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1 Einleitung

Obwohl Amalgam ein bewihrtes Fiillungsmaterial ist, wird es aus dsthetischen,
zahnhartsubstanzschadigenden [182] Griinden und fraglich auch wegen gesundheitlichen
Bedenken weitestgehend durch alternative Fiillungsmaterialien ersetzt. Im Jahr 2013
betrug der Anteil von Amalgam nur noch 10% am Umsatzvolumen von

Fiillungsmaterialien in Deutschland [24].

Durch die EU-Quecksilberverordnung wurde 2018 das Anwendungsspektrum von
Amalgam EU-weit eingeschrinkt: So darf das Material bei einer Milchzahntherapie bei
Patienten vor dem 15-ten Lebensjahr sowie bei Schwangeren und Stillenden nicht mehr

verwendet werden. [24]

Zwecks Alternativen wurde in den letzten Jahrzenten an den physikalischen und
asthetischen Eigenschaften von Fiillungsmaterialien forciert weitergeforscht. Der Begriff
,.Bioaktivitdt“ riickte in der Zahnmedizin dabei zunehmend ins Zentrum, zumal

Dentalprodukthersteller aktiv mit dem Adjektiv ,,bioaktiv* werben.

Um ,,Bioaktivitdt fiir Fiillungsmaterialien zu definieren, trafen sich im Jahr 2018
Experten der Zahnmedizin aus Praxis, Universitdten und Industrie. Es wurde der Konsens
gefasst, dass Bioaktivitit vorliegt, sobald das Fiillungsmaterial neben dem Ersatz von
Zahnhartsubstanz auch spezifische Zell- oder Gewebeantworten oder Mikroorganismen

in ihrer Wechselwirkung aktiv beeinflusst. [154]

Bei der Entwicklung von Fiillungsmaterialien wurde darauf geachtet, dass diese dem
Referenzmaterial Amalgam beziiglich Kaukriften und Asthetik mindestens gleichwertig
sind. Diesen Anspruch erfiillten Komposite bisher am besten, weswegen sie sich in der
Zahnmedizin als Fiillungsmaterial der ersten Wahl etablierten. Als bedeutsame
Schwachstelle der Komposite erweist sich dagegen deren fehlende Bioaktivitit. So ergibt
sich kein positiver Effekt beziiglich der Hemmung von Sekundérkaries, welches wegen
kariesinduzierenden Bakterien an der Verbundfliche zwischen Fiillungsmaterial und

Zahnhartsubstanz entsteht. [40, 138]

Dagegen zeigten konventionelle Glasionomerzemente schon friih die Eigenschaft, dass

sie einen positiven Einfluss auf die sie umgebenden Strukturen nehmen. Dieser Einfluss
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begriindet sich durch die erhohte Fluoridabgabe aus dem Material [92, 99]. Ein Nachteil
gegeniiber Kompositen besteht jedoch darin, dass konventionelle Glasionomerzemente
beziiglich physikalischer Materialeigenschaften und Asthetik unterliegen. Trotz des
,bioaktiven® Einflusses bleiben konventionelle Glasionomerzemente in ihrem
Anwendungsgebiet stark eingeschrénkt, da sie sich bei der bleibenden Dentition oft nicht

fiir einen dauerhaften Zahnhartsubstanzersatz eignen.

Als  Weiterentwicklung wurden vor Kurzem der kunststoffmodifizierte
Glasionomerzement ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Pulpdent, Watertown,
USA) und das Alkasit Cention N (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) auf den Markt
gebracht und als ,,bioaktiv* beworben.

Beide Materialien wurden bislang nur durch den jeweiligen Hersteller charakterisiert,
weswegen eine wissenschaftliche Bewertung selbiger auf Datengrundlage préaklinischer

und klinischer Daten fehlt.



2 Theoretischer Hintergrund

2.1 Der bleibende Zahn

Der bleibende Zahn gehort zur zweiten Dentition und ist in seinen makroskopischen und
mikroskopischen Eigenschaften deutlich von einem Milchzahn der vorausgehenden,
ersten Dentition unterscheidbar [9, 76]. Wegen der ldngeren Verweildauer im Mund muss
ein bleibender Zahn deutlich stabiler und resistenter gegeniiber externen Einfliissen sein.
Dieser Faktor ist zu beachten, wenn ein in seinem Zahnhartgewebe geschidigter Zahn
restauriert werden muss. Die Wahl des Fiillungsmaterials sollte so gewidhlt werden, dass
neben den dsthetischen vor allem auch die mechanischen Eigenschaften des ehemals
gesunden Zahnhartgewebes bestmoglich nachempfunden werden. Die beiden
nachfolgenden Kapitel werden daher die Eigenschaften von Schmelz und Dentin nidher
beleuchten. Der Vollstindigkeit halber sei erwéhnt, dass der Wurzelzement und die
Zahnpulpa ebenfalls zu den anatomischen Zahnschichten gehdren, jedoch wegen

fehlendem Bezug zu dieser Arbeit nicht weiter ausgefiihrt werden.

2.1.1 Schmelz

Der Zahnschmelz besteht aus Kristallen, welche wihrend der Zahnentwicklung von
Ameloblasten gebildet werden. Dazu findet eine Kalzium-Phosphat-Mineralisation statt,
bei der unter Beteiligung von Carbonat komplexe Hydroxylapatite entstehen [9, 76].

Die entstehenden Kristalle schlieBen sich zu Schmelzprismen zusammen und werden von
einer Hydrationsschale umgeben, welche aus Proteinen und Lipiden besteht. Jedes Prisma
besteht dabei aus ca. 100 Schmelzkristallen. Ein Schmelzkristall hat die Form eines
Apatitstdbchens mit den MaBlen von 160 nm x 25 nm x 40 nm (Lénge X Breite X Hohe).
Die Anordnung mehrerer Schmelzprismen ergibt eine wellenférmige Aneinanderreihung
sowohl in horizontaler als auch vertikaler Richtung und entspricht dem Weg der
Ameloblastenbewegung wihrend des Schmelzbildungsprozesses. Diese Anordnung ist

Grund fiir die groBe Hérte des Schmelzes. [9, 76]

Schmelz ist die harteste Substanz des menschlichen Korpers und erreicht Hartewerte von
260 —400 HV [9, 32, 106, 115, 196]. Die Hérte im Schmelzgefiige nimmt dabei von der
Schmelz-Dentin-Grenze bis zur Zahnoberflache hin stetig zu [119]. Die Schmelzsubstanz
besteht neben anorganischen Verbindungen, die 93 —98 Gew.-% der Gesamtmasse
ausmachen, auch aus 1,5 — 4 Gew.-% Wasser sowie aus organischen Verbindungen wie

Proteine und Lipide [76]. Aufgrund des hohen anorganischen Anteils im Schmelz hat
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diese Struktur ein hohes E-Modul. Je nachdem, ob die Messung mit dem
Schmelzprismenverlauf, oder senkrecht dazu erfolgt, variiert das E-Modul von
9,65 - 98 GPa [74, 177, 198]. Die Zugfestigkeit von Schmelz betrdgt 11,5 — 46,9 MPa
[68].

Nachdem der Zahn die Gingiva durchbrochen hat, verliert er die Fahigkeit weiteren
Schmelz zu bilden, da die Ameloblasten der Zahnoberfliche ungeschiitzt aufliegen und

absterben [9].

2.1.2 Dentin

Dentin wird von Odontoblasten gebildet. Zwischen Schmelz und Dentin wird noch unter
Einwirkung der Ameloblasten Manteldentin gebildet, welches schmelzidhnlich
mineralisiert ist und eine Stiarke von 80— 100 um aufweist. AuBlerdem besitzen die
Odontoblasten in dieser Zone viele Seitenverzweigungen. [9]

Dentin ist ein Gemisch aus 70 Gew.-% anorganischen, 20 Gew.-% organischen Anteilen
und 10 Gew.-% Wasser. Der organische Anteil wird tiberwiegend aus Kollagen und
kollagenartigen Verbindungen gebildet. Dagegen besteht der anorganische Teil
hauptsdchlich aus Phosphat- und Kalziumverbindungen. Letztere liegen als Apatit in
kristalliner Form vor und messen 20 nm x 18 — 20 nm x 3,5 nm (Lénge x Breite x Hohe).
Bei Bildung der Dentinstruktur hinterlassen die Odontoblasten Zellfortsitze, welche in

sogenannten Dentinkanélen zu liegen kommen [76].

Pulpanahe Dentinkanile haben einen Durchmesser von 2 — 3 um und verjiingen sich zur
Peripherie hin auf 0,5 — 0,9 um [148]. Daher besteht die Gesamtquerschnittsfliche des

Dentins pulpanah zu 80 % und peripher nur noch zu 4 % aus Dentinkanélen [76].

Die  Kanalanzahl  belduft sich an der  Schmelz-Dentin-Grenze  auf
10.000 — 25.000 Kanile/mm? und nimmt Richtung Pulpainnerem mit
30.000 — 52.000 Kanile/mm?> zu [65]. Auch als Folge der Zunahme der
Kanaldurchmesser ist die Permeabilitit des Dentins pulpanah exponentiell grof3er. Der
Raum zwischen den Zellfortsidtzen und der Kanalwand wird periodontoblastischer Raum
genannt und beinhaltet Gewebsfliissigkeit, welche unter héherem Druck als dem
atmosphirischen Druck steht. Kommt es zu einer Er6ffnung eines Dentinkanals, stromt
die Gewebsfliissigkeit in Richtung Defekt und schiitzt so die Pulpa vor Eindringen von

Fremdkorpern [148].



Die Kanalwénde der Dentinkanéle sind von dem peritubuldren Dentin umgeben, welches
das am stirksten mineralisierte Dentin darstellt. Intertubuléres Dentin trennt die
Dentinkandle voneinander und ist wegen des erhohten Kollagenanteils weniger stark
mineralisiert. Dentin besitzt eine Hérte von 45,7 — 54,9 HV [32, 196]. Die Hérte nimmt
aufgrund der strukturellen Beschaffenheit des Dentins von der Schmelz-Dentin-Grenze
pulpawérts ab [147]. Durch den erhohten organischen Anteil hat Dentin gegeniiber
Schmelz ein geringeres E-Modul und liegt im Bereich von 13,7 — 29,8 GPa [73, 89, 124,
156]. Dahingegen besitzt Dentin mit 33,9 — 61,6 MPa eine hohere Zugfestigkeit [68].

Mit zunehmendem Lebensalter verengen sich die Kanaldurchmesser, da die
Dentinbildung der Odontoblasten lebenslang aufrechterhalten wird. Gleichzeitig wandern

die Zellkorper in Richtung Pulpainnerem [9, 76].

2.2 Kaubewegung

Die Kaubewegung ist eine sehr komplexe dreidimensionale Bewegung, welche aus
Scharnier- und Gleitbewegungen besteht und durch mehrere anatomische Strukturen
ermOglicht wird [50, 9]. Beteiligt sind dabei Gelenkflichen von Os temporalis und
Caput mandibulae, stabilisierende Bénder, Gelenkscheiben, Kaumuskulatur und deren

innervierende Hirnnerven V, dem N. trigeminus mitsamt Verzweigungen [50].

Das Kaumuster wird von zwei zentral sitzenden kortikal-subkortikalen Netzwerken,
sogenannten Kaumustergeneratoren, erzeugt. Der Basisthythmus wird von dem
Rhythmusgenerator generiert und von dem Spitzengenerator anhand sensorischer
Informationen aus der Mundhohle moduliert. Zu den relevanten sensorischen
Informationen gehoren Beschaffenheit der Nahrung, Bolusgrofe, Temperatur und
Fremdkorpergefiihl [9]. Die Kaufrequenz ist abhingig von der Beschaffenheit des
Nahrungsmittels und variiert zwischen 49 — 120 Zyklen pro Minute [16].

Die Kaubewegung ldsst sich in drei Phasen einteilen, welche zusammengenommen eine
Kauschlaufe ergeben. Der Offnungsphase schlieen sich zunichst die Schlussphase und

zuletzt die Okklusionsphase an. [2]

Wihrend der Kaubewegung néhert sich der Unterkiefer dem Oberkiefer an und stellt
Zahnkontakt her. Durch die typisch linguale Neigung der Unterkiefermolaren sowie der



bukkalen Neigung der Oberkiefermolaren entsteht mit Kontakt der antagonisierenden
Zihne eine axiale Belastung. Die in Kontakt stehenden Flidchen der korrespondierenden
Zéhne gleiten iibereinander hinweg und zerkleinern so die dazwischenliegende Nahrung.
Daneben lassen sich Gebrauchsabrasionen der entsprechenden Zahnflaichen beobachten
[114]. Im jugendlichen Gebiss besteht daher noch eine Hocker-Fossa-Verzahnung,

welche sich mit den Jahren zu geglitteten Kontaktfldchen einschleift [9].

Die maximale Kaukraft wird am Ende der okklusalen Phase erreicht und betrdgt in der
Molarenregion durchschnittlich 12,3 kg (ca. 20,6 N) und im Inzisivenbereich 8,2 kg
(ca. 80,4 N)[16, 112].

Die durchschnittlich erreichte Kauspannung wird auf 5 — 20 MPa geschétzt, wahrend die
Kaufrequenz bei ca. 2 Hz liegt. Die Kauleistung ist dabei schwer zu beurteilen, da
Kaudauer, Kauspannungen, Kauzyklen, Lebensmittelkonsistenz sowie die bilateralen
Verdanderungen wihrend der Kautétigkeit Einfluss darauf nehmen. Die durchgefiihrten
Kauzyklen werden auf 300 — 700 pro Tag geschétzt. [99]

Im Ruhezustand des Kauapparates nehmen die Kiefer reflektorisch eine sogenannte
Ruheschwebeposition ein, in der ein Abstand von 2 — 8 mm zwischen den Ober- und
Unterkieferfrontzdhnen besteht. In dieser Position wirkt keine Belastungskraft auf die

Zihne. [9]

2.3 Karies

Plaque ist ein Biofilm der sich als Belag der Zahnoberflache anlagert. Er besteht aus
Speichelbestandteilen, bakteriellen Stoffwechselprodukten, Nahrungsresten und
Bakterien. In ausgereifter Plaque nehmen Bakterien einen Anteil von 60 — 70 Vol.-% ein

[76, 169].

Bei der Kariesentstehung spielen Streptococcus mutans und Laktobazillus eine zentrale
Rolle. Durch anaerobe Glykolyse niedermolekularer Kohlenhydrate bilden sie organische
Sduren wie Milchsdure, welche in die Umgebung freigesetzt werden und so die
Zahnhartsubstanz demineralisiert [25, 53, 98, 169]. Weitere organische Sduren, die
freigesetzt werden, sind Essigsdure, Ameisensdure und Propionsdure [54]. Streptococcus

mutans selbst ist sduretolerant und kann bei einem pH-Wert unter 5,5 iiberleben und



weiter Sdure bilden. Auch Laktobazillen sind Mikroorganismen, welche in saurem Milieu

metabolisch aktiv bleiben [53, 76].

In ausgereifter Plaque mit geniigend Substratzufuhr wird ein fiir die Zahnhartsubstanz
kritischer pH-Wert von 5,0 —5,7 unterschritten [49, 76, 98]. Es ergibt sich ein
Mineralverlust der Zahnoberfliche, da die zahnumgebende Losung nicht mehr
ausreichend mit Ionen gesittigt ist [193]. Besonders die Bereiche im Kristallgefiige mit
eingelagertem Kalzium und Phosphat werden angegriffen und herausgelost. Diese
gelosten Anteile diffundieren aus dem Kristallgefiige heraus und hinterlassen Liicken in
der Zahnstruktur [53, 54]. Als Folge kommt es zur Ausbildung von vier verschiedenen
Zonen im Schmelz. Von der Zahnoberfliche Richtung Zahninnerem reihen sich die
pseudointakte Schicht, der Lisionskorper, die dunkle Zone und die transluzente Zone
aneinander. Die Zahnhartsubstanz wird durch den Mineralverlust durchléssig, indem sich
die interkristallinen Rdume vergroBern. In den entstandenen Rdumen finden sich

Bakterien ein und dringen tiefer in die Zahnhartsubstanz vor [76, 169].

Ohne intervenierende Mafinahmen, wie der Plaqueentfernung, setzt sich der karidse
Prozess bis zu tieferen Schichten der Zahnhartsubstanz fort. Sobald das Dentin erreicht
wird, orientiert sich der demineralisierende Prozess entlang den Dentinkandlen und dem
Manteldentin. Der so entstehende Lisionskdrper gleicht einem Kegel mit Basis an der
Schmelz-Dentin-Grenze und lésst sich histologisch in vier Schichten einteilen: Von der
Schmelzkaries zum Zahninneren reihen sich die Demineralisationszone, ,,dead tract®,
Sklerosezone und normales Dentin aneinander. Speziell der ,,dead tract* weist ein hohes
Permeabilititsvermogen auf, da Odontoblasten ihre Fortsétze von dem karidsen Prozess
abziehen und den zuriickbleibenden Dentinkanal nicht verschlie3en. [76, 87]

Der gesamte Prozess wurde schon 1898 von Miller als chemoparasitire Theorie

vorgestellt und spiter durch weitere Forschungsteams verifiziert [54, 76, 169].

Mit Fortschreiten der Karies summieren sich die Strukturschidden der Zahnhartsubstanz
und fiihren letztendlich zu einer Kavitation des befallenen Bereichs [53, 54, 87, 98, 169].
Wird die Kariesentstehung zu spét entdeckt und nicht umgehend gehemmt, ist eine
Entfernung der kariésen Zahnhartsubstanz und anschlieBende Restauration mit dafiir

geeigneten Fiillungsmaterialien unumgéinglich.



2.3.1 Sekundirkaries
Nach Restauration eines Zahnes kann es im Randbereich der Fiillung zu einem neuen
kariosen Prozess kommen. Die Pathogenese entspricht dabei der Kariesentstehung an

gesunder Zahnhartsubstanz und wird Sekundérkaries genannt [76, 87].

Hauptangriffspunkt fiir die Entstehung einer Sekundérkaries stellen Spalt- und
Stufenbildungen zwischen Fiillungsmaterial und Zahnhartsubstanz dar. Dabei kommt es
zu einer Invasion von Bakterien und der aus Kapitel 2.3 beschriebenen Kariesentstehung.
Da der Rand des Fiillungsmaterials als Leitschiene dient, erreicht der kariose Prozess
schneller tieferliegende Regionen. [76, 87] Dabei gehoren Sekundirkaries, Verschleil3,
Bruch und Defekt des Fiillungsrandes zu den Hauptversagensgriinden einer Restauration

[23, 110].

2.4 Fiillungsmaterialien

Sobald Zahnhartsubstanzdefekte soweit fortgeschritten sind, dass eine invasive
Behandlung zur Widerherstellung des Zahns in Form und Stabilitdt notwendig ist, sind
Fiillungsmaterialien erforderlich. Wichtig ist, dass Materialien zum Einsatz kommen,
deren Eigenschaften fiir das Anwendungsgebiet geeignet sind und so fiir den Zahn einen
langen suffizienten Schutz bieten konnen [9, 76, 166].

Auf dem Dentalmarkt werden hierfiir verschiedenste Fiillungsmaterialien angeboten, die

sich in dem Konzept ihres Materialaufbaus grundlegend voneinander unterscheiden.

2.4.1 Komposite

Komposite unterteilen sich in drei Hauptkomponenten: organische Matrix, disperse Phase
und Verbundphase. Die angebotenen Komposite besitzen jeweils eine charakteristische
Kombination der verschiedenen Agenzien auf Grundlage dieser drei Hauptkomponenten
[108]. Die einzelnen Komponenten werden im Folgenden erldutert.

Die organische Matrix besteht aus Monomeren, Initiatoren, Stabilisatoren, Farbstoffen,
Pigmenten und anderen Additiva [76]. Durch die organische Matrix werden die anderen
Materialkomponenten ummantelt und in Position gehalten [11, 76].

Bei Monomeren handelt es sich um mehrfunktionelle Methacrylate [76]. Bowen erzielte
im Jahr 1962 mit der Entwicklung des ,,Bowen-Molekiils*, welches ein bifunktionelles
aromatisches Dimethacrylat ist und als Bisphenol-A-Glycidyl-Methacrylat (Bis-GMA)

verwendet wird, einen Grundstein fiir eine deutliche Verbesserung der physikalischen
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und chemischen Eigenschaften von Kompositen [9, 11, 59, 76]. Nachfolgend wurden
weitere bifunktionelle Monomere wie Triethylenglycoldimethacrylate (TEGDMA) und
Urethandimethacrylat (UDMA) entwickelt, um die organische Matrix weiter zu
verbesserten. Monomerarten kommen in Kompositen einzeln oder in Kombination zum
Einsatz [9, 11]. Es gilt die Faustregel, dass je linger das verwendete Monomer ist, desto
viskoser ist das Ausgangsmaterial und desto geringer fillt die Materialschrumpfung beim
Aushédrtungsvorgang aus. Durch den Einsatz von ldngeren Monomeren kann die

Schrumpfung als Hauptnachteil von Kompositen minimiert werden [11, 59].

Initiatoren werden durch chemische, oder physikalische Aktivatoren zur Umwandlung in
energiereiche Molekiile, sogenannte Radikale, angeregt. Die erzeugten Radikale
reagieren mit den Doppelbindungen der Monomere, wodurch Polymerketten gebildet
werden und das Material aushértet [9, 13, 45, 76]. Zusédtzlich konnen Monomere auch
unpolymerisiert Teil der Matrix werden. Diese freien Monomere konnen mit den vor der
Reaktion zur Verfligung stehenden Monomere ins Verhiltnis gesetzt werden, was als

Konversionsrate bezeichnet wird [33, 63, 127].

Zur Lichthirtung des Materials werden Fotoinitiatoren verwendet, welche auf bestimmte
Wellenldngen sensibel reagieren. Kampferchinon wird bei einer Wellenldnge von 468 nm
aktiviert und benétigt zur Bildung von Radikalen ein Reduktionsagens, welches in Form
von tertidren Aminen beigefiigt wird [27, 82, 142, 164]. Acylphosphinoxyd, auch bekannt
als ,,Lucerin TPO (2,4,6-Trimethylbenzoyldiphenylphosphine oxide)*, absorbiert Licht
der Wellenlinge von 370-425nm wihrend ,,PPD (Phenyl-propanedione)*
Wellenlédngen von 350 — 490 nm erfordert [27, 121, 164]. Auf der Basis von Germanium-
Verbindungen wurde der Fotoinitiator ,,Ivocerin“ entwickelt, welcher bei Absorption von
Licht mit einer Wellenlinge von 410 nm ohne einen zusétzlichen Koinitiator oder
Polymerisationsbeschleuniger direkt in Radikale zerfillt [76, 164].

Stabilisatoren fangen Radikale ab, welche sich schon vor der eigentlichen Aktivierung
bilden. Dadurch verlédngern sie die Haltbarkeit und damit die Lagerbestindigkeit des

unverarbeiteten Materials [9, 76].

Farbstoffe und Pigmente sorgen fiir die Farbgebung des Materials und somit fiir die
optische Anpassung an den zu fiillenden Zahn. Unter Additiva versteht man

Weichmacher, Lichtschutzmittel und optische Autheller [9, 76].



Die disperse Phase ermoglicht die physikalische und mechanische Leistungsfdhigkeit
des Komposits durch Einlagerung von anorganischen Fiillern wie Quarz, Keramik und
Siliziumdioxid in die Kunststoffmatrix [11, 59, 62, 76, 108]. Unterschieden werden
Makrofiiller mit einer Teilchengréfe von 1 — 100 um und Mikrofiiller mit einer mittleren
TeilchengroBBe von 0,04 um [59, 76, 108]. Klassifiziert werden die Komposite durch die
unterschiedlichen Kombinationen der verschiedenen Fiillstoffkorngréen. Dabei gibt es
konventionelle Komposite, welche durch Zusatz von Makrofiillern eine mittlere
TeilchengroBe von 5 — 10 um enthalten. Homogene Mikrofiillerkomposite beinhalten
Mikrofiiller wéhrend inhomogene Mikrofiillerkomposite ebenfalls Mikrofiiller
beinhalten, jedoch mit splitterférmigen Vorpolymerisaten aus zermahlenen
mikrogefiillten Kompositmaterialien modifiziert werden. Hybridkomposite bestehen
entsprechend aus der Kombination von Makro- und Mikrofiillern [76, 94, 108].
Hybridkomposite werden dabei in Feinpartikelhybridkomposite mit einer Korngrof3e bis
zu 5 pm, Feinstpartikelhybridkomposite mit einer KorngroBe bis zu 3 um und
Submikrometerhybridkomposite mit einer KorngroBBe bis zu 1 um weiter unterteilt.
Feinstpartikelhybridkomposite haben sich im klinischen Gebrauch durchgesetzt und
werden bei plastischen Restaurationen von Kavitdten der Klassen I, II, III, IV und V

verwendet [59, 76].

Die Verbundphase dient als Vermittler zwischen den Fiillkérpern und der organischen
Matrix. Dazu ist die Silanisierung der Fiillkorper notwendig. Diese wird in der Regel
durch 3-Methacryloyloxypropyltrimetoxisilan vorgenommen, wodurch der Fiillkoérper
die Fahigkeit erlangt, eine chemische Bindung mit der organischen Matrix einzugehen.
Dieser Verbund ist durch saure Hydrolysen angreifbar und bedingt so eine relevante

Schwachstelle aller Kompositmaterialien. [76]

Wegen ihrer Bestandteile sind Komposite hydrophob, was bei der Fiillungstherapie und
der dazu notigen Haftung an der hydrophilen Zahnhartsubstanz beriicksichtigt werden

muss [11, 59, 76]. Weiterfiihrend sei hier auf Kapitel 2.6.1 verwiesen.
2.4.2 Glasionomerzemente

In den folgenden zwei Kapitel wird die Stoffklasse der Glasionomerzemente néher

vorgestellt. Dabei wird zundchst der konventionelle Glasionomerzement und
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anschlieBend, als dessen = Weiterentwicklung, der  kunststoffmodifizierte

Glasionomerzement beschrieben.

2.4.2.1 Konventionelle Glasionomerzemente

Mit dem Ziel, die natiirliche Zahnhartsubstanz hinsichtlich thermischer, mechanischer
und optischer Eigenschaften nachzuahmen, wurden konventionelle Glasionomerzemente
entwickelt. Mit Verwendung von Polyacrylsdure anstelle von Eugenol gelang erstmalig

eine Adhdsion des Materials an Schmelz und Dentin [120].

Im Jahr 1972 entwickelten Wilson und Kent ein fluoridreiches Glas, das erstmalig zur
Anwendung eines zahnmedizinisch verwendbaren Zementsystems fiihrte. Die
Schliisselerkenntnis war, dass eine hohere Basizitat des verwendeten Glases zu einer
schnelleren Abbindereaktion fiihrt [186].

Das heutzutage verwendete Kalzium-Fluoro-Aluminium-Silikatglas zeigt eine
durchschnittliche PartikelgroBen von maximal 10 um [105]. Die Gréfe der verwendeten
Glaspartikel nimmt Einfluss auf die mechanische Stabilitit des Zements: Uberwiegen
kleine Partikel, so steigt der Festigkeitswert, wohingegen grof3e Partikel eine verminderte

Viskositdt bei aktiviertem, jedoch nicht abgebundenem Zement bedingen [159].

Das Reaktionskonzept eines konventionellen Glasionomerzements basiert auf einer
Séure-Base-Reaktion zwischen den zwei Hauptkomponenten. Wéhrend Polyacrylséure
als Sdure fungiert, werden Kalzium-Fluoro-Aluminium-Silikatglédser als Base eingesetzt.
Beide Komponenten werden haufig zusammen als Pulver in einem Kapselsystem
untergebracht. Die Kapsel hilft dabei, dass das ideale Mischungsverhéltnis der
Reaktionspartner der Sdure-Base-Reaktion eingehalten wird. Erst nach bewusster Zugabe
von dest. Wasser oder wissriger Weinsdure als Additiv reagieren die beinhaltete Saure
und Base miteinander. Das erforderliche Additiv ist bereits rdumlich getrennt im
Kapselsystem vorhanden und steht der chemischen Reaktion nach Kapselaktivierung zur
Verfiigung. [9, 76, 99] Mithilfe des Additivs kann die Reaktionszeit reguliert werden.
Zudem vereinfacht es das Verwendungsspektrum der basischen Gléser, welche nur noch
einen niedrigeren Fluoridgehalt benotigen, um die notige Zementreaktion einzugehen.

Diese Gliser sind je nach Fluoridgehalt transparent oder opak [186].
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Die Abbindung verlduft in drei Teilschritten: Als Erstes findet ein Sdureangriff auf die
Glaspartikel statt, wobei die Sdure Natrium-, Kalzium- und Aluminium-Ionen aus dem
Kalzium-Aluminium-Silikatglas 16st. Dieser Vorgang wird durch Weinsdure gefordert.
Kalzium-Ionen werden durch die Sdure am schnellsten herausgeldst und bilden
Kalziumbriicken, indem sie die Polyacrylsdure iiber deren Carboxylgruppen miteinander
vernetzen. Dies fiihrt nach ca. 10 Minuten zu einer vorzeitigen Aushirtung des Zements.
Es entsteht ein Kalziumpolykarboxylatgel, welches sehr feuchtigkeitsempfindlich ist und
bei unachtsamem Umgang zu strukturellen Schidden des Zements fiihrt, indem
Feuchtigkeit Kalzium- und Aluminium-Ionen herauswéscht und der weiteren Reaktion
entzieht. Ferner ist ausreichend Wasser erforderlich, um die Austrocknung des Zements
vorzubeugen. In den folgenden 24 Stunden werden Aluminium-Ionen in die Matrix
eingelagert und bilden wasserunldsliches Kalzium-Aluminium-Karboxylat-Gel. Der
Zement wird dadurch stabilisiert und die Reaktion kommt zum Abschluss mit maximaler

Widerstandsfahigkeit gegen Zerbrechlichkeit, Abrieb und Feuchtigkeit. [9, 42, 76]

Um eine noch schnellere initiale Aushirtung der Fiillungsoberfldche zu erzielen, kann bei
ausgewihlten Glasionomerzementen eine Temperaturerh6hung, beispielsweise durch
Lichteinsatz zielfiihrend sein. Die Gefahr einer irreversiblen Pulpaschidigung ist dabei
relativ gering, da das Material eine relativ niedrige Wairmeleitfdhigkeit aufweist.
Zusétzlich konnen die Materialeigenschaften durch dieses Verfahren verbessert werden.

[10, 42]

Anwendung finden Glasionomerzemente bei Fiillungstherapien der Kavititenklasse V im
bleibenden Gebiss [5, 76, 99]. Im Milchzahngebiss besteht die Einsatzfihigkeit des
Materials fiir Fiillungstherapien der Kavitdtenklasse I und II, wobei im letzteren Fall

keine Empfehlung als permanentes Ersatzmaterial besteht [76, 91].

Die priméren Vorteile von Glasionomerzementen stellen die Benutzerfreundlichkeit, die
chemische Bindung an die Zahnhartsubstanz, die vergleichsweise hohe Freisetzung von
Fluorid-Tonen [38, 92, 130], der geringe Wairmeausdehungskoeffizient und die
asthetische Qualitit dar [202].
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Nachteilig sind die Sensitivitit gegeniiber Feuchtigkeit und Austrocknung bei der
Aushértungsreaktion sowie die niedrigeren physikalischen Eigenschaften im Vergleich

zu Kompositen [42, 130, 202].

