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1 Zusammenfassung

Die Verwendung zahnirztlicher Komposite ist heute weltweit ein fester Bestandteil der
modernen konservierenden Zahnheilkunde. Das systemimmanente Verankerungsproblem
der volumenschrumpfenden Komposite konnte frith zufriedenstellend fiir Schmelz und
seit ca. 20 Jahren mithilfe moderner Dentinadhdsive auch zufriedenstellend fiir das
Substrat Dentin geldst werden. Die Entwicklungen der letzten Dekade brachten dabei
neue, mit immer weniger Arbeitsschritten auskommende Produkte hervor. Allen diesen
Adhidsiven gemeinsam ist ihre von den Herstellern angegebene Unvertriglichkeit
gegeniiber Speichelkontamination wéhrend der Verarbeitung. Da heute in vielen Praxen
Kofferdam immer noch nicht zum Standard bei der Kompositverarbeitung gehort, besteht
also permanent die Gefahr einer Speichelkontamination wéihrend der Verarbeitung der
Komposite.

Ziel dieser In-vitro-Studie war es also herauszufinden, wie die Adhédsivsysteme
verschiedener Generationen (Optibond FL, Kerr; SE-Bond, Kuraray; Tri-S-Bond,
Kuraray; G-Bond, GC) auf den Substraten Schmelz und Dentin unter
Speichelkontaminationsbedingungen funktionieren. Die Untersuchung der vorhandenen
Proben mittels Mikro-Scherversuch und Transmissonselektronenmikroskop fand zwecks
Forcierung von Degradationserscheinungen erst nach sechsmonatiger Speichellagerung
bei 37 °C statt.

Im Ergebnis zeigte sich an den Verbundzonen ein inhomogenes Verhalten, sowohl
innerhalb der einzelnen Adhédsivsysteme als auch zwischen den Systemen. So war auf
Schmelz das Goldstandardprodukt Opti-Bond FL unter Kontaminationsbedingungen
nicht mehr den anderen Produkten iiberlegen.

Auf Dentin zeigte sich Optibond FL sowohl in der Kontroll- als auch in der
Kontaminationsgruppe den anderen Systemen unterlegen. Unter
Kontaminationsbedingungen erzielte das Produkt SE-Bond die besten Leistungen.

In den TEM-Proben konnten insbesondere bei den Produkten Tri-S-Bond und G-Bond
verschiedene Bereiche der Adhéasiv-Dentin-Interaktionszone als problematisch
identifiziert werden, da es dort zu Wassereinlagerungen und Rifbildungen kam.
Zusammenfassend muss dem Produkt SE-Bond unter Kontaminationsbedingungen der

Vorzug gegeben werden.
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1 Summary

Today, the use of resin composite materials has become a well established method in
modern conservative dentistry all over the world. The intrinsic problem of how to fix
shrinking dental composites to tooth enamel has been solved satisfactorily at an early
stage. Since approximately 20 years, with the help of modern adhesives, this problem has
also been solved satisfactorily for the substrate dentin. The ongoing research of the last
decade created a lot of new products that aim to faciliate and reduce work steps. All these
products have in common, that their manufacturer claim an intolerance of adhesives
against saliva contamination during processing. As nowadays rubberdam is still a
non-standard procedure in daily dental pactice, salivary contamination of the working
field is a permant danger while processing adhesives.

The purpose of this in-vitro-study was to investigate the functional behaviour of adhesives
of different generations (Opti-Bond FL, Kerr; SE-Bond, Kuraray; Tri-S-Bond, Kuraray;
G-Bond, GC) when processing them under salivary contamination on enamel and dentin.
For the reason of simulating degradation processes within the interaction zones, the
samples were stored for 6 months in human saliva of 37° C.

Results revealed an inhomogeneous pattern of shear bond strengths within the groups of
each system and compared with each other.

On enamel, the goldstandard product Opti-Bond FL showed no superior results compared
to the other tested products under conditions of contamination.

On dentin, inferior results were shown for Opti-Bond FL either for non-contaminated or
contaminated conditions. Under the conditions of contamination best results were
obtained with SE-Bond.

Critical areas of the hybrid- and adhesive layer, especially in specimens of Tri-S-Bond
and G-Bond, could be identified by TEM. Water accumulation and crack formation could
be observed.

In conclusion, SE-Bond could be recommended under conditions of salivary
contamination and could be favoured over all other tested products according to the

present data.
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2.1 Geschichtliches

Die Restauration von karidsen Defekten der menschlichen Zahnhartsubstanz stellt seit
jeher eine wichtige Aufgabe der Zahnmedizin dar. Als dominierender Fiillungswerkstoff
der letzten Jahrhunderte kann das Amalgam angesehen werden. Die ,,weitldufige
Verbreitung des Amalgams®“ (MULLER-SCHNEEMAYER, 2004) begann im 19.
Jahrhundert. Jedoch wurden erste Amalgamrezepte laut PETER RIETHE (in MULLER-
SCHNEEMAYER, 2004) bereits 1528 niedergeschrieben.

Fast genauso alt wie der Fiillungswerkstoff selbst ist jedoch auch die Diskussion um seine
Biovertriaglichkeit. Insbesondere stand und steht das im Amalgam enthaltene Quecksilber
bzw. dessen mdgliche schidigende Wirkung im Vordergrund. In den USA brach 1833 der
sogenannte Amalgamkrieg aus. In Deutschland kam es laut MULLER-SCHNEEMAYER
in den 1920er Jahren ebenfalls zur einer kontroversen Diskussion {iber den
Fillungswerkstoff Amalgam. Einige Autoren kommen sogar zur Aussage, dass Amalgam
».weder  medizinsch, arbeitsmedizinisch, noch  dkologisch  als  sicheres
Zahnfiillungsmaterial bezeichnet werden.“ kann (MUTTER et al., 2005). Das
Bundesinstitut fiir Arzneimittel und Medizinprodukte schreibt in einer Veroffentlichung
mit dem Titel ,,Amalgame in der zahnirztlichen Therapie*“ vom 31.01.2005, dass ,,nach
dem gegenwirtigen wissenschaftlichen Kenntnisstand.......kein begriindeter Verdacht
daftir..”“ besteht, ,..dass ordnungsgemdll gelegte Amalgamfiillungen negative
Auswirkungen auf die Gesundheit des zahnérztlichen Patienten haben®.

Scheinbar besteht hinsichtlich des Fiillungswerkstoffs Amalgam eine gewisse
Verunsicherung. Hinzu kommen die offensichtlichen dsthetischen Einschrankungen des
nicht zahnfarbenen Fiillungswerkstoffes Amalgam. Es wird also deutlich, dass es einen
Bedarf filir zahnfarbene, plastische Fiillungswerkstoffe gibt.

Gleichzeitig verlangt der Einsatz von zahnfarbenen, sogenannten Kompositmaterialien
aber auch die Verfiigbarkeit entsprechender Adhésivsysteme, da alle bis heute
verfiigbaren Methacrylat-Komposite einen Volumenschrumpf bei der Polymerisation von
mehr als 1 Vol.% aufweisen. Teilweise wurden diesbeziiglich experimentell Werte im
Bereich von 2.61-3,88 Vol.% fiir moderne Komposite gefunden (ELLAKWA et al.,
2007).
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Die Entwicklung der heute hoch entwickelten Adhisivtechnik fiir Methacrylatkomposite
geht auf die Arbeit von Buonocore (BUONOCORE, 1955) zuriick, der erstmals die
Schmelzdtzung mit Phosphorsidure zur Erzielung einer den oralen Anforderungen
standhaltenden Haftkraft von Kunststoffen an der Zahnhartsubstanz beschrieb. Aufgrund
der unterschiedlichen Morphologie von Schmelz zu Dentin ist eine alleinige Atzung
durch z.B. Phosphorsdure nicht ausreichend, um eine Haftung des Komposits auch am
Dentin zu gewihrleisten. Bereits in den 1950er Jahren wurden erste Versuche
unternommen, Kunststoffe an Dentin zu befestigen. BUONOCORE et al. verdffentlichten
1956 eine Studie, in der ein Kavitdten-Sealer auf Basis von Glucophosphorsdure und Di-
Methacrylat Verwendung fand, zu dem ein Katalysator zugegeben wurde. So konnte eine
gewisse Haftung zu Dentin erzielt werden. Bereits hier berichtet der Autor iiber Probleme
der Haftung von Kunststoff an feuchtem Dentin.

In den folgenden Jahrzehnten gab es eine Vielzahl unterschiedlichster Ansitze, um einen
wirksamen Verbund zwischen Dentin und Kompositmaterialien herzustellen (BOWEN
1965, NAKABAYASHI et al. 1978, NAKABAYASHI et al. 1982a/b). Aus heutiger Sicht
kann man jedoch sagen, dass es ,,..praktisch kein in Deutschland bekanntes Lehrbuch®
gab, ,das in den 80er Jahren Dentinklebungen bereits fiir praxisreif erklart
hitte.* (HEIDEMANN et al., 2004). Im Jahr 1987 &uBerte GANGLER in einem Lehrbuch
iber Dentinadhésive, dass der ,klinische Einsatz...weder werkstoffkundlich noch
biologisch befiirwortet® wird. Ein anderer Autor kommt so zu dem Schluss, eine
routineméfige Anwendung von Dentinhaftvermittlern in der Praxis nicht zu empfehlen
(GUERTSEN, 1989). Der Durchbruch bzw. die Praxisreife der Dentinadhésive kam erst
Anfang bis Mitte der 90er Jahre des 20. Jahrhunderts (HEIDEMANN et al., 2004).

Dieser Durchbruch ist eng mit dem Erscheinen von Dentinadhisiven der 3. und

nachfolgender Generationen verbunden (BLUNCK, 1999).

2.2 Literaturiibersicht

2.2.1 Aufbau und Zusammensetzung des Schmelzes

Der Zahnschmelz ist die hérteste bekannte Substanz des menschlichen Korpers mit einer
Vickers-Hérte von 300-400. Der Schmelz besteht aus je nach Untersuchungsmethode zu

93-98 Gew.% aus anorganischen Verbindungen, zu 1,5-4 Gew.% aus Wasser und zu
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geringen Anteilen aus organischen Verbindungen wie Proteinen und Lipiden. Die
Bildung des Zahnschmelzes wird durch die aus dem Ektoderm stammenden
Ameloblasten geleistet. Diese scheiden eine aus Proteinen bestehende Schmelzmatrix ab,
die dann mineralisiert.

Die Hauptbestandteile der anorganischen Schmelzfraktion sind Kalzium, Phosphor,
Carbonat, Magnesium und Natrium. Kalzium und Phosphor liegen groBtenteils in einer
den Schmelz dominierenden, nicht stochometrischen Apatitverbindung vor. Dieses
Apatit bildet kleine hexagonale Stabkristalle mit einer Ldnge von ca. 160 nm und einem
Durchmesser von ungefdhr 40 nm. Durch interne Substitutionsreaktionen kann es zur
Ausbildung von Fluorapatit oder karboniertem Apatit kommen, wobei das Auftreten von
Fluorapatit die Séureldslichkeit des Apatits wesentlich herabsetzt. Diese Apatitkristalle
liegen suprastrukturiert in Form von Schmelzprismen vor, die den Schmelz von der
Schmelz-Dentin-Grenze bis fast zur Oberfliche durchziehen. Und auch diese
Schmelzprismen liegen nochmals suprastrukturiert in Form einer Schliissellochstruktur
vor. Weitere bekannte Organisationsformen sind der zylindrische Typ und der
Hufeisentyp. Fiir die Schmelz-Atz-Technik von Bedeutung ist jedoch die Tatsache, dass
die oberste Schmelzschicht keine Schmelzprismen aufweist und so die Ausbildung eines
retentiven Reliefs durch Phosphorsduredtzung weniger moglich ist, als dies bei
prismatischem Schmelz der Fall ist.

Das im Schmelz vorhandene Wasser findet sich zum Teil als Hydratationsschale um die
Apatitkristalle, zum Teil aber auch frei an organischer Materie gebunden.

Der geringe Anteil an organischen Bestandteilen besteht zu ca. 58 % aus Proteinen und
zu ca. 40 % aus Lipiden. Weiterhin finden sich kleinste Anteile von Kohlenhydraten,
Zitrat und Laktat. Hauptvorkommen der organischen Bestandteile sind die im inneren

Drittel des Schmelzes gelegenen Schmelzbiischel.

2.2.2 Aufbau und Zusammensetzung des Dentins

Entwicklungsgeschichtlich geht Dentin aus der Zahnpapille hervor und stammt somit
nicht wie Schmelz vom Ektoderm, sondern vom Mesektoderm ab. Im vollstindig
ausgereiften Zahn stellt das Dentin den groften Anteil an den Zahnhartgeweben dar. Es
wird physiologischer Weise im koronalen Anteil des Zahns von Schmelz bedeckt und im

Wurzelbereich von Wurzelzement iiberzogen (HELLWIG et al.,, 2003). Das Dentin
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umschlieBt auBerdem die Zahnpulpa im Inneren des Zahns. Gebildet wird das Dentin von
den an der Grenzfliche zur Zahnpulpa liegenden Odontoblasten, die mit ihren feinen
Fortsdtzen das Dentin radidr durchziehen. Eingebettet liegen diese Fortsdtze in den
sogenannten Dentintubuli, ein fein verzweigtes System von Kanélchen, welches bis zur
Dentinoberfliche reicht. Das Dentin ist ein vitales Gewebe, welches permanenten
Umbauprozessen unterworfen ist und auf physiologische wie pathologische Stimuli
reagiert. Das Dentin wird von den Odontoblasten bzw. ihren Fortsdtzen auch nach
Abschluss der Zahnbildung noch unterhalten (HELLWIG et al., 2003).

Histologisch ldsst sich das Dentin in mehrere Substrukturen einteilen. Zum einen findet
man das sogenannte Manteldentin, welches unmittelbar unterhalb des Schmelzmantels
liegt. Histologisch finden sich hier keine von Odontoblasten gebildeten B-Kollagen-
Fibrillen, sondern a-Fibrillen, die von den Mesenchymzellen der Zahnpapille abstammen.
Diese Kollagenfibrillen werden auch von-Korff-Fasern genannt und sind wesentlich
dicker als die anderen im Dentin zu findenden Fibrillen. Es findet sich im Dentin zu
92 % Kollagen Typ I und zu ca. 8 % eine nicht kollagene Grundsubstanz (SCHNEIDER,
1995).

Das zirkumpulpale Dentin liegt unterhalb des Manteldentins und zeichnet sich durch die
von-Ebener-Linien aus, dem entwicklungsbedingten Korrelat einer rhythmisch
ablaufenden Verkalkung mit Ruhephasen der Odontoblasten.

Das Préddentin ist das die Pulpa umgebende Dentin, welches noch keiner Mineralisation
unterlegen hat. Es grenzt mit seinen dltesten Abschnitten, die eine ausgereifte
Dentinmatrix enthalten, an die Mineralisationsfront des zirkumpulpalen Dentins.
Weiterhin kann man zwischen intertubuldrem und peritubuldrem Dentin unterscheiden.
Entsprechend seinem Namen liegt das intertubuldre Dentin zwischen den einzelnen
Dentintubuli und wird insbesondere im Bereich des Manteldentins von Seitenkandlchen
mit kleinsten Odontoblastenfortsdtzen, den sogenannten Mikrovilli, mit einem
Durchmesser von 0,35-0,6 pm durchzogen. Das intertubuldre Dentin ist weniger dicht
mineralisiert und besteht zu mehr als der Hélfte aus einem Kollagengeflecht mit
eingelagerten Apatitkristallen (MARSHALL, 1993; HAMMER, 1997).

Das peritubulire Dentin wird durch Ablagerungen der Syntheseprodukte der
Odontoblasten permanent gebildet. Diese Produkte werden von den Zellkdrpern iiber die
Odontoblastenfortsétze in die Dentintubuli transportiert. Dieser Dentintyp enthdlt kaum

noch Kollagenfibrillen und nimmt mit zunehmendem Alter zu. Er ist in seiner




2 Einleitung

mineralisierten Form Ausdruck und Ursache einer zunehmenden Sklerosierung der
Dentintubuli. Dabei ist dieser Dentintyp homogen, dicht und die am stdrksten
mineralisierte Form.

Die Dentintubuli variieren sehr stark in Anzahl und Grofe in Abhingigkeit von der
Entfernung zur Pulpa. So findet man durchschnittlich 7000 Tubuli pro mm? Dentin in den
pulpafernen Bereichen, wohingegen bis zu 60.000 Tubuli pro mm? in den Bereichen nahe
der Pulpa gefunden werden. Auch die Durchmesser werden in Richtung der Schmelz-
Dentin-Grenze immer kleiner, so dass ein Abfall ausgehend von 2-3 pum im pulpanahen
Bereich auf unter 0,5 um in pulpafernen Arealen beobachtet werden kann (TRONSTAD,
1973). Es muss jedoch beriicksichtigt werden, dass absolute Zahlen in Bezug auf Anzahl
und Durchmesser der Dentintubuli inter- und intraindividuell sehr verschieden sind und
eher prozentuale Angaben zutreffend sind. So kann davon ausgegangen werden, dass in
der Peripherie nur ca. 4 % der Gesamtquerschnittsfliche auf das Lumen der Dentintubuli
entféllt, wihrend in zentral gelegenen Anteilen ca. 80 % der Gesamtquerschnittsflache
auf das Lumen der Dentintubuli entfillt (HELLWIG et al. 2003).

Chemisch gesehen besteht Dentin zu ungefihr 70 Gew.% aus anorganischen
Bestandteilen, zu 20 Gew.% aus organischen Bestandteilen und zu etwa 10 Gew.% aus
Wasser. Der organische Anteil besteht zu 91-92 % aus Kollagen bzw. kollagenartigen
Verbindungen.

Der anorganische Teil besteht in Analogie zum Zahnschmelz hauptsédchlich aus Phosphat
und Kalzium, welches in kristalliner Form als Apatit oder als amorphes Kalziumphosphat
vorliegt. Im Unterschied zum Schmelz liegen die Apatitkristalle jedoch nicht in
Prismenform vor, sondern in unterschiedlich dichter Packung von Apatitkristallen. Diese
Apeatitikristalle sind im Vergleich zu den Schmelzapatitkistallen wesentlich kleiner und
haben ungefihr eine Grofle von 20 nm in der Lange, 18-20 nm in der Breite und 3,5 nm
im Durchmesser. Daneben finden sich noch verschiedenste Spurenelemente wie Al, Br,
Cl, Cr, Fe, K, Mn, Na, S, Si, Zn (HELLWIG et al., 2003).

AuBerdem unterscheidet man noch Dentinformen nach ihrem Entstehungszeitpunkt. So
nennt man das bis zum Abschluss des Wurzelwachstums gebildete Dentin Priméardentin,
das im weiteren Verlauf der Zahnnutzungsphase entstandene Dentin Sekundirdentin und

das aufgrund eines externen Reizes entstandene Dentin Tertidrdentin.
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2.2.3 Dentinadhisive

Bei zahnirztlichen Kompositen handelt es sich um hydrophobe Materialien, welche nicht
ohne weiteres zu einem innigen Verbund mit dem hydrophilen Dentin gebracht werden
konnen. Dieser innige Verbund ist jedoch fiir die klinische Anwendbarkeit der Komposite
dringend erforderlich, da sémtliche verfligbaren Methacrylatkomposite einen
Volumenschrumpf von mehr als 1% aufweisen (ELLAKWA et al., 2007). Eine neuerlich
verfiigbare Ausnahme hiervon stellen lediglich die chemisch auf einer Ringo6ffnung
basierenden Silorane dar (z.B. 3M ESPE, Filtec Silorane®), die mit einem
Volumenschrumpf  von  weniger als einem  Vol.% die geringste
Polymerisationsschrumpfung tiberhaupt aufweisen (WEINMANN et al., 2005). Um
klinisch die Entstehung von Sekundérkaries zu verhindern, ist es jedoch erforderlich, die
Spaltbildung zwischen Zahn und Restaurationswerkstoff zu vermeiden. Der auftretende
Polymerisationsstress liegt selbst bei niedrig schrumpfenden Materialien bei bis zu 4,4
MPa (ILIE et al., 2007). Dentinadhdsive haben nun die Aufgabe, zum einen einen
Verbund zwischen der hydrophilen Dentinoberfliche und der hydrophoben
Kompositoberflaiche herzustellen. Zum anderen muss der Dentinhaftvermittler so gut mit
dem Dentin verbunden sein, dass er den durch die Schrumpfung bedingten
Polymerisationsstress ~ aufnehmen  kann. Der  schematische = Aufbau  eines
Dentinhaftvermittlers sieht wie folgt aus: Ein Methacrylatrest zur Verbindung mit dem
Komposit, ein Zwischenmolekiil als Distanzhalter und ein hydrophiles Ende zur
Anlagerung an die hydrophilen Dentinstrukturen wie z.B. das Kollagen.

