorgang der
wahrend der Stéabchenherstellung nicht auftrat.

Dabei scheint jedoch mehr als nur das Vorhandensein von 4-META oder 10-MDP als
Monomer die Performanz zu bestimmen [6]. So erreichten zwei der Adhésive ohne
diese Monomere (OpXTR, AEB) ebenso signifikant hoherere Haftwerte wie die
Referenzgruppe PBNT und unterschieden sich nicht von den Adhasiven mit 4-META
oder 10-MDP (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05).
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Einfluss des pH-Wertes

Ein weiterer Faktor, der einen maf3geblichen Einfluss auf das Verhalten des Adhasivs
hat, ist der pH-Wert. Dabei variieren die pH-Werte der hier untersuchten Adhésive
zwischen 1,28 und 2,4. Nach der Einteilung von van Meerbeek et al. wurden somit

mittelstarke, milde und ultramilde SEA getestet [111].

In dieser Untersuchung erzielten die beiden Adh&sive mit den niedrigsten pH-Werten
(AOF 1,4; XEV 1,28) signifikant schlechtere Haftwerte als die Referenzgruppe (PBNT
2,1) (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Auffallig war die hohe Anzahl an
PTF der beiden SEA, wobei AOF die signifikant meisten aufwies. Beide gehoren zu
den mittelstarken SEA und innerhalb dieser Gruppe wiederum zu den Sauren [24].
SEA mit einem pH-Wert unter 1,5 generieren meistens eine verringerte Haftkraft im
Vergleich mit Adhasiven mit einem hoéheren pH-Wert [7,79,83,111]. Ein pH-Wert
niedriger 1,5 soll dabei zu einer starkeren Demineralisierung mit zumeist kompletter
Auflésung der Schmierschicht und dem Ausbilden von Kunststoffzapfen fiihren [40,79].
Die so ausgeformte Hybridschicht soll der eines ERA ahneln [13,41]. Obwohl AOF als
mittelstarkes bis starkes SEA gilt, konnte nur die Ausbildung von sehr kleine Resin-
Tags beobachtet werden (Abb. 5 Seite 14). Da es sich hierbei um eine exemplarische
Darstellung handelt, kann es allerdings ein Einzelfall sein, wobei die schwach
ausgepragte Hybridschicht eine Erklarung fir die hohe Anzahl an PTF sein kann. XEV
zeigte dagegen bei der rasterelektronischen Darstellung eine Ausformung von
zahlreichen Resin-Tags mit einer Lange von bis zu 20 pm, aber auch von
Beschadigungen beidseits der Adhasivschicht (Abb. 30, S. 61).
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Abb. 30 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhasive Verbindungszone des Adhésivs XEV.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhésivschicht, griines Dreieck =
Resin Tag, gruner Pfeil = Defekt. Die Adhasivschicht ist deutlich zu erkennen und mit einer
auffalligen Beschadigung. Zwischen Adhasiv und anschlieBendem Komposit ist ein 10 pm
langer Spalt zu erkennen. Zahlreiche Resin-Tags sind ausgeformt, wobei sich das Dentin vom
Adhasiv gel6st hat.

Dass die Unterteilung der SEA in stark, mittelstark, mild und ultramild keine
ausreichende Aussage Uber die Leistungsfahigkeit eines Adhasivs zulasst, zeigt das
gute Abschneiden von GaB (pH 1,5), OpXTR (pH 1,6) und IB (pH 1,75). Diese SEA
gehotren ebenso zu den mittelstarken SEA und erreichten bei den hier untersuchten
initialen Haftwerten signifikant bessere Haftwerte als die Referenzgruppe und als die
beiden anderen mittelstarken Adh&sive XEV und AOF (Oneway-ANOVA-Test, mod.
LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Die Bruchmodi der drei Adhasive
waren gepragt von kohasiven Frakturen, wobei diese mit einem Anteil von 26,7 % bei
GaB, 33,8 % bei OpXTR und 38,6 % bei IB im Komposit auftraten (Mann-Whitney-U-
Tests, p < 0,05). Dies deutet auf eine unzureichende mechanische Stabilitdt des
Komposits hin und auf eine sehr gut funktionierende Adhasion zwischen Adhésiv und
Dentin.
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Abb. 31 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhésive Verbindungszone des Adhasivs GaB.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhésivschicht, lila Pfeile =
Blasen, gelbe Pfeile = Dentintubulus. Die Adhésivschicht ist mit ca. 30um sehr breit
ausgebildet. Es sind deutlich mehrere Blasen und Einschlisse zu erkennen. Es kdnnte sich
hierbei um Wassereinschliisse handeln.