2.4.2.2 Kunststoffmodifizierte Glasionomerzemente

Entwickelt wurden die kunststoffmodifizierten Glasionomerzemente in den 1980-er
Jahren. Man  versuchte die  Materialeigenschaften der  konventionellen
Glasionomerzemente durch die Kombination von Zement und Kompositharz zu
verbessern und ein Hybridmaterial zu entwickeln, welches die positiven Eigenschaften
beider vereint [186]. Das Material besteht aus zwei Matrixsystemen: Einer ionischen, auf
der Sdure-Base-Reaktion beruhenden Matrix und einer Kunststoffmatrix [70, 116, 123].
Dazu wurden dem Zementsystem neben dest. Wasser und Polyacrylsdure auch noch
hydrophile Monomere Hydroxyethylmethacrylat (HEMA), Bis-GMA und Fotoinitiatoren
beigefiigt. AuBlerdem wurde den Polyacrylsduremolekiilen Methacrylatgruppen

angehdngt, um diese in die Polymerisationsreaktion zu integrieren. [76, 186]

Analog zum konventionellen Glasionomerzement dient Kalzium-Fluoro-Aluminium-
Silikatglas als  Glasfiiller. [76, 186] Die PartikelgroBe der einzelnen
Fiillungskomponenten setzt sich aus den bekannten Grofen eines Komposits und denen
eines konventionellen Glasionomerzements zusammen [70].

Durch diese Zusammensetzung wird neben der konventionellen chemischen Abbindung
auch die Lichthartung ermdglicht. Die Fotoinitiatoren im Material reagieren dabei wie in
Kapitel 2.4.1 beschrieben auf Licht bestimmter Wellenldinge und initiieren eine
Polymerisation innerhalb des Materials. Es bleibt zu beachten, dass sich die beiden

Polymerisationswege wechselseitig hemmen konnen. [6, 22, 186]

Die Fluoridabgabe des kunststoffmodifizierten Glasionomerzements ist vergleichbar mit

den konventionellen Glasionomerzementen [116, 123].

Im Gegensatz zu einem konventionellen Glasionomerzement ist eine erhdhte
Biegefestigkeit durch das stabilisierende Kunststoffnetzwerk erreichbar [70, 116, 123].
Kunststoffmodifizierte Glasionomerzemente finden im bleibenden Gebiss fiir die
Kavitdtenklassen III und V sowie fiir alle Kavitdtenklassen im Milchgebiss als

Fiillungsmaterialien Anwendung [36, 76, 99].
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2.4.3 Alkasite

Alkasite stellen mit dem bislang einzigen Vertreter ,,Cention N* des Herstellers Ivoclar
Vivadent eine gesonderte Kompositklasse dar [181].Es ist ein zahnfarbenes
Fiillungsmaterial und zeichnet sich durch eine hohe Biegefestigkeit aus [77, 181].
Obwohl nur die Farbe ,,A-2 Vita® zur Verfligung steht, passt sich der Farbton laut
Hersteller dem Zahn so an, dass nach Ausarbeitung keine Farbdifferenz zu erkennen ist

[83].

Alkasite werden im Zwei-Komponenten-System mit fliissiger und pulverartiger
Komponente angeboten. Charakteristisch ist der alkalische Fillkorper Kalzium-
Fluorosilikat-Glas, welcher Fluorid-, Kalzium- und Hydroxidionen freisetzt. Letztere
sollen insbesondere zur Neutralisierung von Séduren dienen, welche andernfalls die
Zahnhartsubstanz entmineralisieren wiirden. Fluorid- und Kalziumionen remineralisieren
dagegen Zahnhartsubstanzregionen, welche durch Sdureangriffe entmineralisiert wurden.

[181]

Als weitere Fiillkorper dienen Silikatgldser in Form von Barium-Aluminium-Silikat-
Glas, Kalzium-Barium-Aluminium-Fluorosilikat-Glas sowie Isofiller und
Ytterbiumtrifluorid. Die verwendeten Fiillkérper haben eine Partikelgrole von

0,1 — 35 um und sind Bestandteil der pulverartigen Komponente. [80, 83, 181]

Der organische Monomeranteil besteht aus vier verschiedenen Dimethacrylaten und
befindet sich in der fliissigen Komponente. Eine Kombination aus UDMA,
Tricyclodecan-dimethanoldimethacrylat, aromatischen aliphatischen UDMA und
Polyethylen-glycol-400-dimethacrylat ~ (PEG-400-DMA)  polymerisieren,  wobei
12 — 40 % der Monomere nicht an der Reaktion teilnechmen. [80, 83, 181]

Aufgrund des hohen Anteils an UDMA, welches keine hydrophile Seitengruppen besitzt,
ist das Material weitestgehend hydrophob. Von den vier Monomeren ist lediglich
PEG-400-DMA hydrophil und vermittelt eine bessere Haftung zu feuchten Teilen der
Zahnhartsubstanz und der Schmierschicht (vgl. Kapitel 2.6). [83]

Alkasite gehoren zu den selbsthirtenden Materialien mit der Option zur zusétzlichen

Lichthdrtung. Die selbsthirtende Polymerisation lduft iiber eine Radikalbildung und
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Redoxkatalyse mit Kupfer-lonen ab und wird von der Lichthirtung nicht beeinflusst. Die
optionale Lichthirtung bei einer Wellenldinge von 300 —460 nm fiihrt iiber die
lichtsensiblen Initiatoren Ivocerin und Acyl-Phosphin-Oxid ebenfalls zur Radikalbildung

mit anschlieBender Kettenpolymerisation. [80, 83, 181]

Als positive Eigenschaften des Materials gelten eine geringe Abbindezeit, Kariesschutz,
geringe Volumenschrumpfung, hohe Langzeitstabilitit, eine tiefreichend hohe

Konversionsrate und starke mechanische Eigenschaften [77, 83].

Diese Materialklasse kommt im Rahmen der Fiillungstherapie der Kavititenklassen I, 11
und V zur Anwendung und kann durch ein Adhésivsystem (vgl. Kapitel 2.6.1) eine
bessere Haftung erreichen. Die Priparation sollte in diesem Fall den modernen Prinzipien
des minimal invasiven und defektorientierten Vorgehens entsprechen, ohne dabei
gesundes Zahnhartgewebe zu entfernen. Bei konvergierender Préparation, entsprechend
den Préparationsrichtlinien von Amalgam, konnen Alkasite ohne Adhidsiv verwendet

werden und erreichen eine Haftung durch den priparierten Unterschnitt am Zahn. [83]

2.5 Smarte und bioaktive Materialien

Frither wurden ausschlieBlich Fiillungsmaterialien verwendet, welche verlorengegangene
Zahnhartsubstanz simpel ersetzen und zusitzlich eine lange Haltbarkeit aufweisen
sollten. Neuere Materialien haben neben dem passiven Ersatz von Zahnhartsubstanz auch
aktive Eigenschaften und interagieren mit den sie umgebenden Strukturen. Sie besitzen
die Fahigkeit kontrolliert auf die Umwelt zu reagieren, wie beispielsweise Stress in Form
von Temperatur, Feuchtigkeit, pH-Wert, elektrische-, oder magnetische Felder. Lésst der
Stress auf das Material nach, kommt es zu dessen Regeneration [199]. Aus diesem Grund
werden diese Materialien als ,,smarte Materialien* bezeichnet. [86, 117]

Die Fahigkeit Fluorid-Ionen freizusetzen gehort zu den bioaktiven Eigenschaften der
smarten Materialien und ist besonders fiir die Zahnmedizin von grofler Bedeutung.
Ausgehend von der Fiillung kénnen Fluorid-lIonen bis zu 19 — 47 um in Schmelz und
Dentin einwandern [135]. Fluorid-Ionen besitzen einen antikariosen Effekt, der auf
unterschiedlichen Wegen erreicht wird. Zum Ersten kénnen Fluorid-lonen eine
Fluorapatit-Schicht auf der Zahnoberflache bilden. Diese geht wegen der geringeren
Loslichkeit gegeniiber der natiirlichen kohlenséurehaltigen Apatite schneller in Losung,

was zu einer Zahnprotektion fiihrt [53, 56]. Bei einem pH-Wert von 4,5 wurde gezeigt,
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dass ein Schutz vor Demineralisation bei 0,1 ppm Fluoridkonzentration im Plaque

erreicht wird und die Demineralisation bei 2 ppm komplett inhibiert wird [109].

Zweitens lagern sich Fluorid-Ionen nach Sdureangriffen wieder an die Positionen der
herausgeldsten Ionen der Zahnhartsubstanz an und wirken dadurch remineralisierend [53,
56]. Dies ist nur moglich, wenn die Konzentration der angebotenen Fluorid-lonen im
Speichel eine Konzentration von 0,1 ppm tbersteigt. Die physiologische
Fluoridkonzentration liegt im Speichel bei 0,01 —0,05 ppm [76] und kann den
erforderlichen Schwellenwert durch den FEinsatz von fluoridhaltiger Zahnpasta

uberschreiten.

Drittens greifen Fluorid-lonen hemmend in die Plaquebildung ein [179]. Durch die
Wirkung auf das glykolytische Enzym Enolase sowie die protonenextrudierende ATPase
hemmen Fluorid-Ionen den Stoffwechsel und damit das Wachstum von kariogenen
Bakterien. AuBlerdem wirkt es hemmend auf intrazelluldre und plaqueassoziierte Enzyme
wie die saure Phosphatase, Pyrophosphatase, Peroxidase und Katalase. [53, 194, 199] Die
oben genannten Effekte fiihren letztendlich dazu, dass das Risiko von Sekundirkaries,

minimiert werden kann [92, 136, 199].

Wie stark die Wirkung der Fluorid-Ionen ist, hidngt von der Fluoridkonzentration, bedingt
durch das Freisetzungsvermdgen des verwendeten bioaktiven Materials, ab. Diese wird
bei Zweiphasensystemen durch Mischungsverhiltnis, Mischverfahren, Aushértezeit und
Belichtungsfliche beeinflusst. Pordose Materialien weisen dabei eine erhohte
Fluoridfreisetzung auf, wodurch die physikalischen Materialeigenschaften negativ

beeinflusst werden. [129, 194, 199]

Nach Einsatz eines Fluorid-Ionen freisetzenden Fiillungsmaterials kommt es in den ersten
3 - 10 Tagen zu einer explosionsartigen Fluorid-Freisetzung. Durch den Einsatz von
fluoridhaltiger Zahnpasta kann der sezernierende Effekt des Materials, auch

»Akku-Effekt™ genannt, verldngert werden. [194, 199]

2.6 Adhision von Fiillungsmaterial am Zahn

Wegen der hydrophoben FEigenschaften der meisten Fiillungsmaterialien mit

Kompositanteil stellt deren Adhésion am Zahn eine Herausforderung dar [76, 97, 122].
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Verscharft wird dieses Problem durch eine von anorganischen Schmelztriimmern
durchsetzte organische Schmierschicht, die bei der rotierenden Préparation von Schmelz

entsteht [166].

Bei der rotierenden Préparation von Dentin entsteht ebenso eine 1 -5 um dicke
Schmierschicht, die auch als ,,Smear Layer® bezeichnet wird. Die geschmolzenen
Hydroxylapatitteile verschlieBen die Dentintubuli, verhindern den Austritt von Liquor
und verschlieBen somit die Wundoberfliche. Gleichzeitig verhindert der ,,Smear Layer*
eine chemische und mikromechanische Verbindung mit dem intakten Dentin. [72, 166]
Samtliche genannten Faktoren erschweren die mikromechanische Haftung eines

hydrophoben Materials an der Zahnhartsubstanz [76, 97].

Nachfolgenden soll die spezifische Haftvermittlung der in Kapitel 2.4 vorgestellten

Fiillungsmaterialien dargestellt werden.

2.6.1 Adhision von Kompositen

Aufgrund der hydrophoben Eigenschaft von Kompositen ist ein Vermittler notwendig um
zwischen dem Fiillungsmaterial und dem hydrophilen Zahnhartgewebe eine stabile und
randdichte Verbindung zu ermdglichen [122].

Erst nach einigen Generationen stets verbesserter Adhésivsysteme konnte ein
zahnmedizinisch  zufriedenstellender und funktionierender Verbund realisiert

werden [59].

Der entwicklungstechnisch erste Ansatz mit den Generationen 1 und 2 bestand darin, eine
chemische Verbindung mit der Schmierschicht zu ermoglichen. Das Haftvermogen dieses
Ansatzes stellte sich jedoch als nicht ausreichend heraus, weswegen dieser Ansatz nicht

weiterverfolgt wurde [59, 130].

Darauthin folgten Generation 3 und 4 mit dem Ansatz eine Bindung auf Basis von
Mikroretention zu erreichen. Die Haftkraft wird dabei durch mechanische anstelle von

chemischen Kriften generiert. [59, 76]

Einen Meilenstein erreichte Buonocore durch Schmelzitzung mit Phosphorsédure. Indem

Schmelzanteile aus der Schmelzoberfliche gelost werden, entsteht eine vergroferte
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mikroretentive Haftoberfldche [59, 149]. Nakabayashi et al. zeigten erstmalig die positive

Wirkung der Sdurekonditionierung an Dentin und deren verbesserten Haftverbund [137].

Daraus entwickelte sich das Total-Etch-Verfahren, welches auch als
Etch-and-Rinse-Technik bezeichnet wird [59, 76]. Hierbei werden Schmelz und Dentin
gleichzeitig fiir 30, bzw. 15 Sekunden mit einer 37 %-igen Phosphorsédure angeétzt. Mit
nachfolgendem Abspiilen lésst sich die Schmierschicht komplett entfernen. Zuséitzlich
wird die Dentinoberflache bis zu 5— 10 um Tiefe demineralisiert, wodurch winzige
Porositdten zur Vergroferung der Haftoberfldche in der Zahnhartsubstanz entstehen [149,
189]. Die Séure kann nur die anorganischen Anteile der Zahnhartsubstanz 16sen, sodass
bei Dentinédtzung ein Kollagengeflecht zuriickbleibt. Dieses ist fiir das Adhdsivsystem zur
Haftgenerierung essenziell. Es gilt zu beachten, dass das Kollagengeflecht durch
Ubertrocknung nicht kollabiert, um der Infiltration eines Adhisivvermittlers zugénglich
zu sein, was durch den Primer erreicht wird [149]. Die durch einen Kollaps entstehenden
»Nanoleakages™ wiirden eine Schwachstelle im Haftverbund darstellen [187]. Ferner
wirde ein Wasseriiberschuss dazu fiihren, dass sich bei Infiltration eines
Adhisivvermittlers wassergefiillte Blasen bilden, welche die Adhdsivwirkung weiter

abschwichen [200].

Bei korrekter Anwendung wird das Kollagengeflecht mit einem hydrophilen Primer
infiltriert und anschlieend von einem amphiphilen Dentinadhésiv benetzt, wodurch ein
stabilisierender Haftverbund ermdoglicht wird. Die amphiphilen Molekiile des
Dentinadhésivs tragen sowohl eine hydrophile wie auch eine hydrophobe funktionelle
Gruppe. Durch diesen Molekiilautbau wird eine gute Haftung zwischen dem
hydrophoben Fiillungsmaterial und den hydrophilen Zahnbestandteilen ermdglicht. Die
so entstandene Zone wird als Hybridschicht bezeichnet und ermdglicht die stérkste

Haftkraft im Verbund von Dentin und Komposit. [59, 76, 130, 149]

Zusétzlich werden durch Séduredtzung die zuvor von der Schmierschicht verschlossenen
Dentintubuli fiir das Adhésivsystem zugénglich gemacht. Das Adhésiv kann dadurch bis
zu 200 um in die vitalen Tubuli eindringen und sich mit der Tubuluswand verbinden. Die
entstandenen Kunststoffzotten werden ,,Resin Tags* genannt [21, 149]. Diese Architektur
erhoht die Haftung zwar nur leicht, steigert aber deutlich den Widerstand gegen
Scherkrifte [39]. Weder die Dicke der Hybridschicht noch die Lange der ,,Resin Tags*
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lassen dabei eine Aussage iiber die erreichbaren Haftwerte zu, einzig die strukturelle

Qualitit der voranstehenden Strukturen wirkt sich positiv auf diese aus [28, 104, 130].

Die korrekte Anwendung der jeweiligen Adhésivsysteme hingt entscheidend von deren
Losungsmitteleigenschaften ab. Basieren diese auf Wasser oder Wasser-Alkohol, ist das
System auch an trockenem Dentin anwendbar, da bei ihrer Anwendung das kollabierte
Kollagengeflecht wieder aufgerichtet wird. Basiert das System dagegen auf Aceton, so
muss die Wet-Bonding-Technik angewendet werden, wobei das trockene Dentin zunéchst
mit Wasser angefeuchtet wird, um das kollabierte und verklebte Kollagengeflecht

aufzurichten. [166]

Bei Anwendung eines Adhésivsystems der 4. Generation sind also mindestens die
3 Einzelschritte Anétzen, Primen, Adhésivapplikation vorzunehmen, was beispielsweise
die Etch-and-Rinse-Technik anspruchsvoll, zeitaufwindig und dadurch auch

fehleranfillig macht [76, 166].

Wegen der aufwindigen Technik wurde mit den Adhisiv-Generationen 5 - 7 versucht,
das erforderliche Verfahren zeitlich wie auch technisch zu vereinfachen [60]. Als Resultat
entstand die Self-Etch-Technik im 1-Schritt-Verfahren, welche Anétzen, Primen und
Adhisivapplikation in einer einzigen Anwendung vereint. Diese Technik wird auch
Non-Rinse-Technik genannt, da die Zahnhartsubstanz gleichzeitig geétzt sowie geprimt
wird und ein Abspiilen nicht mehr erforderlich ist. Dies flihrt allerdings dazu, dass die

Schmierschichtanteile in das Adhésivsystem mit eingebaut werden [76].

Die Morphologie der entstehenden Hybridschicht hédngt entscheidend von der
Aggressivitidt des funktionell sdurehaltigen Monomers ab, das die Zahnhartsubstanz
andtzt und gleichzeitig als Primer infiltriert [130]. Je nach Aziditit wird zwischen
ultramilden (pH-Wert > 2,5), milden (pH-Wert ca. 2), mittel starken (pH-Wert 1 - 2) und
starken (pH-Wert < 1) Adhédsivsystemen unterschieden [59, 76, 130]. Mit zunehmender
Aziditét gleicht die Konditionierung der von Phosphorsédure. Da mit steigendem pH-Wert
die Dicke der Hybridschicht sowie die Zahl der ,,Resin Tags* abnimmt, ist die Aziditét
fiir deren Ausbildung ein entscheidender Faktor [130].
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Weitere Faktoren, welche die Infiltrationstiefe und Entmineralisierung beeinflussen, sind
die Dicke der Schmierschicht, die Benetzungseigenschaften, die Viskositdt des Adhésivs

und die stattfindende Bewegung wéhrend des Auftragens des Adhésivsystems [85, 130].

2.6.2 Adhision von konventionellen Glasionomerzementen

Ein Glasionomerzement geht mit anorganischen Schmelz-, bzw. Dentinbestandteilen
direkte chemische Verbindungen ein. Zwischen dem strukturell eingebauten Kalzium im
Hydroxylapatit der Zahnhartsubstanz und den Carboxylgruppen der Polyacrylsduren im
Glasionomerzement entstehen ionische und polare Bindungskrifte [76, 97, 158, 187]. Die
Haftwerte an Schmelz fallen doppelt so hoch aus wie die an Dentin [76]. Es gilt zu
beachten, dass eine priparationsbedingte Schmierschicht eine Bindung nicht verhindert
[187, 195]. Um jedoch einen optimalen Halt zu erreichen, empfiehlt es sich eine saubere,
glatte und gut benetzbare Oberfliche zu schaffen [158]. Dies wird durch eine
Oberflichenbearbeitung mit Diamantfinierern oder Poliermitteln erreicht [76]. Alternativ
kann eine entstandene Schmierschicht durch eine Oberflachenkonditionierung mittels
Polyacrylsdure entfernt werden. Hierflir sollte eine Polyacrylsdure 10 — 20 Sekunden lang
angewendet und anschlieend abgespiilt werden [187]. Da konditionierte Oberflichen
durch die Polyacrylsdure mehr funktionelle Gruppen zur Verfiigung stellen, wird die
Glasionomerzementbindung weiter verbessert [81, 130, 158]. Zudem werden lose, durch
die Priparation entstandenen Schnittabfille entfernt und die zur Verfiigung stehende
Oberflache durch eine milde Demineralisierung vergroflert. Dies flihrt zu einer

verbesserten mikromechanischen Verriegelung [130, 187, 202].

Im Rahmen der Konditionierung findet eine 0,5 —1 pum breite Hybridisierung des
mikropordsen, hydroxylapatitbeschichteten Kollagenfibrillennetzwerks statt.
Diesbeziiglich wird davon ausgegangen, dass Glasionomerzement durch die

Polyacrylsdure einen milden Selbstitzansatz aufweist. [130, 187, 202]

2.6.3 Adhision von Fiillungsmaterialien mit Kompositanteilen

Kompositmodifizierte Fiillungsmaterialien haben den Vorteil, dass sie mit jedem der
tiblichen und in Kapitel 2.6.1 vorgestellten Adhdsivsysteme angewendet werden konnen
und so eine Bindung zu der Zahnhartsubstanz eingehen [116, 130]. Falls das
Fiillungsmaterial Teile eines Glasionomerzements aufweist, vermitteln diese zusitzliche

chemische Bindungen direkt mit der anorganischen Zahnhartsubstanz (vgl. Kapitel 2.6.2)
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[116]. Es bleibt zu beachten, dass der Haftwert unter Einsatz eines Adhésivsystems der
reinen chemischen Bindung eines kunststoffmodifizierten Glasionomerzements

iiberlegen ist [150].

2.7 Priifverfahren von Fiillungsmaterialien

Zur Ermittlung der mechanischen Eigenschaften eines Materials wurden verschiedene
wissenschaftliche Priifverfahren entwickelt, die Belastungen im Patientenmund
simulieren. Durch diese in vitro Versuche konnen Riickschliisse auf die in vivo

Leistungsfahigkeit der Werkstoffe vorgenommen werden.

2.7.1 Biegeversuch

Briiche gehdren zu den Hauptversagensgriinden einer Restauration [23, 110]. Mit
Biegeversuchen werden die in klinischen Situationen auftretenden Belastungen simuliert
[31]. Hierzu definiert die ISO 4049 Versuchsanweisungen sowie Auswertungen, um die

Biegefestigkeit von Probekorpern bis zu ihrem Brechen standardisiert zu priifen [41].

Die ISO 4049 gilt primar fiir Kunststoffe zwecks Fiillung, Restauration und Befestigung,
kommt aber auch bei anderen Stoffklassen zur Anwendung, da es fiir diese entweder
keine normierten Priifverfahren gibt, oder ein direkter Materialvergleich angestrebt wird.
In der zahnmedizinischen Forschung kommen Zwei-Punkt-, Drei-Punkt-, und
Vier-Punkt-Biegeversuche zum Einsatz, wobei die ISO 4049 ersteren nicht empfiehlt [31,
34, 103].

Beim Drei-Punkt-Biegeversuch setzt die maximale Beanspruchung unmittelbar unterhalb
der Druckfinne an. Im Gegensatz dazu erfolgt die maximale Beanspruchung beim Vier-
Punkt-Biegeversuch gleichméfig zwischen den beiden Druckfinnen, was Messqualitit

und Methodenanspruch gleichermallen erhoht. [31]

Je nach Einsatzgebiet definiert die ISO 4049 fiir unterschiedliche Materialien bestimmte
Grenzwerte. So miissen lichthirtende und kombiniert hirtende Materialien mindestens
80 MPa im Drei-Punkt-Biegeversuch erreichen, um fiir okklusale Restaurationen
anwendbar zu sein. Fiir alle anderen Fiillungstherapien sind mindestens 50 MPa

notwendig. [41]
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Im Rahmen der initialen Biegefestigkeitsmessung konnen auf Basis der
Spannungs-Dehnungs-Kurve das Elastitits-Modul, der Modulus of Resilience und der

Modulus of Toughness eines Materials mitbestimmt werden [139].

Das Elastizitits-Modul (E-Modul) gibt den Verformungswiderstand an, den ein Material
gegeniiber einer konstanten oder ansteigenden Last zeigt. Als Materialkonstante wird das
E-Modul aus dem Verhiltnis zwischen Kraft und Deformation im linearen Bereich der

Spannungs-Dehnungs-Kurve ermittelt [44].

Materialien mit einem hohen E-Modul sind hart, sprode oder zdh, wohingegen ein

niedriges E-Modul flexible oder weiche Materialien charakterisiert [78].

Der Modulus of Resilience beschreibt das Energiemaximum pro Volumen, welches ein
Material aufnehmen kann, bevor es den elastischen Dehnungsbereich verldsst. Mit
anderen Worten, ist es der Bereich innerhalb dem ein Material nach Belastung seine
urspriingliche Form wieder einnehmen kann. Wird die Material-spezifische Grenze
iiberschritten, so verbleibt das Material in seiner gednderten Form. Als Anwendung kann
so eine Aussage iiber den klinischen Verschleifl eines Materials getroffen werden. [96,

139, 152]

Da der Ubergang in der Spannungs-Dehnungs-Kurve von der linear elastischen
Verformung hin zum plastischen Bereich nicht punktgenau zu ermitteln ist, wird eine
Néherung tiber den ,,Yield strength* vorgenommen. Der ,,Yield strength® ist ein pri-Test
definierter Punkt und kann bei Eintritt der plastischen Verformung direkt ermittelt

werden. [139]

Der Modulus of Toughness beschreibt als Materialkennwert diejenige Energiemenge
pro Volumen, die bendtigt wird, um einen Materialbruch zu verursachen [64].
MaBgeblich ist die Flache unterhalb der Spannungs-Dehnungs-Kurve des elastischen und
plastischen Dehnungsbereichs [139, 183].
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2.7.1.1 Ermiidung
Ein Hauptversagensgrund von Kompositfiillungen sind Ermiidungsbriiche [101],
weswegen die Ermiidung eines Materials eine entscheidende Aussage iiber seine

Resistenzfahigkeit im klinischen Einsatz liefert.

Zyklische Kaubelastungen mitsamt der stindigen Speichelumspiilung bei 37 °C stellen
die grofften Belastungen fiir ein Material dar [19, 103]. Materialbriiche gehen von
Bruchinitiationskeimen aus. Diese wiederum resultieren aus vorhandenen Oberfldchen-
und Untergrundrissen, Materialporositdten, Luftblasen oder ungentigend eingegliederten
Fiillstoffpartikeln. Bei Dauerbelastung eines Bruchinitiationskeims kann es iiber eine
Rissinitiierung zu einem langsamen Risswachstum mit abschlieBendem Bruch kommen.

[61, 103]

Als  Priifverfahren = kommen  Versuchsaufbauten @ im  Drei-Punkt-  oder
Vier-Punkt-Biegeversuch zum Einsatz. Die genannten Verfahren werden durch die Art
wie die Belastungskraft auf den Probekorper iibertragen wird unterschieden. Wie schon
anfangs im Kapitel 2.7.1 erldutert ist, erfolgt die Kraftverteilung beim Vier-Punkt-
Biegeversuch insgesamt gleichmaBiger auf den Probekorper. Als nachteilig erweist sich

hierbei der héhere technische Aufwand dieses Versuchsaufbaus. [31]

Bei dem Ermiidungstest werden die Proben fiir eine bestimmte Zykluszahl mit einer zuvor
definierten Frequenz und Kraft belastet, um die Materialbelastung mehrerer Jahre zu
simulieren. Dabei nimmt die Anzahl der Zyklen, deren Frequenz und Kraft, Einfluss auf
die Ermiidungsresistenzfahigkeit des Materials. Da die Belastungskraft bei einer hoheren
Frequenz kiirzer anliegt, wird die erforderliche Arbeitsenergie fiir einen Ermiidungsbruch

spéter erreicht, weswegen mehr Zyklen fiir ein Materialversagen notwendig sind. [84]

2.7.2 Vickershirtepriifung

Harte wird als mechanischer Widerstand definiert, den ein Material dem mechanischen
Eindringen eines anderen Korpers entgegensetzt. Mit Hilfe der Hartepriifung kann die
Verschlei3festigkeit eines Materials innerhalb seines Anwendungsbereichs vorhergesagt
werden. Zusitzlich lassen sich Aussagen zu dem Polierverhalten und der

Kratzeranfilligkeit eines Materials treffen. [155, 192]
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Die Messung selbst hingt von vielen Faktoren ab, zu denen interne Materialspannungen,
Fillkorpergrofle, angelegte Belastungskréfte und die Grofe des Eindringkdrpers zdhlen
[30].

Zu den gédngigen Verfahren der Hértepriifung von zahnmedizinischen Materialien zdhlen
die Vickers- [157, 171], Knoop- [157], Brinell- [144, 201] und Rockwell-Hértepriifung
[167, 172]. Samtliche Tests haben gemeinsam, dass die Tiefe oder Fliche einer
Einkerbung im Probekorper gemessen wird, die ein geometrisch definierter
Eindringkorper iiber eine bestimmte Zeit mit einer festgelegten Kraft verursacht [144,
157, 167, 171, 172, 192, 201]. Zur Hértemessung von kleinen Flichen werden die
Vickers- und die Knoop-Hértepriifung bevorzugt angewendet, da beide Verfahren einen
spitz  zulaufenden pyramidenférmigen Eindringkdrper nutzen, wodurch ein
Mikrohartetest ermdglicht wird. Bei der Vickers-Priifung wird eine Pyramide mit
quadratischer Grundseite eingesetzt, wihrend bei der Knoop-Priifung diese rautenférmig

ist [157, 192].

Vickers-Hértemessung zeichnet sich im Vergleich zu Knoop-Héartemessung durch eine
groflere Toleranz gegeniiber unterschiedlichen Oberflachenbedingungen aus, ohne
EinbuBlen von Messgenauigkeit [192]. Nachteilig ist jedoch, dass die elastischen
Riickstellkréfte des Materials an simtlichen Impressionsdiagonalen wirken, wodurch die
Messwerte der Vickershirte verfilscht werden. Bei der Knoophértepriifung ist dieser
Effekt nur fiir die kurze Impressionsdiagonale relevant, welche jedoch keinen Einfluss

auf die Hartebestimmung nimmt. [157].