Dentinadhésive werden heute nach verschiedenen Kriterien eingeteilt. Entweder
konventionell nach Generationen, deren Nummerierung sich nach der chronologischen
Entwicklung der entsprechenden Produkte bzw. der Vereinfachung von Arbeitsschritten

richtet oder die Einteilung bezieht sich nur noch auf die Angabe der Arbeitsschritte.

2.2.4 Dentinadhisive der ersten Generation

Das erste Dentinadhésiv iiberhaupt wurde von Oskar Hagger entwickelt. Es handelt sich
dabei um Sevriton Cavity Seal®, fiir welches im Jahr 1951 das erste Patent vergeben
wurde (MCLEAN, 1995). Sevriton erwies sich als ebenso untauglich wie das von
BUONOCORE et al. 1956 vorgestellte Produkt auf Glucophosphorsidure-Basis. Spéter
wurde dann von der Firma Kulzer (Wehrheim, Deutschland) ein von MASHUHARA
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(1962) entwickeltes Adhésiv namens Palkav® vorgestellt, das ein Methacrylat und Tri-n-
Butylboran enthielt (BIESECKE, 2006; GARTNER, 2006). Man versuchte dabei, eine
chemische Verbindung zur Kollagenmatrix des Dentins herzustellen (FELDMANN,
2006), was jedoch nicht suffizient gelang. Einen anderen Ansatz verfolgte Bowen, der
1965 ein Additions-Produkt aus N-phenylglycine und Glycidyl-Methacrylat (NPG-
GMA) einsetzte. Eine weitere Steigerung der Haftwerte konnte durch vorherige
Anwendung von EDTA erzielt werden. Die Haftung wurde dabei nicht iiber eine
chemische Bindung zum Dentinkollagen erzielt, sondern iiber eine Bindung zur
hiufigsten anorganischen Verbindung der Zahnhartsubstanz, nidmlich dem
Hydroxylapatit. Eine Produkt der Firma Kuraray, das unter dem Namen Orthomite IT1°
vermarktet wurde und das 2-Hydroxy-3-B-Naphthoxypropyl-Methacrylat (HNPM)
enthielt, brachte ebenfalls keinen klinischen Erfolg (NAKABAYASHI et al., 1978).
Dieser Stoff wies im Dentin sehr schlechte Haftwerte auf, so dass eine breite und
erfolgreiche Anwendung nicht stattfand (FELDMANN, 2006). 1978 wurde von
TAKEYAMA ein System auf Basis von 4-META vorgestellt, das spéter unter dem
Produktnamen Orthomite Super-Bond® (Sun-Medical, Kyoto, Japan) auf den Markt
gelangte. NAKABAYASHI et al. fanden erstaunlich gute Haftwerte (18 MPa), die auf
den amphiphilen Charakter dieses Stoffs zurlickgefiihrt wurden, der sowohl in das Dentin
eindringen kann, als auch mit Methyl-Methacrylat (MMA) polymerisieren kann
(NAKABAYASHI et al., 1982a; SUZUKI et al.,, 1991). Dieser ersten Gruppe der
Dentinadhésive kommt heute keine Bedeutung mehr zu (HELLWIG et al., 2003).

2.2.5 Dentinadhisive der zweiten Generation

Bei den Dentinadhédsiven, die der 2. Generation zugerechnet wurden, war der Ansatz der
Adhision eine anderer als bei denen der ersten Generation. Hier wurde nun versucht, die
durch die Préparation entstandene Schmierschicht (engl. smear layer) zu modifizieren,
jedoch waren auch hier die erzielten Haftwerte gering (HELLWIG et al., 2003).
Chemisch versuchte man dabei, einen Methacrylat-Phosphatester (CAUSTON, 1984) an
die Kalzium-Ionen des im Dentin vorhandenen Hydroxylapatits anzukoppeln. Da aber
keine oder nur eine leichte Vorbehandlung des Dentins stattfand, konnte man lediglich
an die Kalzium-Ionen der Schmierschicht ankoppeln, was die Haftfestigkeit dieser

Adhisive auf die Adhisionskrifte der Schmierschicht am Dentin beschrinkte
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(GARTNER, 2006). MUNKSGAARD et al. experimentierten 1984 mit Gemischen aus
Bis-GMA, Glutaraldehyd und HEMA in verschiedenen Konzentrationen. Sie vermuteten
die Entstehung von geladenen Komponenten aus Aldehyd- und Kollagenanteilen, die
eine weitere Reaktion mit HEMA eingehen. Jedoch war auch bei dieser Gruppe eine
grole Anfilligkeit im wissrigen Milieu vorhanden und auBerdem die Tendenz
erkennbar, sich leichter mit der durch z.B. EDTA modifizierten Schmierschicht zu

verbinden, als mit dem darunter liegenden Dentin (BLUNK et al., 1999).

2.2.6 Dentinadhaisive der dritten Generation

Um das Jahr 1990 erschienen die ersten Adhédsive der dritten Generation. Hier wurde der
Ansatz verfolgt, die Schmierschicht partiell oder ganz aufzuldsen, um eine bessere
Benetzung des darunter liegenden Dentins zu erreichen (BOUVIER et al., 1993).
Weiteres Kennzeichen der Adhésivsysteme der 3. Generation sind die selektive
Schmelzidtzung und die selektive Dentinkonditionierung (HELLWIG, 2003). Der
Dentinkonditionierung ~ kommt dabei, als bisher problembehaftetem und
verbesserungswiirdigen Schritt, ganz besondere Bedeutung zu. Nach der bewéhrten
Atzung des Schmelzes mit Phosphorsiure wurde bei dieser Generation anschlieBend auf
das Dentin entweder zuerst ein Konditionierer in Form eines Komplexbildners
aufgebracht (z.B. EDTA) oder der Primer erfiillte die Funktion des Konditionierers mit.
Dazu enthielt der Primer neben hydrophilen Monomeren (z.B. HEMA, 4-META,
PENTA) und einem Losungsmittel auch schwache organische Sduren wie Maleinséure,
Glutarsdure, Zitronensdure oder dhnliche, die die Auflésung der Schmierschicht und die
oberflachliche Demineralisation des Dentins bewirkten (HELLWIG, 2003). Gleichzeitig
oder bei separater Konditionierung anschlieend, fand das Eindringen des hydrophilen
Monomers in die freigelegte Kollagenschicht statt. Nach ca. 30 Sekunden wird das
Losungsmittel (Wasser, Ethanol oder Aceton) durch einen Luftstrom evaporiert, wobei
die Schmierschicht partiell wieder ausfallen kann, da sie nur geldst aber nicht entfernt
wurde. AnschlieBend folgt die Applikation eines Dentinadhésivs mit Monomeren wie
Bis-GMA, UDMA oder TEGDMA. Der hydrophobe Anteil des in das Kollagennetzwerk
eingedrungenen Primers ermdglicht nun das Eindringen des hydrophoben Adhésivs,
welches letztendlich die chemische Verbindung zum hydrophoben Komposit herstellt

(HOLZMEIER, 2002). Mit dieser Generation wurde der bis dahin propagierte Ansatz
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einer rein chemischen Bindung des Adhésivs an das Dentin verlassen. Ohnehin konnten
spektroskopische Untersuchungen durch ELIADES et al. (1990) keinen Nachweis einer
vorhandenen oder neu entstandenen chemischen Bindung liefern. Der von nun an
allgemein akzeptierte Haftungsmechanismus war die mikromechanische Verankerung im
Dentin (NAKABAYASHI et al., 1982; ERICKSON, 1989; INOKOSHI et al., 1990;
PASHLEY, 1990; HARNIRATTISAI et al., 1991). VAN MEERBEEK et al. fanden
1992 in einer Untersuchung zur Morphologie der Interaktionszone zwischen Dentin und
Kunststoff drei Klassen von Adhésivsystemen, die sich in ihrer Wirkung auf die
Schmierschicht bzw. das darunter liegende Dentin unterschieden. Es wurden zum einen
Systeme gefunden, die die Schmierschicht komplett entfernten bzw. in Losung brachten
und das darunter liegende Dentin demineralisierten (Scotchbond 2, 3M, St.Paul,
Minnesota, USA; Gluma 2000, Bayer Dental, Leverkusen; Syntac Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein). In dem mit diesen Produkten behandelten Dentin bildete sich
anschlieBend auch eine Interaktionszone zwischen Adhésivkomponente und
Kollagenkomponente aus (Abb. 1 C). Diese Interaktionszone, in der also sowohl
Kollagenanteile des Dentins, als auch Komponenten des Adhésivs zu finden waren,
wurde als Hybrid-Schicht bezeichnet. Zum anderen wurden Adhésive gefunden, welche
die Schmierschicht lediglich teilweise 16sten, die Schmierpfropfen in den Dentintubuli
aber unberiihrt lieBen und so lediglich eine diinne Hybridschicht ohne Beteiligung des
intratubuldren Dentins erzeugten (Abb. 1 B). Die dritte gefundene Gruppe erhielt die
Schmierschicht zur Géanze und infiltrierte diese lediglich (Abb. 1 A). Aus diesem Grund
sind diese Produkte der dritten Gruppe der 2. Generation der Adhésivsysteme
zuzurechnen. Der Vielzahl verfligbarer Systeme war jedoch gemeinsam, dass sie in vitro
und klinisch zwar zu guten Ergebnissen fiihrten, sich die Anwendung jedoch auf Grund
der Vielzahl der Einzelschritte kompliziert gestaltete. Insbesondere der Schritt der
separaten Schmelzédtzung erwies sich als klinisch schwierig durchfiihrbar und verlangte
nach Verbesserungen (HELLWIG, 2003; ERICKSON, 1989). Ebenso ergibt sich bei der
Vorgehensweise zur Erzeugung einer Hybridschicht das Problem des kollabierenden
Kollagennetzwerks. Ist das Kollagennetzwerk normalerweise durch die anorganischen
Komponenten des Dentins gestiitzt, so geht diese Unterstiitzung bei der Demineralisation
im Grenzflichenbereich natiirlich verloren. Ging VAN MEERBEEK 1992 noch davon
aus, dass dieser Kollaps automatisch durch die Demineralisation geschehen wiirde, so ist

heute klar, dass dies hauptsédchlich durch tiberméBige Trocknung des Dentins geschieht.
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Die daraus entstechenden Probleme sind eine diinne (1-2 pm) oberflachliche
Hybridschicht im intertubuldren Dentin und nicht-monomerinfiltrierte, demineralisierte
Dentinbereiche (hybridoide Schicht) unter dieser oberfldchlichen Hybridschicht (TAY et
al., 1996a). Aullerdem ist diese hybridoide Schicht laut SANO et al. (1994) eine
kollagenreiche und schwache Zone, die stark hydrolyseanfillig ist. Mit diesen Problemen
kdmpfen aufgrund ihres Applikationsmodus insbesondere auch die Adhédsive der 4.
Generation. Losungsansitze gibt es hierzu mehrere: Zum einen die als ,,wet bonding*
bzw. ,,moist-bonding beschriebene Technik, die auf eine exzessive Trocknung des
Dentins nach der Atzung verzichtet, um die Feuchtigkeit zwischen den Kollagenfibrillen
zu erhalten und die nachfolgend Infiltration der hydrophilen Monomere zu erleichtern
(HALLER, 2000; TANZANO et GWINNETT, 1994; PASHLEY et al., 1993;
GWINETT, 1992). Zum anderen findet sich eine Technik, die als ,rewetting*
beschrieben wurde und die Behandlung des getrockneten Dentins mit z.B. wissrigen
Losungen von HEMA vorsieht, um eine Wiederbefeuchtung und somit auch ein
Eindringen des Primers in die Kollagenmatrix zu erreichen (GWINNETT, 1994;
PERDIGAO et al., 1998 und 1999; NAKABAYASHI et al., 1992).
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Schematic representation of the interdiffusion zone
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Abbildung 1: Morphologische Unterschiede der Hybridschicht (in Anlehnung an VAN
MEERBEEK et al. 1992)

2.2.7 Dentinadhisive der vierten Generation

Charakteristisches Merkmal der Adhésivsysteme der 4. Generation war die Einfiihrung
des Verfahrens ,,Total-Etch* (HELLWIG, 2003). War bei den Adhisivsystemen der 3.
Generation noch eine separate Atzung des Schmelzes vorgesehen, so entfiel dieser
Schritt in dieser Generation aus Griinden der Vereinfachung und der besseren
Umsetzbarkeit. So ist es jedem Kliniker leicht ersichtlich, dass das alleinige Auftragen
von Phosphorséure nur auf die Schmelzbereiche einer Kavitit nicht moglich ist. Jedoch
war es Ende der 1980er Jahre lediglich in Japan verbreitet, sowohl Schmelz als auch
Dentin in einem Arbeitsschritt zu konditionieren. In den USA stand man dieser Methode
kritisch gegeniiber. So befiirchtete man, dass das Atzen mit 37%iger Phosphorsiure auf

Dentin nicht nur das Phinomen des ,Microleakage* (Spaltbildungen zwischen
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Zahnhartsubstanz und Komposit im GroBenbereich von 10-20 pm) beférdern wiirde,
sondern auch zu einer Entziindungsreaktion der Pulpa fiithren wiirde (SANO, 2006).

Der Ablauf der Zahnhartsubstanzkonditionierung beginnt mit dem soweit wie mdglich
selektiven Auftragen der Phosphorsiure auf den Schmelz. Nach ca. 20 s Atzzeit wird
auch das Dentin mit Phosphorsdure benetzt und fiir ca. 15-20 s gedtzt. Danach wird die
Phosphorsédure samt aufgeldster Schmierschicht und geldster Hydroxylapatitkristalle mit
Wasser abgespriiht. Dies sollte zeitlich den gleichen Rahmen einnehmen wie der
Vorgang des Atzens. Beim sich anschlieBenden Trocknen der Zahnhartsubstanz muss,
wie bereits oben beschrieben, auf eine iibermiBige Trocknung des Dentins verzichtet
werden, um einen Kollaps des freigelegten Kollagennetzwerkes zu verhindern (Abb. 2).
Hier liegt also der wesentliche Unterschied zwischen der 3. und 4. Generation. Erfolgte
die Demineralisierung des Dentins und die Auflosung der Schmierschicht in der
Vorgéngergeneration noch durch Zusitze des Primers, so wird diese Aufgabe in der 4.
Generation durch einen vorgelagerten, mit dem Schmelz gemeinsamen
Konditionierungssschritt erfiillt. Die Systeme bestehen aber weiterhin aus einem Atzgel,
einem hydrophile Monomere enthaltenden Primer und einem Adhésiv. Den Produkten
der dritten Generation sind diese Systeme dennoch iiberlegen, da sie hohere Haftwerte
erzielen als diese (BOUVIER, 1993). Griinde hierfiir liegen in der durch die
Phosphorsdureanwendung komplett entfernten Schmierschicht bzw. Schmierpfropfen in
den Tubulieingéingen und der hierdurch erméglichten tieferen Penetration des Primers in
das Kollagennetzwerk und der Ausbildung von Kunststoffzapfen, den sogenannten
»lags® in den Tubuli. Es bildet sich eine Hybridschicht sowohl im intertubuldren als
auch im peritubuldren Dentin aus (BOUVIER, 1993). Jedoch entstehen durch das neue
Protokoll der Dentinkonditionierung auch neue Probleme. So treten Phinomene wie ein
Uberitzen des Dentins und das Kollabieren des Kollagengeflechts vermehrt auf. Systeme
der 4. Generation bieten also mehr Mdoglichkeiten fiir Verarbeitungsfehler. Diese
vermehrten Fehlermoglichkeiten stellten auch den Anreiz dar, weitere Generationen zu

entwickeln, die einen vereinfachten Verfahrensablauf ermoglichen.
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“Re-wetting " (Wiederanfeuchten)
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Abbildung 2: Mégliche Zustinde des Kollagennetzwerks nach Atzung (in
Anlehnung an HALLER et al. 2003)

2.2.8 Dentinadhisive der fiinften Generation

Ziel der Entwicklung der Adhésive dieser Generation war es nun, die aufwendige und
zeitintensive Verarbeitung der Adhdsive der 4. Generation mit ihren 3 separaten
Arbeitsschritten zu vereinfachen und zu verkiirzen und gleichzeitig die
Techniksensitivitit herabzusetzen, ohne dabei den erfolgreichen methodischen Ansatz
der Adhisive der 4. Generation in Form von Atzen und Infiltrieren des Kollagengeriists
zu verlassen. Brauchen Adhésivsysteme der 3. oder 4. Generation durchweg mehr als
120 s zur Verarbeitung, so konnte mit Systemen der 5. Generation ein Zeitvorteil von ca.
10-15 s erzielt werden (HALLER et al., 2003). Ursache dieses Zeitvorteils ist das
Zusammenfassen des Primers und des Adhésivs in einer Flasche als ein Primer-Adhésiv-
Gemisch. Der Wegfall eines separaten Arbeitsschritts erklirt also den Zeitgewinn von
10-15 Sekunden. Der Schritt der separaten Phosphorsduredtzung bleibt aber auch bei
dieser Gruppe erhalten. Somit besteht auch hier das bereits beschriebene Problem des
kollabierenden Kollagennetzwerks bei iiberméBiger Trocknung nach

Phosphorsduredtzung am Dentin. Wasser spielt in diesem Zusammenhang die
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entscheidende Rolle. Insbesondere fiir die wasserfreien, acetonbasierten Systeme dieser
Generation wie Prime&Bond (DeTrey, Konstanz, Deutschland) ist die Moglichkeit der
unvollstindigen Kollageninfiltration nach Atzung und Trocknung groB. Es wurde
festgestellt, dass die Bildung bzw. Ausdehnung der sogenannten hybridoiden Region mit
zunehmender Trocknungszeit des Dentins nach Atzung zunimmt. Die Ursache hierfiir
liegt in der behinderten vertikalen Diffusion des Primer-/Adhdsivgemischs, die zudem
noch dadurch kompromittiert wird, dass das wasserfreie Primer-/Adhdsivgemisch eine
Riickbefeuchtung ausschlieft. Es entsteht ein sehr kleines ,,Arbeitsfenster, in dessen
Bereich die Feuchtigkeit des Dentins gehalten werden muss, um optimale Ergebnisse zu
erzielen. Auch der Vergleich zwischen 3-Schritt-Adhdsiven der 4. Generation und 2-
Schritt-Adhédsiven der 5. Generation (OptiBond FL, DualCure und Optibond Solo) ergab
eine geringere Effektivitdt der Hybridisierung bei den vereinfachten Produkten der 5.
Generation (HALLER et al., 2003; TAY et al., 1996¢c; TAY et al., 1998; VAN
MEERBEEK et al., 1999). Neuere Untersuchungen sehen die Probleme der 2-Schritt-
Adhésive neben der beschriebenen Infiltrationsproblematik auch im erschwerten
Evaporieren des Losungsmittels (v.a. Wasser) aufgrund einer systemimmanenten

dickeren Adhésivschicht (DE MUNCK et al., 2005).