CISE und GB gehoéren mit einem pH-Wert von 2,0 zu den milden SEA [24]. Dabei
erreichte CISE signifikant bessere Haftwerte als PBNT, wohingegen sich GB nicht
signifikant davon unterschied (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). CISE hat
dazu auch signifikant hohere Haftwerte und signifikant mehr kohéasive Frakturen als GB
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Diese Diskrepanz zwischen zwei
Adhasiven mit dem gleichen pH-Wert zeigt den geringen Einfluss, den der pH-Wert auf
die Haftwerte hat. Beim Vergleich der beiden Adhasive im Rasterelektronenmikroskop
zeigte sich, dass CISE die homogenere Adhéasivschicht ausbildet, wohingegen es bei
GB zu Teilablésungen auf beiden Seiten der Adhasivschicht kommt (Abb. 28, S. 58,
Abb. 34, S. 66).
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BB und AEB sind mit einem pH-Wert von 2,4 angegeben und gehotren tendenziell zu
den ultramilden SEA. Die zu erwartende Interaktionstiefe mit dem Zahn betragt dabei
zwischen 300 nm und 1 pum [111]. Bei der exemplarischen Darstellung im REM zeigte
BB eine grofliere Interaktionsschicht und Resin-Tags von bis zu 80 um L&nge (Abb.
32). Nach der Klassifizierung von van Meerbeck entspricht diese Ausbildung des
adhasiven Verbundes eher dem eines starken SEA [111]. Dementgegen bildet AEB bei
gleichem pH-Wert keine Resin-Tags aus. Beide Adhasive erreichten trotz dieses
Unterschiedes signifikant bessere Haftwerte als die Referenzgruppe, unterschieden
sich dabei aber nicht signifikant voneinander (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p <
0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Auch hierbei ist der Zusammenhang zwischen
pH-Wert und Reaktion beziehungsweise Haftwerte der Adhasive nicht eindeutig

festzustellen.
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Abb. 32 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhé&sive Verbindungszone des Adhasivs BB. Dabei
gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhasivschicht, griine Dreiecke = Resin-
Tag. Die Adhasivschicht ist intakt und mit ca. 3 pm verhaltnismafig dinn ausgebildet. Auffallig
sind die vielen und langen Resin-Tags. Das Dentin ist von der Adhasivschicht abgeldst.
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Die Verknipfung des pH-Wertes mit der Penetrations- und Infiltrationstiefe der SEA
scheint nicht direkt auf das Milchgebiss tbertragbar zu sein. Zu unterschiedlich sind die
in den REM-Bildern dargestellten Penetrations- und Infiltrationstiefen. Fir eine
endgultige Aussage sind weitere Untersuchungen unabdingbar. Auffallig ist zudem,
dass bei einem pH-Wert unter 1,5 die Haftwerte signifikant schlechter waren als bei

den restlichen Adhasiven mit einem héheren pH-Wert.

Einfluss des Losungsmittels

Das verwendete Losungsmittel beeinflusst die Haftwerte und, zu einem nicht

unerheblichen Teil, die Eigenschaften der unterschiedlichen Adh&sive [13,24].