2.7.3 Mikrozugversuch

Um das Haftungsvermdégen zwischen Adhidsiv und Zahn zu ermitteln, wird in der
Zahnmedizin die Bruchspannung zwischen dem Klebstoff und dem Untergrund mit
definiertem Querschnitt gemessen. Hierzu konnen verschiedene Methoden wie Scher-,
Mikroscher-, Zug- oder Mikrozugversuche herangezogen und an einer spezifischen

Region am Zahn angewendet werden. [165, 200]

Beim Scherversuch ist die entstehende Spannung auf das Testobjekt sehr ungleichmafig

verteilt und hingt stark von dem gewahlten Ansatzpunkt der Belastungskraft ab [190].
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Der Mikrozugversuch erlaubt Messungen an Querschnittflichen von bis zu 1 mm? [165].
Kleinere Querschnitte erzielen eine gleichmiBigere Spannungsverteilung, mit der Folge
von mehr Frakturen der Haftfliche, was zu genaueren Haftwertmessergebnissen fiihrt.
Daher ist der Mikrozugversuch der am hédufigsten verwendete Dentinhaftungstest [165].
Da die Klebefliche beim Mikrozugversuch lediglich einem senkrechten Kraftvektor
ausgesetzt ist, entstehen ausschlieBlich homogene Spannungen im zu untersuchenden
Probekorper [7, 184, 190]. Es gilt zu beachten, dass die GroBe der Klebeflichen
umgekehrt mit der gemessenen Klebefestigkeit korreliert. Begriindet ist dies durch den
Umstand, dass groBere Probekorper eine hohere Wahrscheinlichkeit fiir Materialfehler
bergen [165], weswegen weniger Adhisionsfehler entstehen konnen [7]. Relevante
Nachteile des Mikrozugversuchs sind die erforderliche Arbeitsintensitét, der technische
Aufwand, das erhohte Dehydratisierungspotential von kleinen Proben sowie die Fragilitit

der Probekorper mit erhohten Verlustraten [7].

Es ist daher nicht verwunderlich, dass die Haftwerte von Fiillungsmaterialien an Dentin
von der Eigenfeuchtigkeit, der Zahnregion sowie dem angewendeten Adhésivsystem
abhéngen [200]. Um neue Fiillungsmaterialien in vitro zu charakterisieren, bietet sich der
Mikrozugversuch an [184, 200]. Zu bemerken wére, dass bislang kein Konsens {iber ein

standardisiertes Vorgehen bei Mikrozugversuchen herrscht [7].

2.8 Zusammenfassung des theoretischen Hintergrunds

Zihne der zweiten Dentition sind zeitlebens mechanischen wie auch biologischen
Belastungen ausgesetzt. Als Folge bakterieller Besiedelung kann Karies entstehen, was
das Fiillen von entstehenden Kavitationen im Zahn erforderlich machen kann. Dazu gibt
es Fiillungsmaterialien verschiedener Werkstoffklassen, die sich wesentlich in ihrer
Zusammensetzung, dem Aushirtungsmechanismus, den mechanischen Eigenschaften
und dem Haftvermdgen am Zahn unterscheiden. Einige der Fiillungsmaterialien werden
als bioaktiv bezeichnet, da sie nach Anwendung ihre Umgebung positiv beeinflussen und

schiitzen konnen.

Um festzustellen, ob sich neue Materialien zum Fiillungseinsatz eignen, werden sie im
Rahmen verschiedener in vitro Versuchen charakterisiert. Mit Hilfe dieser Ergebnisse
konnen innerhalb der Methodenlimitierungen Prognosen fiir die in vivo

Leistungsfahigkeit selbiger Materialien vorgenommen werden.
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3 Zielsetzung dieser Arbeit

Die Literatur setzt sich bislang nicht mit von der Industrie unabhéngigen Vergleichen
zwischen bioaktiven Materialen auseinander. Diese Arbeit hat das Ziel die bioaktiven
Materialien Activa BioACTIVE-RESTORATIVE (Pupdent, Watertown, USA) und
Cention N (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) hinsichtlich ihrer physikalischen
Eigenschaften zu untersuchen. Hierzu werden die Items initiale Biegefestigkeit, E-Modul,
Modulus of Resilience, Modulus of Toughness, Ermiidung, Vickershiarte und
Dentinhaftung an der bleibenden Dentition experimentell bestimmt und mit den ebenfalls
gemessenen Werten von Filtek Z250 (3M Oral Care, St. Paul, USA), einem bewihrten
Hybridkomposit, und Fuji Triage pink (GC, Tokio, Japan), einem konventionellen

Glasionomerzement verglichen.
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Fiir diese Arbeit wird also angenommen, dass
Nullhypothesen (Hyp): Das bioaktive Fiillungsmaterial [Activa BioACTIVE
RESTORATIVE (Pupdent) oder Cention N (Ivoclar Vivadent)] weicht bei

dem Item
- initiale Biegefestigkeit (Ho.1) nicht signifikant
- E-Modul (Ho:2) nicht signifikant
- Modulus of Resilience (Ho:3) nicht signifikant
- Modulus of Toughness (Ho.4) nicht signifikant
- Ermiidung (Ho:s) nicht mehr als <5 MPa
- Vickershérte (Ho:) nicht singifikant

- Dentinhaftung an der bleibenden Dentition (Ho:7) nicht signifikant

von der Referenz, dem bewéhrten Fiillungsmaterial [Filtek Z250 (3M Oral
Care) oder Fuji Triage pink (GC)] ab.

Alternativhypothesen (H1): Das bioaktive Fiillungsmaterial [Activa BioACTIVE
RESTORATIVE (Pupdent) oder Cention N (Ivoclar Vivadent)] weicht bei

dem Item
- initiale Biegefestigkeit (Hi.1) signifikant
- E-Modul (Hi-) signifikant
- Modulus of Resilience (Hi:3) signifikant
- Modulus of Toughness (Hi.4) signifikant
- Ermiidung (Hi:s) mehr als > 5 MPa
- Vickershérte (Hi.) singifikant

- Dentinhaftung an der bleibenden Dentition (Hi.7) signifikant

von der Referenz, dem bewihrten Fiillungsmaterial [Filtek Z250 (3M Oral
Care) oder Fuji Triage pink (GC)] ab.

27



4 Material und Methode

4.1 Materialien

4.1.1 Fiillungsmaterialien

In dieser Studie wurden die vier verschiedene Fiillungsmaterialien Filtek Z250 (FZ 250,
3M Oral Care), ein Hybridkomposit, ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti,
Pulpdent), ein kunststoffmodifizierter Glasionomerzement, Cention N (Cent, Ivoclar
Vivadent), ein Alkasit und Fuji Triage pink (FTp, GC), ein konventioneller
Glasionomerzement untersucht.

Den Herstellerempfehlungen folgend, wurden die Materialien bis zu ihrer Verwendung
kontrolliert bei 5—7°C gelagert. Die wichtigsten Eigenschaften der einzelnen
Fiillungsmaterialien lassen sich der Tabelle 1 (S. 29) entnehmen.

Die Verarbeitung der Materialien erfolgte bei Raumtemperatur (23 + 1 °C). Da die
jeweiligen Hersteller samtliche Materialien als lichthirtend, bzw. lichtsensibel bewerben,
kam eine Lichthirtelampe (Bluephase, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) zum
FEinsatz, die das Wellenldngenspektrum von 385-515nm wumfasst und eine
Lichtintensitit von 1200 mW/cm? aufbringt. Die maximal erreichbare Lichtintensitt
wurde vor jedem Gebrauch der Lichthirtelampe mittels Lichtmessgerit (Cure Rite, Caulk

Dentsply, Milford, USA) tiberpriift.
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Tabelle 1: Herstellerangaben der verwendeten Fiillungsmaterialien

Name & Hersteller Typ Zusammensetzung Farbe Charge
Silanisierte Zirkonium- und Siliziumkeramik
(75-85 Gew.-%),
Filtek Z250, N961891
Bis-GMA (1-10 Gew.-%),
3M Oral Care Dental Hybridkomposit A3 N997772
UDMA (1-10 Gew.-%),
Products, St. Paul, USA N961916
Bis-EMA (1-10 Gew.-%),
TEGDMA (<5 Gew.-%)
ACTIVA BioACTIVE- Mischung von Diurethan und anderen
RESTORATIVE, Methacrylaten mit modifizierter Polyacrylsdure
kunststoffmodifizierter 180914
PULPDENT (44,6 %), A3
Glasionomerzement 181023
Corporation, Watertown, amorphe Kieselsdure (6,7 %), Natriumfluorid
USA (0,75 %)
Ytterbiumtrifluorid (2,5-<10 %)
UDMA (25-50 %),
Cention N, a-a-UDMA (10-<25 %)
Ivoclar Vivadent, Alkasit Tricyclodecandimethanoldimethacrylat A2 XL7102
Schaan, Liechtenstein (10-<25 %)
Polyethylenglykoldimethacrylat (10-<25 %)
o, a-Dimethylbenzylhydroperoxid (1-<2,5 %)
GC Fuji TRIAGE
Pulver: Aluminofluoro-silikate Glas (90-
CAPSULE pink
konventioneller 100 %)
(Fuji VII), . o Pink 1902181
Glasionomerzement Flussigkeit: Polyacrylsaure 30-40 %
GC CORPORATION,
Geheime Zutaten: 10-15 %
Tokio, Japan

4.1.2 Adhisive und Conditioner
Bei dieser Arbeit wurden drei Adhdsive (Optibond FL (OFL, Kerr, Biberach), All-Bond
Universal (ABU, BISCO, Illinois, USA) und Adhese Universal (AdU, Ivoclar Vivadent,

Schaan, Liechtenstein) und ein Conditioner (Cavity Conditioner (CaC, GC, Tokio,

Japan)) verwendet. Jedes Adhisiv oder jeder Conditioner wurde in Kombination mit

einem spezifischen Fiillungsmaterial angewendet. OFL kam bei FZ 250 zum Einsatz, da

es den Goldstandard unter den Adhésivsystemen darstellt [151, 188]. Nach schriftlicher

Anfrage empfahlen die jeweiligen Hersteller ABU fiir Acti und AdU fiir Cent zu

verwenden. CaC wurde dagegen als Conditioner bereits im Beipackzettel von FTp

empfohlen. Den Herstellerempfehlungen folgend, wurden Adhésive und Conditioner bis

zu ihrer Anwendung ebenfalls bei 5—7°C gelagert. Tabelle 2 (S. 30) stellt die
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verwendeten Adhdsive und Conditioner mitsamt den wichtigsten Eigenschaften

gegeniiber.

Tabelle 2: Herstellerangaben der verwendeten Adhésiven und Conditioner

Name & Hersteller System Hauptkomponenten Verwendet mit Charge
Adhisiv: 2-
Primer: 2-
) Hydroxyethyl-
OptiBond FL, Hydroxyethylmeth-
Total-Etch methacrylat 15-
Kerr, Biberach, acrylat 25-<30 %, Filtek Z250 6709677
3-Schritte <20 %,
Deutschland Ethanol, Ethylalkohol
Alkalihexafluor
20-<25%
osilikate 1-<2 %
Bis-GMA 30-50 %,
ACTIVA
ALL-BOND Self-Etch (pH | Ethanol 30-50 %,
BioACTIVE-
UNIVERSAL, 2,5-3,5) 2Hydroxyethyl-Methacrylat 10-30 %, 1800007756
RESTORATIVE
BISCO, IL, USA 1-Schritt 10-Methacryloyloxydecyl,
Dihydrogenphosphat 5-10 %,
2-Hydroxyethylmethacrylat 10-25 %,
Bis-GMA 10-25 %,
Ethanol 10-25 %,
Adhese Universal, Self-Etch 1,10-Decandioldimethacrylat 2,5-<10 %,
Ivoclar Vivadent, (pH 2,5-3) Methacrylatphosphorsédureester Cention N Y07481
Schaan,Liechtenstein 1-Schritt 2,5-<10 %,
Campbherchinon 0,1-<2.5 %,
2-Dimethylaminoethylmethacrylat
1-<2,5%
Cavity Conditioner, Fuji Triage
o 20 % Polyacrylséure, ) B
GC CORPORATION, | Conditioner Capsule pink (Fuji | 1809051
3 % Aluminiumchlorid-Hexahydrat
Tokio, Japan VII)

4.2 Verarbeitung der Materialien

In den folgenden Kapiteln wird die unterschiedliche Verarbeitung der vier
Fiillungsmaterialien, zuerst ohne Adhésive/Conditioner und anschlieBend mit deren
Anwendung dargestellt, da fiir die Methoden dieser Arbeit zwei unterschiedliche
Probekorperarten erforderlich waren. Zur Aushirtung der Materialien wurde stets

dieselbe Lichthirtelampe (Bluephase, Ivoclar Vivadent) verwendet.

4.2.1 Verarbeitung ohne Adhisiv, oder Conditioner:
Filtek Z250: Geliefert wurde das Material in einer Drehspritze. Unter Betitigung des

Drehmechanismus® wurde FZ 250 entnommen und mittels Heidemannspatel
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(Orbis-Dental, Miinster) aufgenommen. Die Schichtung erfolgte in einer Stirke von

hochstens 2 mm mit jeweils 20-sekiindiger Lichtaushirtung.

ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE: Das Material besteht aus einer Basis- und
Katalysatorpaste und wird in einer Automixspritze vertrieben. Auf deren Offnung wurde
ein Mischaufsatz gesetzt, welcher die Komponenten im Verhéltnis von 1:1 vermischte.
Zur Applikation des aktivierten Materials wurde ein Dispenser verwendet. Um zu
garantieren, dass ausschlieBlich gleichmifBig vermischtes Material verwendet wird,
wurden die ersten 1 — 2 mm des Mischungserzeugnisses verworfen. Anschlieend wurde
das Material in maximal 2 mm messenden Schichten aufgetragen und ebenfalls pro

Schicht einer Lichthirtung fiir 20 Sekunden zugefiihrt.

Cention N: Da Cent im gewdhnlichen Praxisgebrauch aus Pulver- und
Fliissigkeitskomponente angemischt wird, ldsst sich eine gleichbleibende und vom
Hersteller empfohlene Mischung nur schwer realisieren. Zu Forschungszwecken, bietet
der Hersteller ein Kapselsystem an, das fiir diese Arbeit verwendet wurde. Die Kapseln
wurden vor Gebrauch zweimal kriftig auf eine Tischplatte geklopft, um das Pulver im
Kapselinneren zu lockern. Die Kapselaktivierung erfolgte durch das Eindriicken des
Kapselstempels. Das so aktivierte Cention N (Ivoclar Vivadent) wurde initial fiir
15 Sekunden bei ca. 4000 Umdrehungen/Minute in einen Kapselmischer (CapMix, 3M
Oral Care, Watertown, USA) gegeben und nachfolgend in einen Kapselapplikator
eingesetzt. Innerhalb von 30 Sekunden nach Mischende wurde das Material mit einer

maximalen Schichtdicke von 2 mm verarbeitet und 20 Sekunden lichtgehértet.

Fuji Triage pink: Das Material befand sich in einem Kapselsystem, dessen Inneres durch
zweimaliges Klopfen auf eine Tischplatte gelockert wurde. Nach Eindriicken des
Stempels zur Kapselaktivierung erfolgte eine Mischphase von 10 Sekunden bei
ca. 4000 Umdrehungen/Minute in einem Kapselmischer (CapMix, 3M Oral Care).
Binnen 90 Sekunden nach Mischende wurde das Material bedarfsgerecht verarbeitet und

abschlieflend fiir 20 Sekunden lichtgehirtet.

4.2.2 Verarbeitung mit Adhasiv, oder Conditioner:
Die Verarbeitung der Fiillungsmaterialien in Kombination mit einem entsprechenden

Adhisiv oder Conditioner erfolgte einzig im Versuch zur Ermittlung der Dentinhaftung.
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Dabei wurde die freigelegte Dentinfliche konditioniert, bevor das entsprechende
Fiillungsmaterial aufgetragen wurde. Im Folgenden wird das erfolgte Vorgehen

ausfuihrlich beschrieben.

FZ 250 mit Optibond FL:

Die Dentinfliche wurde fiir 5 Sekunden mit einem 06l- und wasserfreien Luftstrom
getrocknet. Darauffolgend wurde fiir 15 Sekunden 37,5 % Phosphorsdure (Gel Etchant,
Kerr, Biberach) auf die Dentinfliche aufgetragen. Im Anschluss wurde das Atzgel iiber
15 Sekunden abgespiilt. Die Dentinflaiche wurde erneut fiir 5 Sekunden mit einem 61- und
wasserfreien Luftstrom getrocknet. Im nédchsten Schritt wurden zwei Tropfen ,,Optibond
FL — Primer* mit einer Mikrobiirste (Applikator Spitzen, Kerr, Biberach) fiir
15 Sekunden auf die Dentinfliche einmassiert. Danach folgte eine S5-sekiindige
Lufttrocknung. Im folgenden Schritt wurden zwei Tropfen ,,Optibond FLL — Adhésiv* mit
einer neuen Mikrobiirste (Applikator Spitzen, Kerr) auf der gesamten Haftflache verteilt.
Mit einem leichten Luftstrom wurde tiberschiissiges Adhésiv von der Haftfldche entfernt,
sodass eine gleichméaBige diinne Schicht die Folge war. Der entstandene Film wurde fiir
20 Sekunden lichtgehértet. AbschlieBend wurde FZ 250 wie schon in Kapitel 4.2.1

beschrieben auf die vorbereitete Dentinfliche geschichtet.

Acti mit All-Bond Universal:

Die Dentinfliche wurde fiir 5 Sekunden mit einem 6l- und wasserfeien Luftstrom
getrocknet und anschliefend von ABU mithilfe einer Mikrobiirste (Applikator Spitzen,
Kerr) fiir 10 Sekunden gleichméBig benetzt. Mittels einer zweiten neuen Mikrobiirste
(Applikator Spitzen, Kerr) wurde erneut Adhédsiv-Material aufgenommen und die
Dentinfliache fiir weitere 10 Sekunden erneut beschickt. Danach wurde das aufgetragene
Material mit einem Luftpiister fiir 10 Sekunden getrocknet, bis ein unbeweglicher Film
entstand, der die komplette Dentinfliche bedeckte. Der unbewegliche Film wurde fiir
10 Sekunden lichtgehértet, woraufthin Acti dem Vorgehen aus Kapitel 4.2.1 entsprechend

appliziert wurde.

Cent mit Adhese Universal:
Die Dentinfliche wurde fiir 5 Sekunden mit einem 06l- und wasserfreien Luftstrom
getrocknet. Mit Hilfe des VivaPen (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) und der

daran montierten VivaPen-Brushkaniile, wurde AdU auf die Dentinfliche aufgetragen
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und fiir 20 Sekunden einmassiert. Darauthin wurde das Adhdsiv mit einem 6l- und
wasserfreien Luftstrom verblasen, bis ein unbeweglicher Film entstand. Anschlieend
wurde dieser Film fiir 10 Sekunden lichtgehidrtet. Nachfolgend wurde Cent gemil3
Kapitel 4.2.1 auf die vorbereitete Dentinflache geschichtet.

FTp mit Cavity Conditioner:

CaC wurde mithilfe eines Schaumstoffpellets (Pele Tim Gr. 2, Voco, Cuxhaven) iiber
10 Sekunden auf die Dentinoberfldche aufgetragen. Die Fliche wurde nachfolgend iiber
10 Sekunden mit Wasser abgespiilt und dann mit einem 6l- und wasserfreien Luftstrom
fiir 5 Sekunden getrocknet. AnschlieBend wurde FTp entsprechend Kapitel 4.2.1 auf die

vorbereitete Flache geschichtet.

4.3 Vier-Punkt-Biegeversuch und Vickershirtepriifung
4.3.1 Kalibrierung auf die initiale Biegefestigkeitsmessung

Vor Durchfilhrung der Hauptversuche erfolgte eine Kalibrierung mittels initiale
Biegefestigkeitsmessungen, um eine gleichbleibende Produktionsqualitit der
Probekorper und damit eine valide Messung zu garantieren.

Hierfiir wurden 20 Probekdrper aus dem Material Dyract Extra (Dentsply Sirona,
Bensheim, Charge: 1804001180) entsprechend der ISO 4049 mit den Dimensionen
25 mm % 2 mm x 2 mm (Lénge x Breite x Hohe) hergestellt. Dyract Extra (Dentsply
Sirona) wurde fiir den Biegeversuch gewihlt, da entsprechende Referenzwerte in der

Forschungsgruppe zum Vergleich vorlagen.

Im Rahmen der Kalibrierung ergab sich bei einem p von > 0,05 kein signifikanter
Unterschied zwischen den Behandlern. Damit wurde die korrekte Probenherstellung
nachgewiesen. Die dazugehorigen Daten sind dem Anhang als Tabelle 3 (S. 128)
angefligt.

4.3.2 Probenherstellung zur Ermittlung der Materialeigenschaften

Wie schon aus Kapitel 2.7.1 bekannt ist, werden das E-Modul, der Modulus of Resilience
und der Modulus of Toughness im Rahmen des Versuchs zur initialen Biegefestigkeit
mitbestimmt. Somit wurden fiir oben genannte Kennwerte zusammen 20 Probekorper je
Fiillungsmaterial erstellt. Zur Messung von Ermiidung sowie der Vickershirte waren pro

Fiillungsmaterial und Versuch jeweils weitere 20 Probekorper notig.
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Jeder Probekorper hatte die GroBfe von 25 mm x 2 mm x 2 mm und wurde gemél

ISO 4049 erstellt.

Abbildung 1: Form zur Probekorperherstellung nach ISO 4049. Metallbasis mit
4 eingesetzten und 2 entnommenen Templates.

Unter FEinsatz einer Metallform (Bretthauer, Dillenburg) konnten 5 Probekdrper
gleichzeitig hergestellt werden. Die in Abbildung 1 dargestellte Form besteht aus einer
Metallbasis und -abdeckplatte sowie 6 herausnehmbaren Templates. Damit die
herzustellenden Probekorper der Form leichter zu entnehmen sind, wurde sowohl die
Basis als auch die Abdeckplatte mit einer lichtdurchldssigen Hostaphan-Folie mit einer
Stirke von 50 + 30 um ausgekleidet. Zusétzlich wurden die Templates mitsamt allen, den
Probekorper anliegenden Flachen, isoliert (Signum insulting pen II, Kulzer, Hanau).
Hierzu wurde eine Einwirkzeit von 30 Sekunden eingehalten, bevor die Rdume zwischen
den Templates mit dem jeweiligen Fiillungsmaterial beschickt wurden. Zum blasenfreien
Beschicken wurde ein Heidemannspatel (Orbis-Dental) und eine Sonde (Pluradent,
Offenbach) verwendet. Fiir den Fall, dass sichtbare Blasen im Fiillungsmaterial auffielen,
wurden diese zerstochen und mit dem entsprechenden Fiillungsmaterial verfiillt. Die

Verarbeitung der jeweiligen Fiillungsmaterialien erfolgte streng nach Herstellerangaben.

Nach dem Beschicken wurde die Form mit der folierten Metallabdeckplatte geschlossen
und fiir 30 Sekunden bei 3000 mbar in eine Presse (Reco Hydromatic Press, Reco Dental,
Karlsruhe) eingelegt. Nach Entfernung des ausgetretenen Materials wurden die
Probekorper mit einer Lichthiartelampe (Bluephase, Ivoclar Vivadent) und der
materialspezifischen Lichthértezeit auf Ober- und Unterseite ausgehdrtet, die
entsprechenden Zeiten konnen Kapitel 4.2.1 entnommen werden. Die Lichthértung
erfolgte in einer iiberlappenden Technik, ausgehend von der Probekorpermitte nach
auBen. Grund dafiir war die Lichtleiter6ffnung von lediglich 10 mm bei einer

Probekorperlange von 25 mm.
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Abbildung 2: Schematische Darstellung der iiberlappenden Lichthiirtung. Die
Nummerierung zeigt die Reihenfolge der einzelnen Belichtungszonen.

Nach Entnahme aus der Metallform wurden Pressfahnen und Unebenheiten der
Probekorperoberflichen zundchst mittels Siliziumkarbid- Schleifpapier der Koérnung
P600 — Grit 360 und dann mit P1200 — Grit 600 (Siliziumkarbid- Schleifpapier, Buehler,
Uzwil, Schweiz) entfernt. AbschlieBend wurden die nach ISO 4049 geforderten Mal3e
von 25+2mm x2+0,] mm x2+0,] mm mit einer Schieblehre (Messschieblehre
Digital Pluline, Pluradent, Offenbach) iiberpriift. Begleitend erfolgte eine Sichtkontrolle
auf Blasenbildung und sichtbare Oberflachenschiaden.

Insgesamt wurden pro Material 60 Probekorper hergestellt und fiir vier Wochen in
dest. Wasser bei 37 °C im Brutschrank (Brutschrank P20 Function Line, Heraeus,

Hanau) gelagert.

4.3.3 Priifung der initialen Biegefestigkeit, des E-Moduls, Modulus of
Resilience, Modulus of Toughness

Zur Messung der initialen Biegefestigkeit, des E-Modul, des Modulus of Resilience und

des Modulus of Toughness im Vier-Punkt-Biegeverfahren wurde die in Abbildung 3

(S. 36) dargestellte Universalpriifmaschine Z2.5 (Zwick/Roell, Ulm) genutzt. Die Breite

jedes Probekorpers wurde mit Hilfe einer Schieblehre (Messschieblehre Digital Pluline,

Pluradent), deren Messgenauigkeit + 0,01 mm betrégt, gemessen und in die Messsoftware

(testXpert II, Version 2.2, Zwick, Ulm) eingepflegt.

Zur eigentlichen Messung wurde ein Probekdrper auf den Probehalter, bestehend aus
zwei Auflagerollen im Abstand von 20 mm, gelegt (vgl. Abbildung 4 S. 37). An der

Messdose (Nominal Force 2,5N) der Universalpriifmaschine befand sich eine
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Vorrichtung, die mit zwei zylindrischen Druckfinnen, in einem Abstand von 10 mm, den
Probekorper punktuell belasteten. Wiahrend der Messung wurde der Probekdrper
kontinuierlich mit 37°C warmen, dest. Wasser umspiilt. Mit einer
Vorschubgeschwindigkeit von 1 mm/Minute wurde der Probekodrper bis zu dessen Bruch
belastet (vgl. Abbildung 5 S. 37). Die anfallenden Bruchkoérper wurden fiir eine spétere
Analyse in Eppendorf-Reaktionsgefdfen, 1 pro Probekdrper, verwahrt.

Abbildung 3: Vier-Punkt-Biegeversuch Priifaufbau. links: Probenbehdlter mit dariiber
befindlicher Kraftmessdose, rechts: Thermostat mit Siedetaucher und Pumpe zum Erhalt der
Priiftemperatur von 37 °C.
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Abbildung 4: Positionierung des Probekorpers und Darstellung der einwirkenden Krifte
auf den Probekoérper unter Angabe der verwendeten PriifmaBle. Schwarze Pfeile: aktiv
einwirkende Kraft, weiffe Pfeile: passiv wirkende Gegenkraft. I: Abstand der Druckfinnen,
L: Abstand der Auflagerollen, a: 0,5 % (Abstand Auflagerollen — Abstand Druckfinnen)

l:min ol |

Abbildung 5: Belastungsanstieg bei der initialen Vier-Punkt-Biegefestigkeitspriifung.
Darstellung der linear ansteigenden Kraft (F) pro Zeit (t) bis zum Probekorperbruch
(Schnittpunkt von Fu. und Kraftkurve).

Die ZielmessgroBBen wurden mit erfolgtem Priifdurchlauf direkt durch die Software

berechnet und nummerisch sowie graphisch ausgegeben. Die hinterlegten Formeln

mitsamt Legende sind nachfolgend aufgelistet.

3*F,,, *(L-1)

1) initiale Biegefestigkeit: o, = .

[MPa]
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Fmax * L3

2) E-Modul; E=—m& =
4%p*p? *f

[MPa]

2
3) Modulus of Resilience: R = ;{*SE [MJ/m3]

9*U
(b*h*(3*L—-4%*a)) [

4) Modulus of Toughness: u= MJ/m?]

Fmax = Kraft bei Bruch [N]

L = Abstand der Auflagerollen [mm)]

1 = Abstand der Druckfinnen [mm]

b = Breite des Probekdrper [mm]

h = Hohe des Probekorper [mm]

E = E-Modul [MPa]

f = Durchbiegung des Probekdrper [mm]

YS = Yield Strength bei 0,1 % plastischer Verformung [MPa]
U = Arbeit bis Bruch [MPa]

a=0,5 x (Abstand Auflagerollen — Abstand Druckfinnen) [mm]

4.3.4 Priifung der Ermiidung

Der ISO 4049 entsprechend, wurde die Ermiidung im Vier-Punkt-Biegeverfahren
ebenfalls mit der Universalpriifmaschine Z2.5 (Zwick/Roell) und dem identischen
Versuchsaufbau  wie bei der initialen  Vier-Punkt-Biegefestigkeitspriifung
(vgl. Kapitel 4.3.3) gemessen. Im Vorfeld wurde ebenfalls jeder Probekorper zu
Messzwecken in Breite und Hohe mittels Messschieblehre (Digital Pluline, Pluradent)

vermessen.

Wihrend der Ermiidungspriifung wurde jeder Probekorper mit 37 °C warmen Wasser
umspiilt. Zur Ermittlung der Ermiidungsgrenze wurde die Staircase-Methode angewandt,
indem jeder Probekorper iiber 10.000 Zyklen sinusférmig mit einer Frequenz von ca.
0,5 Hz belastet wurde. Der Versuchsaufbau und -ablauf wird durch die Abbildungen 6
und 7 (S. 39) illustriert.
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Abbildung 6: Vier-Punkt-Biegeversuch Ermiidung. Schematische Darstellung der
einwirkenden Krdifte auf den Probekorper unter Angabe der entsprechenden Priifmafle im
Ermiidungsversuch. Die halbtransparenten Anteile illustrieren die Bewegung der Druckfinnen
sowie die Verformung des Probekorpers. 1. Abstand der Druckfinnen, L: Abstand der
Auflagerollen, a: 0,5 x (Abstand Auflagerollen — Abstand Druckfinnen)

max

FFL

l:min I I =t
1Hz

Abbildung 7: Kraft-Zeit-Diagramm der Ermiidungspriifung. Es wird die einwirkende Kraft
(F) pro Zeit (t) wihrend der Priifung aufgetragen, die sich zwischen errechneter Frrr und Fin
bewegt. Als Referenz wurde Fua als die im initialen Biegeversuch ermittelte maximale Kraft
angezeigt.

Als maximale Belastungskraft fiir den ersten Probekorper pro Materialserie wurden 50 %
der initialen Biegefestigkeit gewaihlt. Der Staircase-Methode folgend, wurde die

Belastungskraft fiir jeden weiteren Probekorper individuell berechnet.

Durchlief ein Probekérper die vollen 10.000 Zyklen ohne Bruch, so wurde die
Belastungskraft fiir den nachfolgenden Probekdrper um die halbe Standardabweichung

der initialen Biegefestigkeit erhoht. Kam es dagegen zu einem vorzeitigen Bruch, wurde
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die Belastungskraft fiir den nachfolgenden Probekdérper um die halbe
Standardabweichung der initialen Biegefestigkeit reduziert.
Jeder Probekdper, bzw. dessen Bruchstiicke wurden fiir eine spdtere Analyse in einem

Eppendorf-Reaktionsgefiflen asserviert.