2.2.9 Dentinadhisive der sechsten Generation / siebten Generation

Wie die Uberschrift schon verdeutlicht, ist es schwer eine Zuordnung der jiingsten
Gruppe der Adhéasivsysteme zur sechsten oder siebten Generation zu treffen. Manche
Autoren unterscheiden diese Generationen nicht einmal voneinander (HELLWIG et al.,
2003). Neu bei dieser Generation ist das Vorhandensein sogenannter
selbstkonditionierender Primer bzw. Adhédsive. Ziele dieser Entwicklung sind zum einen
natiirlich die Vereinfachung des klinischen Behandlungsablaufs sowohl vom zeitlichen
als auch vom technischen Ablauf. So konnte die Zeit fiir den gesamten Verfahrensablauf
von Produkten dieser Gruppe auf unter 60 Sekunden gesenkt werden (HALLER et al.,
2003). Zum anderen wurde der durch die Etch&Rinse-Technik aufgebrachten
Problematik  des  kollabierenden = Kollagennetzwerks  bzw.  unvollstindiger
Monomerinfiltration in das Kollagennetzwerk und nachfolgenden

Degradationserscheinungen mit diesem Ansatz entgegengetreten.
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Das Problem des kollabierenden Kollagennetzwerks tritt nur auf, wenn, wie beim
»Etch&Rinse*“-Verfahren gefordert, zwischen dem Herausédtzen des Hydroxylapatits und
dem Aufbringen der hydrophilen Monomere ein Absprithen und Trocknen stattfindet.
Auch entsteht das Phinomen des Uberiitzens bzw. der bis in die Tiefe unvollstindigen
Monomerinfiltration nur beim Auftrennen der entsprechenden Arbeitsschritte. Also nutzt
man Primer, die eine selbstkonditionierende Wirkung besitzen, d.h. die Schmierschicht
auflosen und das darunterliegende Kollagen demineralisieren. Diese Primer gab es
bereits mit Erfolg in der 3. Generation in Form von Zusdtzen wie z.B. Maleinsdure. Neu
in dieser Generation ist nun die gleichzeitige Konditionierung von Dentin und Schmelz
durch saure Monomere. Diese sauren Monomere enthalten als funktionelle Gruppen
meistens Phosphat- oder Carboxylatgruppen.

Eine Unterscheidung innerhalb dieser Gruppe findet noch zwischen zwei Produktformen
statt. Zum einen differenziert man zwischen selbstkonditionierenden Primern, die noch
ein getrenntes Auftragen des Adhésivs erfordern, wie z.B. AdheSE und Clearfil SE-
Bond. Zum anderen gibt es Systeme, die als sogenannte All-in-one Adhésive bezeichnet
werden und bei den wirklich nur noch ein einziger Schritt sowohl fiir die Schmelz- als
auch fiir die Dentinkonditionierung, fiir das Primen und fiir das Aufbringen des Adhésivs
notwendig ist. Vertreter dieser Gruppe sind z.B. Tri-S-Bond, Adper Prompt L-Pop und
G-Bond (HALLER et al. 2003).

Vollig neu in dieser Produktgruppe ist jedoch die Konditionierung des Schmelzes mittels
der in den selbstkonditionierenden Primern enthaltenen sauren Monomeren. Es wurde
also die seit Jahrzehnten erfolgreiche und durch Buonocore 1955 erstmals beschriebene
Phosphorséduredtzung verlassen. Entsprechende elektronenmikroskopische
Untersuchungen zeigen fiir diese Gruppe ein deutlich schwicher ausgeprigtes Atzmuster
im Schmelz, als dies bei Phosphorsduredtzung der Fall ist. AuBerdem erscheint das
Atzmuster weniger retentiv. Untersuchungen hierzu zeigen, dass es sich beim
Haftungsmechanismus der selbstkonditionierenden Adhisive am Schmelz eher um eine
inter- und intrakristalline Hybridisierung mit in Kunststoff eingeschlossenen
Schmelzkristalliten handelt, als um reine Kunststoffzapfen wie bei der
Phosphorséduredtzung. Man bezeichnet dies auch als interkristalline Nanoretention, da
auch die Infiltrationstiefe der Monomere nie die 10 pm Dimension der
Phosphorséduredtzung erreicht (HAYAKAWA et al., 1998; HANNIG et al., 1999;
HANNIG et al., 2002; HALLER et al., 2003). Der Vergleich zwischen den Produkten
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dieser Klasse zeigt dhnliche Eigenschaften beim Dentinbonding, aber schlechtere
Ergebnisse der All-in-one Adhésive beim Schmelzbonding (ABO et al., 2004). Generell
herrscht beziiglich der Eigenschaften dieser Adhidsivgruppe im Vergleich zur vierten
Generation eine etwas uneinheitliche Datenlage. Sicher scheint nur, dass Produkte der
sechsten und siebten Generation keine besseren Eigenschaften beziiglich Haftfestigkeit
und Randintegritidt aufweisen, als solche der 3. und 4. Generation. Der Verbund zu
Dentin scheint anndhernd gleiche Werte aufzuweisen wie der der Produkte der 3. und 4.
Generation. Die erzielbare Haftung bzw. Randqualitit am Schmelz ist jedoch durch
Phosphorséduredtzung immer noch die Beste. Hier scheinen die groBten Probleme der
sechsten und siebten Generation zu liegen. Obwohl viele Kurzzeitstudien geringere
Haftwerte und schlechtere Randqualititen fiir die Adhédsive ab der 5. Generation zeigen,
gibt es bisher wenige Studien, die auch die Langlebigkeit beurteilen. In einer dieser
Arbeiten zeigt sich z.B. iiber einen Zeitraum von sieben Jahren eine signifikante
Abnahme der Haftkrifte eines Adhésivs der vierten Generation, wohingegen ein Adhésiv
der 6. Generation keine solche signifikante Abnahme zeigt (ERNST, 2004; ERNST et
al., 2003; BURROW et al., 2005; TORII et al., 2002).

Es bleibt also festzustellen, dass keine klare Aussage dariiber getroffen werden kann,
welches System welcher Generation nun am besten funktioniert. Eine Vielzahl von
Variablen, angefangen bei der Kavitéitenklasse, iiber die Fahigkeiten des Anwenders bis
hin zur inter- und intraindividuell verschieden beschaffenen Zahnhartsubstanz haben
Einfluss auf den klinischen und auch experimentellen Erfolg eines entsprechenden
Produkts.

Es wird jedoch klar, dass die Einteilung der Adhédsivsysteme nach Generationen
spétestens nach Erscheinen der flinften Generation nicht mehr sinnvoll ist. Fand bis
dahin von Generation zu Generation noch eine Verbesserung in nahezu jeder Eigenschaft
statt, so kann davon ab der fiinften Generation keine Rede mehr sein. Vorteile finden sich
nur noch in einzelnen Teilbereichen, gleichzeitig tauchen neue Einschrinkungen auf.
Und bei Produkten der sechsten und siebenten Generation gelingt hdufig schon gar keine
Unterscheidung mehr (ERNST, 2004). Diesem Umstand ist es dann auch geschuldet,

dass eine neue Einteilung erforderlich wurde.
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2.2.10 Einteilung der Adhisive nach ihrer Haftungsstrategie und der Zahl der
Arbeitsschritte

Es erscheint sinnvoll, die Adhédsive entsprechend ihrem zugrunde liegenden
Mechanismus der Adhdsion an der Zahnhartsubstanz und der dabei eingesetzten Anzahl
an Arbeitsschritten einzuteilen (VAN MEERBEEK et al., 2001 und 2003). Statt der
mehr oder weniger chronologischen Einteilung in Generationen findet nun die
Unterscheidung in  Etch&Rinse-Systeme, Self-Etch-Adhdsive und  kunststoft-
modifizierte Glasionomerzemente statt.

Die Gruppe der Etch&Rinse-Adhidsive (Abb. 3,1) besteht in jedem Fall aus dem
separaten Schritt der Atzung mit zumeist 37 %iger Phosphorsiure und anschlieBendem
Abspriihen mittels Wasser. Dann erfolgen entweder in zwei getrennten Schritten das
Aufbringen des Primers und des Adhésivs oder bei Primer-Adhasiv-Gemischen in nur
einem Schritt.

Die Gruppe der Self-Etch-Adhisive (Abb. 3,2) besteht entweder aus zwei Schritten mit
getrennter Konditionierung und gleichzeitigem Primen und anschlieBendem Aufbringen
des Adhésivs oder aus einem einzigen Schritt in Form eines selbstkonditionierenden,
selbstprimenden Adhisivs (DEMUNK et al., 2005). Der Vollstindigkeit halber seien
noch die ebenfalls in diese Nomenklatur mit eingebrachten kunststoff-modifizierten
Glasionomerzemente (Abb. 3,3) erwéhnt, die in dieser Arbeit aber nicht niher betrachtet

werden sollen.
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glass-ionomers

Abbildung 3: Einteilung Adhdsivsysteme nach van Meerbeek (in
Anlehnung an DE MUNK et al., 2005)
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2.3 Schmierschicht (engl. smear-layer)

Der aus dem Englischen stammende Begriff ,,smear-layer beschreibt ein Phdnomen, das
immer bei der Bearbeitung von Zahnhartsubstanz mit rotierenden Instrumenten auftritt.
Die smear-layer oder Schmierschicht besteht aus mehreren Komponenten, die aus der
Zahnhartsubstanz stammen. Es handelt sich dabei um denaturierte Kollagenbruchstiicke,
um Hydroxylapatitkristalle, um Speichel- und Blutbestandteile und um Bakterien bzw.
deren Uberreste. Dieses Gemenge hat dabei die Eigenschaft, sich dem darunter liegenden
kompakten Dentin so fest anzuheften, dass eine mechanische Entfernung mittels
Wasserstrahl nicht mdglich ist. Diese Eigenschaft versuchten bekanntlich die
Adhésivsysteme der 1. und 2. Generation auszunutzen, um tiber ein chemisches Anhaften
an der Schmierschicht einen Verbund zur Zahnhartsubstanz zu erzielen. Es zeigte sich
jedoch deutlich, dass die Haftkraft der Schmierschicht am Zahn nicht ausreichend war,
um einen dauerhaften Verbund zwischen Zahn und Komposit zu gewdhrleisten. Die
Schmierschicht erwies sich sogar als Hindernis fiir eine stabile Haftung, da der Kontakt
des Kunststoffs mit kompakten Dentin verhindert wurde. Aus diesem Grund haben sich
heute nur Adhisivsysteme etabliert, die die Schmierschicht auflésen bzw. entfernen
(HALLER et al.., 2003). Die Partikelgroe innerhalb der Schmierschicht liegt abhédngig
von der Art und Einsatzweise der Prdparationsinstrumente bei 0,05-10 pm. Die
Schichtstérke der Schmierschicht liegt bei ca. 1-5 um (TAO et al., 1988; PASHLEY et
al., 1993). Die Anteile der Schmierschicht, die die Eingdnge der Dentintubuli verlegen,
werden auch Schmierpfropfen genannt. Diese Schmierpfropfen setzen die Permeabilitét
der Dentintubuli um ca. 35 % herab, was friither als eine Art Pulpaschutz angesehen
wurde, heute aber durch die Dentinkonditionierer groftenteils entfernt werden muss, um
eine ausreichende Haftung des Komposits erzielen zu konnen (HALLER et al., 2003;
DIPPEL et al., 1984).

2.4 Degradationserscheinungen des adhiisiven Verbunds

Eine Vielzahl bekannter Studien haben dariiber berichtet, dass die Verldsslichkeit des
adhisiven Verbunds zwischen Kunststoff und Dentin mit der Zeit nachlisst. Dies wurde
sowohl bei In-vitro- als auch bei In-vivo-Studien festgestellt. Die Autoren fithren dies auf
Degradationserscheinungen an der Kunststoff-Dentin-Grenzfldche zuriick. Inzwischen

wird es als allgemeiner Konsens angesehen, dass Dentinadhésive eine nachlassende
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Leistungsfahigkeit iiber die Zeit aufweisen (PASHLEY et al., 2004). Einige Studien
zeigten, dass der adhidsive Verbund nach lang andauernder Wasserlagerung in vitro
ebenso nachldsst wie unter In-vivo-Bedingungen (ARMSTRONG et al., 2001; DE
MUNK et al., 2003). Dabei zeigte sich jedoch, dass Dentin-Kunststoffverbénde, die durch
eine umgebende Schmelz-Kunststoff-Interaktionszone vor direktem Wasserzutritt
geschiitzt sind, in ihren Eigenschaften signifikant weniger nachlassen, als dies bei
direktem Wasserkontakt der Fall ist (DE MUNK et al., 2003 und 2005). Die
transmissionselektronenmikroskopische Untersuchung der Hybridzonen von Self-Etch-
und von Etch&Rinse-Systemen zeigt jedoch markante Unterschiede. Finden sich bei den
Etch&Rinse-Systemen deutlich sichtbare Degradationserscheinungen, so sieht man keine
solche Erscheinungen bei den Self-Etch-Adhésiven (KOSHIRO et al., 2005), obwohl
auch hier nachlassende Haftwerte bei ldngerer Lagerungs- oder Funktionsdauer
beobachtet werden.

Bei der Gruppe der Etch&Rinse-Systeme gibt es fiir die nachlassende Haftfestigkeit und
die zu beobachtende Degradation innerhalb der Hybridzone mehrere Erkldarungen. Das
Hauptproblem besteht in der unzureichenden Bedeckung der freigelegten
Kollagenfibrillen des demineralisierten Dentins. Die Griinde hierfiir sind vielfiltig.
Angefangen von der zu langen Atzung des Dentins, die eine anschlieBende vollstindige
Infiltration durch Monomere verhindert, iiber die Bildung von HEMA-Hydrogels und
Comonomer-Gelen, die die Kunststoffinfiltration behindern, bis hin zur stochastischen
Wabhrscheinlichkeit, dass nicht kunststoffbedeckte Kollagenfibrillen zuriickbleiben
(KOSHIRO et al., 2005). Das Ergebnis bleibt jedoch bei allen moglichen Ursachen das
gleiche. ,Nacktes®, ungeschiitztes Kollagen, das dem hydrolytischen Abbau,
enzymatischem Stress und der thermischen Belastung ausgesetzt ist und Ausgangspunkt
eines deutlich Dbeschleunigten Abbauprozesses ist (KOSHIRO et al., 2005;
ARMSTRONG et al., 2001; HASHIMOTO et al., 2000 UND 2002). Die Verdnderungen
des Kollagens, die beobachtet werden konnen, sind eine Aufweitung der interfibrilldren
Réume, ein fallender Ordnungsgrad des Kollagennetzwerks und eine Verringerung
sowohl des Kollagenfibrillendurchmessers als auch der Dicke der Hybridschicht
(HASHIMOTO et al., 2003a).

Auch wenn KOSHIRO et al. (2005) keine morphologischen Verdnderungen der
Hybridschicht bei den Self-Etch-Adhésiven feststellen kann, so miissen auch hier

Alterungsprozesse stattfinden, da, wenn auch in geringerem MaBe als bei den
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Etch&Rinse-Adhésiven, die Haftwerte mit der Zeit zurlick gehen (BURROW et al. 2005).
Es muss jedoch in dieser Gruppe auch beachtet werden, dass insbesondere die All-in-one-
Adhaésive teilweise wesentlich schlechtere Ergebnisse zeigen, als beispielsweise das 2-
Schritt Self-Etch-Adhisiv SE-Bond (Kuraray, Japan) (ABO et al., 2004). Andere Autoren
wiederum finden keinen signifikanten Abfall der Haftkriafte beim Mikro-Tensile-Bond-
Strength- (WTBS-)Test nach einem Jahr unter In-vivo-Bedingungen (SANO et al., 1999).
Allgemein wird aber kritisiert, dass es die Datenlage zu den Self-Etch-Adhésiven nicht
zuldsst, eine Evaluation aller All-in-one- und 2-Schritt-Systemen dieser Gruppe,
unterschieden nach milden und sauren Produkten, vorzunechmen (DE MUNK et al.,
2005).

Nichtsdestotrotz gelten sowohl fiir die Etch&Rinse-Gruppe als auch fiir die Self-Etch-
Gruppe die gleichen Grundvoraussetzungen beziiglich eine moglichen Degradation. Auch
die Gruppe der Self-Etch-Adhisive unterliegt dem Phidnomen der unvollstindigen
Infiltration, wenn auch nur in Form des Phanomens Nanoleakage (SANO et al., 1995b).
Die Ursache der Kollagendegradation und der dadurch zu erwartenden Schwichung des
adhésiven Verbunds liegt in Enzymen mit entsprechenden proteolytischen Eigenschaften.
Die Herkunft dieser Enzyme ist dabei von entscheidender Bedeutung. So konnen
Degradationserscheinungen im Zusammenhang mit dem Phdnomen Nanoleakage nicht
durch bakterielle Enzyme erkldrt werden. Es zeigte sich, dass es auch in Abwesenheit
bakterieller Besiedlung bei In-vivo-Versuchen zur Kollagendegradation kommt. Den
offensichtlichen Nachweis trotzdem vorhandener proteolytisch aktiver Enzyme konnte
durch Verwendung von entsprechenden Inhibitoren und dadurch gestoppter Degradation
gefiihrt werden. Es wird in diesem Zusammenhang vermutet, dass die verantwortlichen
Enzyme mit der Zeit aus dem unter der Hybridschicht liegenden, nicht-demineralisierten
Dentin in die Hybridschicht einwandern und dort entsprechende kollagenolytische
Effekte auslosen. Diese Enzyme gehoren zur Gattung der Matrix-Metallo-Proteinasen
(MMP), einer Gruppe von zink-abhdngigen, proteolytischen Enzymen, mit teils
unterschiedlichen Eigenschaften. Diesen MMPs wird auch bei der Entstehung von
parodontalen und karigsen Lésionen eine wichtige Rolle zugeschrieben. Da im Dentin der
Nachweis von Kollagenasen der MMP-Gruppe nicht gelungen ist, wird vermutet, dass die
kollagenolytische Aktivitit von den nur langsam das Kollagen zersetzenden Matrix-
Metalloproteinasen 2 und 9 (MMP 2/9; Gelatinasen) stammt (PASHLEY et al., 2004;
TIADERHANE et al., 1998). Eine bereits mehrfach beschriebene Moglichkeit, die
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enzymatische Aktivitit der Matrix-Metallo-Proteinasen herabzusetzen, besteht in der
Applikation von synthetischen Inhibitoren wie z.B. die Anwendung des auf MMPs
wirkenden Chlorhexidins (GENDRON et al., 1999). Durch die der Phosphorséduredtzung
nachgelagerte Applikation von Chlorhexidin auf das geétzte Dentin zeigten sich in 1/2-
Jahres-Nachuntersuchungen in vivo keine nachlassenden bzw. stark abfallenden
Haftkriafte mehr (HEBLING et al., 2005; PASHLEY et al., 2004). Entsprechende In-
vitro-Untersuchungen zeigten, dass der Haftkraftverlust nach 6 Monaten bei
entsprechender Behandlung des konditionierten Dentins deutlich nachlésst. Es konnte
gezeigt werden, dass neben der hoheren Haftkraft auch Verdnderungen in der
Lokalisation der Frakturstellen auftreten. Es tritt hierbei eine Verschiebung weg von der
Basis der Hybridschicht hin zu Frakturstellen in der Kompositmatrix selbst auf.
Interessanter Weise hat die Inhibition von Proteasen im Lagerungsmedium gar keinen
Einfluss auf die Haftfestigkeit der gealterten Proben (CARRILHO et al., 2007). Auch
sind durch die Applikation von Inhibitoren keine negativen Folgen auf die
Haftfestigkeiten der Komposite sowohl an Schmelz als auch an Dentin zu befiirchten (DE
CASTRO et al., 2003). Gegenstand der aktuellen Forschung ist es, herauszufinden,
warum trotz nachgewiesener protektiver Wirkung des Chlorhexidins gegen eine
enzymatische Kollagendegradation weiterhin ein Abfall der Haftfestigkeiten zu
beobachten ist, bzw. welches die exakten Griinde fiir diesen Abfall sind. AuB3erdem sind
auch die Fragen nach dem optimalen Anwendungsschema des Chlorhexidins noch nicht
abschlielend beurteilt (CARRILHO et al., 2007).