Die meisten 1-Schritt SEA missen konzeptionsbedingt auf ein Wassergemisch
zuruickgreifen, um den anorganischen Bestandteilen die Moéglichkeit zur lonisierung zu
geben und somit die Reaktion zwischen Adhasiv und Zahnhartsubstanz erst zu
ermoOglichen [24,91,111]. Um ein nahezu restloses Evaporieren des Wassers zu
gewabhrleisten, muss entweder Aceton oder Ethanol als Co-L&sungsmittel genutzt
werden, wobei Aceton einen vierfach héheren Dampfdruck besitzt als Ethanol und
somit das Wasser vollstédndiger aus dem adhasiven Verbund entfernt werden kann
[59,105,111].

Beide eher enttduschenden AIOA XEV und AOF benutzen ein Wasser-Ethanol
Ldsungsmittelgemisch, was ein mdglicher Grund fir ihr schlechtes Abschneiden sein
kann. Dem widerspricht allerdings die gute Haftleistung von AEB, welches das gleiche
Losungsmittelgemisch nutzt. Diese Diskrepanz ist auch bei der Verteilung der
Bruchmodi zu beobachten. Somit kann die Nutzung eines Wasser-Ethanol Gemisches
nicht der alleinige Grund fir die schlechte Performanz von AOF und XEV sein. Diese
beiden Adhasive sind allerdings auch bei dem Vergleich der Monomere und des pH-
Wertes negativ aufgefallen. AEB scheint insgesamt eine Ausnahme zu sein. So nutzt
es weder 4-META noch 10-MDP als funktionelles Monomer, ist mit einem pH-Wert von
2,4 ein mildes SEA und ist das einzige gut funktionierende Adh&siv mit einem Wasser-
Ethanol Gemisch. Dazu bildet es im REM als einziges Adhéasiv keine Resin-Tags aus
(Abb. 33, S. 65).
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Abb. 33 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhéasive Verbindungszone des Adhéasivs AEB.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhasivschicht, grine Pfeile =
Risse, gelbe Pfeile = Dentintubuli. Die Adhdasivschicht ist deutlich erkennbar mit mehreren
Rissen und Blasen versehen. Der adhésive Verbund ist beidseits intakt. Auffallig ist, dass hier
keine Resin-Tags erkennbar sind.

Die 1-Schritt SEA 1B, GB, GaB und BB nutzten alle ein Wasser-Aceton
Ldsungsmittelgemisch und erreichten signifikant hohere Haftwerte als AOF und XEV
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05, Mann-Whitney-U-Tests, p < 0,05). Im
Vergleich zur Referenzgruppe PBNT erreichte einzig GB nicht signifikant hohere
Haftwerte (Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Diese Ergebnisse deuten
darauf hin, dass 1-Schritt SEA verlasslichere Ergebnisse generieren, wenn sie ein
Wasser-Aceton anstelle eines Wasser-Ethanol Gemischs nutzen. Ein Grund dafir
kénnte der angesprochene hohere Dampfdruck von Aceton sein. Es ist bei AIOA
essentiell, dass das Wasser moglichst restlos verdampft wird, um eine stabile und
dauerhafte Adh&sion zu ermoglichen. Die REM-Darstellung von GB widerspricht
allerdings dieser Annahme, da eine Vielzahl von Wassereinschliissen zu erkennen ist
(Abb. 34, S. 66).
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Abb. 34 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhéasive Verbindungszone des Adhasivs GB. Dabei
gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhdasivschicht, lila Pfeile = Blasen,
gelbe Pfeile = Dentintubuli, griine Dreiecke = Resin-Tags. Die Adhdasivschicht ist mit ca. 25 um
breit ausgebildet. Es sind deutlich mehrere Blasen und Einschliisse zu erkennen. Es kdnnte
sich hierbei um Wassereinschliisse und Prapolymerisate handeln. Es sind nur rudimentére
Resin-Tags zu erkennen. Die Dentinschicht ist deutlich von Adhasiv abgeltst, und auch
zwischen dem Adhéasiv und dem Komposit verlauft ein Riss.