Zur Berechnung der individuellen maximalen Belastungskraft wurde die Formel 1 zur

initialen Biegefestigkeitsberechnung (vgl. Kapitel 4.3.3) folgendermalen umgestellt:

5) maximale Belastungskraft: F,,, =o,, *b*h** % [N]

o1 =50 % des Mittelwerts der initialen Biegefestigkeit [MPa] (1. Probekorper einer Serie)
o2 = vorheriges 6 = 50 % der Standardabweichung [MPa] (ab 2. Probekodrper einer Serie)
b = Breite des Probekorpers [mm)]
h = Hohe des Probekorpers [mm]
Die mittlere Ermiidungsgrenze sowie deren Standardabweichung wurden nach
Durchlaufen des gesamten Priifverfahrens mithilfe nachfolgender Formeln

berechnet [103].

i*n, 1
6) Ermiidungsgrenze: FFL=X +d*(% iEJ
n.

1

%) 2
7) Standardabweichung: SA:l,62*d"‘[Z:niZ:1 *ni—(Zni) +0’029]

(Zni)2

Xo = niedrigste angelegte Spannung in der Priifung

d = fixer Spannungsanstieg

1 = niedrigste Spannung, bei der ein Bruch bzw. kein Bruch der Probe erfolgte; i = 0, fiir
die nichst hohere i = 1 etc.

n; = Anzahl der Ereignisse fiir die angegebene Spannung

Bei Ermiidungsgrenze: FFL gilt: + bei ,,Durchlaufern*

- bei gebrochenen Proben
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4.3.5 Priifung der Vickershirte

Die Priifung der Hirtemessung nach Vickers erfolgte mit der Universellen Hérte-
Priifmaschine ZHU 0.2 (Zwick/Roell, Ulm).

Der zu untersuchende Probekdrper wurde auf den Probehalter, bestehend aus einer
ebenen Metallflache, positioniert. Mithilfe eines an der Priifmaschine montierten
Mikroskops wurde bei 20-facher VergroBerung der Priifbereich auf die Mitte des
Probekorpers eingestellt. Diese Stelle wurde gewihlt, da dieser Bereich im Rahmen der

Herstellung wegen der iiberlappenden Lichthidrtung am intensivsten ausgehirtet wurde.

Anschliefend wurde vom Mikroskop auf die Messvorrichtung, bestehend aus einem
pyramidenformigen Vickers Diamanten, gewechselt, ohne den Priifbereich zu
verschieben. Der pyramidenformige Vickers-Diamant mit einem Offnungswinkel von
136° belastete den Probekorper mit einer Priifkraft von 9,807 N punktuell fiir
12 Sekunden bei einer konstanten Priiftemperatur von 23 +1 °C. Es wurde darauf
geachtet, dass die eingestellten Priifparameter die  Anforderungen des

Hartepriifverfahrens HV1 erfiillen.

Mit Ende der Belastungsphase auf den Probekdrper wurde die entstandene quadratische
Impression umgehend bei 20-facher VergroBerung inspiziert, um die Léngen beider
Impressionsdiagonalen in der Messsoftware (testXpert Hartepriifsoftware, Zwick, Ulm)
zu erfassen. Das Ergebnis wurde mithilfe der Formel 8 berechnet und nummerisch
ausgegeben. Die Probekorper wurden nach erfolgreicher Priifung fiir weitere Analysen in

jeweils eigenen Eppendorf-Reaktionsgefialen gesammelt.

*

8) Vickershirte: HV1 = 2°F *5in(68°) [N/mm?]

dZ

F = Priitkraft [N]

d = arithmetischer Mittelwert der beiden Impressionsdiagonalen [mm]

In der Literatur wird die Vickershirte nicht konsequent mit der SI-Einheit Newton
berichtet, sondern auch in Kilopond [157, 181, 192]. Der Umrechnungsfaktor von
Newton zu Kilopond betriagt dabei 0,102.
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4.3.6 Analyse der Probekorper des Vier-Punkt-Biegeversuchs und der
Vickershiirte

Einige der asservierten Probekorper, bzw. deren Bruchstiicke wurden exemplarisch

ausgewdhlt, um  entweder die entstandenen  Bruchflichen oder die

Vickers-Diamant-Impressionen unter dem Raster-Elektronen-Mikroskop (REM)

darzustellen.

Die trocken gelagerten Proben wurden hierfiir auf einem Aluminiumtrager (Nr. G301,
Plano, Wetzlar) mit kohlenstoffleitendem Zement (Leit-C nach Gocke, Plano, Wetzlar)
fixiert. Der ganze Verbund wurde bei 23 + 1 °C {iber Nacht gelagert, damit eine

vollstdndige Trocknung mit entsprechender Hértung erfolgt.

Nachfolgend wurden die fixierten Proben in einem Argongasvakuum (Sputter Coater,
Polaron, SC502 Fisons Instruments, Ipswich, UK) bei einem Druck von 10 Pa fiir jeweils
75 Sekunden mit Goldpulver besputtert. Erwies sich die Goldschicht als unzureichend,
so wurde die Probe fiir weitere 15 Sekunden besputtert. Wurde die erforderliche
Goldschicht mit einer Starke von ca. 50 nm erreicht, so wurde die Probe in das REM

(Amray Model 1610 Turbo, Amray, Bedford, UK) eingelegt.

Im Rahmen der Begutachtung wurden zunéchst Ubersichtsaufnahmen mit 35-, 200- und
250-facher Vergroflerung von dem Bruch oder der entstandenen Impression erstellt.
Nachfolgend erfolgten strukturanalysierende Aufnahmen fiir jedes Fiillungsmaterial bei

2000-facher VergroBBerung.

4.4 Mikrozugpriifung
4.4.1 Zahnesammeln und Lagerung

Nach positivem Votum der Ethik-Kommission am Fachbereich Medizin der
Justus-Liebig-Universitit Gielen (AZ 143/09; im Anhang einsehbar) wurde das
Sammeln der Weisheitszdhne begonnen. Nach entsprechender Anfrage und Instruktion
iber das erforderliche Prozedere erklirte sich die kieferchirurgische Praxis des Mund-
Kiefer-Gesichtschirurgischen Zentrums in Herborn bereit, passende Zéhne in 0,5 %-iger
Chloramin T-Losung (Chloramin-T-trihydrate, Carl Roth, Karlsruhe) bei 5—7 °C zu
asservieren. Insgesamt kamen so 28 Weisheitszdhne zusammen, die den Anforderungen

an Strukturintaktheit und Kariesfreiheit unter 3-facher LupenvergroBBerung gentigten.

42



Um die maximale Lagerzeit von 4 Wochen in Chloramin T-Ldsung nicht zu
iberschreiten, wurden die Zdhne alle 3 Wochen aus der Praxis abgeholt und in der
Zahnklinik Gielen weiter aufbereitet. Hierfiir wurden die Zdhne mit Hilfe eines Scalers
(H5 Hygienist/ U15 Towner Scaler, Hu-Friedy, Frankfurt am Main) von Weichteilen und
Zahnstein befreit und erneut in 0,5 %-ige Chloramin T-Ldsung gelegt.

Wenn sich abzeichnete, dass die maximale Lagerzeit tiberschritten wird, wurden die
Zihne aus der 0,5 %-igen Chloramin T-Losung entnommen, griindlich mit dest. Wasser
gespiilt und anschlieBend in dest. Wasser eingefroren. Letzteres erfolgte in einer

Tiefkiithltruhe bei -15 + 2 °C.

4.4.2 Kalibrierung auf den Mikrozugtest

Wie schon beim isolierten Materialtest ohne Zdhne wurde auch hier eine initiale
Kalibrierung auf den Mikrozugversuch angestrebt, um den korrekten Methodenumgang
hinsichtlich valider Messdaten zu priifen. Hierfiir wurden 6 Weisheitszédhne entsprechend
den Beschreibungen aus Kapitel 4.4.3 und 4.4.4 pripariert. Als Fiillungsmaterial wurde
Filtek Z250 (3M Oral Care) mit dem Adhédsiv OFL (Kerr) verwendet, wobei letzteres als
Goldstandard der Zahnmedizin gilt [151, 188]. Im Rahmen der Kalibrierung wurden
192 Stibchen hergestellt und dem Mikrozugtest zugefiihrt. Die ANOV A-Auswertung
wurde mit den Referenzwerten der eigenen Forschungsgruppe verglichen. Insgesamt
wurde die Methode korrekt angewendet, da sich mit einem p von > 0,05 kein signifikanter
Unterschied zu den bekannten Referenzwerten ergab. Tabelle 4 (S. 128) im Anhang

erginzt dabei die zugehdrigen Daten.

4.4.3 Vorbereitung der Zihne

Zur weiteren Verarbeitung wurden die Zdhne entweder mit dest. Wasser von der
0,5 %-igen Chloramin T-Ldosung abgesplilt oder unter flieBendem Leitungswasser
aufgetaut. In beiden Fillen wurden die Zdhne zum kurzfristigen Schutz vor Austrocknung
in dest. Wasser gelagert.

Im nichsten Schritt wurden die Zdhne einzeln und nacheinander mit einem Klebewachs
(Supradent-Wachs, Chemisches Dental-Labor Oppermann-Schwedler, Bonn) auf einer
Trennplatte  befestigt ~und  anschlieBend in  einen  Prézisionstrenner
(IsoMet 1000 Prazisionstrenner, Buehler, Uzwil, Schweiz) eingespannt. Mit Hilfe einer
Diamanttrennscheibe (Diamanttrennscheibe, 15LC, 127 mm X 0,4 mm x 12,7 mm,

Buehler, Uzwil, Schweiz) wurde die jeweilige Zahnkrone in H6he des Zahnédquators unter
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Wasserkithlung  abgetrennt.  Der  Prézisionstrenner  wurde  hierfir  auf

975 Umdrehungen/Minuten bei einem Vorschubgewicht von 75 g eingestellt.

Als néchstes wurde das so freigelegte Dentin mit einem Schleif- und Poliergerit (Grinder-
Polischer Beta, Buehler, USA) unter Wasserkiihlung standardisiert geglittet. Einsatz fand
Siliziumkarbid-Schleifpapier der Kornung P600— Grit360 und nachfolgend
P1200 — Grit 600 (Siliziumkarbid-Schleifpapier Grit 360 — 600 — 1200 — 2000, Buehler,

Uzwil, Schweiz).

Die Dentinoberfliche wurde analog zu Kapitel4.1.2 je nach anzuwendendem
Schichtmaterial mit dem vom Hersteller empfohlen Adhisivsystem/Conditioner
vorbehandelt und geschichtet. Um hochgradig blasenfrei zu arbeiten, wurde die jeweils
erste Schicht des Fiillungsmaterials mit Hilfe eines Comporollers (Comporoller 5300,
Kerr Dental, Biberach) in einer gleichméBigen Schicht von ca. 500 um Stérke
aufgetragen. Die Materialien wurden dabei streng nach Herstellerempfehlungen

angewendet.

Nach erfolgter Schichtung wurden die Wurzeln der geschichteten Zéhne entsprechend
des zuvor erlduterten Prinzips mit dem Prézisionstrenner abgetrennt, wobei keine
nachtrigliche Gléittung der entstandenen Schnittoberfldche erfolgte.

Jeder so entstandene Zahn-Fiillungsmaterial-Block setzte sich in der Hohe aus ca. 2 mm
Zahnhartsubstanz und 5 mm Fiillungsmaterial zusammen und wurde fiir 24 Stunden in
dest. Wasser bei 37 °C in einem Brutschrank (Brutschrank [P20 Function Line, Heraeus)

gelagert.

4.4.4 Herstellung der Probestibchen fiir den Mikrozugversuch

Nach 24-stiindiger Lagerung bei 37 °C wurden die Proben aus dem Brutschrank
(Brutschrank IP20 Function Line, Heraeus) entnommen und mit Klebewachs (Supradent-
Wachs, Chemisches Dental-Labor Oppermann-Schwedler) auf einer Fixierplatte
befestigt. Das Fiillungsmaterial des Zahn-Fiillungsmaterial-Blocks wurde in Richtung
Fixierplatte ausgerichtet. Der Block wurde mit Hilfe einer automatischen
Prézisionstrennmaschine (IsoMet 5000 automatische Priazisionstrennmaschine, Buehler,
Uzwil, Schweiz) und einer Diamanttrennscheibe (Diamanttrennscheibe, 15LC,
127 mm % 0,4 mm X 12,7 mm, Buehler) unter kontinuierlicher Wasserkiihlung in

Stdbchen mit der rechteckigen Grundfliche von 0,36 mm? (Hohe = Breite = 0,6 mm)
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zersigt. Bei den Zahn-Fiillungsmaterial-Blocken mit geschichtetem Fuji Triage pink
(FTp, GC) wurde der Querschnitt auf 1 mm? (Hohe = Breite = 1 mm) erhoht, da kleinere
Probestdbchen vorzeitig brechen, wodurch eine addquate Weiterverarbeitung unmaoglich

ware.

In regelméaBigen Abstinden wurde die Diamanttrennscheibe nachgeschirft. Die
automatische  Préizisionstrennmaschine ~ wurde mit einer  Drehzahl  von
3450 Umdrehungen/Minute und einer Vorschubgeschwindigkeit von 2,5 mm/Minute
betrieben. Abweichend davon wurden die Zahn-FTp-Blocke mit einer Drehzahl von
4700 Umdrehungen/Minute und der Vorschubgeschwindigkeit von 1,5 mm/Minute

bearbeitet. Diese Anderung wurde erneut vorgenommen, um Bruch zu vermeiden.

Nach Vermessung eines Zahn-Material-Blocks mit einem Tastzirkel (Schnelltaster
POCO 2D, 0 - 10 £ 0,01 mm, Kroeplin, Schliichtern) wurde die Schnitttiefe festgelegt.
Die mit Igelstacheln vergleichbaren Stibchen wurden abschlieBend mit einem Skalpell
vom noch basal anhdngenden Zahn-Fiillungsmaterial-Block, dargestellt in Abbildung 8,

getrennt und in dest. Wasser verwahrt.
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Abbildung 8: Stibchenherstellung fiir die Mikrozugpriifung aus einem
Zahn-Fiillungsmaterial-Block. Der zuvor intakte Zahn-Material-Block wurde mit Klebewachs
(rot) auf der Fixierplatte befestigt. Dabei wurde das Fiillungsmaterial des Zahn-
Fiillungsmaterial-Block in Richtung Fixierplatte ausgerichtet. Anschliefend folgte die
Schnittfiihrung mit orthogonaler Ausrichtung erst in eine und anschlieffend, nach Rotation der
Fixierplatte um 90° auch in die andere Schnittrichtung. Ergebnis waren 7 x 4 Stibchen, die
mittels Skalpell herausgetrennt wurden. Brauchbare Stdbchen wurden der Mikrozugpriifung
zugefiihrt.
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Fiir die weiteren Tests wurden ausschlieBlich solche Stibchen genutzt, die keines der
folgenden Ausschlusskriterien erfiillten:

- keine durchgehende Dentinschicht (Beteiligung von Schmelz) an der

Adhésivflache

- Dentinschicht < 500 um

- nicht quadratische Adhisivfliche von ca. 0,36 mm? bzw. 1 mm?

- karidses/beschadigtes Dentin
Auch wenn der Fall bei dieser Arbeit nicht auftrat, so wurde festgelegt, dass ein Stdbchen
als Pre-Testing-Failure mit einem Haftwert von 0 MPa in die Statistik aufgenommen
wiirde, sollten die Ausschlusskriterien wegen einer vorzeitigen Frakturierung im

Haftverbund nicht bestimmbar sein.

4.4.5 Durchfiihrung der Mikrozugpriifung

Pro Fiillungsmaterial wurden zwischen 120 und 125 Stabchen hergestellt und in der
Priifmaschine fiir Zug und Druck (Syndicad TC-550, Miinchen) getestet. Jedes Stdbchen
wurde mit einem Tastzirkel (Schnelltaster POCO 2D, 0 — 10 £ 0,01 mm, Kroeplin) in
seiner Hohe und Breite vermessen, um die Werte in der zur Maschine gehdrenden
Software (TC-550 Zug- und Druck-Messsoftware V3 1, Miinchen) einzupflegen.
Darauthin wurde jeweils das zu priifende Stdbchen auf zwei unabhédngig voneinander
gelagerte Probehalter aus Edelstahl geklebt. Als Klebemittel diente ein flieBfahiger
Kompomer (Dyract flow A3, Dentsply Sirona, Bensheim, Charge: 1801000433), welcher
nach Applikation fiir jeweils 30 Sekunden pro Klebepunkt mit einer Lichthdrtelampe

(Bluephase, Ivoclar Vivadent) ausgehértet wurde.

Die adhésive Verbundstelle des zu testenden Stébchens befand sich ohne Kleberkontakt
zwischen den beiden Probehaltern und wird exemplarisch in Abbildung 9 (S. 47)
dargestellt. Die Ausrichtung jedes Stibchens wurde in Zugrichtung gewahlt, wodurch die

Spannungskraft senkrecht auf die Adhasivflache wirken konnte.

Die Haftwerteermittlung erfolgte durch eine Spannung-Weg-Messung mit einer
Geschwindigkeit von 1 mm/Minute. Direkt nach Prifdurchlauf wurden die
entsprechenden Haftwerte durch die Software berechnet und nummerisch sowie
graphisch ausgegeben. Die entstandenen Bruchstiicke wurden im Anschluss von den

Probehaltern gelost und jeweils paarweise in einem Eppendorf-Reaktionsgefal3
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gesammelt, um nachfolgende Analysen durchfiihren zu konnen. Die zur Berechnung

erforderliche Formel 9 wird nachfolgend berichtet.
9) Spannung: P = . [N/mm?] = [MPa]
" b*h
F = Kraft [N]

b = Breite des Stdbchens [mm)]
h = Hohe des Stiabchens [mm]

Abbildung 9: Probestibchen im Mikrozugversuch. Das Probestibchen befindet sich auf
beiden Probehaltern in Sollposition fixiert. Der schwarze Pfeil zeigt dabei auf die Verbundfliche
zwischen Fiillungsmaterials (F) und Dentin (D). Die weifien Pfeile zeigen die Vektoren der
Belastungskraft an.

4.4.6 Qualitative Analyse der Bruchstiicke

Samtliche Bruchstiicke (n=988) wurden mit Abschluss der Belastungstests einer
mikroskopischen Sichtung unterzogen. Zum Einsatz kam sowohl ein Lichtmikroskop
(AZ 100 Makrozoom-Mikroskopsystem, Nikon, Japan) als auch ein mit einem FITC-
Filter (Anregungsfilter 450 —-490 nm, Sperrfilter 515—565nm), ausgestattetes
Fluoreszenz-Mikroskop (AZ 100 Makrozoom-Mikroskopsystem, Nikon, Japan).

Mit dem Lichtmikroskop wurde eine Ubersichtsaufnahme bei 6-facher VergréBerung
erstellt. Bei der Untersuchung mit dem Fluoreszenz-Mikroskop wurde die fluoreszierende

Eigenschaft der Zahnhartsubstanz ausgenutzt, um den Frakturmodus mit einer
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48-/54-fachen VergroBerung festzustellen. Es konnten insgesamt 6 Frakturmodi

unterschieden werden:

1) Fraktur im Fillungsmaterial 4) Kombination aus 2 + 3
2) adhisive Fraktur 5) Kombination aus 1 + 2
3) Fraktur in der Zahnhartsubstanz 6) Kombinationaus 1 +2+ 3

Die zusammengehorigen Bruchstiicke wurden hierzu so ausgerichtet, dass die
korrespondierenden Bruchflachen nahezu Kontakt hatten.

Bei Grenzfillen wurde eine Aufsichtsaufhahme von der Haftfldche erstellt, um zwischen
den Frakturmodi 2, 4, 5 und 6 unterscheiden zu konnen.

Fiir die statistische Auswertung wurden die Frakturmodi in zwei Hauptgruppen unterteilt.
Als kohisive Fraktur wurden die Frakturmodi 1, 3, 4, 5 und 6 zusammengefasst, wiahrend

der Frakturmodus 2 die Gruppe der adhésiven Frakturen bildete.

4.4.7 REM-Analyse des Mikrozugversuchs
Um bei den Probestidbchen die Stirke der Hybridzone, die Ausbildung von ,,Resin Tags*
und etwaige andere Auffilligkeiten zu priifen, wurden zufdllig intakte Probestibchen

ausgewdhlt, die nicht am Mikrozugversuch beteiligt waren.

Um eine adéquate Analyse mit dem Raster-Elektronen-Mikroskop (REM: REM Amray
Model 1610 Turbo, Amray) zu ermoglichen, wurden die zu untersuchenden Oberfldchen

mit Siliziumkarbid-Schleifpapier in immer feiner werdender Kérnung (Siliziumkarbid-

Schleifpapier Grit 360 — 600 — 1200 — 2000, Buehler) unter Wasserkiihlung gegléttet.

Im néchsten Schritt wurden die mechanisch geglétteten Stdbchen fiir 20 Minuten in
4 %-iger NaOCl-Losung (mit dest. Wasser verdiinnt aus 12 % NaOCI, Carl Roth,
Karlsruhe) eingelegt und nachfolgend mit dest. Wasser gespiilt.

Die Hilfte der Stabchen wurde fiir 30 Minuten in 20 %-ige Salzsdure (mit dest. Wasser
verdiinnt aus 37 % HCI, Sigma-Aldrich, Darmstadt) getaucht und anschlieBend mit dest.
Wasser abgespiilt. Ziel war die teilweise Auflosung des Dentins, um den Verbund besser
unter dem REM beurteilen zu kénnen.

Die andere Hilfte der Stdbchen wurde fiir 6 Stunden 37 %-iger Salzsdure (37 % HCI,
Sigma-Aldrich) ausgesetzt und danach mit dest. Wasser abgespiilt. Dadurch lieB sich die
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Hybridzone komplett von Zahnhartsubstanz befreien, wodurch die gesamte Haftfldche im

REM darstellbar wurde. [18]

Um séamtliche Restfeuchtigkeit zu entfernen, wurden alle Proben fiir je 20 Minuten in
Ethanol mit ansteigenden Konzentrationsstufen gegeben (60 %, 70 %, 80 %, 90 %). Das
abschlielende Bad in 100 %-igem Ethanol erfolgte fiir 60 Minuten. Um eine vollstindige
Trocknung zu erreichen, wurden die Proben filir weitere 10 Minuten in eine Immersion
mit 1,1,1,3,3,3-Hexamethyldisilazan (Merk Schuchardt, Darmstadt) getaucht und
anschlieffend {iber Nacht trocken gelagert.

Die so getrockneten Proben wurden auf Tragerfolien (Leit-Tabs, Plano, Wetzlar) fixiert,
welche wiederum auf Aluminiumtriager (Nr. G301, Plano) geklebt wurden. AnschlieBend
wurden die Proben bei einem Druck von 10 Pa fiir jeweils 75 Sekunden mit Goldpulver
in einem Argongasvakuum besputtert (Sputter Coater, Polaron, SC502 Fisons
Instruments). Erwies sich die Goldschicht als unzureichend, wurde fiir weitere
15 Sekunden mit Gold besputtert. Die eigentliche REM-Untersuchung erfolgte
schlieBlich bei 2000-facher VergroBerung.

4.5 Statistische Auswertung

Die statistische Auswertung erfolgte mit dem Statistik- und Analyse-Programm SPSS in
Version 15 (IBM, Armonk, USA). Zur Beschreibung der unterschiedlichen
Fiillungsmaterialien wurde deren arithmetischer Mittelwert als Lageparameter gebildet

unter ergdnzender Angabe von Standardabweichung sowie Minimum und Maximum.

Die untersuchten Stichproben beim Vier-Punkt-Biegeversuch und bei der
Vickershértepriifung zeigten nach einem Kolmogorov-Smirnov-Anpassungstest eine
Normalverteilung (p > 0,05). AnschlieBend wurde ein einseitiger

ANOVA-Mittelwertvergleich fiir die Materialgruppen durchgefiihrt.

Durch einen Post-Hoc-Test nach Bonferroni wurden die jeweils erreichten Mittelwerte
der Materialien der entsprechenden Einzelversuche miteinander verglichen. Als

Signifikanzniveau a wurde fiir alle statistischen Verfahren ein p = 0,05 festgelegt.

Zur Auswertung der Ermiidungsgrenze wurden die Formeln 6 + 7 der Staircase-Methode

angewendet. Die festgesetzte Grenze von 5 MPa innerhalb der Hypothesen Hio:s)
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und His) leitet sich aus den Standardabweichungen anderer Arbeiten ab [101, 102], in

welchen ebenfalls vergleichende Ermiidungsversuche durchgefiihrt wurden.

Fiir die Haftwerte der Materialgruppen in der Mikrozugpriifung wurde ein einseitiger
ANOVA-Mittelwertvergleich durchgefiihrt. Nachfolgend wurden die Mittelwerte der
verschiedenen Materialien im Post-Hoc-Test nach Bonferroni miteinander verglichen.
Das Signifikanzniveau o wurde fiir alle statistischen Berechnungen auf p = 0,05

festgelegt.

Um die Frakturmodi auswerten zu konnen, wurden sie in zwei Gruppen eingeteilt.
Wihrend die Frakturmodi 1, 3, 4 und 5 als kohésive Frakturen bezeichnet werden, bildet
Modus 2 die Gruppe der adhdsiven Frakturen. Da Frakturmodus 6 im Rahmen dieser
Arbeit nicht beobachtet werden konnte, wurde dieser aus der statistischen Auswertung
genommen. Mittels Mann-Whitney-Tests wurden die unterschiedlichen Frakturmodi

aller Materialien abschlieBend verglichen.
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5 Ergebnisse

In den nachfolgenden Unterkapiteln werden die Ergebnisse dieser Arbeit vorgestellt.
Zunichst wird Bezug auf die initiale Biegefestigkeit genommen. Die im gleichen Versuch
ermittelten  Ergebnisse fiir das E-Modul, Modulus of Resilience und
Modulus of Toughness werden anschlieend in jeweils eigenen Kapiteln vorgestellt. Im
Anschluss werden die Ergebnisse der Ermiidungsmessung, der Vickershartemessung und
des  Zugversuchs  berichtet. = AbschlieBend  werden die mit  einem
Raster-Elektronen-Mikroskop (REM) erstellten Bruchflachenbilder aus den Versuchen
der Vier-Punkt-Biegung und Haftwerteermittlung an Dentin sowie die Impressionen des

Vickers-Diamanten dargestellt.

5.1 Initiale Biegefestigkeitsmessung
Im Vergleich aller getesteten Fiillungsmaterialien erweist sich Filtek Z250 (FZ 250, 3M
Oral Care) mit 111,4 £ 12,9 MPa als das signifikant (p <0,001; Bonferroni) stirkste

Material bei der initialen Biegefestigkeitsmessung.

Mit einem Mittelwert von lediglich 20,1 &+ 3,2 MPa ist Fuji Triage pink (FTp, GC) das
bei diesem Versuch signifikant schwichste Material (p < 0,001; Bonferroni).

Die Fiillungsmaterialien ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) mit
84,2 £ 6 MPa und Cention N (Cent, Ivoclar Vivadent) mit 80,8 = 11,1 MPa zeigen im
gegenseitigen Vergleich der initialen Biegefestigkeitswerte keinen signifikanten
Unterschied (p = 1,00; Bonferroni). Damit sind sie gleichwertig und reihen sich zwischen

FZ 250 und FTp ein.

In der nachfolgenden Abbildung 10 (S. 52) werden die erhobenen Messwerte der initialen
Biegefestigkeit (Vier-Punkt-Biegeversuch) von allen gepriiften Fiillungsmaterialien
gegeniibergestellt.

Die Messdaten und die sich daraus ergebende Statistik werden im Anhang unter

Tabelle 5 + 6 (S. 129) zusitzlich berichtet.
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Abbildung 10: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich der initialen Biegefestigkeit
als Boxplotdarstellung. Druckangabe in MPa. Die Whiskers zeigen das jeweilige Minimum und
Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil begrenzt, die durchgehende
Linie markiert den Median, das X zeigt den Mittelwert an. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek Z250,
Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.2 E-Modul Messung

Hinsichtlich des E-Moduls zeigten sich FTp (mittleres E-Modul 9,03 + 1,30 GPa) und
FZ 250 (mittleres E-Modul 8,86 + 0,53 GPa) ohne signifikanten Unterschied (p = 1,00;
Post-Hoc-Test nach Bonferroni). Mit 7,7 £ 0,66 GPa ist Cent signifikant (p < 0,001;
Bonferroni) elastischer als FTp und FZ 250. Das Fiillungsmaterial Acti erreicht
3,14+ 0,24 GPa und ist damit das signifikant elastischste Material (p <0,001;

Bonferroni).

In der nachfolgenden Abbildung 11 (S. 53) werden die E-Modul-Werte der gepriiften

Fiillungsmaterialien als vergleichende Boxplotdarstellung dargestellt.
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Im Anhang finden sich zusétzlich unter Tabelle 7 + 8 (S. 129) die Messdaten und die sich

daraus ergebende Statistik.
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Abbildung 11: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich des E-Moduls als
Boxplotdarstellung. Druckangabe in GPa. Die Whiskers zeigen das jeweilige Minimum und
Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil begrenzt, die durchgehende
Linie markiert den Median, das X zeigt den Mittelwert an. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek 7250,
Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.3 Messung des Modulus of Resilience
Der zur Niherung des Modulus of Resilience benétigte ,,Yield Strength® bei 0,1 %
plastischer Verformung konnte aufgrund des anhaltend vorzeitigen Materialbruchs fiir

FTp nicht ermittelt werden, sodass FTp hier nicht verglichen werden kann.

Von Cent erreichten nur 12 von 20 Proben die Messschwelle. Dennoch lie3 sich
0,36 £ 0,04 MJ/m® als mittlerer Modulus of Resilience bestimmen. Als gleichwertig
erwies sich Acti (p = 1,00; Bonferroni) und erreichte einen mittleren Modulus of

Resilience von 0,35 = 0,07 MJ/m>. Auffillig war ein deutlicher AusreiBer mit 0,53 MJ/m?

nach oben.
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FZ 250 erreichte mit 0,44 +0,07 MJ/m® den signifikant hochsten Mittelwert der
untersuchten Fiillungsmaterialien (p < 0,001; Bonferroni), wodurch es die meiste Energie
aufnehmen kann, bevor es seinen elastischen Dehnungsbereich verlésst.

Die ermittelten Messwerte des Modulus of Resilience der verschiedenen getesteten
Fiillungsmaterialien werden in der nachfolgenden Abbildung 12 vergleichend dargestellt.
In den Tabellen 9 + 10 (S. 130) des Anhangs werden die Messdaten und die sich daraus

ergebende Statistik zusétzlich vermerkt.
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Abbildung 12: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich des Modulus of Resilience als
Boxplotdarstellung. Energiedichte in MJ/m’. Die Whiskers zeigen das jeweilige Minimum und
Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil begrenzt, die durchgehende
Linie markiert den Median, das X den Mittelwert, der Kreis zeigt Ausreifier an. Abkiirzungen: FZ
250: Filtek 2250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N.

5.4 Messung des Modulus of Toughness

Bis zum Bruch musste fiir Acti im Mittel eine Energiedichte von 1,92 + 0,46 MJ/m?
erreicht werden, was es zum signifikant (p < 0,001; Bonferroni) bruchsichersten Material
in diesem Vergleich macht. Deutlich erkennbar war ein AusreiBer mit 3,09 MJ/m® nach

oben.