Die bisherigen Betrachtungen erkliren jedoch nur die Degradationsfunktionen der
klassische Etch&Rinse-Systeme. Die Ursache der Haftkraftverluste der Self-Etch-Gruppe
wird dadurch jedoch nicht deutlich. Verschiedene Untersuchungen weisen aber auch hier
auf die Bedeutung der Matrix-Metallo-Proteinasen hin. Das Vorhandensein von MMPs in
der Dentinmatrix ist bekannt (TTADERHANE et al., 2002). Ebenso ist bekannt, dass
Siuren MMPs durch Freisetzung aus der Dentinmatrix aktivieren (TJADERHANE et al.,
1998). Der Unterschied zwischen den Etch&Rinse-Systemen und den Self-Etch-
Systemen liegt im pH-Wert der verwendeten Konditionierungsmittel. Wird fiir die
normalerweise verwendete 37%ige Phosphorsdure mit einem pH-Wert nahe Null
angenommen, dass sie zwar MMPs aus der Dentinmatrix freisetzt und aktiviert, so wird
gleichzeitig vermutet, dass sie die freigesetzten Enzyme durch den niedrigen pH-Wert

gleichzeitig auch denaturiert und deaktiviert (NISHITANI et al, 2006). Diese
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Eigenschaft konnen jedoch nicht alle Self-Etch-Adhésive aufweisen, da deren pH-Werte
von Produkt zu Produkt stark variieren. Bei milden Produkten, die einen pH-Wert von > 2
aufweisen (z.B. Clearfil TriS und G-Bond), besteht so die Moglichkeit, dass zwar MMPs
aus der Dentinmatrix heraus gelost werden, diese aber nicht deaktiviert werden. Von
entscheidender Bedeutung in diesem Zusammenhang ist jedoch der Zutritt von Wasser.
Da alle MMPs Hydrolasen sind, also fiir ihre Aktivitit auf das Vorhandensein von
Wasser angewiesen sind, erklart sich auch der groe Abfall der Haftwerte fiir die Gruppe
der All-in-one-Adhésive. Da diese Produkt zwingend hydrophile Monomere enthalten
miissen, sind sie auch anfilliger fiir eine eventuelle Wasseraufnahme. Uber diesen
Mechanismus ldsst sich auch das in vielen Studien gute Abschneiden des Produkts SE-
Bond (Kuraray Corporation, Osaka, Japan) erkldren, das den Wasserzutritt iiber eine
separat aufgebrachte Schicht hydrophober Monomere effizienter zu verhindern mag
(NISHITANI et al., 2006). Weitere Aspekte aufgrund derer die Self-Etch-Adhisive eine
groflere Degradationsstabilitdt im Vergleich zur Etch&Rinse-Gruppe aufweisen kénnten,
sind die verbleibenden Apatitkristalle um die Kollagenfibrillen und die evtl. chemische

Interaktion der Monomere mit diesen (YOSHIDA et al., 2000).

2.5 Nanoleakage und Degradation

In den frithen 1990er Jahren wurde von einer Forschungsgruppe um H. Sano (SANO et
al., 1995c¢) festgestellt, dass Silber-Nitrat-Ionen die Hybridschicht in einigen Bereichen
vollstdndig penetrieren kdnnen und sich sogar in der reinen Kunststoffmatrix nachweisen
lassen. Dies erschien um so verwunderlicher, als dieses Phidnomen ohne sichtbare
Spalten, die normalerweise mit dem Farbstoff Fuchsin nachgewiesen werden, auftrat. Die
Erkldrung fand sich in der Grof3e der silbernitratinfiltrierten Raume. Diese Rdume waren
nur ca. 20-100 nm grofl im Durchmesser, wohingegen die bis dahin nachgewiesenen
Spalten eine GroBe von 10-20 um hatten (SANO et al.,, 1995b). Es liegt also ein
durchschnittlicher Unterschied im Bereich des Faktors 50 vor. Um diesem
Dimensionsunterschied Rechnung zu tragen, wurde 1995 der Begriff ,,Nanoleakage
eingefiihrt, der eine deutliche Abgrenzung vom bisher bekannten Phénomen der
mikroskopisch sichtbaren ,,Microleakage* gewdhrleisten sollte. In den nachfolgenden
Jahren hat sich der Begriff der ,Nanoleakage in weiteren wissenschaftlichen

Untersuchungen etabliert und wird heute wissenschaftlich anerkannt (SANO, 2006). Die

24




2 Einleitung

im Transmissionselektronenmikroskop dargestellten Silbernitratansammlungen reichen
von der Hybridschicht bis in die iiber der Hybridschicht liegende Kunststoffmatrix.
Wurde anfangs vermutet, dass es sich um Bereiche um Kollagenfibrillen herum handelt,
die nicht durch Kunststoff infiltriert wurden, so ergab sich spédter jedoch eine andere
Erklarung. TAY et al. (2002) formulierten die Theorie, dass die Rdume sowohl in der
Hybridschicht als auch in der dariiber liegenden Adhésivschicht durch freies Wasser
entstehen, welches die Polymerisation des Kunststoffs verhindert oder zur Zersetzung
von hydrophilen Oligomeren fiihrt. Dieses Wasser wiederum stammt, so die Vermutung
von TAY, aus Resten des im Adhésivsystem enthaltenen und insbesondere fiir die
chemische Funktion von sauren Monomeren notwendigen Wassers, welches durch die
Ausbildung von Wasserstoffbriicken mit dem Losungsmittel Ethanol schwer zu entfernen
ist. Die durch dieses Wasser auftretenden unterschiedlichen Morphologien der
Nanoleakage wurden unter dem Begriff retikuldre oder netzférmige Nanoleakage
zusammengefasst. Innerhalb dieser Gruppe wurde dann unterschieden zwischen zwei
Unterformen, die sich in ihrer Lokalisation und Ausrichtung unterscheiden. Hierbei
handelt es sich um eine horizontale oder waagrechte Form, die in den interfibrilldren
Réumen des Kollagengeflechts liegt und eine lotrechte Form, die in die dariiber
befindliche Adhisivschicht reicht. Beide Formen zeigen bei Silbernitratfirbung eine
morphologische Ahnlichkeit mit der Form von Biumen. Aus diesem Grund wurde dies
dann mit dem englischen Begriff ,,water-tree* bezeichnet. Zur Entstehung dieser Form
wird vermutet, dass das Wasser wihrend des Polymerisierens durch konvektive Prozesse
von der Hybridschicht aus aufsteigt und die Bdumchenform ausbildet. Eine weitere Form
der Nanoleakage neben der netzformigen wird als gefleckte Form bezeichnet. Diese Form
tritt verteilt iber die Hybrid- und Adhésivschicht auf und entsteht aus ca. 10 nm groB3en
Dominen von verbliebenem Wasser. Dieses Wasser, so wird vermutet, bindet an die
hydrophilen Monomere bzw. an die funktionellen Gruppen der sauren Monomere und
lasst sich aus diesem Grund nicht entfernen (TAY et al., 2002).

Das Phianomen Nanoleakage beschreibt also wassergefiillte Hohlrdume im Nanometer-
Malistab, die den Weg bereiten filir eine Degradation und Schwichung des adhésiven
Verbunds zwischen Dentin und Kunststoff. Die dabei ablaufenden Mechanismen sind
Gegenstand aktueller Forschungen (s.0.). Vermutet wird jedoch ein Schema wie von
SANO im Jahr 2006 beschrieben (Abb. 4). Es wird davon ausgegangen, dass die In-vivo-
Degradation der Hybridschicht kaskadenformig ablduft. Der erste Schritt besteht im
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Freilegen der Kollagenfibrillen des Dentins. Es ist hierbei von entscheidender Bedeutung,
ob bei Etch&Rinse-Systemen das freigelegte Kollagengeflecht auch vollstdndig infiltriert
wird und ob es zum Verbleib von nicht polymerisierten oder kurzkettigen Oligomeren
kommt. Im zweiten Schritt kommt es dann zum Verlust von Kunststoffbestandteilen aus
der Hybridschicht. Dieser Verlust findet liber die wassergefiillten Kandlchen statt, die
unter dem Begriff Nanoleakage beschrieben wurden. Nachfolgend steigt im 3. Schritt die
Aktivitdt von im Dentin vorhandenen Matrix-Metallo-Proteinasen an, was zum Abbau
der Kollagenfibrillen fiihrt. All diese Effekte zusammen fiihren also zu einem Angriff auf
die Strukturen der Hybridschicht, wodurch es zu einer Herabsetzung der mechanischen
Eigenschaften der Hybridschicht und somit des Komposit-Dentinverbundes kommit.
Zusitzlich gilt es zu beriicksichtigen, dass beginnende Abbauphinomene einen
selbstverstirkenden Charakter haben, indem sie die ,,nur* Nanometer groBen Riume auf
Mikrometer grofle Dimensionen erweitern und dadurch den Abbauprozess noch
beschleunigen. Dem adhésiven Verbund ebenfalls abtrédglich ist die dadurch auf den Rest
der Hybridschicht verstirkte mechanische Belastung und die durch Kompressions- und
Pumpeffekte der wassergefiillten Bereiche entstehenden Belastungseffekte (SANO, 2006;
HASHIMOTO, 2003a/b).
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Does resin infiltrate to depth of ethcing? " [ 2. Extraction of resin
A 3
Are uncured monomers and low MW 4 Py from h}’i}l‘ld layer
Oligomers slowly extracted? A\ ' 3 Vi i sl amaere
P MMPs bound to collagen
| How much water sorption occurs? s k! fibrils, allowing them to
M ',»" slowly hydrolyze collagen
= = fibrils in the hybrid layer
? ‘ < 1| MMPs
# = '
| " &
| 4. Remineralization depletion of collagen fibrils, loss of

hybrid layer, loss of dentin seal, loss
| of retention

Abbildung 4: Ablauf der Biodegradation (in Anlehnung an SANO,
2006)
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2.6 Einfluss der Speichelkontamination auf den Komposit-Schmelz-/Dentinverbund

In der Literatur findet man einige Arbeiten, die sich mit der Kontamination von Schmelz
und Dentin wihrend des Bonding-Vorgangs beschéftigen. Die gefunden Ergebnisse sind
dabei teils sehr unterschiedlich. So berichten XIE et al. (1993) iiber verschiedene
Kontaminationsformen, darunter auch Speichel. Die dabei verwendeten Adhisivsysteme
gehoren alle der Gruppe 1 A an. Die Ergebnisse fiir diese Adhésivgruppe sind sehr
homogen und zeigen einen deutlichen Abfall der Haftkrifte sowohl auf dem Substrat
Dentin als auch auf dem Substrat Schmelz. Die gemessenen Haftkraftverluste liegen
dabei immer bei mehr als 40 % des Ausgangswertes der Kontrollgruppe.

Im Gegensatz dazu wird iiber die jlingeren Self-Etch-Adhésive der Gruppe 2 A und B von
einem inhomogenen Verhalten betreffend die Substrate Schmelz und Dentin berichtet. So
finden TOWNSEND et al. (2004) bei der Kontamination eines Produkts der Klasse 2 A
mit frischem Vollspeichel, also inklusive der gesamten Proteinfraktion, lediglich einen
signifikanten Abfall der Haftkrdfte auf dem Substrat Schmelz, jedoch nicht auf dem
Substrat Dentin. Einschrinkend geben die Autoren jedoch zu bedenken, dass diese
Ergebnisse vor dem Hintergrund fehlender Langzeitergebnisse nur bedingt auf In-vivo-
Bedingungen zu iibertragen sind und eine addquate Trockenlegung trotzdem erfolgen
sollte.

In Untersuchungen von Produkten der Klasse 2 B auf dem Substrat Dentin konnten
dhnliche Ergebnisse gemessen werden. Es zeigte sich kein signifikanter
Haftkraftunterschied, unabhéngig davon, ob das Produkt nun herstellergemil3 verarbeitet
wurde oder ob nach Adhisivapplikation eine Speichelkontamination statt gefunden hat
(YOO et al, 2006). Allen Studien gemeinsam ist jedoch der nur sehr kurze
Untersuchungszeitraum.  Fundierte = Arbeiten, die die  Auswirkungen  der
Speichelkontamination iiber mehrere Jahre dokumentieren, sind in der Literatur nicht zu

finden.

2.7 Fragestellung

Die menschliche Mundhoéhle ist klein und fiir die Verarbeitung jedweder Materialien
schwierig zuginglich. Hinzu kommt der dort permanent vorhandene, unterschiedlich

stark ausgeprigte Speichelfluss.
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Neben diesen makroskopischen Problemen liegen die Schwierigkeiten der
Kompositverarbeitung aber auch im mikroskopischen Bereich. Ist das Kleben von
hydrophoben Kunststoffen an den zu 99 % anorganischen und hydrophilen Schmelz
durch die Siure-Atz-Technik bereits friith zufriedenstellend gelést worden
(BUONOCORE, 1955), so war die Klebung an Dentin, wie oben bereits beschrieben,
lange Zeit unbefriedigend. Dies liegt am heterogenen Aufbau des Dentins mit einem
hohen organischen Anteil und den Dentintubuli, die mit den darin gelegen
Odontoblastenfortsétzen und der permanenten Dentinliquorabgabe eine hydrophile Basis
schaffen (HALLER et al., 2003; PASHLEY et al., 1981). Ein weiteres Problem besteht in
der durch rotierende Instrumente verursachten sogenannten Schmierschicht (engl.: smear
layer), die ca. 1-5 pm dick ist und aus denaturierten Zelltrimmern besteht. So lange diese
Schicht nicht vor dem Einbringen eines Adhésivsystems entfernt wird, so lange kann die
Haftkraft des Adhésvis auch nur der Haftkraft der Schmierschicht am Dentin entsprechen
(PASHLEY, 1992), da der Kontakt des Komposits zu kompaktem Dentin verhindert wird
(HALLER et al., 2003). Diese Probleme wurden bei modernen Adhisivsystemen durch
den Einsatz hydrophiler Primer und Schmierschicht auflésender Agenzien gelost.

Ziel dieser Arbeit soll daher die Darstellung der Folgen der anfangs bereits erwidhnten
makroskopischen Probleme der Kompositverarbeitung in der Mundhéhle sein.

Nahezu alle Hersteller von Adhédsivsystemen raten in ihren Gebrauchsanweisungen zum
Gebrauch von Kofferdam bzw. warnen davor, dass im Falle der Kontamination der
Kavitit mit Speichel oder Blut keine optimale Leistung des Adhésivsystems zu erwarten
ist. Selbst die Deutsche Gesellschaft fiir Zahn-, Mund- und Kieferheilkunde (DGZMK)
sieht in einer Stellungnahme als Kontraindikation fiir die Verwendung von Komposit im
Seitenzahnbereich lediglich eine nicht addquate Trockenlegungsmoglichkeit (DZZ, 60
(10), 2005). Von einer obligaten Anwendung von Kofferdam ist in diesem
Zusammenhang an keiner Stelle, d.h. weder bei den Herstellern noch bei den
wissenschaftlichen Dachorganisationen die Rede. Einer Schitzung zufolge verwenden
auch heute nur etwa 5-15% der deutschen Zahnirzte Kofferdam regelmaBig (SCHULTE-
ALTENROXEL, 2005). Es wird also deutlich, dass in der tiglichen Praxis die
Moglichkeit einer Speichel- oder Blutkontamination der Kavitdt aufgrund des fehlenden
Einsatzes von Kofferdam wahrscheinlich erscheint. Folglich sind auch die Auswirkungen
einer  Speichel- oder  Blutkontamination auf die  Haftfestigkeit  von

Kompositrestaurationen interessant bzw. es scheint interessant, was manche Hersteller
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unter nicht ,,..optimalen Ergebnissen.. (Clearfil SE Bond Gebrauchsanweisung engl.)

verstehen.

In einer nicht verdffentlichten Studie aus gleichem Hause wie diese Arbeit mit gleichem
Versuchsaufbau zeigte sich, dass die Haftwerte nach 1 Tag Wasserlagerung im Micro-
Shear-Bond-Strength-Versuch (MSBS-Versuch) trotz Kontamination mit Speichel und
Blut groBtenteils keine signifikanten Unterschiede aufwiesen. Dies legt die Vermutung
nahe, dass abfallende Haftkrifte erst nach lidngerer Zeit zu beobachten sind.
Arbeitshypothese dieser Arbeit ist deshalb, dass ein messbarer Abfall der Haftkraftwerte
von nicht lege-artis verarbeiteten Dentinadhidsivsystemen erst nach ldngerer Zeit unter

mundmilieu-dhnlichen Bedingen zu beobachten ist.
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3 Material und Methodik

3.1 Materialien
3.1.1 Probenmaterial

3.1.1.1 Dentinproben
Zur Gewinnung der Dentinproben wurden 51 kariesfreie, extrahierte menschliche

Molaren herangezogen, die in 0,1% Thymollosung aufbewahrt wurden.

3.1.1.2 Schmelzproben
Zur Gewinnung der Schmelzproben wurden aus den Oberkiefern von Schlachtrindern
durch Extraktion bzw. Abtrennen mittels Diamantschleifer auf Knochenniveau

Schneidezédhne der 2. Dentition gewonnen.

3.1.1.3 Dentinhaftvermittler

Es wurden vier verschiedene Produkte verwendet:

Optibond FL:

Hersteller: Kerr Corporation, Orange/California, USA

Optibond FL ist ein 3-Schritt ,,Etch&Rinse*“-System, das der sogenannten 4. Generation
der Adhidsivsysteme angehort. Nach der neueren Einteilung nach VAN MEEERBECK et
al. (2003) gehort es zur Gruppe 1 A, d.h. es findet nach dem Atzen der gesamten Kavitit
mit Phosphorsdure und nachfolgendem Absprithen (,,Etch&Rinse*) das separate
Auftragen von Primer und Adhésiv statt.

Optibond FL besitzt einen ethanolbasierten Primer und ein gefiilltes Adhesiv und wird
weithin als Goldstandard unter den Adhésivsystemen angesehen (DE MUNK et al.,
2005; RITTER, 2007).

Clearfil SE Bond:
Hersteller: Kuraray Corporation, Osaka, Japan
Clearfil SE Bond ist ein Adhésivsystem der 5. Generation bzw. der Gruppe 2 A, welches

sich durch einen gebrauchsfertigen, selbstitzenden Primer und ein separates Adhdsiv
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auszeichnet. Bei diesem Produkt entfillt das separate vorangehende Atzen mit
Phosphorsédure. Sowohl der Primer als auch das Adhésiv enthalten einen Phosphorsdure-

Methacrylatester in Form des Molekiils 10-MDP.

Clearfil Tri-S Bond:

Hersteller: Kuraray Corporation, Osaka, Japan

Clearfil Tri-S Bond ist ein sogenanntes ,All-in-one one step“-Adhédsiv der 6./7.
Generation bzw. der Gruppe 2 B, das ein gebrauchsfertiges Primer-Adhesiv-Gemisch in
einer Flasche enthdlt. Auch hier kommt das selbstadhdsive Monomer 10-MDP zum

Einsatz.