Die 2-Schritt SEA kdnnen durch die Aufteilung in einen selbstatzenden Primer und ein
Bonding auf Wasser verzichten. CISE nutzt in seinem Primer Wasser, HEMA und ein
hydrophiles Dimethacrylat. Diese Kombination erméglicht nachweislich gute bis sehr
gute Haftwerte. Allerdings sollten dabei die negativen Eigenschaften von HEMA nicht
aulRer Acht gelassen werden. So bleiben hydrophile Monomere auch nach erfolgter
Polymerisation hydrophil und konnen eine dauerhafte Schwachstelle in der
Adhasivschicht darstellen [33]. Bei den hier untersuchten initialen Haftwerten durfte

diese Problematik allerdings keine Rolle spielen. Vielmehr helfen die positiven
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Eigenschaften, beispielsweise die Verbindung des hydrophoben Adhasivs mit dem
hydrophilen Dentin [82,91].

OpXTR ist das einzige Adhasiv, das komplett ohne Wasser auskommt und stattdessen
mit einem Ethanol/Aceton-Gemisch arbeitet. Diese Besonderheit konnte ein Grund fur
die guten initialen Haftwerte von OpXTR sein. Das im Primer genutzte Gemisch aus
Aceton und Ethanol wird in Kombination mit Wasser zu einem azeotropen Gemisch
und erleichtert somit das mdglichst vollstandige Entfernen des Wassers von der
Adhasionsflache [111]. Zudem kann Ethanol dazu beitragen, dass das freigelegte
Kollagen nicht kollabiert und fur die Penetration durch Monomere zur Verfligung steht
[59]. Allerdings wird davon ausgegangen, dass die Zufiihrung von Wasser unabdinglich
fur die notwenige Diffusion ist [24,35]. ES muss angenommen werden, dass der
Ethanolanteil zusammen mit dem im Dentin vorhandenen Restwasser diese Aufgabe
dbernimmt. Im Adhéasiv von OpXTR wird dagegen Aceton eingesetzt, welches vor
allem fir Monomere ein gutes Losungsmittel darstellt. Insgesamt scheint OpXTR durch
seine spezielle Komposition mit den Hauptbestandteilen HEMA, Ethanol und Aceton
auf eine moglichst intensive Penetration und Schaffung eines moglichst hydrophoben
Umfeldes ausgerichtet zu sein. Das Ergebnis ist ein signifikant hoherer Haftwert im
Vergleich zur Referenzgruppe und der hdchste Mittelwert aller untersuchten Adhésive
(Oneway-ANOVA-Test, mod. LSD, p < 0,05). Dazu kommen ein hoher Anteil an
kohésiven Frakturen im Komposit und eine im REM gut erkennbar ausgebildete
Adhasiv- und Hybridschicht (Abb. 35, S. 68).
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Abb. 35 Dargestellt ist eine Ansicht auf die adhasive Verbindungszone des Adhésivs OpXTR.
Dabei gilt: roter Stern = Komposit, blaue Pfeile = Begrenzung Adhasivschicht, lila Linien =
Begrenzung Hybridschischt, gelbe Pfeile = Fullkorper, grines Dreieck = Resin-Tag. Diese
Abbildung zeigt eine gut ausgebildete ca. 10 um breite Adhasivschicht mit einer Hybridschicht
von 3 um. In der Adhasivschicht sind deutlich Flllkérper zu erkennen. Es sind ausgepragte
Resin-Tags zu sehen, die weit in das Dentin hineinreichen.
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6.3 Schlussfolgerung