Aufgrund der jeweiligen signifikanten (p <0,001; Bonferroni) Unterschiede aller

vier gepriiften Fiillungsmaterialien ldsst sich folgendes Ranking hinsichtlich des Modulus
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of Toughness  erstellen: 1) Acti  mit 1,92+ 046 MJ/m?, 2)FZ250 mit
0,97 £ 0,27 MJ/m?, 3) Cent mit 0,51 £ 0,15 MJ/m?, 4) FTp mit 0,02 + 0,01 MJ/m>.

Die erhobenen Werte des Modulus of Toughness der gepriiften Fiillungsmaterialien
werden in nachfolgender Abbildung 13 dargestellt.

Sédmtliche Messdaten und die sich daraus ergebende Statistik werden im Anhang unter

Tabelle 11 + 12 (S. 130) zusétzlich berichtet.
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Abbildung 13: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich des Modulus of Toughness
als Boxplotdarstellung. Energiedichte in MJ/m’. Die Whiskers zeigen das jeweilige Minimum
und Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil begrenzt, die
durchgehende Linie markiert den Median, das X den Mittelwert, der Kreis zeigt Ausreifier an.
Abkiirzungen: FZ 250: Filtek 2250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention
N, FTp: Fuji Triage pink.

5.5 Ermiidungsmessung

FZ 250 erreicht seine Ermiidungsgrenze bei 52,48 + 4,48 MPa. Dem schlossen sich in
absteigender Reihenfolge Acti mit einem berechneten Ermiidungsgrenzwert von
39,7 + 2,13 MPa und Cent mit 38,74 + 3,5 MPa an. In dieser Vergleichsmessung zeigte
FTp mit 11,33 £+ 1,14 MPa die niedrigste Ermiidungsgrenze. Die bioaktiven Materialien
Acti und Cent liegen jeweils > 5 MPa von den Werten der bewihrten Fiillungsmaterialien
FZ 250 und FTp entfernt und unterscheiden sich damit deutlich von der Referenz.

Bemerkenswert ist, dass das absolute Delta zwischen Acti und Cent <5 MPa groB ist.
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In der nachfolgenden Abbildung 14 (S.57) werden die Ergebnisse der
Ermiidungsmessung der vier getesteten Materialien dargestellt. Unterschieden wird dabei
zwischen der Abfolge der Belastungsstufen und der mittels Staircase-Methode abgeleitete
Ermiidungsgrenze. Zusétzlich wird die jeweilige initiale Biegefestigkeit als Referenzwert
angegeben.

Die angesetzte Priitkraft und erzielte Zyklenzahl eines jeden einzelnen Probekdrpers
werden zusammen mit deren Dimensionen in den Tabellen 13 — 16 (S. 131 - 134) im

Anhang aufgefiihrt.
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Im relativen Vergleich zwischen erzielter Ermiidungsgrenze und initialer Biegefestigkeit
verlor FTp mit 43,63 % am wenigsten Materialstabilitét. Verglichen mit FTp schwécher,
jedoch untereinander gleich auf, ergaben sich fiir Cent Einbulen in der Materialstabilitdt

von 52,06 %, fiir Acti von 52,85 % und fiir FZ 250 von 52,89 %.

Abbildung 15 stellt die initiale Biegefestigkeit von jedem Material dem entsprechenden

Ermiidungsgrenzwert nach 4-wochiger Lagerung gegeniiber.
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Oinitiale Biegefestigkeit ~@Ermidungsgrenze

Abbildung 15: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich der initialen Biegefestigkeit
und Ermiidungsgrenze als Siulendiagramm. Druckangabe in MPa. Die Pfeile und
Prozentangabe zeigen die Einbufse der Materialstabilitit. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek Z250,
Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.6 Vickershirtemessung

Nach 4-wochiger Lagerung bei 37 °C in dest. Wasser erreicht FZ 250 mit einem
Mittelwert von 959,3 +33,1 N/mm® die signifikant (p <0,001; Bonferroni) hochste
Vickershérte aller getesteten Fiillungsmaterialien. Das Mittelfeld bilden FTp mit einer
mittleren Vickershirte von 545,1 + 23,2 N/mm? und Cent mit 514,6 + 27,5 N/mm?. Mit
einem p von 0,001 im Post-Hoc-Test nach Bonferroni zeigten sich beide Materialien als

signifikant unterschiedlich.

Die niedrigste mittlere Vickershiirte wies Acti mit 209,4 = 10,3 N/mm?, was es im

Vergleich zum signifikant weichsten Fiillungsmaterial macht (p < 0,001; Bonferroni).
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In Abbildung 16 werden die ermittelten mittleren Vickershirten zum visuellen Vergleich
dargestellt. Im Anhang werden die Messdaten und die sich daraus ergebende Statistik

unter Tabelle 17 + 18 (S. 135) ergénzend aufgefiihrt.
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Abbildung 16: Vergleich der Fiillungsmaterialien hinsichtlich der Vickershirte als
Boxplotdarstellung. Druck in N/mm’. Die Whiskers zeigen das jeweilige Minimum und
Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil begrenzt, die durchgehende
Linie ist der Median, das X zeigt den Mittelwert an. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek Z250, Acti:
ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.7 Haftwertmessung

Bei der Auswertung wurden fiir FZ 250 + Optibond FL (OFL, Kerr): 125 Stébchen, fiir
Acti + All-Bond Universal (ABU, BISCO): 124 Stibchen, fiir Cent + Adhese Universal
(AdU, Ivoclar Vivadent): 120 Stdbchen und fiir FTp + Cavity Conditioner (CaC, GC):
125 Stdbchen analysiert. Bei keiner der obigen Materialkombinationen wurden

Pre-Testing-Failure (vgl. Kapitel 4.4.4) bei der Herstellung festgestellt.

Gemidll der einfaktoriellen Varianzanalyse (ANOVA) unterschieden sich die vier
getesteten Fiillungsmaterialien in Bezug auf die ermittelten Haftwerte (p <0,05)

signifikant voneinander. Den mit 63,9 + 8,3 MPa signifikant hochsten Haftwert erreicht
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FZ 250 mit dem Total-Etch Adhédsiv OFL (p <0,001; Bonferroni). Acti erreichte in
Kombination mit dem Self-Etch Adhédsiv ABU den zweithochsten Mittelwert von
52,1 £ 8,2 MPa. Als drittstarkstes Material erwies sich Cent in Kombination mit dem
Self-Etch Adhédsiv  AdU mit einem mittleren Haftwert von 51,4+ 10,9 MPa.
Acti (+ ABU) und Cent (+ AdU) unterscheiden sich hinsichtlich des erzielten Haftwertes
nicht signifikant (p = 1,00; Bonferroni) voneinander und sind als gleichwertig anzusehen.
Den signifikant (p < 0,001; Bonferroni) geringsten mittleren Haftwert von 3,7 £ 0,9 MPa

erreichte FTp in Kombination mit dem Conditioner CaC.

Die Messdaten und die sich daraus ergebende Statistik werden zusétzlich im Anhang
unter Tabelle 19 + 20 (S. 135 - 136) berichtet. Die nachfolgende Abbildung 17 zeigt die
erreichten mittleren Haftwerte fiir jedes Fiillungsmaterial in kombinierter Anwendung

mit dem empfohlenen Adhisivsystem/Conditioner.
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Abbildung 17: Vergleich der Fiillungsmaterialien + Adhisivsystem/Conditioner
hinsichtlich der Dentinhaftung als Boxplotdarstellung. Haftwert in MPa. Die Whiskers zeigen
das Minimum und das Maximum an, die Box selbst wird durch das erste und dritte Quartil
begrenzt, die durchgehende Linie ist der Median, das X der Mittelwert, der Kreis zeigt Ausreifser
an. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek 7250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent:
Cention N, FTp: Fuji Triage pink, OFL: Optibond FL, ABU: All-Bond Universal, AdU: Adhese
Universal, CaC: Cavity Conditioner.
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Wie schon in Kapitel 4.4.6 beschrieben wurde, lassen sich die 6 moglichen Frakturmodi

in die beiden Hauptfrakturmodi kohidsiv und adhdsiv unterteilen.

FTp + CaC weist mit 86,4 % kohésiven Frakturen die signifikant meisten Frakturen dieser
Art auf (p <0,001; Mann-Whitney-Test). Im Mittelfeld liegt FZ 250 + OFL mit 65,6 %
kohéasiven Frakturen. Die niedrigste Zahl an kohdsiven Frakturen zeigen Acti + ABU mit
47,6 % und Cent + AdU mit 35,8 %. Dabei unterscheiden sich die zuletzt genannten

Kombinationen nicht signifikant voneinander (p = 0,063; Mann-Whitney-Test).

Im Umkehrschluss frakturieren Cent + AdU (64,2 %) und Acti + ABU (52,4 %)
signifikant am hdufigsten in einem adhdsiven Frakturmodus (p < 0,001; Mann-Whitney-
Test). Im direkten Vergleich unterscheiden sich die beiden Materialkombinationen mit
p = 0,063 (Mann-Whitney-Test) nicht signifikant voneinander. FZ 250 + OFL weist in
34,4 % der Félle adhdsive Frakturen auf und positioniert sich damit im Mittelfeld.
FTp + CaC zeigt die signifikant (p < 0,001; Mann-Whitney-Test) niedrigste Anzahl von

adhésiven Frakturen.

In der Abbildung 18 (S. 62) wird die Verteilung der 6 Frakturmodi aller getesteten
Materialkombinationen vergleichend dargestellt. Da bei keiner Materialkombination

Pre-Testing-Failures festgestellt wurden, sind diese entsprechend nicht in der

Abbildung 18 (S. 62) zu finden.

Werden die 6 Frakturmodi gemal Kapitel 4.4.6 aufgeschliisselt, so fillt auf, dass 38,4 %
der Frakturen von FZ 250 + OFL im Fiillungsmaterial erfolgten. Bei FTp + CaC finden
76,8 % der Frakturen als Kombinationsbriiche unter Beteiligung von Adhédsiv und
Fiillungsmaterial statt. Im Anhang finden sich die einzelnen Frakturmodi einer jeden

Materialkombination mit absoluten und prozentualen Werten unter Tabelle 21 (S. 136).
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FULLUNGSMATERIAL + ADHASIV, CONDITIONER
FTp+CaC Cent+AdU Acti+ ABU FZ250+ OFL

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

mim Material Badhasive Fraktur
Bin der Zahnhartsubstanz OAdhasiv + Zahnhartsubstanz
OAdhasiv + Material ® Material + Adhasiv + Zahnhartsubstanz

Abbildung 18: Vergleich der Fiillungsmaterialien + Adhisivsystem/Conditioner
hinsichtlich der 6 Frakturmodi. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek Z250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-
RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink, OFL: Optibond FL, ABU: All-Bond
Universal, AdU: Adhese Universal, CaC: Cavity Conditioner.

5.8 Qualitative Darstellung der Bruchflichen im REM

Um die Materialeigenschaften und die Ergebnisse der bisherigen Versuche genauer
beurteilen und nachvollziechen zu konnen, wurden Aufnahmen der entstandenen
Bruchoberflichen mit dem Raster-Elektronen-Mikroskop (REM) erstellt. Diese werden

nachfolgend beschrieben und dargestellt.

5.8.1 Vier-Punkt-Biegeversuch
5.8.1.1 Bruchoberflichen

Zur rasterelektronischen Untersuchung wurden von jedem Fiillungsmaterial Proben aus

allen Versuchsreihen der Vier-Punkt-Biegefestigkeitspriifung herangezogen.

Mit Ausnahme von Fuji Triage pink (FTp, GC) lésst sich fiir Filtek Z250 (FZ 250, 3M
Oral Care), ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) und Cention N

(Cent, Ivoclar Vivadent) eine fiir die Biegefestigkeitsmessung typische ,,Bruchlippe®,
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bzw. deren entsprechendes Negativ (weille Pfeile), nachvollziehen. Es fillt auf, dass die
Bruchlippe dort zu finden ist, wo die Belastung durch die Universalpriifmaschine {iber
die Druckfinnen stattfand. Abbildung 19 (S. 64) zeigt das fiir jedes Fiillungsmaterial
typische Bild der Bruchoberflache.

FZ 250 und Acti zeigen eine ruhige und homogen anmutende Bruchoberfldche mit nur
wenigen und kleinen Lufteinschliissen (schwarzer Pfeil). Dagegen besitzen Cent und FTp
eine deutlich unruhigere Oberfliche in Kombination mit zahlreichen unterschiedlich

groflen Lufteinschliissen (schwarzer Pfeil).

Als einziges Material weist FTp Risse (Pfeilspitze) auf, welche spinnennetzartig die
gesamte Bruchoberfliche einnehmen. Bei diesen Rissen handelt es sich um
Dehydratationsrisse, die wihrend der Probenaufbereitung zur REM-Analyse

(vgl. Kapitel 4.3.6) entstanden.

Abbildung 19.1 (FZ 250) ldsst eine unten links befindliche Porositéit erkennen, die als
Materialschwiche urséchlich flir den Bruch sein konnte. Die von dieser Schwachstelle
ausgehende Bruchwelle (gepunktete Linien) setzt sich radial fort und wird auf der
gesamten Bruchoberfliche sichtbar. Eine &hnliche Konfiguration zeigt die

Abbildung 19.2 fiir Acti.
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Abbildung 19: REM-Aufnahme der Bruchoberflichen bei 35-facher Vergrofierung. Die
Probekorper entstammen der initialen Biegefestigkeitspriifung nach 4-wéchiger Lagerung in
dest. Wasser bei 37 °C. 1) FZ 250 2) Acti 3) Cent 4) FTp. Markiert wurden Bruchlippen (weifse
Pfeil), Lufteinschliisse (schwarzer Pfeil), Bruchwellen (gepunktete Linie) und die retikuldren
Dehydratationsrisse (Pfeilspitze). Abkiirzungen: FZ 250: Filtek Z250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-
RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

Die typischen Darstellungen der Bruchoberflichen aus dem Biegefestigkeitsversuch
gleichen denen aus der Ermiidungspriifung. Es fallt auf, dass die ,,Bruchlippen (weille
Pfeile) im Rahmen der Ermiidungspriifung weniger deutlich ausfallen oder komplett

fehlen, wodurch die gebrochenen Oberflichen ebener wirken (vgl. Abbildung 20 S. 65).

Die gleichen Beobachtungen lassen sich auch fiir die Bruchoberflachen aus dem Versuch
zur Ermittlung der Ermiidung fiir alle getesteten Fiillungsmaterialien feststellen.
Dartiber hinaus weisen FZ 250 und Acti gegeniiber Cent und FTp deutlich feinere

Lufteinschliisse (schwarze Pfeile) auf.

FTp zeigt erneut feine retikuldre Dehydratationsrisse auf der gesamten Bruchoberflache

(Pfeilspitze), die wihrend der Probenaufbereitung zur REM-Analyse entstanden sind.
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Abbildung 20: REM-Aufnahme der Bruchoberfliche bei 35-facher Vergroflerung.
Die Probekorper entstammen der Ermiidungspriifung nach 4-wéchiger Lagerung in
dest. Wasser bei 37 °C. 1) FZ 250 2) Acti 3) Cent 4) FTp. Markiert wurden Bruchlippe
(weifse Pfeil), Lufteinschliisse (schwarzer Pfeil) und retikuldren Dehydratationsrisse
(Pfeilspitze). Abkiirzungen: FZ 250: Filtek 7250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-
RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.8.1.2 Materialstruktur

Werden die einzelnen Bruchfldchen der verschiedenen Materialien bei bis zu 2000-facher
VergroBerung untersucht, so lassen sich materialcharakteristische Oberflachen erkennen.
Untersucht wurden  Bruchoberflichen aus den Versuchen =zur initialen
Biegefestigkeitspriifung und zur Ermiidungsmessung. Wegen identischer Herstellungs-
und Lagerungsparameter weisen beiden Versuche morphologisch keine qualitativen
Unterschiede auf. Daher wurden im nachfolgenden Abschnitt die aussagekraftigsten

Aufnahmen ungeachtet des Ursprungversuchs verwendet.

Die Bruchoberfldchen von FZ 250 in Abbildung 21 (S. 66) lassen sich insgesamt als
homogen mit vereinzelten Lufteinschliissen (Pfeil) beschreiben. Erst bei 2000-facher

VergroBerung sind die einzelnen Fiillkorper (weill umrandete Pfeilspitze) der silanisierten
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Zirkonium- und Siliziumkeramiken erkennbar. Die GroBe der Fiillkdrper belduft sich auf
etwa 0,25 — 3 um. Wie Abbildung 21 zeigt, konnen die vollstindig in die umgebende
Polymermatrix integrierten Fiillkorper besonders deutlich an der Kante zum erdffneten
Lufteinschluss (vgl. Abbildung 21.b) abgegrenzt werden. Bemerkenswert ist die
abgerundete Form der Fiillkdrper ohne Ecken und Kanten.

Bruch im Rahmen der initialen Biegefestigkeitspriifung bei 200-facher (oberer Bildteil) und 2000-
facher (Bildteil a+b) Vergrofierung. Die Priifung erfolgte nach 4-wéchiger Lagerung in dest.
Wasser bei 37 °C. Markiert wurden Lufteinschliisse (Pfeil) und Fiillkorper (weifs umrandete
Pfeilspitze).

Ebenfalls homogen erscheint die Bruchoberflache von Acti. Abbildung 22 (S. 67) zeigt
bei einer 200-fachen VergroBerung einige Locher (Pfeile), die auf Lufteinschliisse
schlielen lassen, welche durch den Materialbruch eréffnet wurden. Dariiber hinaus sind
einzelne 0,5 — 2,5 um groBe Fiillkorper erkennbar (weill umrandete Pfeilspitze), die sich
in die umgebende Matrix eingliedern und frei von scharfen Kanten oder Ecken sind. Der
gestrichelte Kasten in Abbildung 22.b markiert dabei einen mit 10 x 5 um besonders
grof3en Fiillkorper.
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Abbildung 22: REM-Aufnahme der Bruchoberfliche von ACTIVA BioACTIVE-
RESTORATIVE. Dargestellt ist ein Bruch im Rahmen der initialen Biegefestigkeitspriifung bei
200-facher (oberer Bildteil) und 2000-facher (Bildteil a+b) Vergrofserung. Die Priifung erfolgte
nach 4-wéchiger Lagerung in dest. Wasser bei 37 °C. Markiert wurden Lufteinschliisse (Pfeil)
und Fiillkorper (weif$ umrandete Pfeilspitze + gepunkteter Kasten).

Abbildung 23 (S. 68) zeigt eine Ubersichtsaufnahme mit 200-facher VergréBerung von
Cent. Die kreisformigen Krater im oberen Bildanteil sind aufgebrochene, ehemals im
Fiillungsmaterial befindliche Luftblasen (Pfeil). Erkennbar ist eine homogene
Polymermatrix mit gut abgrenzbaren Fiillkorpern (weil umrandete Pfeilspitze) innerhalb
einer gesamt eher inhomogenen Materialstruktur. Die Fiillstoffe lassen sich in
verschiedene Arten mit PartikelgroBen zwischen 1 und 20 pm differenzieren. Das nur
1 — 2 um grof3e Kalzium-Barium-Aluminium-Fluorosilikat-Glas besitzt eine abgerundete
Form und kann gut in Abbildung 23.a identifiziert werden (weill umrandete Pfeilspitzen).
Zusatzlich ist ein  Kalzium-Fluorosilikat-Glas ~ (gepunkteter =~ Kasten) im
Bildausschnitt 23.b mit einer Gréfe von ca. 20 x 10 um abgebildet. Dieser spitz
zulaufende Fillkorper weist harte Kanten auf. Die rau erscheinende Fliche (gepunkteter

Kreis) zeigt weitere kleine, nicht ndher bestimmbare Fiillkdrper. Gemél der
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Herstellerangaben liegen Isofiller, Ytterbium-trifluoride und Barium-Aluminium-Silikat-

Glas in der entsprechenden GroBBenordnung.

Insgesamt zeigt der Bildausschnitt a der Abbildung 23 eine eher raue und zerkliiftete

Oberflache.
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Abbildung 23: REM-Aufnahme der Bruchoberfliche von Cention N. Dargestellt ist ein
Bruch im Rahmen der Ermiidungspriifung bei 200-facher (oberer Bildteil) und 2000-facher
(Bildteil a+b) Vergroferung. Die Priifung erfolgte nach 4-wochiger Lagerung in dest. Wasser
bei 37 °C. Markiert wurden Lufteinschliisse (Pfeil) und Fiillkorper (weifS umrandete
Pfeilspitze + gepunkteter Kasten + gepunkteter Kreis).

Die Abbildung 24 (S. 69) zeigt eine Ubersichtsaufnahme eines der FTp-Bruchstiicke mit
der iiberwiegend inhomogenen Oberflachenstruktur bei 200-facher VergroBerung.
Dagegen erscheint die Matrix homogen und schliefit zahlreiche eckige Fiillkorper (weil3
umrandete Pfeilspitze) ein. Auf der gesamten Bruchoberfliche lassen sich
kommunizierende, retikuldr verzweigte Risse erkennen (schwarze Pfeilspitze). Hierbei
handelt es sich um methodenbedingte Dehydrationsrisse, welche wéhrend den

vorbereitenden Schritten zur REM-Analyse entstanden.

68



Bei 2000-facher VergroBerung sind Fiillkorper mit einer Lidnge von 1—10 um
abgrenzbar. Konkret handelt es sind um verschieden gro3e Aluminofluoro-silikate-Gléser
mit Spitzen und Kanten.

Die eckigen Vertiefungen (weille Pfeilspitze) bilden Negativabdriicke und wurden durch
das HerausreiBBen von Fiillkdrpern aus der homogenen Matrix verursacht. Die rundlich
abgrenzbaren Bereiche (Pfeil) lassen auf Lufteinschliisse in FTp schlieBen, welche durch

den Materialbruch eroffnet wurden.
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Abbildung 24: REM-Aufnahme der Bruchoberfliche von Fuji Triage pink. Dargestellt ist
ein Bruch im Rahmen der Ermiidungspriifung bei 200-facher (oberer Bildteil) und 2000-facher
(Bildteil a+b) Vergréferung. Die Priifung erfolgte nach 4-wéchiger Lagerung in dest. Wasser
bei 37 °C. Markiert wurden Lufteinschliisse (Pfeil), Fiillkérper (weifs umrandete Pfeilspitze),
Abdriicke herausgerissener Fiillkorper (weifie Pfeilspitze) und Dehydratationsrisse (schwarze
Pfeilspitze).

5.8.2 Vickershirte

Um die Hirtewerte der getesteten Fiillungsmaterialien im direkten Vergleich qualitativ
nachvollziehbar zu machen, wurden die Impressionen der Vickershirtepriifung im REM

bei 250-facher Vergroferung eingestellt.
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Bei Betrachtung der Impressionen des Vickers-Diamanten innerhalb der vier
untersuchten Fiillungsmaterialen fillt auf, dass Acti wie in Abbildung 25.2 (S. 71) den
grofften Abdruck aufweist. Dagegen zeigt FZ 250 in Abbildung 25.1 die kleinste
Impression des Diamanten.

Die exemplarische Aufnahme von FTp weist eine diagonale Rissbildung innerhalb des
viereckigen Vickers-Diamant-Abdrucks auf und ist erneut Hinweis auf entstandene
Dehydratationsrisse. Es féllt auf, dass die Abbildung 25.1-3 der iibrigen Materialien keine
Rissbildung zeigen. Die Markierung zur ziigigen REM-Einstellung des Vickers-Diamant-
Abdrucks kommt in Abbildung 25.4 in Form des dunklen Streifens (horizontale weif3e
Pfeile) zur Darstellung.

Die Aufnahmen der Materialien Acti (Abbildung 25.2) und Cent (Abbildung 25.3) zeigen
innerhalb der Vickers-Impression partikuldre Auflagerungen. Hierbei handelt es sich um
Verunreinigungen, die durch das Besputtern fixiert wurden. Die in allen vier
Bildausschnitten gezeigte vertikale Léngsstreifung ist Folge der Bearbeitung mit

Schleifpapier (vgl. Kapitel 4.3.2).
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Abbildung 25: REM-Aufnahme der Impression des Vickers-Diamanten bei 250-facher
Vergriofierung. Die Probekorper entstammen der Vickershdrtepriifung nach 4-wochiger
Lagerung in dest. Wasser bei 37 °C. 1) FZ 250 2) Acti 3) Cent 4) FTp. Hervorgehoben wurde die
Markierung zur ziigigen REM-Einstellung (horizontale weifle Pfeile). In Bildausschnitt 4 sind
retikuldre Dehydratationsrisse zu erkennen. Abkiirzungen: FZ 250: Filtek 2250, Acti: ACTIVA
BioACTIVE-RESTORATIVE, Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink.

5.8.3 Mikrozugversuch
Um die Haftfdhigkeiten der getesteten Fiillungsmaterialien qualitativ zu beurteilen,
wurden die Zahn-Fiillungsmaterial-Probestdbchen, wie in Kapitel 4.4.7 beschrieben,

konditioniert.

Der Bildausschnitt4 in Abbildung 26 (S. 73 - 74) zeigt die Materialkombination
FTp + CaC. Kleinere Anteile des Fiillungsmaterials wurden dabei in die Dentinkanile
eingeschwemmt. Es féllt auf, dass kaum Fiillungsmaterial (F) zu erkennen ist, nachdem
es im Rahmen der Vorbereitung mit Salzsdure in Kontakt kam. Daher kann keine
aussagekriftige Bewertung des Einflusses der Morphologie des Verbundes auf die
Haftkraft fiir FTp + CaC erfolgen.
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Anhand der Ausschnitte la, 2a, 3a der Abbildung 26 konnen die Dimensionen der
Verbundphase des Fiillungsmaterials und dem jeweiligen Adhisivsystem mit dem Dentin
beurteilt werden. Die Adhdsivsysteme von Acti (All-Bond Universal (BISCO)) und Cent
(Adhese Universal (Ivoclar Vivadent)) bilden bei Verarbeitung nach Herstellerangaben
(vgl. Kapitel 4.2.2) eine Adhésivschicht (Bereich zwischen den weill umrandeten
Pfeilspitzen) mit einer Stirke von 8 — 12 um. Im Gegensatz dazu ist die Adhdsivschicht
bei FZ 250 + OFL mit 4 — 6 um weniger breit. Die entstandene Hybridschicht (Bereich
zwischen den weillen Pfeilspitzen) weist sowohl bei Acti + ABU als auch bei Cent + AdU
eine Stirke von ca. 1 um auf, wihrend die von FZ 250 + OFL zwischen 2 — 3 pum liegt.
Sédmtliche Adhédsivschichten sowie Hybridschichten erscheinen homogen und lassen

keine offensichtlichen morphologischen Defekte erkennen.

»Resin Tags®, welche teilweise von Dentin (D) umgeben sind (schwarzer Pfeil,
Ausschnitte 1a, 2a, 3a), wurden fiir FZ 250 + OFL, Acti + All Bond Universal und
Cent + AdU dokumentiert. Die ,Resin Tags®“ weisen auf Adhésiv hin, welches
Dentinkanéle wihrend der Verarbeitung infiltriert hat und durch Lichthirtung darin zu

liegen gekommen ist.

Die Bildausschnitte 1b, 2b und 3b der Abbildung 26 zeigen ,,Resin Tags* (T), nachdem
das Dentin mithilfe von Salzsdure vollstindig entfernt wurde (vgl. Kapitel 4.4.7).

Es fillt auf, dass Acti + ABU und Cent + AdU im Vergleich zu FZ 250 + OFL
zahlenmiafBig weniger ,,Resin Tags* aufweisen. Letztere Materialkombination bildet einen
homogenen ,,Resin Tag Rasen* mit ,,Resin Tags“ der Linge 7 —25 pm (Abbildung
26.1b). Dagegen liegt die Lange der ,,Resin Tags*“ bei Acti + ABU sowie Cent + AdU
zwischen 1-10um. Bei beiden Materialkombinationen fallen parallel zur
Fiillungsmaterialoberfliche liegende, teilweise kollabierte ,,Resin Tags* (weiller Pfeil)

auf, die sich bei FZ 250 + OFL nicht erkennen lassen.
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Abbildung 26a: Morphologischer Vergleich des Haftverbundes bei 2000-facher
VergroBierung. 1) FZ 250 + OFL, 2) Acti + ABU. Die Bildausschnitte mit dem Zusatz a zeigen
das jeweilige Fiillungsmaterial (F) in Verbindung mit Dentin (D) iiber eine Adhésivschicht
(zwischen weil umrandeten Pfeilspitzen), eine Hybridschicht (zwischen weiflen Pfeilspitzen) und
»Resin Tags* (schwarzer Pfeil). Die Bildausschnitte b zeigen den freipréparierten ,,Resin Tag
Rasen* (T), wobei weille Pfeile kollabierte ,,Resin Tags* markieren. Abkiirzungen: FZ 250:
Filtek 2250, Acti: ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE, OFL: Optibond FL, ABU: All-Bond
Universal. Aus Platzgriinden musste die Abbildung 26 in die Teile 26a und 26b aufgeteilt werden.
Die Abbildung 26b folgt umseitig.

#EO1Bod HZ2POO 2 H kY K5
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Abbildung 26b: Morphologischer Vergleich des Haftverbundes bei 2000-facher Vergrifierung.
3) Cent + AdU, 4) FTp + CaC. Die Bildausschnitte mit dem Zusatz a zeigen das jeweilige
Fiillungsmaterial (F) in Verbindung mit Dentin (D) iiber eine Adhdsivschicht (zwischen weif}
umrandeten Pfeilspitzen), eine Hybridschicht (zwischen weifien Pfeilspitzen) und ,, Resin Tags
(schwarzer Pfeil). Die Bildausschnitte b zeigen den freiprdparierten ,,Resin Tag Rasen* (T),
wobei weifle Pfeile kollabierte ,,Resin Tags“ markieren. Da sich die Materialkombination 4)
unter dem standardisierten Vorgehen zur Darstellung des ,, Resin Tag Rasens “ auflost, wird sie
hier nicht dargestellt. Abkiirzungen: Cent: Cention N, FTp: Fuji Triage pink, AdU: Adhese
Universal, CaC: Cavity Conditioner.
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6 Diskussion

Zihne tragen zur Asthetik eines Individuums, zu dessen Sprachbildung und maBgeblich
auch zur Nahrungszerkleinerung bei. Dabei ist die Zahnhartsubstanz unentwegt
Saureangriffen ausgesetzt, die den Zahn strukturell schidigen, indem Ionen aus der
Zahnhartsubstanz geldst werden. Als Folge kann Karies entstechen. Wird die
Mundhygiene zusidtzlich vernachlédssigt und die geschidigte Zahnhartsubstanz nicht
remineralisiert, kommt es nach fortschreitendem karidsen Zerfall der Zahnhartsubstanz
schlussendlich zur Kavitation. Diese sollte einer Zahnsanierung unterzogen werden, um
die Funktion des Zahnes zu erhalten. Entstandene Kavitationen werden mit
Fiillungsmaterialien aufgefiillt, die je nach Einsatzgebiet am Zahn unterschiedliche
Materialanforderungen erfiillen miissen. Dazu sind in der Zahnmedizin verschiedene
Arten von Fiillungsmaterialien entwickelt worden, welche jeweils einen verschiedenen

Materialaufbau zeigen.