G-Bond:

Hersteller: GC-Europe, Leuven, Belgium

Beim G-Bond handelt es sich ebenfalls um ein Adhésivsystem der 7. Generation bzw.
der Gruppe 2 B, welches ebenfalls ohne separates Atzen auskommt und aus einem
Primer-Adhédsivgemisch besteht. Es ist acetonbasiert und enthélt
Phosphorsédureestermonomere und 4-MET als funktionelle Monomere. Auflerdem ist

dieses Adhédsivsystem frei von HEMA.

3.1.1.4 Komposite

Folgende Komposite wurden verwendet:

Clearfil AP-X:
Hersteller: Kuraray Corporation, Osaka, Japan
Bei Clearfil AP-X handelt es sich um einen lichtpolymerisierenden

Mikrohybridkomposit auf Methacrylatbasis.

Clearfil Protect Liner F :
Hersteller: Kuraray Corporation, Osaka, Japan
Bei diesem Produkt handelt es sich um ein dinnflieBendes, fluoridfreisetzendes

Komposit.
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3.2 Methoden

3.2.1 Versuchsplanung

Ziel des Versuchsaufbaus war die Simulation einer im Mund stattfindenden
Speichelkontamination wihrend des Legens einer Kompositfiillung. Dabei wurden die
Auswirkungen einer Speichelkontamination auf Schmelz- und Dentinproben getrennt
von einander untersucht.

Hierfiir wurde in der Kontrollgruppe (Kontaminationsgruppe A) auf jegliche
Kontamination verzichtet und die Verarbeitung der Adhdsivsysteme unter optimalen
Bedingungen nach Herstellerangaben durchgefiihrt.

In der ersten Testgruppe (Kontaminationsgruppe B) wurde dann ein Modus der
Speichelkontamination eingefiihrt. Dazu wurden die Probenkorper sowohl in der
Schmelz als auch in der Dentingruppe nach der Sauredtzung und vor der
Primer/Adhésiv-Applikation mit Speichel benetzt und anschlieBend getrocknet. Bei den
Self-Etch-Adhisiven fand also eine Speichelkontamination auf noch unkonditionierten
Zahnoberfldchen statt.

In der zweiten Testgruppe (Kontaminationsgruppe C) wurde ein weiterer
Kontaminationsmodus eingefiihrt. Hier wurde bei allen Adhésivsystemen ein Gemisch
aus Primer (oder Primer/Adhédsiv bei den All-in-one-Systemen) und Speichel im
ungefdhren Verhiltnis von 1:1 hergestellt. Dieses Gemisch wurde anschliefend wie ein
unkontaminiertes Produkt eingesetzt.

Die fertigen Priifkdrper wurden anschlieBend 6 Monate in humanem Speichel gelagert.

3.2.2 Probenherstellung

3.2.2.1 Dentinprobenherstellung
Aus 51 kariesfreien, extrahierten, in 0,1 % Thymollosung gelagerten menschlichen
Molaren wurden mittels einer Niedriggeschwindigkeitssdge, bestiickt mit einem
diamantiertem Sageblatt (Buehler, USA), drei horizontale Schnitte durch die Krone
angelegt. Das Schneiden erfolgte unter permanenter Wasserkithlung mit ca. 5
Umdrehungen pro Sekunde. Der mittlere der drei Schnitte wurde dabei auf die Mitte der
geschitzten Distanz koronalster Anteil des Pulpenkavums und apikalster Anteil des

okklusalen Schmelzmantels gelegt. Die weiteren Schnitte erfolgten jeweils 1 mm weiter
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koronal und 1 mm weiter apikal des mittleren Schnitts. So entstanden zwei ca. 1 mm
dicke Dentinscheiben, deren gegeniiberliegenden Flichen aus anndhernd der gleichen
Horizontalebene stammen. Die so gewonnenen Dentinscheiben wurden bis zur weiteren
Verarbeitung jeweils in destilliertem Wasser gelagert. Nach der Gewinnung von 102
solcher Dentinscheiben wurden diese mit einem Tellerschleifer und einem Silkon-
Carbid-Schleifpapier mit 600er bzw. 1200er Kérnung (Struers, Kopenhagen, Denmark)
auf der spiteren Probenseite poliert. Dieser Vorgang wurde bei einer Drehzahl von 400
min" und unter permanenter Wasserkiihlung durchgefiihrt. In diesem Zustand waren die
Dentinscheiben dann  vorbereitet fiir die weitergehende Dentin-Komposit-
Probenherstellung, die binnen einer Woche erfolgte. Zwischenzeitlich wurden die

Dentinscheiben in destilliertem Wasser bei +8 °C gelagert.

3.2.2.2 Schmelzproben

Die Schmelzproben wurden ebenfalls in Form einer ca. 1 mm dicken Scheibe gewonnen.
Hierzu wurden bovine Schneidezidhne der 2. Dentition parallel zu ihrer Fazialfliche mit
dem Tellerschleifer und Schleifpapier mit 200er Kérnung unter Wasserkiihlung soweit
wie moglich, aber ausschlieflich im Schmelz plan geschliffen und danach mit
Schleifpapier der 600er und 1200er Kornung poliert. Anschlielend wurden die Zdhne
mit der Palatinalfliche unter zur Hilfenahme eines Methacrylatklebers (Loctite 454 und
Loctite 7455 Activator, Firma Henkel, Diisseldorf, Deutschland) in der
Niedriggeschwindigkeitssdge fixiert. Hierbei wurde versucht, die vorher erzeugte plane
Fliche mdglichst parallel zum diamantierten Sédgeblatt (Firma Buehler, USA)
auszurichten. Dann wurde in ca. 1 mm Abstand von der polierten Fliche ein zur
Fazialflache paralleler Schnitt gelegt. Die so gewonnen Schmelzscheiben wurden dann
bis zur Schmelz- und Dentin-Probenherstellung ebenfalls in destilliertem Wasser bei

+8 °C gelagert. Die weitere Probenherstellung erfolgte binnen einer Woche.

3.2.2.3 Speichelgewinnung

Es wurde ca. 1,7 Liter Speichel von Studenten der Klinik fiir Zahnerhaltung und
Parodontologie der Universitdt des Saarlandes iiber mehrere Wochen gewonnen. Dabei

wurden jeweils 2 Watterollen bukkal der Oberkieferzahnreihen fiir ca. 15 Minuten in

33




3 Material und Methodik

den Mund eingelegt. AnschlieBend wurde der Speichel aus den Watterollen
abzentrifugiert und in Eppendorfgefifle gefiillt. Dann wurden in einem weiteren
Zentrifugenzyklus bei 40.000 g die makromolekularen Bestandteile des Speichels
abzentrifugiert. Der Uberstand wurde anschlieBend abpipettiert und bei -80 °C
eingelagert.

3.2.3 Priifkorperherstellung

3.2.3.1 Dentinpriifkorperherstellung
Auf den Dentinscheiben wurde nach Entnahme aus den Lagerungsgefiflen stehendes
Wasser mit einem schwachen Luftstrahl verblasen, so dass eine feuchte Oberflache
zuriick blieb. AnschlieBend wurde entsprechend der nachfolgend beschriebenen

Methode die Oberflichenkonditionierung vorgenommen:

Optibond FL (Kontrollgruppe/Kontaminationsgruppe A)

Zuerst fand das Atzen der Dentinoberfliche mit 37 %iger Phosphorsiure fiir 20
Sekunden statt, danach das Abspriihen mit Wasserspray fiir mindestens 20 Sekunden
und anschlieBendem vorsichtigem Trocknen. Das Aufbringen des Primers erfolgte unter
einmassierenden Bewegungen fiir ca. 20-30 Sekunden mit einem Microbrush. Darauf
wurde das Losungsmittel durch einen zarten Luftstrom evaporiert, bis sich auf der
Oberfliche der gewiinschte Seidenglanz einstellte. AbschlieBend wurde dann das
Adhisiv ebenfalls mit einem Microbrush aufgetragen und mit einem zarten Luftstrom
verblasen.

Vor der Lichthirtung des Adhdsivs wurden moglichst viele Tygon®-Rohrchen
(Tygon-030, Saint-Gobain Performance Plastics, Lyon, Frankreich) mit einem
ungefahren Innendurchmesser von 0,7 mm und einer ungefdhren Hohe von 1-2 mm auf
der Dentinscheibe positioniert. Dabei wurden die Bereiche unmittelbar an der Schmelz-
Dentingrenze wie auch die Dentinareale oberhalb von Pulpenhoérnern, sofern diese
Makroskopisch zu erkennen waren, nicht zur Positionierung genutzt. Erst jetzt wurde
das Adhasiv fiir 10 s lichtgehértet.

AnschlieBend wurde makroskopisch kontrolliert, ob aufgrund kapillirer Wirkung in den
Tygon® -Rohrchen eine iibermiBig dicke Adhisivschicht entstanden ist. War dies der

Fall, so wurden diese Rohrchen entfernt, um eine weitere Verwendung auszuschlieBBen.
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Jetzt wurden die Innenlumina der einzelnen Rohrchen als Negativform zur Herstellung
der Kompositzylinder genutzt. Dazu wurde mittels einer an der Spitze plan geschliffenen
zahnérztlichen Sonde AP-X Komposite in die Rohrchen gestopft und diese dadurch
aufgefiillt. Nach erfolgter makroskopischer Kontrolle auf Blasenfreiheit innerhalb des
Komposites wurde dann zuletzt eine 40 sekiindige Lichthirtung durchgefiihrt. Loste sich
wiéhrend des Stopfens bereits ein Zylinder, so wurde dieser nicht fiir die spétere

Untersuchung verwendet.

Optibond FL (Speichelkontamination 1/Kontaminationsgruppe B)
Hier wurde das identische Verfahren wie in der Kontrollgruppe angewandt, jedoch
wurde nach dem Absprilhen der Phosphorsdure und Trocknen die gesamte

Dentinscheibe mit humanem Speichel benetzt und anschlieend sofort getrocknet.

Optibond FL (Speichelkontamination 2/Kontaminationsgruppe C)

Auch hier wurde erneut das gleiche Verfahren angewandt wie bei der Kontrollgruppe,
jedoch wurde diesmal ein Tropfen Speichel mit einem Tropfen des Primers vermischt
und anschlieBend dieses Gemisch anstatt des Primers verwendet. Es wurde versucht, ein

Mischungsverhiltnis von 1:1 anhand der Tropfengrof3e zu gewahrleisten.

Clearfil SE-Bond (Kontrollgruppe/Kontaminationsgruppe A)

Unterschiede zum bereits beschriebenen Verfahren fiir Optibond FL ergeben sich durch
die anderen FEigenschaften des Adhisivsystems. So wurde auf eine Atzung mit
Phosphorsédure verzichtet und als erster Konditionierungsschritt der Primer fiir 20
Sekunden aufgebracht. AnschlieBend wurde dieser mit einem zarten Luftstrom
getrocknet und danach das Adhésiv aufgebracht. Alle weiteren Schritte erfolgten analog

zur Optibond FL Kontrollgruppe.

Clearfil SE-Bond (Speichelkontamination 1/Kontaminationsgruppe B)
In dieser Gruppe wurde vor dem Auftragen des Primers die Dentinscheibe vollstindig
mit Speichel benetzt und anschlieBend getrocknet. Danach erfolgte das Vorgehen analog

zur Kontrollgruppe.
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Clearfil SE-Bond (Speichelkontamination 2/Kontaminationsgruppe C)
Es wurde analog zum Vorgehen bei der Optibond FL Speichelkontamination-1-Gruppe

ein anndherndes 1:1 Gemisch aus Primer und Speichel zur Konditionierung verwendet.

Clearfil Tri-S Bond (Kontrollgruppe/Kontaminationsgruppe A)

Auf die getrockneten, aber feuchten Dentinscheiben wurde mittels eines Microbrushs
das Adhdsiv fiir ca. 20 Sekunden aufgebracht und danach mittels eines starken
Luftstrahls fiir ca. 5 Sekunden verblasen. Das nachfolgende Aufbringen der

Kompositzylinder erfolgte analog zum Vorgehen bei Optibond FL.

Clearfil Tri-S Bond (Speichelkontamination 1/Kontaminationsgruppe B)
Vor dem Aufbringen des Adhésivs wurden die Dentinscheiben mit Speichel komplett
benetzt. Danach wurde der Speichel wieder verblasen und getrocknet. Das

anschlieBende Verfahren erfolgte wie in der Tri-S Bond Kontrollgruppe.

Clearfil Tri-S Bond (Speichelkontamination 2/Kontaminationsgruppe C)
In dieser Gruppe wurde ein Tropfen Speichel und ein Tropfen Adhisiv gemischt und

dann zum Konditionieren eingesetzt. Der Ablauf entsprach dem der Kontrollgruppe.

G-Bond (Kontrollgruppe/Kontaminationsgruppe A)

Das Aufbringen des Adhésivsystems erfolgte auf von stehendem Wasser befreiten, aber
feuchten Dentinscheiben gemil3 der Herstellerangabe, d.h. Auftragen des Adhésivs fiir
ca. 10 Sekunden, danach trocknen mit maximalem Luftdruck fiir weitere 5 Sekunden

und anschlieBender Lichthirtung fiir 10 Sekunden.

G-Bond (Speichelkontamination 1/Kontaminationsgruppe B)
Vor dem Aufbringen des Adhisivsystems wurde die Probenoberfliche komplett mit
Speichel benetzt und anschlieend getrocknet. Danach erfolgte das Vorgehen wie in der

Kontrollgruppe.
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G-Bond (Speichelkontamination 2/Kontaminationsgruppe C)
Hier erfolgte ebenfalls das Anwenden einer 1:1 Mischung von Speichel und
Adhisivsystem zur Konditionierung der Dentinoberfldchen. Das restliche Vorgehen zur

Priifkérperherstellung blieb im Vergleich zur Kontrollgruppe unveréndert.

3.2.3.2 Schmelzpriifkorperherstellung
Die Herstellung der Schmelzpriifkorper erfolgte fiir jedes Adhdsivsystem identisch mit
dem unter Punkt 3.2.2.1 beschrieben Ablauf. Lediglich bei den Optibond FL-Gruppen

wurden die Einwirkzeiten der Phosphorsdure auf 40 Sekunden erhoht.

3.2.3.3 Priifkorpervorbereitung
Vor der Lagerung der Priifkorper in Speichel wurden die Tygon®-Rohrchen mit einem
Skalpell an einer Seite der Lidnge nach durchtrennt und von den entstandenen
Kompositzylindern entfernt. Anschlieend wurde unter einem Auflichtmikroskop die

untere Halfte der Zylinder nach moglichen fehlerhaften Stellen oder Blasen abgesucht.

3.2.4 Lagerung der Priifkorper

Die Priifkorper in Form der einzelnen Dentin- und Schmelzscheiben wurden unmittelbar
nach ihrer Herstellung und nach dem Entfernen der Tygon®-Réhrchen einzeln in
GefdBen gelagert. Die Gefdlle waren soweit mit Speichel gefiillt, dass die Priitkorper
immer vollstdndig von Speichel bedeckt waren. Aufbewahrt wurden die verschlossenen
Gefdlle bei konstant 37 °C. Der Speichel wurde alle 7 Tage gewechselt.

Die Gesamtlagerungsdauer im Speichel betrug 6 Monate. Nach Ablauf dieser sechs

Monate wurden sdmtliche Proben binnen 3 Tagen getestet.

3.2.5 Probenherstellung fiir Elektronenmikroskopie

Es wurden ausschlieBlich Dentinproben der transmissionselektronenmikroskopischen
Untersuchung zugefiihrt. Die Probenherstellung unterscheidet sich nur an folgenden
Punkten von der Herstellung der Priifkorper:

Es wurde zuerst nur ein horizontaler Schnitt durch die Mitte der Zahnkronen gelegt.
Dann erfolgte bereits die Konditionierung gemdf dem bei den Dentinpriitkorpern
beschrieben Verfahren. Als Komposit wurde Clearfil Protect Liner 2 eingesetzt. Dieses
Produkt wurde dabei flichig auf die gesamte konditionierte Schnittfliche aufgebracht
und anschlieffend fiir 40 Sekunden gehértet.
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Danach wurden, wie in Abbildung 5 dargestellt, mehrere Schnitte (parallele Schnitte)

mit der Langsamlaufsige im Abstand von 0,5 mm senkrecht zum ersten Schnitt

durchgefiihrt.
2 Schnitt 2
g=
A
{
al

Abbildung 5: Zahnansicht von koronal; Schematische Darstellung der Schnittfiihrung
zur Herstellung der TEM-Priifkérper

Ein weiterer Schnitt (Schnitt 2) erfolgte ebenfalls senkrecht zum ersten und senkrecht zu
den vorher angelegten parallelen Schnitten.

Der letzte Schnitt zur Probengewinnung erfolgte parallel zur Probenoberfliche in einem
Abstand von ca. 1 mm. Somit I6sten sich die durch die Schnittkombination
entstandenen, vielen Einzelsegmente. Diese Einzelsegmente, die dann eine Form
dhnlich der Darstellung in Abbildung 6 hatten, wurden dann zuerst der 6-monatigen
Speichellagerung unterzogen. Danach wurden im Rahmen der Vorbereitung auf die
elektronenmikroskopische Untersuchung 3 weitere Untergruppen erzeugt:

A: Die Proben wurden nicht demineralisiert und nicht silbergeférbt

B: Die Proben wurden demineralisiert und silbergefarbt

C: Die Proben wurden nicht demineralisiert und silbergeférbt.
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Die Einbettung der Proben dieser drei Gruppen erfolgte geméil nachfolgender

Verarbeitungsanleitung (Tabelle 1) in eine Mischung aus Araldit und Dodecyld-
dimethyl-ammonium-sulfat (DDAS) im Verhiltnis 91/84:

Prozessierte Arbeitsgang | Arbeitsschritte Prozessdauer
Gruppe
Gruppe C Silberfarbung | Abdecken des Dentins mit Nagellack; |24 h in
Freilassen der Dentin-Komposit- Dunkelheit
Interaktionsschicht; lagern,
Losen von 25 g Silbernitrat in 25 g danach 6 h;
ddH-O; danach Titration mit 28 %iger |Entwicklung
Losung von Ammoniumhydroxid bis unter
die Suspension klar wird; danach Tageslicht-
Zugabe von ddH,O bis zur lampe
Gesamtmenge von 50 ml
Gruppe C Spiilen Spiilen der Proben mit ddH,O 3 x 3 min
Gruppen A/B/C Fixieren 2,5 %ige Glutaraldehydlosung durch Mindestens.
Verdiinnen mit 0,1 M Phosphatpuffer 12 h; max. 1
(pH 7,4) herstellen und bei 4 °C die Woche
Proben einlagern
Gruppen A/B/C Spiilen Proben mit 0,1 M Phosphatpuffer (pH |3 x 1 min
7,4) spiilen
Gruppe B Deminerali- |Proben in 0,5 M EDTA-Losung lagern | bis Schmelz-
sieren rander
aufgeldst sind
Gruppe B Spiilen ddH,O 3 x 1 min
Gruppen A/B/C Dehydrieren |Einlagern der Proben in einer
aufsteigenden Reihe von Ethanol
50/70/90 % Je 2 x 10 min
100 % 3 x 20 min
Gruppen A/B/C Einbettung 1 |Einbringen der Proben in 1:1 Mischung
von Araldit und Ethanol mit 3% Min. 12 h;
Beschleuniger Max. 24 h
Gruppen A/B/C Einbettung 2 |Einbringen der Proben in Araldit mit2 |24 h
% Beschleuniger
Gruppen A/B/C Einbettung 3 |Einbringen der Proben in Araldit mit2 |48 h

% Beschleuniger, Aushérten bei 65 °C

Tabelle 1: Schema der Aralditeinbettung fiir alle drei prozessierten Gruppen;

chronologischer Ablauf
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Nach Ablauf dieser Laborschritte waren die Proben in Araldit eingebettet und somit die
Voraussetzung zur Herstellung von Ultradiinnschnitten und fiir die anschlieenden

transmissionselektronenmikroskopischen Untersuchungen geschaffen.