AbschlieRend lasst sich die Fragestellung, ob aktuelle SEA zur Fillungstherapie im
Milchgebiss geeignet sind, nicht mit einer generellen Empfehlung fur diese Materialien
beantworten. Ausgehend von dem Klinisch bewédhrten Adhasiv PBNT konnte mit 2-
Schritt und einigen 1-Schritt SEA jedoch eine signifikante Verbesserung der initialen
Adhasion erzielt werden. Allerdings sollten diese Daten noch durch weitere
subkritische und klinische Belastungstests bestatigt werden, um eine endgultige

Aussage zu ermdglichen.
Die aufgestellten Nullhypothesen mussen teilweise widerrufen werden.

e Es besteht ein signifikanter Unterschied hinsichtlich der Haftwerte zwischen den
meisten SEA und PBNT am Milchzahndentin. Einzig GB zeigte keinen
signifikanten Unterschied.

¢ Die Verwendung von SEA mit pH-Werten kleiner 2 hat keinen generell
negativen Einfluss auf die Adh&asion am Milchzahndentin. Dabei scheint ein pH-
Wert kleiner 1,5 einen negativen Einfluss auf die Haftwerte zu haben (XEV,
AOF).

e Die Verwendung von 4-META und 10-MDP in SEA beeinflusst die Haftung am
Dentin der ersten Dentition positiv (GB, CISE, IB, BB, GaB), wobei auch
Adhésive ohne 4-META und 10-MDP &hnliche Haftwerte generieren kdnnen
(OpXTR, AEB).

¢ Die Ldsungsmittelkonzeption (Ethanol/Wasser und Aceton/Wasser) beeinflusst
die Adhasion am Milchzahndentin nicht, wobei die zwei signifikant
schlechtesten SEA ein Ethanol/Wasser Gemisch nutzten (XEV, AOF).

Als Konsequenz muss festgehalten werden, dass die Performanz eines Adhasivs auf
mehreren Faktoren beruht, die nur in einer fir das jeweilige Adhésiv perfekten
Kombination erfolgversprechend sind [24,91]. Eine uneingeschrankte
Materialempfehlung fir das Milchgebiss im klinischen Alltag kann somit nicht gegeben

werden.
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Zusammenfassung

Einleitung: Die geringe Mitarbeit junger Patienten erfordert von den Behandlern eine
schnelle und einfache Restauration [38,115]. Deshalb wurden in den letzten Jahren
zahlreiche Self-Etch Adhasive [SEA] auch fur den Indikationsbereich Milchgebiss
entwickelt [38,110,111]. Makro- und mikromorphologische Unterschiede zwischen
erster und zweiter Dentition, machen In-vitro Untersuchungen notwendig zur

Beurteilung der Leistungsfahigkeit dieser Adhasivsysteme.

Zielsetzung: Um aktuelle SEA hinsichtlich ihrer Eignung fir eine adhasive Restauration
am Milchgebiss zu untersuchen, wurden folgende Nullhypothesen aufgestellt:

. Es besteht kein signifikanter Unterschied hinsichtlich der Haftwerte zwischen
SEA und Prime & Bond NT am Milchzahndentin.
. Die Verwendung von SEA mit pH-Werte kleiner 2 hat keinen negativen Einfluss

auf die Adhéasion am Milchzahndentin.

. Die Verwendung von 4-META und 10-MDP in SEA beeinflusst die Haftung am
Dentin der ersten Dentition nicht.

. Die Losungsmittelkonzeption (Ethanol/Wasser und Aceton/Wasser) beeinflusst
die Adhasion am Milchzahndentin nicht.