Durch diese Arbeit sollen die, auf dem Dentalmarkt, neu erschienenen bioaktiven
Fillungsmaterialien ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) und
Cention N (Cent, Ivoclar Vivadent) gegeniiber den etablierten Fiillungsmaterialien Filtek
7250 (FZ 250, 3M Oral Care) und Fuji Triage pink (FTp, GC) eingeordnet werden.
Hierfiir wurden verschiedene werkstoftkundlich charakterisierende Priifverfahren
durchgefiihrt. AuBerdem wurden die Dentinhaftwerte fiir die Fiillungsmaterialien

untersucht und verglichen.

6.1 Diskussion der Methode

In den nachfolgenden Kapiteln wird die Auswahl der Priifmethoden diskutiert. Dartiber
hinaus werden die Folgen der erfolgten Lichthirtung sowie Wasserlagerung auf die

Ergebnisse beschrieben.

6.1.1 4-Punkt-Biegeversuch

Fiir diese Studie wurde ein Vier-Punkt-Biegeversuch-Aufbau gewihlt, da die Belastung
auf den Probekdrper im Vergleich zum Drei-Punkt-Biegeversuch gleichméBiger erfolgt.
Wihrend die maximale Belastung beim Drei-Punkt-Biegeversuch direkt unterhalb der
Druckfinne erfolgt, liegt sie beim Vier-Punkt-Biegeversuch im Bereich zwischen den
beiden Druckfinnen ([31]. Die Literatur berichtet, dass die gemessenen

Biegefestigkeitswerte ~ bei  Priifung  von  identischen = Materialien  im
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Drei-Punkt-Biegeversuch stets hoher ausfallen, was den Einfluss der Variable ,,Art des
Biegeversuchs* unterstreicht. [31, 161]

Bislang wurde im Rahmen der zahnmedizinischen Forschung ausschlieBlich im Drei-
Punkt-Biegeversuch eine Formel zur Ermittlung des Modulus of Toughness verwendet.
Aufgrund der abweichenden Belastungskonfiguration im Vier-Punkt-Biegeversuch
musste die bestehende Formel angepasst werden [4, 64]. Die in Kapitel 4.3.3 berichtete
Formel 4 ist eine Adaptation aus der Knochenforschung und stammt aus einer Arbeit, die

sich detailliert mit biomechanischen Formeln auseinandersetzt [183].

Zur Ermiidungspriifung wurde die Anzahl von 10.000 Zyklen mit einer Frequenz von
0,5 Hz gewéhlt. Ziel war die Vergleichbarkeit zu anderen Arbeiten zu gewihrleisten unter
der Maf3gabe, das Material einer moglichst hohen Arbeitsenergie auszusetzen und so
einen Langzeittest zu simulieren [84]. Nimmt man bei einem Menschen
300 — 700 tagliche Kauzyklen mit jeweils einer Einzelspannung von 5 —20 MPa und
einer Frequenz von 2 Hz an [99], entsprechen die gewéhlten Parameter einer

Belastungssimulation von mehreren Jahren.

6.1.2 Vickershirtepriifung
Die géngigen Priifverfahren der Hiartemessung bestimmen die Tiefe oder Fliche einer

Einkerbung, welche entsteht, wenn ein geometrisch definierter Eindringkorper tliber eine

bestimmte Zeit mit bestimmter Kraft auf das Priifmaterial einwirkt [192].

Zur Hirtemessung auf kleinen Flichen werden die Vickers- oder die Knoop-
Hartepriifung bevorzugt angewendet, da sich beide Verfahren einer spitz zulaufenden
pyramidenformigen Eindringkorpergeometrie bedienen. Dariiber hinaus ist mit beiden

Verfahren ein Mikrohértetest moglich. [192]

Da die Vickershirtepriifung bei hoherer Empfindlichkeit auf Messfehler, gleichzeitig
aber weniger sensibel auf unterschiedliche Oberflichenbedingungen reagiert [192],
wurde fiir diese Studie die Vickershirtemessung gewahlt, weil die vier zu untersuchenden

Materialien unterschiedlichen Werkstoftklassen angehdren.
6.1.3 Mikrozugversuch

Zur Haftwertermittlung an Dentin wurde fiir diese Studie ein standardisierter

Mikrozugversuch angewendet. Der Vorteil dieses Testverfahrens besteht darin, dass die
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Spannung im Probekdrper homogen bleibt, da die Belastung der Testfliche streng
senkrecht erfolgt [7, 184, 190].

Die Adhisivflache bei FZ 250, Acti und Cent wurde bei einer quadratischen Grundflidche
von 0,36 mm? belassen, was dem Standard der eigenen Forschungsgruppe entspricht.
Dagegen wurde bei FTp aufgrund Vorerfahrungen der Arbeitsgruppe die quadratische
Fliche auf 1mm? erhéht, da sonst der Verbund zwischen FTp und Dentin schon wihrend

der Probekorperherstellung zu versagen droht.

Es bleibt zu beachten, dass eine Verkleinerung der quadratischen Fliache bei gleichzeitiger
Reduktion der Wahrscheinlichkeit eines Kohésionsfehlers, das Auftreten eines adhidsiven

Fehlers erhohen kann [7, 165].

6.1.4 Lichthirtung mit anschlieBender Wasserlagerung bei 37°C
fiir 4 Wochen

In der zahnérztlichen Praxis sind Fiillungsmaterialien schnell zu verarbeiten, da die
Compliance der Patienten, vor allem der jiingeren Patienten in kurzer Zeit abnimmt [55,
153]. Um der so geforderten Behandlungsgeschwindigkeit Rechnung zu tragen wurden

in dieser Studie alle getesteten Materialien lichtgehartet.

Mit Ausnahme von FTp enthalten samtliche Fiillungsmaterialien lichtaktive Molekiile,
welche liber Radikalbildung zu einer Polymerisation und damit zu einer Aushértung
fiihren. Im Gegensatz dazu besitzt FTp pinke, lichtabsorbierende Fiillstoffe, die Licht in
Wirmeenergie umsetzen und durch den Wérmeanstieg eine beschleunigte
Aushértereaktion des Zements zur Folge haben [90, 160]. Nach Untersuchungen von
Rafeek beeintriachtigt die thermisch beschleunigte Aushértung die mechanischen
Materialeigenschaften nicht [160]. Es wird vermutet, dass bei hoheren Temperaturen
Aluminium-lonen mit héherer Koordinationszahl freigesetzt werden, welche stéirkere
Molekiilbindungen eingehen und damit die Mikrohérte des Werkstoffs erhohen [67].
Ferner liegen keine Hinweise fiir eine thermische Schidigung der Pulpa bei der
Lichthartung von FTp vor [42].

Fir dualhdrtende Fillungsmaterialien gilt, dass eine initiale Lichthirtung bei
Verarbeitung des Materials hohere Hartewerte als die alleinige chemische Hértung

realisiert [95, 181]. Es kann daher geschlussfolgert werden, dass in dieser Studie fiir die
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dualhdrtenden  Fiillungsmaterialien Acti und Cent durch ein alternatives
Aushirtungsvorgehen keine hoheren Hirtewerte erreichbar wiren.

Bei kunststoftbasierten/kunststoffmodifizierten Fiillungsmaterialien werden durch die
Lichthirtung nicht alle Monomere in die Polymermatrix miteingebunden. Aus dem
Verhiltnis zwischen abschlieBend noch freien und den anfangs zur Verfiigung stehenden

Monomeren resultiert die Konversionsrate. [127]

Die Konversationsrate hdangt von der applizierten Lichtenergie, das heifit von den beiden
Variablen Belichtungsintensitit und Belichtungsdauer ab [48]. Die Geschwindigkeit der
Polymerisation verdndert sich proportional zur Lichtintensitidt. Weitere Faktoren, welche
die Konversionsrate beeinflussen sind Schichtstirke und Farbton des auszuhértenden
Materials (Lichtresorptionsvermdgen) sowie Positionierung und GroBle der Lichtquelle
[13]. Da alle Fiillungsmaterialien gemdfl Herstellerangaben unter Einsatz derselben
Lichthéartelampe (Bluephase, Ivoclar Vivadent) ausgehdrtet wurden, konnen oben

genannte Variablen als kontrolliert angenommen werden.

AuBlerdem gilt fiir dualhdrtende Fiillungsmaterialien, dass der Anteil der ungebundenen
Monomere im Material ansteigt, je spdter mit der Lichthartung begonnen wird. Grund
dafiir ist die fortschreitende chemische Hértung, welche mit einer Opazitétszunahme des

Materials einhergeht und eine nachtragliche Belichtung der Monomere inhibiert. [17]

Monomere in kunststoftbasierten/kunststoffmodifizierten Fiillungsmaterialien, die
wihrend der Aushértung nicht in Reaktion gegangen sind, fithren zu einer heterogenen
minderpolymerisierten Polymermatrix und damit zu einer Materialschwichung [47, 143].
Hierbei kann Wasser freie Molekiile auswaschen und in die freigewordenen
Mikrohohlrdume eindringen, wodurch die Reibungskréifte zwischen den Polymerketten
abnehmen [3, 58, 173]. Aufgrund einer so geschwéchten Polymermatrix kdnnen darin
gebundene Fiillkorper leichter herausgelost werden, was zu einer weiteren
Materialschwiachung hinsichtlich der Parameter initiale Biegefestigkeit, E-Modul, Harte
und Ermiidungsresistenz fiihrt [6, 12, 20, 29, 58, 116, 128, 185]. Dies zeigt, dass die
Qualitit der Lichthédrtung einen direkten Einfluss auf die Materialeigenschaften von
kunststoffbasierten/kunststoffmodifizierten Fiillungsmaterialien nimmt, welche nach
Verarbeitung direkten Kontakt mit wasserhaltigen Medien haben. Somit vermag Wasser
nach einer ungeniigenden Lichthidrtung nicht nur die entstandenen Mikrohohlrdume

aufzufiillen, sondern lédsst die Polymermatrix zusétzlich aufquellen, wodurch die Bindung
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der Fiillkorper zuséitzlich gestort wird [175]. Dies ist auf eine Rissbildung der Grenzflache
zwischen Fiillkdrpern und umgebender Matrix zuriickzufiihren und Folge von erhdhtem
osmotischen Druck innerhalb des Fiillungsmaterials [52, 176]. Als besonders anfillig
haben sich neben Werkstoffen mit Fiillkérper aus Zink- und Bariumglidsern auch
silanisierte Zirkonium- und Siliziumkeramiken erwiesen, die auch in FZ 250 enthalten
sind [113].

Wie die Abbildungen 21 —24 (S. 66 — 69) in Kapitel 5.8.1.2 zeigen, lieBen sich die
abgebildeten Fiillkorper in abgerundete oder scharfkantige Strukturen unterscheiden.
Fremduntersuchungen haben diesbeziiglich gezeigt, dass scharfkantige Fiillkorper eher

zu Rissbildung neigen als entsprechend abgerundete Fiillkorper [176].

Zu dem nativen Strukturaufbau nimmt auch die Lagerung Einfluss auf die Biege- und
Druckfestigkeit von konventionellen Glasionomerzementen. So konnte mehrfach gezeigt
werden, dass mit ldngerer Wasserlagerung der Anteil von gebundenem Wasser im
Material zunimmt, der Teil von ungebundenem Wasser abnimmt, was zur Erhéhung der
Biege- und Druckfestigkeit fiihrt [69, 99, 101]. Als Ursache fiir diesen Effekt gilt die erst
im Verlauf stattfindende chemische Bindung von Fiillkorpern, wodurch ein mdogliches
Risswachstum verzogert werden kann [20, 46]. Dabei bleibt die Ermiidungsresistenz mit

zunehmender Lagerungszeit in Wasser unverdndert stabil [20].

Abschlieend kann gefolgert werden, dass die Materialeigenschaften, wie initiale
Biegefestigkeit, E-Modul, Harte und Ermiidungsresistenz bei FZ 250, Acti und Cent
aufgrund der 4-wochigen Wasserlagerung geschwicht wurden. Dagegen scheint die
Wasserlagerung auf FTp keinen materialschwéichenden Einfluss zu nehmen. Diese
Erkenntnisse werden auch durch die Ergebnisse anderer Arbeiten untermauert, welche im

Rahmen des Ergebnisvergleichs in Kapitel 6.2 dargestellt werden.

Zu beachten bleibt jedoch, dass dest. Wasser wegen der fehlenden Mineralsattigung im
Vergleich zu Speichel einen hoheren osmotischen Druck aufweist, weswegen durch dest.
Wasser eine stiarkere Materialschwichung erfolgt, als diese durch Speichel im klinischen

Alltag zu erwarten wére [6].

6.2 Einordnung und klinische Bewertung der Ergebnisse

In den nachfolgenden Kapiteln werden die Ergebnisse dieser Arbeit in die bestehende

Literatur eingeordnet. Grundsitzlich unterscheiden sich die Ergebnisse haufig, da die
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Literatur keine einheitlichen Priifbedingungen aufweist. Aus den Kapiteln 6.1 und 6.3
wird nachvollziehbar, dass Methoden und Materialzusammensetzung bedeutenden

Einfluss auf die Messergebnisse nehmen.

AbschlieBend erfolgt fiir jeden gepriiften Parameter eine kritische Bewertung der

klinischen Leistungsfihigkeit der einzelnen getesteten Fiillungsmaterialien.

6.2.1 Initiale Biegefestigkeit
Dem Ergebnis aus Kapitel 5.1 folgend, lédsst sich die Alternativhypothese Hq:1) sowohl
fiir Acti als auch fiir Cent annehmen, da deren initiale Biegefestigkeit signifikant unter

der von FZ 250 und oberhalb der von FTp, den Referenzmaterialien, liegt.

In dieser Arbeit war das signifikant widerstandsfahigste Fiillungsmaterial gegen initialen
Bruch FZ 250 mit einem initialen Biegefestigkeitswert von 111,4 MPa. Lohbauer et al.
erreichten im Vier-Punkt-Biegeversuch nach 2-wdéchiger Lagerung mit 105,16 MPa
einen dhnlich hohen Wert [103]. Widhrend Lohbauer et al. eine Lichthidrtung mit
800 mW/cm? verwendeten, kam in der vorliegenden Arbeit eine iiberlappende
Lichthértetechnik mit einer Lichtquelle von 1200 mW/cm? zum Einsatz. Durch die
Uberlappung und héhere Lichtintensitit konnte es zu einer hdheren Konversionsrate
gekommen sein, was die Probekdrper dieser Studie weniger anfdllig fiir hydrolytische
Angriffe machte (vgl. Kapitel 6.1.4). Demzufolge konnte schon nach 2-wdchiger

Wasserlagerung eine verminderte initiale Biegefestigkeit resultieren.

Rodrigues et al. erzielten fir FZ 250 nach 24-stiindiger Lagerung eine initiale
Biegefestigkeit von 135,7 MPa im Vier-Punkt-Biegeversuch [161], was auch den
Zusammenhang von Lagerzeit in dest. Wasser und hydrolytischer Materialschwichung
unterstreicht.

Vier-Punkt-Biegeversuche wurden bislang noch nicht fiir die Fiillungsmaterialien Acti,
Cent und FTp berichtet. Stattdessen gibt es in der Literatur zahlreiche Ergebnisse zum
Drei-Punkt-Biegeversuch, deren Werte aufgrund der grundsdtzlich abweichenden
Belastungskonfiguration auf die Probekorper hoher als beim Vier-Punkt-Biegeversuch

ausfallen (vgl. Kapitel 6.1.1).

Der Hersteller von Acti gibt in der Packungsbeilage eine initiale Biegefestigkeit von

102 MPa (Ergebnis aus Drei-Punkt-Biegeversuch) an. Bei gleicher Methodik erreichen
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Pameijer et al. in ihrer umfangreichen Arbeit mit 105,4 MPa &hnliche Werte wie der
Hersteller [145]. In vorliegender Studie wurde dagegen im Vier-Punkt-Biegeversuch ein
Wert von 84,2 MPa ermittelt. Der klar ersichtliche Unterschied der Werte ist dabei

methodenbedingt erkldrbar und plausibel.

Fiir das Fiillungsmaterial Cent wurde im Vier-Punkt-Biegeversuch dieser Studie eine
mittlere Biegefestigkeit von 80,8 MPa ermittelt. Laut Herstellerangaben soll das Produkt
eine mittlere Biegefestigkeit von 110 MPa erreichen. Vor Durchfiihrung des Drei-Punkt-
Biegeversuchs beim Hersteller erfahrt das Material eine Handanmischung und wird fiir
60 Minuten bei 37 °C in dest. Wasser gelagert [181]. Daher ist die resultierende Differenz
zu dieser Arbeit einerseits in der abweichenden Priifmethodik (Drei-Punkt-/Vier-Punkt-
Biegeversuch) zu sehen, andererseits ist anzunehmen, dass die deutlich kiirzere
Lagerungszeit in dest. Wasser weniger hydrolytische Angriffe erlaubt und das

Handanmischverfahren zu geringerer Blasenbildung im Fiillungsmaterial fiihrt.

In einer Studie von Agarwal et al. wurden mehrere Fiillungsmaterialien verschiedener
Stoffklassenangehdrigkeit miteinander verglichen. Dabei erzielte Cent mit 87,3 MPa
einen signifikant hoheren Biegefestigkeitswert als der ebenfalls getestete konventionelle
Glasionomerzement. [1] Dieser Zusammenhang deckt sich mit dem Ergebnis der
vorliegenden Studie, da auch hier das Alkasit Cent starker als FTp, einem Vertreter der

konventionellen Glasionomerzemente, war.

Die initiale Biegefestigkeit fiir den konventionellen Glasionomerzement FTp wurde in
dieser Arbeit mit 20,1 MPa gemessen. Ein Referenzwert wird herstellerseitig nicht
berichtet. Pameijer et al. erzielten im Drei-Punkt-Biegeversuch nach 24-stlindiger
Lagerung in dest. Wasser eine Biegefestigkeit von 19,7 MPa [145]. Obwohl dabei die
Lagerungszeit kiirzer war und ein Drei-Punkt-Biegeversuch durchgefiihrt wurde, sind die
Biegefestigkeitswerte in vorliegender Arbeit hoher. Als Begriindung hierfiir kann der in
Kapitel 6.1.4 vorgestellte Sachverhalt dienen, bei dem Glasionomerzemente bei langerer
Wasserlagerung eine hohere initiale Biegefestigkeit erzielen. Beim direkten Vergleich
von Cent und FTp stellten Pameijer et al. fest, dass das Alkasit Cent einen signifikant
hoheren Biegefestigkeitswert erzielt [145]. Dieses Ergebnis deckt sich mit den Werten

der vorliegenden Arbeit.
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Entsprechend der ISO 4049 muss die Biegefestigkeit von lichthdrtenden und kombiniert
hértenden Fiillungsmaterialien im Drei-Punkt-Biegeversuch einen Wert von 50 MPa
iibertreffen, um als allgemeines Fiillungsmaterial eingesetzt werden zu konnen. Eine
weitere Anforderung an Fiillungsmaterialien ist eine Mindestbiegefestigkeit von 80 MPa,

um diese fiir okklusale Restaurationen freizugeben. [41]

Diese Mindestwerte erreichen FZ 250, Acti und Cent selbst im Vier-Punkt-Biegeversuch
und kénnen damit gemaf ISO 4049 fiir alle Fiillungstherapiearten genutzt werden. Einzig
FTp erreicht hier die Mindestanforderung nicht.

Da sich die hier gemessenen mittleren initialen Biegefestigkeitswerte der bioaktiven
Fiillungsmaterialien Acti und Cent nicht signifikant unterscheiden, ldsst der klinische

Einsatz vergleichbare Ergebnisse erwarten.

6.2.2 E-Modul

Mit E-Modul-Werten von 8,86 GPaund 9,03 GPa in vorliegender Arbeit sind FZ 250 und
FTp signifikant steifere Materialien als Cent mit 7,7 GPa und Acti mit 3,14 GPa. Im
direkten Vergleich besteht jedoch kein signifikanter Unterschied zwischen FZ 250 und
FTp. Da die beiden bioaktiven Materialien also signifikant niedrigere E-Modul-Werte als
die Referenzmaterialien aufweisen, kann die Alternativhypothese Hq:2) anhand obiger

Ergebnisse akzeptiert werden.

In einer Studie von Monteiro et al. wurde fiir FZ 250 mit 8,73 GPa ein dhnlich hohes
E-Modul ermittelt [126]. Bei einer Arbeit von Attar et al. wurden FZ 250 Probekorper fiir
24 Stunden und weitere fiir einen Monat in dest. Wasser bei 37 °C gelagert. Nach
24 Stunden wurde ein E-Modul von 11,6 GPa erreicht, wiahrend es nach einem Monat bei
10,8 GPa lag [12]. Attar et al. verwendeten einen Lichthirteofen, in dem die FZ 250
Probekorper fiir 60 Sekunden hérteten [12]. Dieses Verfahren ermoglicht sehr hohe
Lichtintensitdten, die normalerweise in Dentallaboren eingesetzt werden. Es ist
nachvollziehbar, dass damit eine sehr hohe Konversionsrate erreicht wurde, die trotz
vergleichbarer Lagerzeit in dest. Wasser, wie in vorliegender Arbeit, ein hoheres

E-Modul bedingt.
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Industrieunabhéngige Angaben zum E-Modul der Fiillungsmaterialien Acti, Cent und
FTp fehlen bislang, sodass diese Arbeit erste Vergleichswerte gegeniiber den

Herstellerangaben liefert.

Der Hersteller von Acti gibt ein E-Modul von 4,3 GPa fiir das Fiillungsmaterial nach
24-stiindiger Lagerung in dest. Wasser bei 37 °C an. Das in vorliegender Arbeit fiir Acti
ermittelte E-Modul, mit einem Wert von nur 3,14 GPa wurde jedoch nach 4-wochiger
Lagerung der Probekdrper in dest. Wasser bei 37 °C bestimmt. In Anlehnung an
Kapitel 6.1.4 kann angenommen werden, dass die Materialstruktur durch hydrolytische
Angriffe geschwiécht wurde, was den Wertunterschied zu der Herstellerangabe begriinden

wiirde.

Fiir Cent gibt der Hersteller ein E-Modul von 13 GPa an [181], welcher deutlich iiber
dem Messwert vorliegender Arbeit liegt (7,7 GPa). Da der Hersteller von Cent seine
Versuchsmethode und -bedingungen nicht berichtet, kann hier nur iiber die Ursachen der
Abweichung gemutmalit werden. Eine mogliche Erklidrung kann in der erfolgten
Handanmischung seitens des Herstellers gesehen werden, wodurch bessere
Materialeigenschaften infolge geringerer Blasenbildung resultieren (vgl. Kapitel 6.3.1).

GC, der Hersteller von FTp berichtet selbst kein E-Modul von seinem Produkt, auch in
der Literatur sind keine Angaben hierzu vorhanden, weswegen der in vorliegender Arbeit

ermittelte Wert von 9,03 GPa nicht verglichen werden kann.

Fiir die Zahnmedizin wire optimal, dass Fiillungsmaterialien ein E-Modul erreichen, das
dem der Zahnhartsubstanz gleicht. Okklusale Fiillungen mit einem niedrigen E-Modul
tendieren dazu, der Kaudruckbelastung auszuweichen und die Kraft auf die umgebende
Zahnhartsubstanz zu iibertragen. Somit kdnnen bei Uberlastung Teile vom Zahn
abgesprengt werden. [9]

Die in der Literatur berichteten E-Modul-Werte von Dentin divergieren sehr deutlich
zwischen 13,7 und 29,8 GPa, was primir durch die Priifung von trockenem und nassem
Dentin begriindet ist. Feuchtes Dentin hat grundsétzlich ein niedrigeres E-Modul, da die
Fliissigkeitskomponente zu einer Aufweichung der Zahnhartsubstanz fiihrt. [73, 89, 124,
156] Dariiber hinaus fiihren unterschiedliche Strukturanteile von Dentin zu einer
Streuung des E-Moduls. So weist peritubuldres Dentin ein deutlich hheres E-Modul als

intertubuldres Dentin auf. [89, 156]
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Schmelz wiederum zeigt ein deutlich hoheres E-Modul auf, welches gleichzeitig von der
Position und Richtung der Messung zum Schmelzprismenverlauf abhéngig ist. So sind
die Werte bis zu achtfach hoher, wenn die Messung der Prismenstruktur folgt. Aus diesem
Grund variieren die berichteten Werte fiir Schmelz zwischen 9,65 und 98 GPa [74, 177,
198].

Es kann also festgehalten werden, dass die E-Modul-Werte von Dentin und Schmelz die
Werte der getesteten Fiillungsmaterialien in dieser Studie deutlich iibersteigen. Da
FZ 250 und FTp die hochsten E-Modul-Werte aufweisen und mit denen von Dentin und
Schmelz vergleichbar sind, sind diese Fiillungsmaterialien beziiglich der

Materialsteifigkeit gegeniiber Acti und Cent vorzuziehen.

6.2.3 Modulus of Resilience

Anhand des Modulus of Resilience lassen sich Aussagen iiber den Materialverschleifl im
klinischen Einsatz treffen [152]. Konkret wird die Energie pro Volumen gemessen, die
ein Material aufnehmen kann, bevor es vom elastischen in den plastischen
Dehnungsbereich iibergeht [139]. Interessanterweise wurde der Modulus of Resilience

fiir FZ 250, Acti, Cent oder FTp in der Literatur bislang noch nicht berichtet.

In dieser Arbeit wurde fiir das Hybridkomposit FZ 250 ein Modulus of Resilience von
0,44 MJ/m> ermittelt, wodurch FZ 250 das signifikant verschleiBarmste der hier

getesteten Fiillungsmaterialien ist.

Momoi et al. verglichen kunststoffmodifizierte mit konventionellen Glasionomerzemente
und stellten fest, dass kunststoffmodifizierte Glasionomerzemente signifikant hohere
Modulus of Resilience Werte erreichten [125]. Diese Feststellung deckt sich mit den
Ergebnissen dieser Arbeit, da Acti als kunststoffmodifizierter Glasionomerzement ein
Modulus of Resilience von 0,35 MJ/m® aufweist, wihrend der Wert fiir FTp, einem
konventionellen Glasionomerzement, nicht ermittelbar ist. Wie schon in Kapitel 5.3
beschrieben wurde, war fir FTp keine addquate Messung moglich, da die hohe
Sprodigkeit keine ausreichende Verformbarkeit zulieB, um den ,,Yield Strength* bei

0,1 % plastischer Verformung zu ermitteln.

In vorliegender Arbeit prisentierten sich das Alkasit Cent (0,36 MJ/m®) und der
kunststoffmodifizierte Glasionomerzement Acti (0,35 MJ/m?®) hinsichtlich des
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Modulus of Resilience ohne signifikanten Unterschied, weswegen beide im klinischen

Gebrauch einen vergleichbaren Verschleill aufweisen sollten.

Bei der Auswertung der Einzelwerte von Acti fillt nur ein Ausreiier mit 0,53 MJ/m? auf,
der deutlich vom Mittelwert 0,35 MJ/m® abweicht (vgl. Abbildung 12 S. 54). Da die
Herstellungsbedingungen fiir alle Probekorper gleich waren, kann nur vermutet werden,
dass besagtes Stdbchen ausgehirtet eine besonders stabile Matrix-Fiillkorper Verteilung
aufwies und/oder unterdurchschnittlich wenige Lufteinschliisse beinhaltete. Beide
Faktoren nehmen FEinfluss auf die Materialstruktur und damit indirekt auch auf den

ermittelten Modulus of Resilience.

Insgesamt kann, dem Ergebnisse aus Kapitel 5.3 folgend, die Alternativhypothese Hq:3)
sowohl fiir Acti als auch fiir Cent angenommen werden, da signifikante Unterschiede
gegenliber dem  verschleiBdrmeren  Referenzmaterial FZ 250 und dem

verschleiBanfilligeren Referenzmaterial FTp bestehen.

6.2.4 Modulus of Toughness

Der Modulus of Toughness gibt die Energie an, die ein Fiillungsmaterial pro Volumen
aufnehmen kann, bevor es bricht. Fiir zahnmedizinische Fiillungsmaterialien wurde diese
Kennzahl bislang nicht untersucht, sodass die Ergebnisse dieser Arbeit die ersten ihrer

Art sind.

Acti weist mit 1,92 MJ/m? den signifikant hochsten Modulus of Toughness der getesteten
Fiillungsmaterialien auf. Fiir die klinische Praxis bedeutet dies, dass Fiillungen aus Acti
auch bei steigender Krafteinwirkung linger intakt bleiben konnten als Fiillungen aus
FZ 250, Cent oder FTp. Wird der Wert mit dem entsprechenden Modulus of Resilience
von 0,35 MJ/m? in Verbindung gesetzt, so lisst sich feststellen, dass Acti den groBten
Teil der Energie im plastischen Dehnungsbereich aufnimmt. Theoretisch kann dieser
Sachverhalt im klinischen Einsatz problematisch sein, da hohe Kréfte bei Fiillungen mit
Acti deren plastische Verformung herbeifiihren und sich damit auch auf deren Form
auswirken. Folglich wiirde die Passgenauigkeit der Fiillung verdndert werden, was zu
einer Insuffizienz fithren kann. Um jedoch diese Hypothese weiter zu untersuchen, sind

klinische Studien notwendig.
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Ein &hnlicher Zusammenhang ergibt sich auch fiir FTp, dessen Modulus of Toughness
mit 0,02 MJ/m? sehr gering ist. Nimmt man zusitzlich den nicht ermittelbaren Modulus
of Resilience mit ca. 0 MJ/m> an, so ldsst sich fiir FTp auch eine starke plastische
Verformung ableiten. Gleichzeitig wiirde der minimale Modulus of Toughness bei
direkter Krafteinwirkung (wie beim Kauvorgang) ein schnelles klinisches Versagen von

FTp andeuten.

Setzt man den Modulus of Toughness von FZ 250 (0,97 MJ/m?) und Cent (0,51 MJ/m?)
jeweils mit ihrem entsprechenden Modulus of Resilience in Bezug
(FZ 250 = 0,44 MJ/m>?; Cent=0,36 MJ/m?), so kann von einem ausgeglichenen
Verhiltnis zwischen elastischem und plastischem Dehnungsbereich ausgegangen
werden. Nichtsdestotrotz kann FZ 250 im Vergleich zu Cent mehr Energie pro Volumen
aufnehmen, was es in klinischer Anwendung resistenter fiir auftretende Kréfte macht.

Zusammenfassend ist Acti den Referenzmaterialien FZ 250 und FTp signifikant
iiberlegen (Annahme der Alternativhypothese H:4)), wohingegen selbige Aussage fiir
Cent nur im Vergleich mit FTp getroffen werden kann (Annahme der

Alternativhypothese H:4)).

6.2.5 Ermiidung
Um die Belastungen aus klinischen Situationen zu simulieren, wurden die

Fiillungsmaterialien jeweils einem Biegeversuch zwecks Ermiidungspriifung unterzogen.