Schnittrichtung

Mikrotom
Schnittfldche die Hybridschicht
durch Schnitt 2 D ]
entstanden ist entin

Abbildung 6: Seitenansicht der TEM-Proben vor Einbettung

3.2.6 Testmethode Komposit-Priifkorper

Die Probenkorper wurden einem Mikroscherversuch unterzogen. Dabei wurde
ausgehend vom Versuchsaufbau von MCDONOUGH et al. (2002) eine modifizierte
Variante mit Drahtschlinge eingesetzt, wie auch schon von SHIMADA et al. (2003)
beschrieben.

Die Probenkorper wurden, wie in Abbildung 7 gezeigt, mittels eines Methacrylats auf
dem unteren festen Teil einer Universaltestmaschine fixiert. Dann wurde eine diinne
Drahtschlinge (Durchmesser 0,2 mm) mit dem oberen, beweglichen Teil der Maschine
verbunden und locker um die Basis eines Kompositzylinders gelegt. Dabei wurde auf
eine nahezu senkrechte Ausrichtung der Drahtschlinge geachtet. Anschliefend erfolgte
die Testung jedes einzelnen Kompositzylinders mit einer Vorschubgeschwindigkeit der
Maschine von 0,1 mm/s. Die auftretende Kraft wurde dabei kontinuierlich aufgezeichnet
und der Versuch erst beendet, wenn ein Lastverlust von mehr als 80% auftrat. Die

Messergebnisse wurden digital in ein Messprogramm (Labmaster) {ibertragen und dort
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entsprechend der voreingestellten Probenparameter (Durchmesser der Proben: 0,7 mm;

Probenform: rund) direkt in die entsprechende Haftfestigkeit umgerechnet.

Last
J_H Draht

Kompositzylinder

—(—m Dentinscheibe

Abbildung 7: Seitenansicht Scherversuchsaufbau,; unterer Teil mit Kompositprobe
unbeweglich montiert; oberer Teil bewegt sich von unterem Teil weg und leitet die Last iiber
den Draht in den Kompositzylinder nahe seiner Basis ein und belastet diesen auf
abscherende Kraft

Draht

Unbeweglicher Teil
d. Testapparatur

Kompositzylinder

Abbildung 8: Frontalansicht Scherversuchsaufbau, nur unterer Teil; Kompositzylinder
(schwarz) mit Drahtschlinge in der Aufsicht auf der Dentischeibe (quergestreift)
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3.2.7 Erzeugen der Ultradiinnschnitte wund Untersuchung der Proben im

Transmissionselektronenmikroskop

Aus den Proben wurden in einem Ultramikrotom (Modell: UltraCut E; Reichert, Leica,
Wien) mithilfe eines Diamantmessers (Microstar MT 45°; Microstar Technologies,
Huntsville, Texas, USA) entlang der in Abbildung 6 links gelegenen Seite 60-80 nm
dicke Ultradiinnschnitte erzeugt. Somit entstand ein Schnitt durch alle drei Schichten
der Probe. Danach wurden diese Schnitte auf Kupferlochnetze mit Pioloformfolie
(Grids) aufgezogen und mit Uranylacetatlosung bzw. Bleicitratlosung kontrastiert. Zur
mikroskopischen Untersuchung wurde ein Transmissionselektronenmikroskop vom Typ
TECNAI G2 (FEI Philipps, Eindhoven, Niederlande) verwendet. Die dabei verwendeten
VergroBerungen wurden den jeweils darzustellenden Strukturen angepasst. Im
allgemeinen wurden jedoch Ubersichtsaufnahmen im VergroBerungsbereich von
5000-15000-fach, Detailaufnahmen im Bereich von 20000-50000-fach angefertigt und
besonders hervorzuhebende Strukturen im Bereich 50000-150000-fach dargestellt.

3.2.8 Statistische Auswertung

Die gewonnen Messergebnisse der Scherversuche wurden mittels des Mann-Whitney-
U-Tests und des Kruskal-Wallis-Tests analysiert. Dabei wurden zuerst alle
Adhésivsysteme je Kontaminationsart und Substrat anhand des Kruskal-Wallis-Test
miteinander verglichen. Anschlielend wurde ein paarweiser Vergleich zwischen jeweils
zwel Adhidsivsystemen auf gleichem Substrat und bei gleicher Kontaminationsart
mithilfe des Mann-Whitney-U-Tests durchgefiihrt.

Ergénzend wurde noch ein Vergleich der Kontaminationsarten je Adhéisivsystem und
Substrat in vorbeschriebener Art und Weise durchgefiihrt.

Die mathematische Auswertung erfolgte mittels des Statistikprogramms SPSS (SPSS 15
for Windows; SPSS Corporation, Chicago, USA). Von einer statistisch signifikanten
Beobachtung wurde immer dann ausgegangen, wenn die Irrtumswahrscheinlichkeit <

5% betrug (Signifikanzniveau < 0,05).
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4 Ergebnisse

4.1 Ergebnisse der Mikroscherversuche

4.1.1 Ergebnisse der Scherversuche nach sechs Monaten fiir Optibond FL

Material: OptiBond FL

Substrat
70,0 —
0329 m Schmelz
60,0 m Dentin
50,0 —
40,0 —
MPa
30,0
20,0 —
10,0—
0,0

I I I
Kontrollgruppe A Kontamination B Kontamination C

Abbildung 9: Scherfestigkeiten fiir SE-Bond,; Kontrollgruppe A, Kontaminationsgruppe B,
Kontaminationsgruppe C; jeweils auf Schmelz und Dentin

Die Testgruppen fiir das Adhédsivsystem Optibond FL fungierten in dieser Untersuchung
als Referenzgruppen, da Optibond FL der 4. Generation der Adhésivsysteme angehort,
welche immer noch, wie auch das Optibond FL im Speziellen, als Goldstandard
angesehen werden. Fiir die Haftwerte auf Dentin ergaben sich in der unkontaminierten
Gruppe (Kontaminationsgruppe A/Kontrollgruppe), in der exakt nach Herstellerangabe
unter optimalen Bedingungen gearbeitet wurde, eine mittlere Haftkraft von 28,52 MPa
und ein Median von 29,86 MPa. Wurde der nach dem Atzen auf das Dentin aufgebrachte
Speichel vor Primerapplikation vollstindig getrocknet (Kontaminationsgruppe B), so
ergaben sich 33,37 MPa als Mittel und als 34,56 MPa Median. Der Mittelwert und der

Medianwert fiir die Versuchsgruppe, in der Speichel mit Primer im gleichen Verhiltnis
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miteinander gemischt wurde (Kontaminationsgruppe C) betrugen 21,9 MPa und 21,42
MPa. Die statistische Auswertung der Messwerte auf Dentin und ein paarweiser
Vergleich zwischen den unterschiedlichen Kontaminationsgruppen ergab einen
signifikanten Unterschied zwischen der Kontrollgruppe (Gruppe A) und Gruppe B. Ein
signifikant besseres Abschneiden der Kontrollgruppe im Vergleich zur Gruppe C konnte
ebenso beobachtet werden wie ein besseres Abschneiden der Gruppe B (getrockneter
Speichel) im Vergleich mit Gruppe C (Tabelle 8). Die berechneten Mittelwerte der
Gruppen A, B und C fiir Optibond FL auf Schmelz lauteten 39,30 MPa (Gruppe A),
41,45 MPa (Gruppe B) und 35,57 MPa (Gruppe C). Die entsprechenden Medianwerte fiir
die Optibond FL Schmelzgruppen lauteten 37,44 MPa fiir Gruppe A, 40,30 MPa fiir
Gruppe B und 35,16 MPa fiir Gruppe C. Die Statistische Auswertung und der paarweise
Vergleich zwischen den Kontaminationsbedingungen ergab keine signifikanten
Unterschiede der Haftfestigkeiten am Schmelz, unabhidngig davon, welcher
Kontaminationsmodus gewéhlt wurde (Tabelle 8). Die graphische Darstellung der

Boxplots fiir die Optibond FL Gruppe findet sich in Abbildung 9.

4.1.2 Ergebnisse der Scherversuche nach sechs Monaten fiir SE-Bond

Das Produkt SE-Bond fungiert als Referenzprodukt zur Produktklasse 2. Der ermittelte
Medianwert fiir Schmelz der Gruppe A lautete 42,14 MPa, der Gruppe B 37,76 MPa und
der Gruppe C 43,82 MPa. Der entsprechende Mittelwerte der Schmelz-Gruppe A lautete
40,70 MPa, der Gruppe B 35,36 MPa und der Gruppe C 40,76 MPa. Die statistische
Auswertung der Ergebnisse mittels des SPSS-Programms und des durchgefiihrten
Kruskal-Wallis-Tests ergab keine signifikanten Unterschiede fiir die Haftkrédfte des
Produkts SE-Bond auf Schmelz(Tabelle 8). Die Auswertung der Dentinproben der
Gruppe A ergab eine mittlere Haftkraft 36,05 MPa und einen Medianwert von 33,95
MPa. Der Mittelwert der Gruppe B lag bei 37,45 MPa und der Medianwert bei 35,59
MPa. Der errechnete Mittelwert fiir die Gruppe C lautete 38,94 MPa und der berechnete
Medianwert lag bei 40,05 MPa. Auch zwischen den SE-Bond-Dentinproben mit
unterschiedlichen Kontaminationsvarianten ergaben sich entsprechend dem Kruskal-

Wallis-Test keine statistisch signifikanten unterschiedlichen Haftkréfte (Tabelle 8).
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Abbildung 10 =zeigt die graphische Darstellung der Boxplotdiagramme fiir die
Testgruppen mit SE-Bond.

Material: SE-Bond

Substrat
m Schmelz

70,0

m Dentin
60,0 —

50,0

MPa
40,0

30,0

20,0

460

10,0

I I I
Kontrollgruppe A Kontamination B Kontamination C

Abbildung 10: Scherfestigkeiten fiir SE-Bond; Kontrollgruppe A, Kontaminationsgruppe
B, Kontaminationsgruppe C; jeweils auf Schmelz und Dentin
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4.1.3 Ergebnisse der Scherversuche nach sechs Monaten fiir Tri-S-Bond

Material: S3-Bond
70,0 Subs trat

m Schmelz

60,0

m Dentin

50,0

40,0 -
MPa

30,0

20,0

10,0

0,0

| | I
Kontrollgruppe A Kontamination B Kontamination C

Abbildung 11: Scherfestigkeiten fiir Tri-S-Bond,; Kontrollgruppe A, Kontaminationsgruppe
B, Kontaminationsgruppe C; jeweils auf Schmelz und Dentin

Als Ergebnisse fiir das Adhdsivsystem Tri-S-Bond angewendet auf Schmelz ergaben sich
unter optimalen Bedingungen (Kontrollgruppe) 27,01 MPa als mittlere Haftkraft und
28,11 MPa als mediane Haftkraft. In der Kontaminationsgruppe B wurden 28,36 MPa als
Mittelwert und 26,71 MPa als Median ermittelt. Fiir die Kontaminationsgruppe C
ergaben sich 35,08 MPa als mittlere Haftkraft und 35,80 MPa als mediane Haftkraft. Die
statistische Auswertung der Ergebnisse mittels Kruskal-Wallis- und Mann-Whitney-Test
zeigte ein signifikant besseres Abschneiden der Kontaminationsgruppe C im Vergleich
zur Kontrollgruppe und zur Kontaminationsgruppe B angewendet auf Schmelz. Keinen
signifikanten Unterschied konnte man zwischen der Kontrollgruppe und der
Kontaminationsgruppe B bei der Anwendung auf Schmelz feststellen (Tabelle 8). Fiir die

Anwendung von Tri-S-Bond auf Dentin konnte fiir die Kontrollgruppe eine mittlere
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Haftkraft von 39,97 MPa und eine mediane Haftkraft von 38,28 MPa ermittelt werden.
Die mittlere Haftkraft und die mediane Haftkraft der Gruppe B lautete 37,20 MPa und
37,19 MPa, die der Kontaminationsgruppe C 30,26 MPa und 30,36 MPa. Hier ergab die
statistische Untersuchung mittels Kruskal-Wallis und Mann-Whitney-Test ein signifikant
besseres Abschneiden der Gruppen A und B gegeniiber der Gruppe C. Kein signifikanter
Unterschied konnte zwischen der Kontrollgruppe A und der Gruppe B gemessen werden
(Tabelle 8). Es ist also festzustellen, dass sich fiir das Produkt Tri-S-Bond die Ergebnisse
auf Schmelz und Dentin exakt entgegengesetzt verhalten. Wahrend auf dem Substrat
Schmelz das Gemisch aus Speichel und Adhésiv signifikant hohere Haftwerte liefert als
die Gruppen A und B mit unkontaminiertem Adhésiv, so schneiden die Kontrollgruppen
A und die Kontaminationsgruppen B auf Dentin als Substrat signifikant besser ab, als die
Kontaminationsgruppe C mit Speichel-Adhdsivgemisch. Eine graphische Darstellung

mittels Box-Plot-Diagrammen findet sich in Abbildung 11.
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4.1.4 Ergebnisse der Scherversuche nach sechs Monaten fiir G-Bond

Material: G-Bond

Subs trat
60,0
780 m Schmelz

50.0— @ Dentin

880

40,0 —

MPa
30,0

20,0
753

10,0~ 8

0,0

I I I
Kontrollgruppe A Kontamination B Kontamination C

Abbildung 12: Scherfestigkeiten fiir G-Bond,; Kontrollgruppe A, Kontaminationsgruppe
B, Kontaminationsgruppe C; jeweils auf Schmelz und Dentin

Das Produkt G-Bond lieferte auf dem Substrat Schmelz in der Kontrollgruppe eine
mittlere Haftkraft von 28,33 MPa und eine mediane Haftkraft von 29,38 MPa. In der
Kontaminationsgruppe B wurde eine mittlere Haftkraft von 27,27 MPa und ein Median
von 27,73 MPa ermittelt. Fiir die Kontaminationsgruppe C ergaben sich 30,23 MPa als
mittlere Haftkraft und 29,09 MPa als mediane Haftkraft. Die statistische Auswertung
mittels Kruskal-Wallis und Mann-Whitney-Test zeigte keine signifikanten Unterschiede
zwischen allen drei Kontaminationsbedingungen (Tabelle 8). Auf Dentin als Substrat
lieferte G-Bond in der Kontrollgruppe A eine mittlere Haftkraft von 34,47 MPa und eine
mediane Haftkraft von 37,70 MPa. In der Kontaminationsgruppe B wurden 32,66 MPa
im Mittel und 32,83 MPa als mediane Haftkraft erreicht. Fiir die Kontaminationsgruppe
C ergaben sich 25,64 MPa als Mittelwert und 25,07 MPa als Median. Bei der
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statistischen Untersuchung mittels Kruskal-Wallis und Mann-Whitney-Test zeigte sich
ein signifikant schlechteres Abschneiden der Kontaminationsgruppe C mit Speichel-
Adhésivgemisch sowohl im Vergleich mit der Kontrollgruppe A als auch mit der
Kontaminationsgruppe B. Hingegen konnten keine signifikanten Unterschiede zwischen
der Kontaminationsgruppe A und B festgestellt werden (Tabelle 8). Es zeigte sich beim
Produkt G-Bond auf Dentin ein dem Tri-S-Bond analoges Verhalten fiir den Vergleich
zwischen den einzelnen Kontaminationsgruppen. Bei beiden Produkten schneiden die
Speichel-Adhisiv-Gruppen signifikant schlechter ab als die Gruppen A und B Eine
graphische Darstellung mittels Box-Plot-Diagrammen findet sich in Abbildung 12.

4.1.5 Vergleich der Adhésivsysteme untereinander auf Schmelz und Dentin als

Substrat

4.1.5.1 Vergleich von Optibond FL mit SE-Bond, Tri-S-Bond und G-Bond auf Schmelz
Die statistische Untersuchung der Messergebnisse von Optibond FL im Vergleich zum
Produkt SE-Bond ergab unter keiner der drei getesteten Kontaminationsbedingungen
signifikant  unterschiedliche = Haftkrdfte —auf dem  Substrat Schmelz. Die
Irrtumswahrscheinlichkeit des durchgefiihrten Mann-Whitney-Tests lag flir alle
getesteten Bedingungen bei p > 0,05 (Tabelle 2, 3 und 4).
Beim statistischen Vergleich von Optibond FL mit dem Produkt Tri-S-Bond konnte
sowohl fiir den Vergleich zwischen Kontaminationsgruppe A (Kontrollgruppe) als auch
fiir Kontaminationsgruppe B ein hoch signifikant besseres Abschneiden (p<0,000) von
Optibond FL festgestellt werden. Der Vergleich der Kontaminationsbedingung C
erbrachte keine statistisch signifikanten Unterschiede (p>0,05) zwischen Optibond FL
und Tri-S-Bond (Tabelle 2, 3 und 4).
Der statistische Vergleich von Optibond FL mit G-Bond ergab ein &hnliches Bild wie der
zwischen Optibond FL und Tri-S-Bond. Sowohl in Kontaminationsgruppe A als auch in
Kontaminationsgruppe B lieferte Optibond FL auf Schmelz hoch signifikant bessere
Ergebnisse als G-Bond (p<0,000). Der Vergleich zwischen den Kontaminationsgruppen
C zeigte mit einem Signifikanzniveau von p=0,055 einen gerade eben nicht signifikanten

Unterschied zwischen Optibond FL und G-Bond (Tabelle 2, 3 und 4).
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4.1.5.2 Vergleich von Optibond FL. mit SE-Bond, Tri-S-Bond und G-Bond auf Dentin

Die statistische Auswertung und der Vergleich der Ergebnisse mittels Mann-Whitney-
Test zeigten in der Kontrollgruppe A ein signifikant (p=0,030) und in der
Kontaminationsgruppe C ein hoch signifikant (p<0,000) besseres Abschneiden des
Produkts SE-Bond im Vergleich zu Optibond FL. Lediglich in der Kontaminationsgruppe
B konnte kein signifikanter Unterschied zwischen den Produkten Optibond FL und SE-
Bond nachgewiesen werden (Tabelle 5,6 und 7).

Eine dhnliche Verteilung fand sich beim Vergleich zwischen Optibond FL und Tri-S-
Bond. Hier zeigte sich ein hoch signifikant (p<0,000) besseres Abschneiden der
Kontrollgruppe A des Tri-S-Bond gegeniiber der Kontrollgruppe A des Optibond FL.
Ebenfalls signifikant hoher (p=0,005) waren die Haftwerte der Kontaminationsgruppe C
des Produkts Tri-S-Bond im Vergleich zur Kontaminationsgruppe C des Optibond FL.
Keine signifikanten Unterschiede (p=0,261) konnten beim Vergleich der
Kontaminationsgruppen B des Optibond FL und des Tri-S-Bond festgestellt werden
(Tabelle 5,6 und 7).

Im Vergleich zwischen Optibond FL und G-Bond konnten zwischen den
Kontaminationsgruppen B und C keine signifikanten Haftkraftunterschiede (B: p=0,676;
C: p=0,062) gemessen werden. Lediglich beim Vergleich der Kontrollgruppen A konnte
ein signifikant besseres Ergebnis (p=0,034) des Produkts G-Bond festgestellt werden
(Tabelle 5,6 und 7).