Methode: Mit dem Einverstandnis der Ethikkommission des medizinischen
Fachbereiches der Justus Liebig Universitat Giel3en (AZ 143/09) wurden von 71 frisch
extrahierten Milchzahnen 61 fir den uTBS genutzt. Jeder wurde bis auf das Dentin
freigelegt, und anschlieBend wurde eine standardisierte Schmierschicht erzeugt
(Grinder-Polisher Beta & Met Il P600 Siliziumkarbid, Buehler). Die Probenkoérper
wurden mit zehn SEA entsprechend der Herstellerangaben gebondet (iBond SE [IB],
Heraeus Kulzer; XenoV+ [XEV], Dentsply Detrey; G-Bond [GB], Gaenial Bond [GaB],
GC; BeautiBond [BB], Shofu; AdheSE One F [AOF], Ivoclar Vivadent; Adper Easy
Bond [AEB], 3M ESPE; Clearfil SE Bond [CISE], Kuraray; Optibond XTR [OpXTR],
KerrHawe; Prime & Bond NT [PBNT], Dentsply). Ein ca. 5 mm hoher Kompositaufbau
wurde mit Filtek Z 250 (3M ESPE) aufgebaut. Nach 24 Stunden in destilliertem Wasser
bei 37° C wurden 848 Komposte-Dentin-Stadbchen aus den Probenkérpern gesagt
(Low Speed Saw Isomet 1000, Buehler). Die entstandenen 0,36 mm2 grof3en
Stdbchen wurden im PTBS geprift (Zug-Druck-Prifsystem TC-550, Syndicad
Ingenieurbiiro). Die Frakturanalyse wurde bei 40-facher Vergrof3erung unter dem
Fluoreszenzmikroskop durchgefiihrt (AZ 100, Nikon). Fir jedes Adhésiv wurde ein

weiterer Zahn exemplarisch zur rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung
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vorbereitet und unter dem REM Amray 1610 Turbo (Ing.-Biiro Peter Liebscher)
begutachtet. Die statistische Auswertung wurde mit dem Statistikprogramm SPSS 15
(IBM, Armonk, USA) durchgefiihrt. Die Uberprifung der Normalverteilung wurde mit
dem Kolmogorov-Smirnov-Test und die Auswertung der Haftwerte mittels Oneway-
ANOVA (mod. LSD, p < 0,05) beziehungsweise Mann-Whitney-U-Tests (p < 0,05)
(AOF, BB) durchgefihrt. Die Frakturmodi der einzelnen Gruppen wurden mittels Mann-
Whitney-U-Tests (p < 0,05) ausgewertet.

Ergebnisse: Zwei SEA (XEV, AOF) erreichten signifikant niedrigere und sechs SEA (IB,
GaB, BB, AEB, CISE, OpXTR) signifikant hohere Haftwerte als die Referenzgruppe
PBNT. Drei Adhéasive (IB, CISE, PBNT) blieben ohne Pre-Testing-Failure [PTF]. AOF
hatte den gréi3ten Anteil an PTF (28%, p < 0,05).

Schlussfolgerung: Die aufgestellten Nullhypothesen missen teilweise widerrufen

werden.

. Es besteht ein signifikanter Unterschied hinsichtlich der Haftwerte zwischen den
meisten SEA und PBNT am Milchzahndentin. Einzig GB zeigte keinen
signifikanten Unterschied.

. Die Verwendung von SEA mit pH-Werten kleiner 2 hat keinen generell
negativen Einfluss auf die Adhasion am Milchzahndentin. Dabei scheint ein pH-
Wert kleiner 1,5 einen negativen Einfluss auf die Haftwerte zu haben (XEV,
AOF).

. Die Verwendung von 4-META und 10-MDP in SEA beeinflusst die Haftung am
Dentin der ersten Dentition positiv (GB, CISE, IB, BB, GaB). Dabei kénnen auch
Adhasive ohne 4-META und 10-MDP ahnliche Haftwerte generieren (OpXTR,
AEB).

. Die Losungsmittelkonzeption (Ethanol/Wasser und Aceton/Wasser) beeinflusst
die Adhadsion am Milchzahndentin nicht. Dabei nutzten die zwei signifikant
schlechtesten SEA ein Ethanol/Wasser Gemisch (XEV, AOF).