Als das Fiillungsmaterial mit der hochsten Ermiidungsresistenz liel sich das
Hybridkomposit FZ 250 ermitteln. In vorliegender Arbeit erreichte FZ 250 eine mittlere
Ermiidungsgrenze von 52,48 MPa, was einer Reduktion der initialen Biegefestigkeit um
52,89 % entspricht. Auch Lohbauer et al. untersuchten die Ermiidungsgrenzen
verschiedener Fiillungskomposite. FZ 250 erreichte dabei einen Grenzwert von
45,9 MPa, welcher einer 56,3%-igen Reduktion der initialen Biegefestigkeit entspricht
[103]. In einer weiteren Studie von Lohbauer et al. wurde festgehalten, dass die
Ermiidungsgrenzen von Kompositen 35— 75 % unterhalb der jeweiligen initialen
Biegefestigkeit liegen kann [100]. Dieser Ermiidungsgrenzwert ist mit dem aus der

vorliegenden Studie vergleichbar.

Auch das Fillungsmaterial Cent, welches zu den Alkasiten, einer Untergruppe der

Komopsite, gehort, weist in vorliegender Studie eine Minderung der initialen
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Biegefestigkeit um 52,06 % auf, das heiflt eine ermittelte Ermiidungsgrenze von

38,74 MPa und bestdtigt damit die Beobachtung von Lohbauer et al..

Pameijer et al. untersuchten die Ermiidungsgrenzwerte von kunststoffmodifizierten im
Vergleich zu konventionellen Glasionomerzementen. Unter den gepriiften
Fiillungsmaterialien befanden sich auch Acti und FTp. Im Vergleich zu FTp (4,9 MPa)
erreichte Acti dabei mit 63,7 MPa eine deutlich hohere Ermiidungsresistenz. Die
Fiillungsmaterialien wurden jeweils nach 24 —48-stiindiger Lagerung mittels
Drei-Punkt-Biegeversuch gepriift, indem die Probekdrper iiber 100 Zyklen mit einer
Frequenz von 0,03 Hz belastet wurden [145]. In der vorliegenden Arbeit erweist sich der
kunststoffmodifizierte Glasionomerzement Acti mit einer Ermiidungsresistenz von
39,7MPa als deutlich widerstandsfdhiger gegeniiber dem konventionellen
Glasionomerzement FTp mit 11,33 MPa und ist vergleichbar mit der Tendenz aus zuvor
beschriebener Untersuchung. Ein direkter Ergebnisvergleich mit dieser ist jedoch wegen
der vielen abweichenden Variablen, insbesondere dem Drei-Punkt-Biegeversuch, wenig

sinnvoll und wird daher nicht weiter ausgefiihrt.

In einer Studie von Bapna et al. wurde das Ermiidungsverhalten von konventionellen
Glasionomerzementen untersucht. Dabei wurde festgestellt, dass die prozentuale
Abnahme der initialen Biegefestigkeit bei konventionellen Glasionomerzementen unter
zyklischer Belastung zwischen 24 — 62 % liegt [14]. Entsprechend Kapitel 5.5 wurde fiir
FTp eine Minderung der initialen Biegefestigkeit von 43,63 % ermittelt, was sich mit dem
Ergebnis von Bapna et al. deckt.

Zusammenfassend wurde in dieser Arbeit fiir die Ermiidungsresistenz folgendes Ranking
in abnehmender Reihenfolge festgestellt: FZ 250 (52,48 MPa), Acti (39,7 MPa), Cent
(38,74 MPa) und FTp (11,33 MPa). Dabei festgestellte Unterschiede lassen sich am
ehesten auf die verschiedenen Fiillkorpermorphologien und Matrixzusammensetzungen

zuriickfiihren (vgl. Kapitel 6.3.2 und 6.3.3).

Anhand dieser Ergebnisse (vgl. Kapitel 5.5) wird deutlich, dass das Delta der Ermiidung
zwischen den bioaktiven Materialien und den Referenzmaterialien stets > 5 MPa liegt.

Somit kann die Alternativhypothese Hq:s) fiir Acti und Cent jeweils akzeptiert werden.

Fiir den klinischen Einsatz ldsst sich insgesamt ableiten, dass FZ 250 bei Kaubelastung

von den hier getesteten Fiillungsmaterialien die wenigsten Ermiidungsbriiche aufweisen
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sollte. Somit kann der Einsatz von FZ 250 einen entscheidenden Beitrag leisten um
Ermiidungsbriiche, welche zu den Hauptversagensgriinden von Fiillungen zéhlen [101],

zu reduzieren.

6.2.6 Vickershirte

Harte ist als mechanischer Widerstand definiert, den ein Material dem Eindringen eines
anderen Korpers entgegensetzt. Durch die Priifung der Vickershirte kann auf die
VerschleiBfestigkeit, die Kratzeranfilligkeit und das Polierverhalten eines Materials

geschlossen werden.

Von den hier getesteten Fiillungsmaterialien erreicht das Hybridkomposit FZ 250 mit
959,3 N/mm? (97,85 HV) den signifikant hochsten Hirtewert. Auch bei
Wongkhantee et al., welche die Hérten unterschiedlicher Materialklassen untersuchten,
erzielte FZ 250 signifikant hohere Hartewerte als ein kunststoffmodifizierter sowie ein
konventioneller Glasionomerzement [196]. Dieser Sachverhalt deckt sich mit der
vorliegenden Studie. So liegt der Hartewert des Hybridkomposits FZ 250 signifikant
hoher als der des kunststoffimodifizierten Glasionomerzements Acti (209,4 N/mm?;
21,36 HV) und der des konventionellen Glasionomerzements FTp (545,1 N/mm?;
55,55 HV).

Der in dieser Studie ermittelte Hirtewert von FZ 250 in Héhe von 97,85 HV liegt
innerhalb eines aus der Literatur bekannten Intervalls von 72,6 — 120,4 HV [51, 168,
196]. Das Intervall der Messwerte ist so breit, da Faktoren wie Belichtungsmittel,
Lagerungszeit und Lagerungsmedium in den einzelnen Studien differieren und allesamt

die Hirte eines Komposits beeinflussen (vgl. Kapitel 6.1.4).

In einer Studie von Garoushi et al. wurde die Vickershérte des Fiillungsmaterials Acti im
Vergleich zu anderen Fiillungsmaterialien unterschiedlicher Werkstoffklassen erhoben.
Zusammenfassend erwies es sich als das signifikant weichste Material [66], was sich mit
den Ergebnissen dieser Arbeit deckt. Auch hier zeigt der kunststoffmodifizierte
Glasionomerzement Acti mit 209,4 N/mm? (21,36 HV) den signifikant niedrigsten
Hértewert im Vergleich zu FZ 250, Cent und FTp auf.

Von den hier getesteten Fiillungsmaterialien gibt der Hersteller von Cent die

Vickershirte seines Produkts mit 650 N/mm? an. Vor der herstellerseitigen Messung
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wurden die Probekorper fiir 24 Stunden bei 37 °C in Harz gelagert und anschlieBend fiir

weitere 24 Stunden bei Raumtemperatur trocken aufbewahrt. [181]

In der vorliegenden Studie wurde fiir Cent dagegen nur ein Hirtewert von 514,6 N/mm?
(52,49 HV) gemessen. Im Vergleich zur Messung des Herstellers wurden die Probekorper
langer in dest. Wasser gelagert, was mehr Zeit fiir materialschwéchende hydrolytische

Angriffe bot (vlg. Kapitel 6.1.4).

GC gibt als Hersteller von FTp im zugehorigen Produktflyer einen Hértewert von 48 HV
an, welcher nach einwochiger Lagerungszeit gemessen wurde. Offen bleibt jedoch in
welchem Medium die Lagerung erfolgte. Die Daten wurden von der firmeninternen
,GCC Research Group* erhoben, ohne dass die Methoden genauer beschrieben und
berichtet wurden. Kusgoz et al. ermittelten fiir FTp nach 24-stiindiger Lagerung in dest.
Wasser einen Hartewert von 64,9 HV. Die Studie konkretisiert nicht, ob Fuji Triage pink
(FTp, GC) oder Fuji Triage white verwendet wurden. Da die Proben einer Lichthértung
zugefithrt wurden und der Hersteller lediglich fiir den Glasionomerzement FTp eine
beschleunigte Aushirtung unter Lichteinfluss durch lichtabsorbierende Fiillstoffe
(vgl. Kapitel 6.1.4) angibt, ist davon auszugehen, dass FTp benutzt wurde [93]. Der
ermittelte Hirtewert fiir FTp aus der vorliegenden Arbeit betrigt 545,1 N/mm?
(55,55 HV) und ordnet sich zwischen den oben genannten Ergebnissen ein. Die Differenz
zwischen den Ergebnissen dieser Arbeit und der Herstellerangabe ist nachvollziehbar und
durch die unterschiedlich lang andauernde Wasserlagerung des konventionellen
Glasionomerzements begriindbar (vgl. Kapitel 6.1.4). Dieser Argumentation folgend, ist
der erhobene Hirtewert von Kusgodz et al. mit 64,9 HV nach lediglich 24-stiindiger
Wasserlagerung bei ansonsten gleicher Methodik wie in dieser Arbeit nicht erklérbar. Es
wire daher eine Studie wiinschenswert, die den Sachverhalt beispielsweise durch eine
strukturierte Analyse der Hartewerte von FTp nach unterschiedlich langen Lagerzeiten

untersucht.

Zusammenfassend liegen die Vickershirten aller Fiillungsmaterialien deutlich unter der
Hiérte von Schmelz, welche in der Literatur mit 260 — 356,7 HV angegeben wird [32, 115,
196]. Trotzdem erreichen alle getesteten Materialien, mit Ausnahme von Acti, einen
Héartewert, welcher mit dem von Dentin (45,7 — 54,9 HV) vergleichbar ist [32, 196].
Daraus ldsst sich ableiten, dass FZ 250, FTp und Cent als Ersatz von Dentin geeignet

sind, wobei ersteres das verschleilfesteste, kratzfesteste und polierfahigste der hier
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getesteten Fiillungsmaterialien ist. Hinsichtlich der in Kapitel 3 aufgestellten Hypothesen,
kann die Alternativhypothese Hq:e) fiir Acti und Cent durch die hier erhobenen und

diskutierten Ergebnisse bestétigt werden.

6.2.7 Haftwerte

Um neben rein werkstoffkundlichen Charakteristika auch die Haftperformance direkt am
Zahn zu ermitteln, wurden die Fiillungsmaterialien mit einem entsprechenden
Adhisivsystem oder Conditioner verarbeitet und einem Mikrozugversuch unterzogen.
Die jeweils empfohlene Materialkombination wurde speziell fiir Acti und Cent bei den

jeweiligen Herstellern direkt erfragt.

Die Kombination des Hybridkomposits FZ 250 mit dem Adhésivsystem Optibond FL
(OFL, Kerr) im Total-Etch-Verfahren erzielte in dieser Arbeit mit 63,9 MPa den
signifikant hochsten Dentinhaftwert. Unter Anwendung des Adhésivsystems OFL
berichtet die Literatur von im Zugversuch ermittelten Dentinhaftwerten zwischen
473 und 59,6 MPa. Dabei werden die Probestibchen mit einer durchschnittlichen
Haftfliche von 3,24 —4 mm? getestet. [131, 132] Davon abweichend wurden in der
vorliegenden Studie Haftflichen von lediglich 0,36 mm? untersucht, was die
Wabhrscheinlichkeit des Auftretens von schwiéchenden Strukturfehlern innerhalb des
Materials minimiert (vgl. Kapitel 2.7.3) und somit eine bessere Dentinhaftung
ermoglicht.

Acti erreicht in Kombination mit dem Adhésivsystem All-Bond Universal (ABU,
BISCO) im Self-Etch-Verfahren einen Haftwert von 52,1 MPa. In der Literatur werden
fiir das Adhéasiv ABU im Self-Etch-Verfahren Werte von 13,4 — 52,6 MPa berichtet [107,
133, 134, 191]. Der in dieser Arbeit ermittelte Haftwert ist in diesem Intervall mit

eingeschlossen.

In vorliegender Studie wurde erstmalig die Verbindung aus Cent und Adhese Universal
(AdU, Ivoclar Vivadent) im Self-Etch-Verfahren an Dentin im Mikrozugversuch getestet.
Dabei wurde ein Haftwert von 51,4 MPa ermittelt. Dieser Wert stellt den ersten Bericht
seiner Art fiir dieses Adhédsivsystem in der Literatur dar. Einem Review von Cuevas-
Suarez ist zu entnehmen, dass AdU bis 2018 lediglich im Scherversuch an Schmelz
getestet wurde [37]. Der Hersteller vom Adhésivsystem AdU wirbt mit Dentinhaftwerten,

die sowohl auf trockenem als auch auf feuchtem Dentin oberhalb von 25 MPa liegen
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sollen. Als Grundlage fiir diese Angabe dienen Messwerte aus Scherversuchen, die
methodenbedingt nicht mit dem hier ermittelten Ergebnis aus dem Mikrozugversuch

vergleichbar sind.

Die Adhisivsysteme ABU und AdU erzielen im Self-Etch-Verfahren signifikant
niedrigere Dentinhaftwerte als das Adhédsivsystem OFL im Total-Etch-Verfahren. Dies
fiihrt zu der Schlussfolgerung, dass Adhdsive im Total-Etch-Verfahren denen im Self-
Etch-Verfahren tiberlegen sind.

Nach vorheriger Konditionierung mittels Cavity Conditioner (CaC, GC) erreicht FTp an
der Haftfliche zu Dentin einen Haftwert von 3,7 MPa. Fiir das in der Literatur auch als
Fuji VII bekannte FTp [146] wurden bisher keine Haftwerte an Dentin gemessen,
wohingegen das an Schmelz ermittelte Haftvermdgen zwischen 1,7 und 10,8 MPa liegt
[146, 174]. An anderer Stelle wurde berichtet, dass konventionelle Glasionomerzemente

im Scher- oder Zugversuch selten Dentinhaftwerte iiber 5 MPa erreichen [202].

Die dargestellten Ergebnisse belegen, dass sich die Dentinhaftwerte zwischen den
bioaktiven Fiillungsmaterialien Acti und Cent signifikant von denen der
Referenzmaterialien FTp und FZ 250 unterscheiden. Somit kann die in Kapitel 3

formulierte Alternativhypothese H(1:7) angenommen werden.

Aus den Ergebnissen kann abgeleitet werden, dass die Kombination des Adhésivsystems
OFL mit FZ 250 das bevorzugt anzuwendende System sein sollte, um eine stabile
Verbindung zu Dentin herzustellen. Unterstrichen wird diese Aussage durch das in den
Kapiteln 4.4.6 und 5.7 beschriebene Frakturierungsprofil. So zeigt OFL im
Total-Etch-Verfahren beim Biegeversuch mit 65,6 % signifikant mehr kohésive
Frakturen als ABU (47,6 %) und AdU (35,8 %), die jeweils im Self-Etch-Verfahren
verwendet werden. Aus praktischer Sicht bedeuten viele kohésive Frakturen dass der
Haftverbund im Total-Etch-Verfahren von OFL mit der Strukturstabilitidt von Dentin und
Fiillungsmaterialien, wie FZ 250, vergleichbar hoch ist [8, 104, 132, 149, 189].

Die Frakturmodi der Self-Etch Adhésive unterscheiden sich dagegen untereinander nicht
signifikant. So sind kohisive und adhésive Frakturen bei ABU mit Acti und AdU mit

Cent gleich haufig. Als Hauptursache kann der ultramilde pH angesehen werden, der bei
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beiden Adhésivsystemen eine vergleichbare morphologische Struktur des Haftverbundes

ausbildet [132].

Nach Konditionierung mit CaC lieen sich fiir FTp iiberwiegend kohésive Frakturen
feststellen (86,4 %). Diese Frakturart weist indirekt auf Lufteinschliisse im
Fiillungsmaterial selbst hin, wodurch dieses wegen erhohter Porositidt auBerhalb des
eigentlichen Haftverbundes versagt [118, 180]. Dieser Sachverhalt wurde in den

Abbildungen 19.4 (S. 64) und 20.4 (S. 65) im Rahmen der REM-Analyse dokumentiert.

6.3 Diskussion der qualitativen Darstellung
Ausgehend von der optischen Materialbeschaffenheit lieBen sich deutliche Unterschiede
der Fiillungsmaterialien feststellen, die nachfolgend detailliert ausgefiihrt und diskutiert

werden.

6.3.1 Dehydratationsrisse und Lufteinschliisse

Der konventionelle Glasionomerzement FTp zeigte als einziges der untersuchten
Materialien Dehydratationsrisse. Verursacht wurden diese durch das erforderliche
Vakuum fiir die Raster-Elektronen-Mikroskop (REM)-Untersuchung und das daraus
resultierende Austreten der ungebundenen Fliissigkeit aus dem Zement. Ungebundene
Fliissigkeitsanteile resultieren aus einer unzureichenden Trocknung der Probekorper (vgl.
Kapitel 4.4.7). Da das fiir Dehydratationsrisse verursachende Vakuum in vivo nicht
auftritt, wurden diese der Vollstindigkeit wegen genannt, hier jedoch nicht als

materialcharakterisierend weiter ausgefiihrt.

Bei der REM-Analyse von FZ 250 und Acti zeigten beide Fiillungsmaterialien sehr
wenige und liberwiegend kleine Lufteinschliisse, wohingegen Cent und FTp zahlreiche
unterschiedlich grof3e Lufteinschliisse aufwiesen (vgl. Abbildungen 19 + 20 S. 64 - 65).
Da die Herstellung aller Probenkorper durch den gleichen Behandler erfolgte, darf diese
Storvariable als kontrolliert angenommen werden.

Daher ldsst sich der beobachtete Unterschied eher auf die verschiedenen
Anmischverfahren der Fiillungsmaterialien zuriickfiihren. Das Hybridkomposit FZ 250
wird vom Hersteller als direkt verarbeitbare Rohmasse in einem Spritzensystem
vertriecben. Der  kunststoffmodifizierte = Glasionomerzement Acti wird als
Paste-Paste-System in einer Kartusche angeboten. Mithilfe einer Automixspritze werden

die Komponenten im Verhéltnis von 1:1 vermischt und unmittelbar verarbeitet. Wegen
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der vorkonfigurierten Mischsysteme darf fiir FZ 250 und Acti unterstellt werden, dass der
jeweilige Hersteller fiir die Blasenfreiheit der Ausgangsmassen sorgt. Dazu passend

zeigten beide Materialien im Rahmen der Verarbeitung keine Tendenz zur Blasenbildung.

Fiir den klinischen Gebrauch wird das Alkasit Cent als Pulver-Fliissigkeits-System zur
Handanmischung vertrieben. Lediglich zu Forschungszwecken wird ein Kapselsystem
von dem Hersteller bereitgestellt, um das ideale Mischungsverhiltnis der
Materialkomponenten gewéhrleisten zu konnen. FTp wird als Kapselsystem angeboten,
dessen Komponenten nach Aktivierung des Systems mithilfe eines Kapselmischers
vermengt werden. Aufgrund des maschinellen Anmischens der Kapselsysteme konnen
bei Cent und FTp bei Aktivierung der Kapsel und wéihrend des Anmischverfahrens

Blasen in das Material eingearbeitet werden.

Der Unterschied beziiglich Lufteinschliissen zwischen manuellem und maschinellem
Anmischen wurde bereits in der Literatur fiir Zemente untersucht. Eine vergleichbare
Arbeit flir Alkasite erfolgte dagegen noch nicht. Nomoto et al. stellten fest, dass die
Porositdt von Zementen von deren Viskositédt abhidngt. Niedrig viskose Zemente tendieren
wihrend des maschinellen Mischvorgangs zu einer Art ,,Schaumbildung®. Die so
entstandenen Blasen konnen wihrend der Hartungsphase fusionieren und so grofBere
Blasen bilden. Daher wird fiir niedrig viskose Zemente eine Handanmischung empfohlen,

um die Blasenbildung auf 0 — 3 % zu reduzieren. [ 140, 141]

Zemente die im Falle einer Fiillungstherapie genutzt werden, stammen normalerweise aus
der Gruppe der hoch viskosen Materialien. Ein maschinelles Anmischen dieser Zemente
fiihrt zu weniger Blasenbildungen und damit zu verbesserten mechanischen

Eigenschaften. [140, 141]

Als niedrig viskoser Zement wird FTp vor allem fiir die Versiegelung von tiefen
Zahnfissuren eingesetzt. Diese Behandlungsart wird vermehrt bei Kindern durchgefiihrt,
deren Compliance hdufig reduziert ist, aber deren durchbrechende bleibende Dentition
geschiitzt werden muss [170]. Daher unterstiitzt das Kapselsystem von FTp ein schnelles
und prézises Arbeiten. Zu kldren bleibt jedoch noch, ob das manuelle oder maschinelle

Anmischen des Alkasits Cent mehr zur Blasenreduktion beitragt.

93



Zusammenfassend ldsst sich festhalten, dass die Lufteinschliisse die Eigenschaften des
jeweiligen Fiillungsmaterials maBigeblich beeinflussen. Der relative Substanzverlust
wegen der Blasen fiihrt bei Energieaufnahme zu einer verstarkten Materialbeanspruchung
an den geschwiéchten Bereichen und erhoht das Bruchrisiko damit deutlich [140, 141].
Dieses Erkenntnis wird durch diese Arbeit unterstrichen, da FZ 250 und Acti mit weniger
und kleineren Blasen bei der initialen Biegefestigkeit bessere Werte erreichen als Cent
und FTp mit mehreren und eher grofen Lufteinschliissen (vgl. Abbildungen 10, 19, 20
S. 52 + 64 - 65).

Obwohl der Zusammenhang beschrieben wurde, dass ein Fiillungsmaterial eine hohere
Harte aufweist, wenn wenige Lufteinschliisse vorhanden sind [197], kann diese Regel
nicht pauschal iibertragen werden, da die 4 getesteten Fiillungsmaterialien
unterschiedlichen Werkstoffklassen angehoren und deren struktureller Aufbau ebenfalls

malgeblich an der Hartebildung beteiligt ist [57, 58, 71, 111, 163, 197].

6.3.2 Fiillkorper

Die getesteten Fiillungsmaterialien zeigten verschieden groBe Fiillkorper, welche bei
Cent 1 —20 um, FTp 1 — 10 pm, Acti 0,5 — 10 um und FZ 250 0,25 — 3 pm grof3 waren.
Von der Morphologie waren die Fiillkérper von Cent und FTp eckig und kantig,
wohingegen sich die von FZ 250 wund Acti abgerundet darstellten
(vgl. Abbildungen 21 — 24 S. 66 — 69). Dabei nehmen die Fiillkérpermorphologie, -grofle
und der Fiillkérperanteil im Fiillungsmaterial Einfluss auf dessen mechanische

Eigenschaften [11, 12, 26, 62, 71, 88, 111, 126, 161, 197].

Die Auswirkung der Fillkorpermorphologie, -grof3e und deren Anteil, auf Komposite
kann in dieser Studie anhand von FZ 250, ein Vertreter der Hybridkomposite, und Cent,

einem Alkasit (neue Kompositklasse), nachvollzogen werden.

Bei Kompositen werden durch einen vermehrten Fiillkorperanteil die Biegefestigkeit, das
E-Modul, die Hérte und die Bruchfestigkeit des gesamten Fiillungsmaterials erhoht [12,
88, 111, 126]. GroBe Fiillkorper senken wegen des vermehrten Platzbedarfs den relativen
Fiillkorperanteil im Fiillungsmaterial, was zulasten der mechanischen Eigenschaften
geht. Kantige und eckige Fiillkorperstrukturen erhéhen im Gegensatz zu abgerundeten
Fiillkorpern die Anfilligkeit gegeniiber Briichen [88]. Obwohl die Fiillkorperanteile bei
FZ 250 mit 75 — 85 Gew.-% und Cent mit 78,4 Gew.-% é&hnlich hoch sind, erreicht
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FZ 250 signifikant bessere Ergebnisse bei der mechanischen Priifung. Grund konnte die

optimalere Fiillkorperbeschaffenheit von FZ 250 im Vergleich zu Cent sein.

Anorganische Fiillkorper weisen eine hohere Steifigkeit als die organische Matrix auf und
filhren wegen des vermehrten Anteils im Fiillungsmaterial zu einem héheren E-Modul
[62]. Da die Fillkorper in FZ 250 kleiner sind und damit dichter aneinander liegen
resultiert ein insgesamt hoherer Fiillkorperanteil, wodurch das Material gemif3 E-Modul
sproder als Cent ist [88]. Insgesamt fiihrt ein hohes E-Modul zu einem verkleinerten
Modulus of Resilience, da das Material weniger verformbar ist [79]. Trotz des hoheren
E-Moduls von FZ 250 liegt es bei der Modulus of Resilience Messung wider Erwarten
vor Cent. Eine mdgliche Erklarung kann in den unterschiedlich gro3en und verschieden

geformten Fiillkdrpern gesehen werden.

Htang et al. zeigten, dass der Fiillkorperanteil flir eine optimale Ermiidungsresistenz
zwischen 60 — 80 % liegen sollte. Wiahrend abweichende Fiillkdrperanteile allgemein zu
einem schlechteren Resistenzverhalten fiihren, erleichtert ein erhdhter Fiillkorperanteil
das Risswachstum. Grund dafiir ist die gesteigerte Fiillkorperdichte, wodurch eine
tangentiale Zugspannung bei Rissentstehung im Material schneller fortgeleitet wird [79].
Ein Riss orientiert sich dabei entlang der Haftfliche eines Fiillkdrpers zu dessen
umgebender Matrix [43]. Auch diese Regel konnte durch die vorliegende Arbeit bestdtigt
werden. Es lie3 sich beobachten, dass die Rissbildung bei FZ 250 und Cent entlang der
Haftflache von Fiillkérpern zur umgebenden Matrix stattfand. Dabei erklért der dhnlich
hohe Fiillkdrperanteil beider Fiillungsmaterialien am besten den nahezu identischen
Festigkeitsverlust bei der Ermiidungsmessung. Konkret lag dieser fiir FZ 250 bei 52,89 %

und fiir Cent bei 52,06 % der zuvor ermittelten initialen Biegefestigkeit.

Fiir konventionelle Glasionomerzemente steigen Materialhidrte und E-Modul durch den
Einsatz kleinerer Fiillkorper. Dagegen beeinflussen groflere Glasfiillkorper besonders den
erzielten Festigkeitswert positiv [15, 26, 71, 197]. Zemente, deren Glasfiillkérper
grundsitzlich Fluorid-Ionen freisetzen, erreichen hohere Bruchfestigkeitswerte und
erzielen einen E-Modul Anstieg [15]. FTp entspricht mit einer Fiillkorpergrofle von
1 — 10 um den Anforderungen des Patents flir Aluminofluoro-silikate Glas, welches eine

durchschnittliche FiillkorpergroBe bis maximal 10 pm fordert [105].
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Ein weiterer Vergleich zwischen den Fiillungsmaterialien auf alleiniger Grundlage der
Fillkorperbeschaffenheit — gestaltet sich  spidtestens bei  Einbeziehung des
kunststoffmodifizierten Glasionomerzements Acti als erschwert, da sich dieser wegen der
Vermischung von den Kunststoff-/'und Glasionomerzementanteilen im strukturellen

Aufbau deutlich von den anderen Werkstoffklassen unterscheidet.

So werden die mechanischen Eigenschaften eines kunststoffmodifizierten
Glasionomerzements im Gegensatz zu einem konventionellen Glasionomerzement durch
den beigesetzten, flillkorperumgebenden Kunststoffanteil hinsichtlich der meisten
mechanischen Parameter deutlich verbessert [14, 125, 197]. Aus diesem Grund ist Acti
als kunststoffmodifizierter Glasionomerzement in der initialen Biegefestigkeit, dem
Modulus of Resilience, dem Modulus of Toughness und der Ermiidungsgrenze FTp als
Vertreter der konventionellen Glasionomerzemente auch in dieser Arbeit als signifikant
iiberlegen erkennbar. Als nachteilig erweist sich das Einbringen der
Kunststoffpolymermatrix in Glasionomerzemente lediglich darin, dass das E-Modul und
die Hirte sinken [197]. Dem entsprechend ist FTp Acti in den zuletzt genannten

Parametern signifikant tiberlegen.

6.3.3 Matrix
Im Rahmen der REM-Analyse, bei 2000-facher VergroBBerung der fiillkrperumgebenden
Matrix, zeigten sich keine strukturellen Unterschiede der vier untersuchten

Fiillungsmaterialien. Sdmtliche Proben wiesen eine homogene Matrixstruktur auf und

waren intakt (vgl. Abbildung 21 — 24 S. 66 — 69).

Ein Vergleich der untersuchten Fiillungsmaterialien hinsichtlich der Matrixstruktur ist
nur bedingt sinnvoll, da lediglich FZ 250 und Cent derselben Werkstoftklasse, den
Kompositen, angehoren. Acti und FTp sind jeweils Vertreter anderer Klassen mit jeweils

strukturell anders aufgebautem Matrixsystem.

Kunststoffbasierte Fiillungsmaterialien erreichen ihre mechanische Leistungsfahigkeit
erst durch die dreidimensionale Vernetzung der Monomere bei Lichthiartung [11, 63].
Dieser Zusammenhang gilt bei den hier getesteten Fiillungsmaterialien insbesondere fiir

FZ 250 und bedingt auch fiir Cent, da letzteres auch chemisch hirten kann.
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Das Monomer UDMA ist nach Herstellerangaben in FZ 250 und Cent enthalten. Es ist
bekannt, dass UDMA an der Lichthirtung beteiligt ist und eine deutlich hdhere
Biegefestigkeit gegeniiber anderen polymerisierten Monomeren hat. Trotz der daraus
resultierenden Verbesserung der Materialeigenschaft eines Fiillungsmaterials, neigt
UDMA dazu, Wasser in das Fiillungsmaterial zu integrieren. AuBlerdem liegt die
Wasserloslichkeit von UDMA gegeniiber den anderen Monomeren deutlich héher. [63]
Dieser Umstand konnte dazu fiihren, dass ein zu hoher Anteil von UDMA in einem
Fillungsmaterial wie Cent (mit 25—-50 %) zwar dessen Biegefestigkeit positiv
beeinflusst, im Gegenzug aber einen Stabilitdtsverlust in feuchter Umgebung bedingt. Es
ist daher naheliegend, dass die Kombination von verschiedenen Monomeren die
einzelnen Schwichen reduzieren und gleichzeitig die Stérken addieren soll [11, 63]. In
FZ 250 wurde UDMA mit 3 weiteren Monomeren zu gleichen Anteilen verwendet. Eine
derart ausgeglichene Monomerkombination konnte eine Erklarung dafiir sein, dass das
Komposit FZ 250 nach 4-wochiger Lagerung in dest. Wasser hohere
Biegefestigkeitswerte und Ermiidungswerte als das spezielle Komposit Cent (Alkasit)

erreicht.

Die Fiillkorperumgebende Matrix eines konventionellen Glasionomerzements entsteht
durch die Polymerisierung von Polyacrylketten, die durch Aluminium- und
Kalziumionen miteinander verbunden werden. Erst diese Vernetzung macht den Zement
mechanisch leistungsfahig und erreicht mit steigendem Polymerisierungsgrad ein hoheres
E-Modul [99, 186, 197]. Mit fortschreitender Zeit hirtet ein Zement zunechmend aus und
erhoht dadurch sowohl Biegefestigkeit als auch Harte [69, 99, 101].