4.1.5.3 Vergleich von SE-Bond mit Tri-S-Bond und G-Bond auf Schmelz

Die statistische Auswertung und der Vergleich zwischen SE-Bond und Tri-S-Bond zeigte
auf dem Substrat Schmelz ein signifikant besseres Abschneiden der
Kontaminationsgruppe A (Kontrollgruppe) (p<0,000) als auch der Kontaminationsgruppe
B (p=0,017) des Produkts SE-Bond. Kein signifikanter Unterschied konnte beim
Vergleich der Haftkrifte zwischen SE-Bond und Tri-S-Bond der Kontaminationsgruppe
C beobachtet werden (p=0,083). Es kann also festgestellt werden, dass auf dem Substrat
Schmelz SE-Bond durchweg bessere Haftkrifte lieferte als Tri-S-Bond, wenn auch der
Unterschied in Kontaminationsgruppe C nicht mehr signifikant ist (Tabelle 2, 3 und 4).

Der Vergleich von SE-Bond mit G-Bond zeigte auf Schmelz als Substrat ein einheitliches
Bild. So sind signifikant bessere Haftkridfte von SE-Bond sowohl in der Kontrollgruppe
(Kontaminationsgruppe A) (p< 0,000) als auch in der Kontaminationsgruppe B (p =
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0,019) und auch in Kontaminationsgruppe C (p=0,002) festzustellen. So ergab sich das
eindeutige Bild, dass SE-Bond auf Schmelz unter allen getesteten Bedingungen besser

abschneidete als G-Bond (Tabelle 2, 3 und 4).

4.1.5.4 Vergleich von SE-Bond mit Tri-S-Bond und G-Bond auf Dentin

Bei der Untersuchung und statistischen Auswertung der beiden Produkte SE-Bond und
Tri-S-Bond auf Dentin als Substrat ergab sich ein uneinheitliches Bild. In der
Kontrollgruppe A konnte die statistische Analyse keine signifikant unterschiedlichen
Haftkrifte feststellen (p=0,162). Auch in der Kontaminationsgruppe B zeigte die
statistische Auswertung der Messergebnisse keinen signifikanten Unterschied (p=0,871)
der Haftkréfte. Lediglich in der Kontaminationsgruppe C lieferte das Produkt SE-Bond
auf Dentin eine signifikant hohere Haftkraft als das Produkt Tri-S-Bond (p=0.016)
(Tabelle 5,6 und 7).

Der Vergleich zwischen SE-Bond und G-Bond zeigte ein dem oben beschriebenen
Vergleich zwischen SE-Bond und Tri-S-Bond analoges Bild. Sowohl in der
Kontrollgruppe (p=0,643) als auch in als auch in Kontaminationsgruppe B (p=0,087)
konnte kein signifikanter Unterschied zwischen den Haftkraften der einzelnen Produkte
festgestellt werden. Erneut fand sich eine signifikant héhere Haftkraft (p<<0,000) des
Produkts SE-Bond nur in Kontaminationsgruppe C, jetzt allerdings im Vergleich mit G-

Bond (Tabelle 5,6 und 7).

4.1.5.5 Vergleich von Tri-S-Bond mit G-Bond auf Schmelz
Der Vergleich der in dieser Untersuchung verwendeten Produkte der Adhésivgruppe 2B,
also der Ein-Schritt-All-in-one-Adhésive auf Schmelz zeigte in keiner der getesteten
Kontaminationsgruppen einen signifikanten = Unterschied. = Vielmehr st die
Irrtumswahrscheinlichkeit p mit 0,315 in Kontaminationsgruppe A, 0,642 in
Kontaminationsgruppe B und 0,146 in Kontaminationsgruppe C auffillig hoch und

deutlich vom gewéhlten Signifikanzniveau von p<0,05 entfernt (Tabelle 2, 3 und 4).
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4.1.5.6 Vergleich von Tri-S-Bond zu G-Bond auf Dentin

Ein dhnliches Bild wie der Vergleich zwischen Tri-S-Bond und G-Bond auf Schmelz
liefert, fand sich auch auf dem Substrat Dentin. Auch hier konnte in keiner der drei
Versuchsgruppen A, B und C ein signifikanter Unterschied festgestellt werden. Jedoch
war die Irrtumswahrscheinlichkeit in Kontaminationsgruppe B und C mit Werten von
p=0,063 und 0,064 nur knapp nicht innerhalb des gewihlten Signifikanzintervalls
(Tabelle 5,6 und 7).

Zumindest in Kontaminationsgruppe C scheint das Produkt Tri-S-Bond sowohl auf

Schmelz als auch auf Dentin tendenziell besser zu funktionieren als das Produkt G-Bond.
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fiir die Tabellen 2-7 Tabellen gilt:

ns. nicht signifikant

s . signifikant

p : Irrtumswahrscheinlichkeit

« oder 1: zeigt auf den signifikant besseren Vergleichspartner

Tabelle 2: Vergleich auf Schmelz, Kontrollgruppe A

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond
Opti-Bond X X X X
SE-Bond ns (p=0,459) X X X

Tri-S-Bond s (p<0,000)1 s (p<0,000)1 X X
G-Bond s (p<0,000)1 s (p<0,000)1 ns (p=0,315) X
Tabelle 3: Vergleich auf Schmelz, Kontaminationsgruppe B

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond
Opti-Bond X X X X
SE-Bond ns (p=0,098) X X X

Tri-S-Bond s (p<0.000)1 s (p=0,017)1 X X
G-Bond s (p<0.000)7 s (p=0,019)1 ns (p=0,642) X
Tabelle 4: Vergleich auf Schmelz, Kontaminationsgruppe C

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond
Opti-Bond X X X X
SE-Bond ns (0,184) X X X

Tri-S-Bond ns (p=0,791) ns (p=0,083) X X
G-Bond ns (p=0,055) s (p<0,000)1 ns (p=0,146) X
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Tabelle 5: Vergleich auf Dentin, Kontrollgruppe A

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond
Opti-Bond X X X X
SE-Bond «— s (p=0,030) X X X

Tri-S-Bond «— s (p<0,000) ns (0,162) X X
G-Bond «— s (p=0,034) ns (0,643) ns (p=0,142) X
Tabelle 6: Vergleich auf Dentin, Kontaminationsgruppe B

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond

Opti-Bond X X X X

SE-Bond ns (p=0,237) X X X

Tri-S-Bond ns (p=0,216) ns (p=0,871) X X

G-Bond ns (p=0,676) ns (p=0,087) ns (p=0,063) X
Tabelle 7: Vergleich auf Dentin, Kontaminationsgruppe C

Vs Opti-Bond SE-Bond Tri-S-Bond G-Bond

Opti-Bond X X X X
SE-Bond «— 5 (p<0,000) X X X
Tri-S-Bond «— s (p<0,005) s (p=0,016)1 X X
G-Bond ns (p=0,062) s (p<0,000)1 ns (p=0,064) X
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Tabelle 8: Vergleich der Kontaminationsbedingungen innerhalb eines Produkts, (p:
Irrtumswahrscheinlichkeit; A/B/C: Benennung des besser abschneidenden
Vergleichspartners; s: signifikant; ns: nicht signifikant)

Kontaminationsgruppe | A vs. B Avs.C Bvs.C
Optibond auf Schmelz ns (p=0,602) ns (p=0,446) ns (p=0,102)
Optibond auf Dentin s (p=0,047) B s (p=0,009) A s (p<0,000) B
SE-Bond auf Schmelz ns (p=0,102) ns (p=0,751) ns (p=0,085)
SE-Bond auf Dentin ns (p=0,649) ns (p=0,327) ns (p=0,676)
Tri-S-Bond auf Schmelz |ns (p=0,702) s (p=0,010) C s (p=0,024) C
Tri-S-Bond auf Dentin | ns (p=0,281) s (p=0,007) A s (p=0,027) B
G-Bond auf Schmelz ns (p=0,616) ns (p=0,953) ns (p=0,411)
G-Bond auf Dentin ns (p=0,389) s (p=0,002) A s (p=0,001) B
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4.2 Ergebnisse der TEM-Untersuchungen
4.2.1 Optibond FL

4.2.1.1 Optibond FL Kontrollgruppen
Die TEM-Bilder der Optibond FL-Kontrollgruppen zeigten ein charakteristisches und
den Erwartungen entsprechendes Bild. Man konnte eine Hybridisierung sowohl im peri-
als auch intratubuldren Bereich beobachten (Abb. 13). Die Schichtdicke der
Hybridschicht betrug ca. Sum und war in allen Proben sehr homogen ausgebildet. Im
dariiber gelegenen Anteil fand sich eine ca. 20 um dicke Schicht des gefiillten Optibond
FL Adhisivs (Abb. 14). Es wurden jedoch auch Proben mit Adhisivschichtdicken von

ca. 50 um gefunden. Bei allen mikroskopierten Proben war die ausgeprigte

Zapfenbildung in den Dentintubuli auffillig.

. : T Fo.. — ;'aj,; m“ LA :
Abbzldung 13 Optzbond FL Kontrollgruppe Abbzldung 14: Optzbond FL Kontrollgruppe

demineralisiert, silbergefirbt, demineralisiert, silbergefirbt;
Vergroflerung: 4800x; Vergroperung: 1200x

deutliche Hybridisierung peri- und als dunklerer Bereich erkennbare
intratubuldr (Pfeil); A=Adhdsivschicht, Hybridschicht (H) mit dariiber gelegener
H=Hybridschicht, D=Dentin Adhdsivschicht (4); K=Komposit, D=Dentin

4.2.1.2 Optibond FL Kontaminationsgruppe C
In der Kontaminationsgruppe C, in der Speichel und Primer 1:1 gemischt wurden,
anderte sich die Morphologie der Interaktionsschicht zwischen Komposit und Dentin.
Die Hybridschicht nahm in der Ausdehnung etwas auf Werte zwischen 6 und 10 um zu,

auBBerdem erschien die Infiltrationsfront der Hybridschicht eher gewellt und
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unregelméBiger im Vergleich zur Kontrollgruppe. Die Entmineralisierung im Bereich der
Hybridschicht war wesentlich stirker ausgeprigt als in den Kontrollgruppen (Abb. 13, 14
und 16). Des weiteren imponierte verbliebenes Wasser an der Grenzfliche zwischen
Hybridschicht und Adhésiv (Abb. 18) und eine aufgelockert erscheinende Adhésivschicht
(Abb. 17). Massive Verdnderungen der Hybridschicht in Form von groBflichigen
Wasseransammlungen konnten nur in einer einzigen Probe beobachtet werden (Abb. 19).
In dieser Probe wurde auBerdem ein Abriss des Adhidsivs im Bereich der Hybridschicht
beobachtet (Abb. 20), wobei ein Teil im Dentintubuli zuriickblieb. In anderen Proben
dieser Kontaminationsgruppe konnte jedoch keine solche massive Beeintrichtigungen
der Hybridschicht festgestellt werden. Es zeigte sich eine weitgehend homogene Struktur

der Hybridschicht mit nur sehr kleinen auffilligen Arealen, die entweder eingeschlossene

Wasserblaschen oder mit Silber infiltrierte Hohlrdume aufwiesen.

ey . : J 4 A ¢ ‘é.'- s y ':' ..:
Abbildung 15: Optibond FL Abbildung 16: Optibond FL
Kontaminationsgruppe C; demineralisiert, Kontaminationsgruppe C; demineralisiert,
silbergefirbt; Vergrofierung: 890x silbergefirbt,; Vergroferung 1900x; gewellter
deutlich sichtbare gewellte Infiltrationsfront  Verlauf der Infiltrationsfront, starke
(Pfeile) mit unvollstindiger Durchdringung  Entmineralisierung im Bereich der
der durch Phosphorsdure-Atzung Hybridschicht (Doppelpfeil)
demineralisierten Bereiche
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Abbildw.’lg ].7: Optibond FL . g Abbildung 18: Optibond FL
K_ontamm.atzonsgrupge C; demineralisiert, Kontaminationsgruppe C; demineralisiert,
silbergefdrbt; Vergr Oﬁe’: ung. 1 9 00x silbergefiirbt; Vergroferung : 13000x
GrofSaufnahme der Adhdsivschicht; erkennbar ry, ergang zwischen Adhdsivschicht (links)
sind der grofie Fiilleranteil (dunkle Anteile) 4 Hybridschicht (rechts); an der
und die aufgelockerten Areale innerhalb der — Gropzsehicht sind kleinere Wasserbléischen
Adhdsivschicht (von Pfeilen begrenzt) sichtbar (Pfeilspitze)

.

-

Abbildung 19: Optibond FL Abbildung 20: Optibond FL

Kontaminationsgruppe C; nicht- Kontaminationsgruppe C; nicht-
demineralisiert, silbergefirbt, demineralisiert, silbergefirbt;
Vergroflerung: 1200x, deutlich sichtbare, Vergrofierung: 6800x ; Abriss der

sehr grofle Fehlstellen innerhalb der Hybridschicht mit verbliebenem Rest im
Hybridschicht (Pfeile) Tubulus (Pfeil)

58




4 Ergebnisse

4.2.2 SE-Bond

4.2.2.1 SE-Bond Kontrollgruppen
Die Kontrollgruppen des SE-Bonds wiesen einige fiir dieses selbstitzende Produkt
charakteristische Strukturen auf. So war in der Interaktionsschicht zwischen Komposit
und Dentin eine deutliche Teilungslinie zwischen dem Bereich des Primers und dem des
stiarker gefiillten Adhésivs erkennbar (Abb. 21). Hierbei schien es einen abnehmenden
Gradienten an Fiillkdrpern im Bereich des Primers in Richtung der Hybridschicht zu
geben. Vermutlich diffundierten diese Fiiller aus der Adhédsivkomponente in den Primer
hinein. Weiterhin zeigte dieses Produkt kaum Infiltration in die Dentintubuli (Abb. 21).
Auch war die Dicke der Hybridschicht mit 0,5 pm im Vergleich zum Optibond FL
wesentlich diinner (Abb. 22). Hierbei fiel auf, dass die Dicke der Hybridschicht

Schwankungen im Bereich zwischen 0,3 und 0,7 pm unterworfen war.

‘¢
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Abbildung 21: SE-Bond Kontrollgruppe; Abbildung 22: SE-Bond Kontrollgruppe;
nicht demineralisiert, silbergefdrbt; nicht demineralisiert, silbergefdrbt;
Vergrofierung: 2900x, sichtbar sind 2 Phasen Vergriferung: 49000x; Hybridschicht mit
innerhalb der Adhdsivschicht (Pfeil direkt an  einer Schichtdicke von ca. 500 nm

der Phasengrenze) und eine geringe

Tubuliinfiltration
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4.2.2.2 SE-Bond Kontaminationsgruppe C
Die morphologischen Strukturen der Kontaminationsgruppe unterschieden sich nur
unwesentlich von denen der Kontrollgruppe. So konnte auch hier eine deutliche
Abgrenzung zwischen Primer und Adhisivkomponente und eine ebenfalls nur geringe
Infiltration der Dentintubuli festgestellt werden. In einigen Proben wurden
Hybridschichtdicken von ca. 1-1,2 um beobachtet (Abb.24), wéahrend in anderen Proben
die Schichtdicken nur bei 0,5 um lagen. Auffillig war jedoch, dass zum einen die
Strukturen der Hybridschicht unruhiger wurden und weniger konstant waren und zum

anderen an oder in der Hybridschicht teilweise auch grolere Ansammlungen von Wasser

in Form von Einschlissen und silberinfiltrierten Arealen beobachtet werden konnten

(Abb.23).

Abbildung 23: SE-Bond Abbildung 24: SE-Bond
Kontaminationsgruppe C; Kontaminationsgruppe C;

nicht demineralisiert, silbergefirbt; demineralisiert, silbergefirbt,
Vergroferung: 68000x,; Einlagerungen in Vergrofperung: 9300x; breite Hybridschicht
Hybridschicht von ca. 1,2 um (Pfeil)

4.2.3 Tri-S-Bond

4.2.3.1 Tri-S-Bond Kontrollgruppe
Die TEM-Bilder der Kontrollgruppe des Tri-S-Bonds zeigten nicht iiberall die zu
erwarteten Strukturen eines All-in-one-Produkts der Gruppe 2B. Es fand sich eine
zweischichtige, ca. 10 pm dicke Lage des Adhisivs zwischen dem Komposit und Dentin
(Abb. 25). Die ausgebildete Hybridschicht war lediglich ca. 0,5 um stark (Abb. 26).

Ebenso war eine fast vollstindig fehlende Hybridisierung der Dentintubuli zu
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beobachten (Abb. 25). In der nicht demineralisierten Silberfarbung fiel auf, dass auch

bei den unkontaminierten Kontrollgruppen die Schichtdicken der Hybridschicht

zwischen Werten von 0,6 und 0,3 pum schwankten (Abb. 28) und es auch zu Wasser-

bzw. Silbereinlagerungen innerhalb der Adhédsivschicht kam (Abb. 27). AuBlerdem

wurden auch Dicken der Adhédsivschicht von nur ca. 6 pm beobachtet.

Abbildung 25: Tri-S-Bond Kontrollgruppe;
demineralisiert, silbergefirbt;
Vergroferung: 2900x; Ubersicht
(K=Komposit, A;,= 2-schichtige
Adhdsivschicht (weifSe Doppelpfeile),
D=Dentin) und geringe Tubulihybridisierung
(schwarzer Pfeil)

Abbildung 27: Tri-S-Bond Kontrollgruppe;
nicht demineralisiert, silbergefirbt;
Vergrofserung: 30000x;

Wassereinlagerungen in Adhdsivschicht

(Pfeile)
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Abbildung 26: Tri-S-Bond Kontrollgruppe;
demineralisiert, silbergefirbt;
Vergroferung: 18500x; Hybridschichtdicke
ca. 0,5 um (Pfeilenden); A=Adhdsivschicht,
D=Dentin

o IR
Abbildung 28: Tri-S-Bond Kontrollgruppe;
nicht demineralisiert, silbergefirbt,
Vergrofserung: 68000x; schwankende
Hybridschichtdicke (Pfeilenden Doppelpfeile)
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4.2.3.2 Tri-S-Bond Kontaminationsgruppe C

Die Kontaminationsgruppe C des Tri-S-Bond wies starke morphologische Ahnlichkeit
mit der Kontrollgruppe auf. Unterschiede gab es in der Anzahl und dem AusmaR der zu
beobachtenden Wasser- bzw. Silbereinlagerungen in die Adhésivschicht, die in dieser
Kontaminationsgruppe wesentlich hdufiger und ausgedehnter auftraten als in der
Kontrollgruppe (Abb. 29 und 30). AuBerdem traten extrem diinne Hybridschichtdicken
von nur knapp mehr als 0,1 pm auf (Abb. 32). In diesem Zusammenhang lieBen sich
auch stark schwankende Schichtstirken auf sehr kurzen Strecken beobachten (Abb. 31
und 32). Ein Phdanomen, das ebenfalls in den Kontaminationsgruppen auftrat, war die
schwankende Schichtdicke der gesamten Adhédsivschicht zwischen Werten von 7 bis 12
pm.

In mehreren Proben konnte hier aulerdem ein Abreiflen beobachtet werden. Dabei 16ste
sich die Kompositschicht von der Adhésivschicht entlang einer Linie von Wassertropfen
und kleinen Spalten direkt an der Kontaktfliche von Komposit und Adhisiv (Abb. 33,

34 und 35). Auch lieB sich feststellen, dass es in allen Proben der Kontaminationsgruppe

zu einer im Vergleich mit der Kontrollgruppe deutlich verminderten Fiillerinfiltration in

die obere Schicht des Adhidsivs kam (Abb. 33 und 34).