Diese Daten sollten durch weitere experimentelle und klinische Belastungstests
bestéatigt werden, um eine endglltige Aussage Uber die Praxistauglichkeit zu

ermoglichen.
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Abstract

Introduction: The poor compliance of young patients demands a quick and easy
restauration [38,115]. For this purpose many self-etch adhesives [SEA] have been
introduced for treatment in the first dentition [38,110,111]. Because of macro and micro
morphological differences between first and second dentition, in-vitro investigations

about the quality of these systems become necessary.

Objective: In order to rank the tested SEA, the following null hypotheses have been

stated:

. There is no significant difference between the SEA and Prime and Bond NT
[PBNT] in respect to their adhesion on primary dentin.

. The use of SEA with a pH-value lower 2 has no negative influence on the
adhesion of primary dentin.

. The use of 4-META and 10-MDP in SEA has no influence on the adhesion of
primary dentin.

. The solvent (ethanol/water und acetone/water) has no influence on the

adhesion of primary dentin.

Methods: With the approval of the ethics committee of the Justus-Liebig-University
Giellen (AZ 143/09), 61 of 71 freshly extracted primary teeth were used for uTBS.
Each was grounded to expose caries-free dentin, and a standardized smear-layer was
established (Grinder-Polisher Beta & Met Il P600 Siliziumkarpid, Buehler Lake Bluff
USA). Specimens were bonded with ten SEA regarding to their manufacture-instruction
(iBond SE [IB], Heraeus Kulzer; XenoV+ [XEV], Dentsply Detrey; G-Bond [GB],
Gaenial Bond [GaB], GC; BeautiBond [BB], Shofu; AdheSE One F [AOF], Ivoclar
Vivadent; Adper Easy Bond [AEB], 3M ESPE; Clearfii SE Bond [CISE], Kuraray;
Optibond XTR [OpXTR], KerrHawe; Prime & Bond NT [PBNT], Dentsply). A5 mm high
composite-restoration was built using Filtek Z 250 (3M ESPE). After 24 h storage in
distilled water at 37° C, 848 resin-dentin beams were cut (Low Speed Saw Isomet
1000, Buehler). The received 0.36 mm? sized beams were subjected to uTBS (Zug-
Druck-Prufsystem TC-550, Syndicad Ingenieurbtiro). Fracture analysis was carried out
at 40x magnification under a fluorescence microscope (AZ 100, Nikon). For each
adhesive one additional tooth was prepared and investigated under REM Amray 1610
Turbo (Ing.-Buro Peter Liebscher). Statistical examination was executed with SPSS 15
(IBM, Armonk, USA), Normal distribution was secured through Kolmogorov-Smirnov-

test and adhesion has been tested through oneway-anova (mod. LSD, p < 0.05) as
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also through Mann-Whitney-test (p < 0.05) for BB and AOF. Differences in type of

fracture were tested through Mann-Whitney-test (p < 0.05).

Results: Two SEA (XEV, AOF) showed significantly lower and six SEA (IB, GaB, AEB,
CISE, OpXTR) significantly higher bond strengths than the reference PBNT. Three
adhesives (IB, CISE, PBNT) did not suffer pre-testing-failures [PTF]. AOF revealed the
largest portion of PTF (28%, p < 0.05).

Conclusion: The stated null hypotheses have partially to be revoked.

A significant difference in bond strength has been shown between all SEA but
GB and PBNT.

The use of SEA with a pH-value lower than 2 has no negative influence on
adhesion. But values lower than 1.5 seem to have a negative effect (XEV,
AOF).

The use of 4-META and 10-MDP in SEA has a positive effect on adhesion (GB,
CISE, IB, BB, GaB). But some SEA without 4-META and 10-MDP reached
similar bond strengths (OpXTR, AEB).

The solvent (ethanol/water und acetone/water) has no influence on adhesion.
But the significant lowest bond strengths were performed with ethanol/water as
a solvent (XEV, AOF).

This data should be proved through further experimental and clinical investigations in

order to state a definitive proposal for clinical routine.
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