Da fiir den kunststoffmodifizierten Zement Acti vom Hersteller keine genauen Angaben
iiber die verwendete Monomerkombination getroffen werden, kann deren

Zusammensetzung nicht mit den Materialeigenschaften korreliert werden.

6.3.4 Hybridschicht und ,,Resin Tags*
Bei der REM-Analyse der Verbundphase zwischen Fiillungsmaterialien und dem jeweils
empfohlenen Adhésivsystem/Conditioner hin zum Dentin konnten einige optische

Unterschiede zwischen den Systemen dargestellt werden.

Das Total-Etch-Verfahren welches bei FZ 250 + OFL angewendet wurde, zeigte eine
Hybridschicht von 2 — 3 pm Breite (vgl. Abbildung 26 S. 73 — 74). Dahingegen war die
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Schicht von den Materialien Acti + ABU und Cent + AdU im Self-Etch-Verfahren mit
einer Breite von lediglich 1 um in geringerer Stirke ausgebildet (vgl. Abbildung 26).
Diese Beobachtung deckt sich mit der Erkenntnis, dass Adhédsivsysteme des
Total-Etch-Verfahrens aufgrund der hoheren Aziditdt und daraus resultierenden

Demineralisierung der Zahnhartsubstanz eine breitere Hybridschicht als Self-Etch

Adhésivsysteme bilden konnen [75, 85].

Die Ausbildung einer Hybridschicht ist erforderlich, um den Halt des Fiillungsmaterials
am Dentin zu vermitteln (vgl. Kapitel 2.6.1). GemaB verschiedener Studien soll die Breite
der ausgebildeten Hybridschicht keine Auswirkung auf die erzeugte Haftkraft des
Systems haben [28, 130, 178]. Eine breitere Hybridschicht gilt grundsétzlich als anfalliger
fiir strukturschwiachende Defekte [75], sodass vielmehr die strukturelle Qualitdt der
Hybridschicht entscheidend fiir eine optimale Haftkraft ist [104]. In dieser Arbeit zeigte
keines der Adhésivsysteme strukturelle Schdaden, demzufolge konnten diese ihre volle

Haftkraft entfalten.

Polyacrylsdure als Conditioner fiir Dentin soll eine praparationsbedingte Schmierschicht
entfernen konnen, zu einer leichten Demineralisation der Zahnhartsubstanz fithren und so
die Bildung einer Hybridschicht von 0,5 — I pm Dicke ermoglichen. Die so entstandene
Hybridschicht ermoglicht konventionellen Glasionomerzementen mit Einsatz eines
Conditioner eine signifikant hohere Haftkraft an Dentin als ohne Conditioner. [35, 130]
Speziell der in dieser Studie angewendete Conditioner CaC soll das durch
Demineralisation freigelegte Kollagengeflecht durch den Einbau von Aluminiumchlorid
stabilisieren und eine Haftung von Glasionomerzementen fordern [180]. Da sich der
Verbund aus FTp + CaC im Rahmen der Aufbereitung zur REM-Analyse durch die
Salzsdure aufloste, kann keine Aussage zur Ausbildung einer Hybridschicht getroffen
werden  (vgl. Kapitel 5.8.3). Glasionomerzemente mit fluoridfreisetzenden
Glasfiillkdrpern sind besonders anfillig fiir Sdureangriffe, da Fluorid-lonen die wihrend
des Hértungsprozesses aus der Matrix freigesetzten Aluminium-lonen komplexieren,
wodurch das Material vorgeschwécht wird. Als Folge der Sdureexposition kollabiert die

Zementstruktur und das Material 16st sich auf [15, 195].

Adhisivsysteme mit Total-Etch- und Self-Etch-Technik lieen sich in dieser Arbeit
anhand der REM-Auswertung in den Punkten a) Lidnge der ,Resin Tags*“ und

b) Homogenitét des ,,Resin Tag Rasen* klar differenzieren.
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Den Total-Etch-Adhdsiven wird durch die vollstindige Entfernung der
préaparationsbedingten Schmierschicht ein tiefes und gleichméBiges Eindringen in die
eroffneten Dentinkandle ermoglicht. Dagegen variieren bei Self-Etch-Adhidsiven die
ausgebildeten ,,Resin Tags“ in Lidnge und Homogenitdt. Beides ist Folge eines
niedrigeren pH-Wertes, einer unvollstindigen Haftflicheninfiltration und der
préiparationsbedingten Schmierschichtdicke. Letztere wird bei der Self-Etch-Technik nur
unvollstindig aufgeldst, sodass die Dentinkanéle einer Infiltration durch Adhasivmaterial

unzuginglich bleiben. [85]

FZ 250 + OFL zeigten nach Anwendung des Total-Etch-Verfahrens ldngere ,,Resin Tags*
und dariiber hinaus homogenere ,,Resin Tag Rasen®. Selbige Auspriagung konnte fiir die
im Self-Etch-Verfahren angewendeten Adhésivsysteme Acti + ABU und Cent + AdU
nicht beobachtet werden. (vgl. Abbildung 26 S. 73 — 74)

Einen bedeutenden Einfluss auf die Haftkraftentwicklung zeigt die Lénge der Tags nicht
[28, 130]. Trotzdem schlussfolgerten Lohbauer et al., dass die Ausbildung eines
homogenen ,,Resin Tag Rasen* einen langlebigeren Haftverbund ermoglicht, da die
Hybridschicht vor abbauenden Prozessen geschiitzt wird [104]. Fiir den Verbund aus
FZ 250 + OFL wiirde dies bedeuten, dass ein gegeniiber Acti + ABU und Cent + AdU
zeitlich stabilerer Haftverbund gebildet wird.
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7 Fazit und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die bioaktiven Fiillungsmaterialien ACTIVA
BioACTIVE-RESTORATIVE (Pulpdent) und Cention N (Ivoclar Vivadent)
werkstoftkundlich charakterisiert und mit dem etablierten Hybridkomposit Filtek Z250
(FZ 250, 3M Oral Care) und dem Glasionomerzement Fuji Triage pink (FTp, GC)
verglichen. Zusitzlich wurde die Dentinhaftung aller vorab genannten Materialien in

Kombination mit einem Adhésivsystem oder Conditioner bestimmt.

Das nicht bioaktive Hybridkomposit FZ 250 erwies sich gegeniiber den anderen
Fiillungsmaterialien bei der initialen Biegefestigkeit, dem Modulus of Resilience, der
Ermiidung und der Vickershirte iiberlegen. In der E-Modul Messung zeigte FZ 250
gegeniiber FTp, welches das sprodeste Material war, keinen signifikanten Unterschied
und war damit erneut iiberlegen. Zusitzlich erreichte FZ 250 in Kombination mit
Optibond FL (Kerr) die groBBte Haftkraft zu Dentin. Daraus kann man schlielen, dass
FZ 250 weiterhin zu den bevorzugt eingesetzten Fiillungsmaterialien in der klinischen

Anwendung gehort.

Die beiden neuen Dbioaktiven Fiillungsmaterialien ACTIVA BioACTIVE-
RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) und Cention N (Cent, Ivoclar Vivadent) waren FZ 250
zwar liberwiegend unterlegen, jedoch erreichten beide Fiillungsmaterialien die von der
ISO 4049 geforderte Biegefestigkeit von 80 MPa, wodurch sie in allen klinischen
Fiillungssituationen anwendbar sind. Im direkten Vergleich zwischen Acti und Cent lie3
sich fiir die initiale Biegefestigkeit, den Modulus of Resilience, die Ermiidung sowie die
Dentinhaftung kein signifikanter Unterschied feststellen. Die einzigen signifikante
Unterschiede ergaben sich fiir das E-Modul, die Hérte und den Modulus of Toughness.
Um die Auswirkungen dieser Unterschiede in klinischen Anwendungen zu evaluieren,
sind weitere klinische Studien notwendig. Im Rahmen dieser Forschung sollten zum einen
die subjektive Verarbeitbarkeit sowie die Haltbarkeit von den in dieser Studie getesteten
Fiillungsmaterialien als Indikator fiir die Giite der eigentlichen Fiillungen untersucht
werden. Zum anderen sollte der eigentliche Zusatznutzen der Bioaktivitit evaluiert
werden. Dabei wire von besonderem Interesse ob die Effekte der Bioaktivitét in vivo von
bioaktiven Fiillungsmaterialien die werkstoftkundlichen in vitro Vorteile von
beispielsweise FZ 250 nivellieren. Hierzu sollten das Ionenfreisetzungsvermdgen, die

Biokompatibilitidt und die konkreten Auswirkungen der bioaktiven Fiillungsmaterialien
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auf die umgebenden Strukturen dediziert untersucht werden. AbschlieBend konnte so eine
fundierte Aussage iiber die Vermeidung von Sekundirkaries bei Einsatz von bioaktiven
Fiillungsmaterialien wie Acti und Cent getroffen werden.

Im Rahmen der qualitativen Materialanalyse zeigten FTp und Cent vergleichsweise viele
Lufteinschliisse. In  Anlehnung an Studien zu diversen konventionellen
Glasionomerzementen sollte im Rahmen der Methodenkritik auch gepriift werden, ob die
manuelle Anmischung gegentiber der maschinellen Anmischung Vorteile im Sinne der

Blasenreduktion bringt [140, 141].

Da die von Self-Etch Adhédsiven erreichten Dentinhaftwerte durch Anwendung eines
Total-Etch-Verfahrens geméfy Rosa et al. weiter gesteigert werden konnen [162], sollte
dieser Zusammenhang auch fiir die neuen Fiillungsmaterialien Acti + All-Bond Universal

(BISCO) und Cent + Adhese Universal (Ivoclar Vivadent) gepriift werden.

Insgesamt lehrt die Geschichte der Zahnheilkunde, dass die anhaltende Forschung und
Weiterentwicklung bestehender Techniken und Materialien eine stete Verbesserung in
der Patientenversorgung ermoglicht hat. Dahingehend bietet die Entwicklung der
bioaktiven Fiillungsmaterialien mit den ersten Vertretern
ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Pulpdent) und Cention N (Ivoclar Vivadent)
einen vielversprechenden Ansatz in der modernen restaurativen Zahnmedizin. Allerdings
bleibt abzuwarten, ob der vielfach beworbene Begriff der Bioaktivitdt signifikante
Vorteile in der klinischen Praxis bringt und abseits des Marketings eine effektive

Weiterentwicklung der Zahnheilkunde darstellt.
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8 Zusammenfassung

Zielsetzung: Durch die Entwicklung und Vermarktung vom kunststoffmodifizierten
Glasionomerzement ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) und des
Alkasits Cention N (Cent, Ivoclar Vivadent) stehen bioaktive Fiillungsmaterialien zur
Verfiigung, die ihre orale Umgebung positiv beeinflussen und schiitzen sollen. Mit dieser
Arbeit sollen diese neuen Materialien werkstoffkundlich charakterisiert und mit den
etablierten Referenzmaterialien Filtek Z250 (FZ 250, 3M Oral Care) und Fuji Triage pink
(FTp, GC) verglichen werden. Als klinischer Briickenschlag soll zusédtzlich die

Dentinhaftung aller Materialien bestimmt werden.

Methode: Der ISO 4049 entsprechend, wurden aus jedem Fiillungsmaterial Probekorper
hergestellt und fiir 4 Wochen bei 37 °C in dest. Wasser gelagert. In jedem Durchgang des
Vier-Punkt-Biegeversuchs wurden fiir jedes Fiillungsmaterial gleichzeitig die Werte fiir
initiale Biegefestigkeit, E-Modul, Modulus of Resilience und Modulus of Toughness
ermittelt. Die Ermiidung und Vickershérte wurden durch jeweils gesonderte Versuche
erhoben. Fiir jeden der drei Versuche wurden je 20 Probekorper pro Fiillungsmaterial
untersucht. Die Dentinhaftung von FZ 250 + Optibond FL (Kerr), Acti+ All-Bond
Universal (BISCO), Cent + Adhese Universal (Ivoclar Vivadent) und FTp + Cavity
Conditioner (GC) wurde im Rahmen eines Mikrozugversuchs ermittelt. Dazu wurden
Zahn-Fiillungsmaterial-Stibchen mit einem Querschnitt von 0,36 mm? (1 mm? fiir FTp)
hergestellt und iiber 24 Stunden bei 37 °C in dest. Wasser gelagert. AbschlieBend erfolgte
eine qualitative ~ Analyse der  entstandenen  Bruchoberflichen = und

Vickers-Diamant-Impressionen mithilfe eines Raster-Elektronen-Mikroskops.

Ergebnisse: Fiir die initiale Biegefestigkeit, den Modulus of Resilience, die Ermiidung
und die Dentinhaftung zeigte sich zwischen Acti und Cent kein signifikanter Unterschied
(p > 0,05). Die beiden Materialien unterschieden sich lediglich im E-Modul, dem
Modulus of Toughness und der Vickerhdrte signifikant (p < 0,05) voneinander.
Hinsichtlich der Referenzmaterialien lag die Materialperformance der Bioaktiva meist
tiber der von FTp jedoch unter der von FZ 250. In der qualitativen Analyse fiel

insbesondere die Struktur von Cent und FTp als besonders luftblasenreich auf.
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Fazit: Im Rahmen dieser Arbeit konnte erstmalig und industrieunabhéngig nachgewiesen
werden, dass Acti und Cent als neue bioaktive Fiillungsmaterialien geméfl ISO 4049 fiir
alle Fiillungssituationen einsetzbar sind. Zwar war FZ 250 den Bioaktiva mit seiner
in vitro Performance meist {iberlegen, jedoch muss durch weitere Studien untersucht
werden, ob die beworbenen bioaktiven Effekte (in vivo) die beobachteten in vitro
Unterschiede nivellieren konnen, wodurch sich klare Handlungsempfehlungen fiir die

klinische Praxis ergeben wiirden.
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9 Summary

Objective: Through the development and commercialisation of the resin-modified glass
ionomer cement ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE (Acti, Pulpdent) and the
Alkasit Cention N (Cent, Ivoclar Vivadent), bioactive filling materials are available that
are intended to positively influence and protect their oral environment. The aim of this
study is to characterise these new materials in terms of material science and to compare
them with the established reference materials Filtek Z250 (FZ 250, 3M Oral Care) and
Fuji Triage pink (FTp, GC). As clinical connection the dentin adhesion of all materials is

also be determined.

Method: According to ISO 4049, test specimens were made from each restorative
material and stored at 37 °C in distilled water for 4 weeks. In each run of the four-point-
bending-test, the values for initial flexural strength, E-modulus, modulus of resilience and
modulus of toughness were determined for each filling material at the same time. Fatigue
and Vickers hardness were ascertained by separate tests. For each of the three tests, 20 test
specimens per filling material were examined. The dentin adhesion of FZ250 + Optibond
FL (Kerr), Acti + All-Bond Universal (BISCO), Cent + Adhese Universal (Ivoclar
Vivadent) and FTp + Cavity Conditioner (GC) were tested in a micro tensile test.
Tooth-material-sticks with an adhesive surface of 0.36 mm? (1 mm? for FTp) were
produced and stored in distilled water at 37 °C for 24 hours. Finally, a qualitative analysis
of the resulting fracture surfaces and Vickers diamond impressions were carried out by

using a scanning electron microscope.

Results: There was no significant difference between Acti and Cent (p > 0,05) for the
initial flexural strength, modulus of resilience, fatigue and dentin adhesion. The only
significant differences (p < 0,05) between the two materials were in the modulus of
elasticity, the modulus of toughness and the Vicker hardness. With regard to the reference
materials, the material performances of the “bioactive* materials were in the majority of
cases above that of FTp and below that of FZ 250. In the qualitative analysis, the
structures of Cent and FTp were particularly noticeable as being notably rich in air

entrapment.
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Conclusion: As part of this work, it was possible to prove for the first time and without
industrial influence that Acti and Cent can be used for all restorative treatments as new
bioactive filling materials according to ISO 4049. Although FZ 250 was mostly superior
to bioactive materials with its in vitro performance, further studies must be carried out to
determine whether the claimed bioactive effects (in vivo) do level the observed in vitro

differences, which would result in clear recommendations for clinical practice.
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10 Abkiirzungsverzeichnis

a-a-UDMA  aromatisches aliphatisches Urethandimethacrylat

ABU All-Bond Universal
Acti ACTIVA BioACTIVE-RESTORATIVE
AdU Adhese Universal

ANOVA Analysis of variance
Bis-EMA Bisphenol-A-Polyethylenglykoldietherdimethacrylat
Bis-GMA Bisphenol-A-Glycidyl-Methacrylat

bzw. beziehungsweise
ca. circa

CaC Cavity Conditioner
Cent Cention N

cm? Quadratzentimeter
dest. destilliertem

E-Modul Elastizitatsmodul

et al. und andere

etc. et cetera

EU Européische Union
FITC Fluorescinisothiocyanat
FTp Fuji Triage pink

FZ 250 Filtek Z250

g Gramm

Gew.-% Gewichtsprozent

GPa Gigapascal

HCI Salzsdure

HEMA Hydroxyethylmethacrylat
HV Vickershérte

Hz Hertz

kg Kilogramm

MJ Megajoule

MPa Megapascal

pum Mikrometer

m’ Kubikmeter
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NaOCl
nm

OFL

Pa

PPD
ppm
REM

S.

St. Paul
TEGDMA
TPO
UDMA
UK
USA
vgl.
Vol.-%
°C

Quadratmillimeter

Milliwatt

Nervus

Anzahl

Newton

Natriumhypochlorit

Nanometer

Optibond FL

Niveau

Pascal

potentia hydrogenii; Stirke des Wasserstoffs
Phenyl-propanedione

Anteile pro Million
Raster-Elektronen-Mikroskop

Seite

Saint Paul

Triethylenglycoldimethacrylate
2,4,6-Trimethylbenzoyldiphenylphosphine oxide
Urethandimethacrylat

United Kingdom, England

United States of America, Vereinigten Staaten von Amerika
vergleiche

Volumenprozent

Grad Celsius
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I.

Ethikantrag

JUSTUS-LIEBIG

UNIVERSITAT
GIESSEN

Prof. Dr. N. Kramer

Poliklinik fir Kinderzahnheilkunde
Schlangenzahl 14

35392 Gielen

AZ.: 143108

Titel: Verwendung exfrahierter Zéhne fiir Forschungszwecke.

Ihr Schreiban vom 20.12.2018

FACHBEREICH 11
G i MEDIZIN

ETHIK-KOMMISSION
am Fachbereich Medizin
Vorsitz: Prof. Dr. H. Tillmanns

Klinikstr. 29 (Al Ghirurgis)
0-35385 Gielen

Tel.: (0541)88-42470
efhik_kommisson@phama.med. uni-giessen. de

Gieflen, 23. Januar 2018
Dr. Kr.f

Projekt: “Werkstoffkundliche Charakterisierung und Dentinhaftung von bioaktiven

Materialien”

Sehr geehrter Herr Professor Kramer,

fur die in lhrem Schreiben genannte Situation existiert ein positives Votum der Ethik-
Kommission. Es bestehen keine Einwande der Ethik-Kommission gegen das von lhnen

beschriebene Vorgehen.

Mit freundlichen Grifen

77K
Sl { i,
Prof. Dr. H. Tillmanns
Vorsitzender
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II. Kalibrierungstabellen

Tabelle 3: Kalibrierungsdaten der initialen Biegefestigkeit mit Dyract Extra.
Haftwerte in MPa.

Probenzahl Mittelwert Standardabweichung Signifikanz
(n) MPa MPa zueinander
vorbekannte
Referenzwerte 20 106,7 12,7
gemessene 0,338
Kalibrierungs- 20 103,8 9,9
werte

Tabelle 4: Kalibrierungsdaten des Mikrozugversuchs mit FZ 250 + Optibond FL.
Haftwerte in MPa.

Probenzahl Minimum Maximum Mittelwert Standardabweichung Signifikanz
(n) MPa MPa MPa MPa zueinander
vorbekannte
prbekannte 135 10,7 119,6 | 65,16 25,17
gemessene 0,501
Kalibrierungs- 192 20,2 94 62,44 11,9
werte
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III. Messwerte und Statistik zu den Hauptversuchen

a. Initiale Biegefestigkeit

Tabelle 5: Messdaten der initialen Biegefestigkeit. Druckangabe in MPa.

Probenzahl | Minimum | Maximum | Mittelwert | Standardabweichung
(n) MPa MPa MPa MPa
FZ 250 20 94 134,5 111,4 12,9
Acti 20 73,8 95,6 84,2 6
Cent 20 65,7 97,7 80,8 11,1
FTp 20 14,2 25,7 20,1 3,2

Tabelle 6: Statistik der initialen Biegefestigkeit. Angabe der gegenscitigen Signifikanzen.

FZ 250 Acti Cent FTp
FZ 250 X 0,000 0,000 0,000
Acti 0,000 X 1,000 0,000
Cent 0,000 1,000 X 0,000
FTp 0,000 0,000 0,000 X
b. E-Modul
Tabelle 7: Messdaten des E-Moduls. Druckangabe in GPa.
Probenzahl | Minimum | Maximum | Mittelwert | Standardabweichung
(n) GPa GPa GPa GPa
FZ 250 20 7,71 9,87 8,86 0,53
Acti 20 2,65 3,58 3,14 0,24
Cent 20 6,77 8,73 7,7 0,66
FTp 20 7,09 11,8 9,03 1,3
Tabelle 8: Statistik des E-Moduls. Angabe der gegenseitigen Signifikanz.
FZ 250 Acti Cent FTp
FZ 250 X 0,000 0,000 1,000
Acti 0,000 X 0,000 0,000
Cent 0,000 0,000 X 0,000
FTp 1,000 0,000 0,000 X
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c. Modulus of Resilience

Tabelle 9: Messdaten des Modulus of Resilience. Energiedichte in MJ/m3.

Probenzahl | Minimum | Maximum | Mittelwert | Standardabweichung
(n) MJ/m? MJ/m? MJ/m? MJ/m?
FZ 250 20 0,32 0,61 0,44 0,07
Acti 20 0,24 0,53 0,35 0,07
Cent 20 0,29 0,43 0,36 0,04
FTp 20 X X X X

Tabelle 10: Statistik des Modulus of Resilience. Angabe der gegenseitigen Signifikanz.

FZ 250 Acti Cent FTp
FZ 250 X 0,000 0,003 X
Acti 0,000 X 1,000 X
Cent 0,003 1,000 X X
FTp X X X X
d.  Modulus of Toughness
Tabelle 11: Messdaten des Modulus of Toughness. Energiedichte in MJ/m3.
Probenzahl | Minimum | Maximum | Mittelwert | Standardabweichung
(n) MJ/m? MJ/m? MJ/m? MJ/m?
FZ 250 20 0,58 1,4 0,97 0,27
Acti 20 1,16 3,09 1,92 0,46
Cent 20 0,27 0,78 0,51 0,15
FTp 20 0,01 0,03 0,02 0,01

Tabelle 12: Statistik des Modulus of Toughness. Angabe der gegenseitigen Signifikanz.

FZ 250 Acti Cent FTp

FZ 250 X 0,000 0,000 0,000

Acti 0,000 X 0,000 0,000

Cent 0,000 0,000 X 0,000
FTp 0,000 0,000 0,000 X
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e. Ermiidung

Tabelle 13: Messdaten der Ermiidungspriffung von FZ 250. 50% der
Standardabweichung: 6,45 MPa; Zyklusgeschwindigkeit: 0,25 mm/s. ¢ = Belastungsniveau in
MPa, Frrr = maximale Belastungskraft in N.

Proben- Probenhéhe | Probenbreite o1 FrrL Zyklen
nummer mm mm MPa N
1 2 1,97 55,7 29,26 799
2 2 1,99 49,25 26,14 1546
3 2 1,99 42,8 22,71 10000
4 2 1,95 49,25 25,61 10000
5 2 1,98 55,7 29,41 430
6 2 1,98 49,25 26 10000
7 2 1,99 55,7 29,56 10000
8 2 1,99 62,15 32,98 373
9 2 1,95 55,7 28,96 211
10 2 1,98 49,25 26 10000
11 1,99 1,93 55,7 28,38 10000
12 2 1,99 62,15 32,98 3948
13 2 1,97 55,7 29,26 5504
14 1,99 1,96 49,25 25,48 10000
15 2 1,97 55,7 29,26 643
16 1,99 1,96 49,25 25,48 10000
17 2 1,95 55,7 28,96 1132
18 2 1,98 49,25 26 5857
19 1,99 1,99 42,8 22,49 10000
20 1,99 1,95 49,25 25,35 10000
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Tabelle 14:

Messdaten

der

Ermiidungspriifung

von

Acti.

50

%

der

Standardabweichung: 3 MPa,; Zyklusgeschwindigkeit: 0,49 mm/s. o = Belastungsniveau in MPa,
Frrr = maximale Belastungskraft in N.

Proben- Probenhohe | Probenbreite o1 FrrL Zyklen

nummer mm mm MPa N
1 1,98 1,96 42,1 21,57 7127
2 2 1,93 39,1 20,12 2646
3 1,99 1,92 36,1 18,3 10000
4 1,99 1,93 39,1 19,92 4840
5 1,97 1,97 36,1 18,4 10000
6 2 1,92 39,1 20,02 2522
7 1,99 1,99 36,1 18,97 10000
8 1,98 1,98 39,1 20,23 10000
9 1,99 1,96 42,1 21,78 10000
10 1,99 1,97 45,1 23,46 3965
11 1,99 1,97 42,1 21,9 3055
12 1,97 1,98 39,1 20,03 10000
13 1,98 1,97 42,1 21,68 5647
14 1,98 1,98 39,1 20,23 10000
15 1,98 1,97 42,1 21,68 4866
16 1,98 1,98 39,1 20,23 8738
17 1,98 1,97 36,1 18,59 10000
18 1,98 1,98 39,1 20,23 10000
19 1,99 1,97 42,1 21,9 387
20 1,99 1,97 39,1 20,34 10000
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Tabelle 15:

Messdaten

der

Ermiidungspriifung

von

Cent.

50

%

der

Standardabweichung: 5,55 MPa; Zyklusgeschwindigkeit: 0,17 mm/s. o = Belastungsniveau in
MPa, Frrr = maximale Belastungskraft in N.

Proben- Probenhohe | Probenbreite o112 FrrL ZyKlen
nummer mm mm MPa N
1 1,99 1,94 40,4 20,69 9101
2 1,99 1,97 34,85 18,13 10000
3 2 1,97 40,4 21,22 441
4 1,95 1,93 34,85 17,05 6134
5 1,97 1,91 29,3 14,48 10000
6 1,97 1,93 34,85 17,4 10000
7 1,97 1,95 40,4 20,38 10000
8 1,98 1,92 45,95 23,06 1698
9 1,97 1,91 40,4 19,96 7880
10 1,97 1,91 34,85 17,22 10000
11 1,98 1,97 40,4 20,8 10000
12 1,99 1,95 45,95 23,66 543
13 1,97 1,94 40,4 20,28 2202
14 1,98 1,93 34,85 17,58 10000
15 1,97 1,91 40,4 19,96 2073
16 1,98 1,97 34,85 17,94 10000
17 1,96 1,92 40,4 19,87 3613
18 1,98 1,91 34,85 17,4 10000
19 1,97 1,95 40,4 20,38 10000
20 1,96 1,92 45,95 22,59 2655
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Tabelle 16:

Messdaten

der

Ermiidungspriifung

von

FTp.

50

%

der

Standardabweichung: 1,6 MPa; Zyklusgeschwindigkeit: 0,04 mm/s. ¢ = Belastungsniveau in
MPa, Frrr = maximale Belastungskraft in N.

Proben- Probenhdhe | Probenbreite o122 FrrL Zyklen
nummer mm mm MPa N
1 2 2 10,05 5,36 10000
2 2 1,94 11,65 6,03 10000
3 2,01 1,97 13,25 7,03 6
4 2,03 1,95 11,65 6,24 10000
5 1,94 1,91 13,25 6,35 472
6 2,02 1,98 11,65 6,27 196
7 2,02 1,95 10,05 5,33 10000
8 2,02 1,99 11,65 6,31 10000
9 1,99 1,97 13,25 6,89 40
10 1,98 1,96 11,65 5,97 152
11 2,01 1,97 10,05 5,33 10000
12 1,97 1,97 11,65 5,94 10000
13 1,99 1,91 13,25 6,68 1
14 2,02 1,97 11,65 6,24 291
15 1,99 1,97 10,05 5,23 10000
16 2,02 1,96 11,65 6,21 341
17 2,04 1,99 10,05 5,55 10000
18 2,04 1,94 11,65 6,27 233
19 2,02 1,99 10,05 5,44 455
20 1,96 1,94 8,45 4,18 10000
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f.

Vickershirte

Tabelle 17: Messdaten der Vickershiirte. Druck in N/mm’. HV = Hiirte Vickers in kp/mm’.

Standard- Mittelwert
Probenzahl | Minimum | Maximum | Mittelwert abweichun in
(n) N/mm? N/mm? N/mm? N/mm? g kp/mm?
(HV)
FZ
20 893 1028 959.,3 33,1 97,85
250
Acti 20 195 228 209,4 10,3 21,36
Cent 20 472 590 514,6 27,5 52,49
FTp 20 506 593 545,1 23,2 55,6
Tabelle 18: Statistik der Vickershérte. Angabe der gegenseitigen Signifikanz.
FZ 250 Acti Cent FTp
FZ 250 X 0,000 0,000 0,000
Acti 0,000 X 0,000 0,000
Cent 0,000 0,000 X 0,001
FTp 0,000 0,000 0,001 X
g. Haftwerte
Tabelle 19: Messdaten der Haftwerte. Haftwerte in MPa.
Probenzahl Minimum Maximum Mittelwert Standardabweichung
(n) MPa MPa MPa MPa
FZ 250
+ 125 47,6 86,3 63,9 8,3
OFL
Acti
+ 124 24,5 68 52,1 8,2
ABU
Cent
+ 120 28 81,1 51,4 10,9
AdU
FTp
+ 125 1,7 6,1 3,7 0,9
CaC
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Tabelle 20: Statistik der Haftwerte. Angabe der gegenseitigen Signifikanz.

FZ 250 Acti Cent FTp
+ + + +
OFL ABU AdU CaC
FZ 250
+ X 0,000 0,000 0,000
OFL
Acti
+ 0,000 X 1,000 0,000
ABU
Cent
+ 0,000 1,000 X 0,000
AdU
FTp
+ 0,000 0,000 0,000 X
CaC
Tabelle 21: Frakturmodi aus dem Mikrozugversuch. n = Anzahl der Proben.
Material
Adhiisiv . +
Pr?- . - Zahnhart- + Adhiisiv Adhisiv
Testing Material Adhisiv bst Zahnhart- + +
Failure n/% n/% substanz annar Material
n/% substanz Zahnhart-
n/% n/%
n/% substanz
n/%
FZ 250
+ 0/0 48/38.4 | 43/34,4 25/20 9/7,2 0/0 0/0
OFL
Acti
+ 0/0 36/29 65/52,4 12/9,7 5/4 6/4,8 0/0
ABU
Cent
+ 0/0 30/25 77/64,2 3/2,5 1/0,8 9/7,5 0/0
AdU
FTp
+ 0/0 12/9,6 17/13,6 0/0 0/0 96/76,8 0/0
CaC
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