! g T : . ,
Abbildung 29: Tri-S-Bond Kontaminations-  Abbildung 30: Tri-S-Bond Kontaminations-
gruppe C; gruppe C;
nicht demineralisiert, silbergefirbt; nicht demineralisiert, silbergefirbt,
Vergroferung: 49000x; Vergroferung: 23000x;
Wassereinlagerungen (Pfeile), Wassereinlagerungen (Pfeile),

D=Dentin, A=Adhdsivschicht D=Dentin, A=Adhdsivschicht
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Abblldung 3 I: T ri-S- Bond Kontammatlons- Abblldung 32 Tri- S Bond Kontamlnatlons-
gruppe C; gruppe C;

nicht demineralisiert, silbergefirbt; nicht demineralisiert, silbergefirbt,
Vergrofserung: 68000x; breite Hybridschicht Vergrofserung: 49000x; diinne Hybridschicht
mit stark variierender Breite (Doppelpfeile)  (Doppelpfeil), Wassereinlagerungen an der
Wassereinlagerungen an der Hybridschicht ~ Hybridschicht (Pfeil)

(Pfeil)
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Abblldung 33 T ri- S Bond Kontamm'a-tlo-ns—. ' Abblldung 34: Tri-S-Bond Kontammatlons—

{Iéﬂb» e &

gruppe C; gruppe C;
nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt, nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt,
Vergroferung: 4800x; Vergroferung: 9300x, beginnender Abriss

geringe Fiillerinfiltration aus Komposit in (Pfeile)
oberste Adhdsivschicht (Pfeile auf einzelne
Fiillkorper)
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Ed

Abidug 35: Tri-S-Bond Kontaminations- Abbildung 36: Tri-S-Bond Kontaminations-

gruppe C; gruppe C;
nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt, nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt,
Vergrofserung: 1200x; Vergrofserung: 68000x; Bruchkante mit

kompletter Abriss (Pfeil an Bruchspitze) des ~ Wasserblasen (Pfeile)
Komposits (K) von der Adhdsivschicht (4),
breiter Bruchspalt (B)

4.2.4 G-Bond

4.2.4.1 G-Bond Kontrollgruppen
Die Kontrollgruppen des Adhédsivs G-Bond zeigten ein recht homogenes Bild der
Interaktionszone zwischen Komposit und Dentin. So fand sich in allen untersuchten
Proben eine zweilagige Adhisivschicht mit einer Gesamtdicke von 8-10 um, wobei die
dem Komposit zugewandte Schicht nur ca. -2 der Gesamtdicke ausmachte. In dieser
oberen Adhésivlage fanden sich teils Fiillkorper des Komposits wieder (Abb. 37).
Jedoch sah man ebenfalls deutlich, dass die im Adhédsiv vorhandenen Fiiller eine
Tendenz zur Ansammlung in Richtung der Hybridschicht hatten (Abb. 37). Die
Hybridschicht wies bei diesem Adhésiv Schichtstirken von 0,3-0,7 um auf (Abb 38).
Teilweise konnten grofere und kleinere Einlagerungen von Wasser direkt an oder in der

Hybridschicht beobachtet werden (Abb. 39 und 40).
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Abbildung 37: G-Bond Kontrollgruppe, nicht Abbildung 38: G-Bond Kontrollgruppe; nicht
demineralisiert, silbergefirbt, demineralisiert, silbergefiirbt;
Vergroferung: 6800x, 2-lagige Vergroferung: 30000x; dichte Hybridschicht
Adhdisivschicht (A, und A;), Fiillkérper aus (H); D=Dentin

Kompositschicht (K) (Pfeilspitze),

Ansammlung von Fiillern des Adhdsivs in A;

Abbildung 39: G-Bond Kontrollgruppe; Abbildung 40: G-Bond Kontrollgruppe;
nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt, nicht demineralisiert, nicht silbergefirbt,
Vergroferung: 11000x; Vergrofierung: 13000x;

Wasserbldschen an der Hybridschicht grofie Wasserblasen (Pfeile); D=Dentin,
(Pfeile); D=Dentin, A=Adhdsivschicht A= Adhdsivschicht
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4.2.4.2 G-Bond Kontaminationsgruppe C

Die Kontaminationsgruppen zeigten gegeniiber den Kontrollgruppen des G-Bonds
einige deutliche Unterschiede. So war die Zweilagigkeit der Adhésivschicht teilweise
nicht mehr zu erkennen (Abb. 42) und auch die Fiillerinfiltration aus dem Komposit in
die oberste Adhésivschicht war nicht mehr zu beobachten. Die Schichtstirke der
Adhaésivschicht nahm etwas zu und erreichte Werte von bis zu 13 pm. Die Hybridschicht
wurde inhomogener und schwankte in ihrer Ausdehnung. Teilweise bestand die
Hybridschicht nur aus vereinzelten Kollagenfibrillen, die zwar immer noch eine
Schichtstirke von 0,5 um erreichten, jedoch sehr grazil wirkten (Abb. 41) Ebenfalls
konnten Wassereinlagerungen direkt an der Hybridschicht beobachtet werden (Abb. 43)
bzw. in einigen wenigen Proben sogar ein Abriss entlang der Hybridschicht (Abb. 44).
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Abbildung 41: G-Bond Kontamina lonsgrupe Abbldung 42: G-Bond Kontaminationsgru];p;
C; nicht demineralisiert, nicht silbergefdirbt;  C; nicht demineralisiert, nicht silbergefdrbt;

Vergroferung: 30000x; Vergroferung: 11000x;
grazile Kollagenfibrillen und HAP-Kristallite homogene Adhdsivschicht (A) umschlossen
(Pfeile) von Dentin (D) und Komposit (K)
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Abbildung 43:G-Bond Kontaminations- Abbilng 44: G-Bond Kontaminationsgruppe

gruppe, nicht demineralisiert, silbergefirbt;  C,; demineralisiert, silbergefirbt,
Vergroferung: 11000x; Vergroflerung: 1900x;

kleine Wasserblasen an der Hybridschicht Abriss (Ab) des Dentins von der
(Pfeile); D=Dentin, A=Adhdsivschicht Adhdsivschicht (4)

67




5 Diskussion

5 Diskussion

5.1 Diskussion Material und Methode

5.1.1 Dentin und Schmelzsubstrate

Dentin:

In dieser Untersuchung wurden die Dentinproben aus extrahierten menschlichen Molaren
der zweiten Dentition gewonnen. Hauptsidchlich handelte es sich hierbei um
Weisheitszdhne, die entweder gar nicht oder nach ihrem Durchbruch lediglich einen
kurzen Zeitraum in der Mundhohle exponiert waren. Alle Zihne wurden jedoch vor
Verwendung makroskopisch auf vorhandene kariose Lasionen hin untersucht. Zihne, die
erkennbare karidse Léasionen aufwiesen, wurden nicht fiir die weitere Probenherstellung
verwendet, um eine Verfilschung der Messwerte durch schlechtere Haftwerte der
Kompositzylinder an karids verdndertem Dentin zu verhindern (SAY et al., 2005). Wie
berichtet wird, fithrt karioses oder karids verdndertes Dentin nicht nur zu funktionellen
Beeintrachtigungen des adhdsiven Verbundes in Form von herabgesetzten
Haftfestigkeitswerten, sondern beeinflusst auch ganz entscheidend die Schichtstirke der
sich ausbildenden Hybridschicht, die in karidsem Dentin bis zu 60 um erreichen kann
(YOSHIYAMA et al, 2003). Auch auf sklerosiertem Dentin funktionieren
Adhisivsysteme weniger gut als auf unverdndertem, gesunden Dentin (VAN
MEERBEEK et al., 1994).

Des Weiteren wurde bei der Positionierung der Kompositzylinder auf der
Dentinscheibenoberfliche darauf geachtet, dass die Areale genau oberhalb der
Pulpahorner freigelassen wurden. Einige Autoren sehen zwar keinen Zusammenhang
zwischen Haftfestigkeiten von Kompositen auf Dentin und der Ndhe zur Pulpa
(PROENCA et al., 2007; YESILYURT et al., 2006; BURROW et al., 1994), jedoch
lassen es die offensichtlichen morphologischen Unterschiede zwischen pulpanahem
Dentin und pulpafernem Dentin, insbesondere der zunehmende Anteil der
Dentintubulifliche in den zentralen Dentinarealen (HELLWIG et al., 2003) aus Griinden
der Probenhomogenitdt sinnvoll erscheinen, nur Areale mit d&hnlichen morphologischen
Voraussetzungen der Probenherstellung zuzufiihren, zumal andere Autoren sehr wohl
signifikant unterschiedliche Haftwerte fiir pulpanah und pulpafern angewandte

Adhésivsysteme feststellen konnten (KAADEN et al.,, 2002) bzw. es als allgemein
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anerkannt betrachten, dass pulpanahe Dentinareale geringer Haftwerte liefern als

oberflachliche Dentinbereiche (SANO et al., 1994).

Schmelz:

Die verwendeten Schmelzproben in dieser Untersuchung wurden aus extrahierten
Schneidezdhnen der 2. Dentition von Schlachtrindern gewonnen. Aufgrund der
wesentlich groferen Schmelzmenge eines Zahns im Vergleich zu humanen Zihnen
konnte so eine ausreichend groBe Anzahl von Kompositzylindern pro Probenzahn
hergestellt werden.

Vergleichende morphologische und histologische Untersuchungen von humanem und
bovinem Schmelz haben ergeben, dass es Unterschiede zwischen beiden Schmelzarten
gibt. Zum einen weist Rinderschmelz eine erhohte Porositdt und diinnere Kristallite auf
als humaner Schmelz (WHITTAKER et al., 1983), zum anderen wurde ein wesentlich
hoherer Carbonatgehalt festgestellt (SYDNEY-ZAX et al., 1991). Aulerdem wurde dem
carbonatreichen Schmelz eine wesentlich hohere Anfilligkeit gegeniiber karidsen
Lisionen bzw. gegeniiber Sdureangriffen nachgewiesen (HALLSWORTH et al., 1972).
Trotz dieser Unterschiede sind die vergleichenden Ergebnisse bzgl. der Haftfestigkeit
von humanem und bovinem Schmelz nicht einheitlich. So finden einige Autoren beim
menschlichen Schmelz héhere Haftwerte, wihrend andere Autoren das genaue Gegenteil
feststellen (NAKAMICHI et al., 1983). LOPES et al. (2003) folgern, dass die
Ergebnisse, die mit Hilfe von bovinen Substraten gewonnen werden, nicht automatisch
exakt auf die Verhéltnisse bei humanen Praparaten iibertragen werden konnen. So konnte
diese Autorengruppe wihrend ihrer Versuchsreihe feststellen, dass die gewonnenen
Ergebnisse beziiglich der Vergleichbarkeit zwischen den Prédparaten verschiedener
Herkunft auch von den verwendeten Adhidsivsystemen abhéngen. Der Hauptgrund fiir
das festgestellte bessere Abschneiden einzelner Systeme wurde jedoch auf die erhohte
Saureldslichkeit der tierischen Substrate zurilickgefiihrt, wodurch sich eine Erklirung fiir
hohere Haftwerte bei Etch&Rinse-Systemen ergibt. Gleichzeitig wurde jedoch auch
festgestellt, dass die Unterschiede der gemessenen Haftfestigkeitswerten zwischen den
unterschiedlichen Substratgruppen in keinem Fall signifikant waren. Aufgrund der
weltweit in der Adhédsivforschung eingesetzten Methode der Substratsubstitution aus
Mangel an humanen Zdhnen und der bisher nicht feststellbaren signifikanten

Unterschiede zwischen den Substraten menschlicher und tierischer Herkunft, kann die
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Verwendung boviner Schmelzproben auch fiir die hier vorliegende Untersuchung als

aussagefdhig angesehen werden.

5.1.2 Adhisivsysteme

Die verwendeten Adhésivsysteme stellen einen Querschnitt der momentan am Markt
verfligbaren Systeme dar. Es handelt sich um Vertreter aus der Gruppe 1A sowie aus der
Gruppe 2A und 2B. Insbesondere die Vertreter der Gruppe 2B wurden in den letzten
Jahren umfangreichen Untersuchungen unterzogen, zumal durch Industrie und Handel
stark beworben und von Praktikern ob ihrer einfachen Handhabung bevorzugt. Wie bei
solchen Untersuchungen iiblich, wurde als Referenzprodukt das weithin als Goldstandard
akzeptierte Adhdsiv Optibond FL (Kerr Corporation, Orange/California, USA)
eingesetzt, das sich durch eine besonders geringe Schwankungsbreite der Messwerte und
gute Haftfestigkeiten auszeichnet (FRANKENBERGER et al., 1999; MOLL et al., 2002;
HALLER et al., 2003; DE MUNK et al., 2005; RITTER, 2007). Aus der Gruppe 2A
wurde das in einer Reihe von Studien als verldssliches Praparat bewertete und von den
nicht Etch&Rinse-Systemen die besten Haftfestigkeitswerte erzielende Clearfil SE-Bond
(Kuraray Corporation, Osaka, Japan) eingesetzt (PROENCA et al., 2007; PEUMANS et
al., 2005a/b). Teilweise wird sogar von exzellenten klinischen Leistungen dieses
Praparats berichtet (PEUMANS et al., 2005a/b), so dass auch hier davon ausgegangen
werden kann, dass die Wahl auf eines der besten am Markt verfiigbaren Adhésivsysteme
dieser Gruppe gefallen ist.

Die beiden anderen Produkte gehoren der Gruppe 2B an, also der Gruppe der Ein-Schritt
Systeme, die sich unter Praktikern aufgrund ihrer Zeitersparnis gegeniiber den Mehr-
Schritt-Systemen grof3er Beliebtheit erfreuen, aber sowohl in klinischen Untersuchungen
wie auch bei In-vitro-Tests bisher keine Ergebnisse auf dem Niveau der Gruppe 1A und
2A liefern konnten (CARDOSO et al., 1999; ERNST et al., 2002; FRANKENBERGER,
2002; HANNIG und BOTT, 2000). Das neben dem Tri-S Bond (Kuraray Corporation,
Osaka, Japan) verwendete G-Bond (GC-Europe, Leuven, Belgien) zeichnet aus, dass im
Gegensatz zu allen anderen verwendeten Produkten kein HEMA enthalten ist. HEMA
wird nicht nur eine erhebliche allergene Potenz zugeschrieben, sondern auerdem wird
dieses hydrophile Monomer u.a. flir eine herabgesetzte hydrolytische Stabilitdt des

adhidsiven Verbundes verantwortlich gemacht, die auf der Bindung von sehr kleinen,
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nicht evaporierbaren Wassermengen an dieses Monomer beruht (DE MUNK et al., 2005;
VAN MEERBEEK et al., 2006). Durch das Entfernen dieses Monomers aus dem
Adhésivsystem sollten also die Degradationserscheinungen, insbesondere unter
Bedingungen wie dem hier gewihlten Versuchsautbau, verhindert werden, wobei jedoch
schlechtere Eigenschaften bei der Monomerinfiltration in die Hybridschicht zu
befiirchten sind. Aus diesem Grund stellt G-Bond fiir diesen Versuch ein interessantes
Produkt dar, dessen Eigenschaften im Vergleich mit HEMA-haltigen Systemen zu
beurteilen sind.

Die ausgewdéhlten Adhidsivsysteme beinhalten also sowohl bewihrte Produkte wie auch
neue Entwicklungen. Bei der Vielzahl von am Markt verfiigbaren Adhésivsystemen,
insbesondere der Generation 2B, muss aus Griinden der Durchfiihrbarkeit der
Untersuchung jedoch auf eine sehr reduzierte Zahl von Systemen zuriickgegriffen
werden. Die in dieser Studie verwendeten Produkte erscheinen sowohl aufgrund ihrer
klinischen Bewidhrung, wie auch ihrer materialtechnischen Eigenschaften als geeignete

Untersuchungsobjekte.

5.1.3 Probenlagerung und Herstellung
Die extrahierten Zdhne wurden in mehreren zahnirztlichen Praxen iiber einen Zeitraum
von einigen Wochen eingesammelt. Zur Lagerung wurden den Praxen Gefifle mit
0,1%iger, antimykotisch wirkender Thymollosung zur Verfiigung gestellt, um ein
Austrocknen der Zéhne zu verhindern. Bis zur weiteren Verarbeitung der Zihne wurden
sie bei ca. 8°C weiter in 0,1%iger Thymollosung gelagert. Bei der nachfolgenden
Herstellung der Dentinscheiben bzw. Schmelzscheiben wurde darauf geachtet, dass es
auch bei diesen Arbeitsschritten zu keiner artifiziellen Schédigung der
Zahnhartsubstanzen kam. Aus diesem Grund erfolgte das Herausschneiden der jeweiligen
Scheiben aus dem Zahn mit Hilfe eine unter Wasserkiihlung arbeitenden
Niedriggeschwindigkeitssédge. So kann eine thermische Schiddigung insbesondere der
organischen Dentinstrukturen verhindert werden. Auch bei der nachfolgenden
Oberfldchenbearbeitung mit Siliziumcarbid-Schleifpapier stellte die Wasserkiihlung
niedrige Probentemperaturen sicher. Bis zur Herstellung der Komposit-Zylinder auf den
jeweiligen Probenkdrpern wurden diese fiir mindestens 24 Stunden in destilliertem

Wasser bei 8°C gelagert.
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Zur Probenherstellung wurden die Dentin- und Schmelzscheiben jeweils einzeln aus den
Behiéltnissen entnommen und das {iberschiissige Wasser mit sanftem Luftstrom entfernt.
Die Applikation des jeweiligen Adhésivsystems erfolgte durch ein und dieselbe Person
gemill Herstellerangaben unter exakter Einhaltung der angegebenen Zeiten mittels
Stoppuhr. Herstellungsbedingte Fehler, die von unterschiedlichen Behandlern, nicht
eingehaltenen Verarbeitungszeiten, suboptimalen Verarbeitungsbedingungen o0.4.
stammen, konnen somit flir das gesamte Probenaufkommen nahezu ausgeschlossen
werden. Das Befiillen der Tygon-Rohrchen mit Komposit stellte den schwierigsten Teil
der Probenherstellung dar, da diese lediglich {iber einen bei der Positionierung auf dem
nicht ausgehirteten Adhiisiv aufgeworfenen Uberschuss an den Dentin- und
Schmelzscheiben hafteten. Dieser Verbund loste sich wihrend des Befiillens der
Innenlumina der Tygonrdhrchen sehr leicht, was dann zum Verwerfen des
entsprechenden Zylinders fiihrte. Auch wurden Zylinder beobachtet, in denen aufgrund
kapillirer Wirkungen iiberméBig dicke Adhésivschichten festzustellen waren. Einige
Autoren berichten im Zusammenhang mit solchen Phidnomenen, dass es zu einem
umgekehrt proportionalen Zusammenhang zwischen der Adhisivschichtstirke und der
Haftkraft des Komposites kommt (ZHENG et al., 2001; BITTENCOURT et al., 2008).
Dies wird zuriickgefiihrt auf eine schlechtere Stressabsorptionswirkung und Problemen
bei der Losungsmittelevaporation. Aus diesem Grund wurden auch Tygon-Rohrchen,
welche eine solch makroskopisch feststellbare, {iiberbreite Adhésivschichtstirke
aufwiesen, ebenfalls nicht in die Untersuchung mit einbezogen. Nichtsdestotrotz ist
davon auszugehen, dass innerhalb der Tygon-Rohrchen, durch das Anpressen auf die
nicht polymerisierte Adhésivschicht, eine grofere Schichtstirke des Adhésivs erreicht
wurde, als dies unter optimalen Bedingungen der Fall ist. Eine entsprechende
Kompromittierung des adhisiven Verbundes wie oben beschrieben scheint also moglich.

Vor dem Einbringen der Proben in das Lagerungsmedium wurden die Tygon-Roéhrchen
um die ausgehirteten Komposit-Zylinder durch seitliches Auftrennen entfernt (Abb. 45).
Diese Malnahme wurde mit einem scharfen Skalpell durchgefiihrt, um Belastungen auf
den innen liegenden Kompositzylinder so gering wie mdglich zu halten. Jedoch konnte
bei diesem Arbeitsschritt aufgrund des Versuchsaufbaus eine horizontale

Krafteinwirkung nicht vermieden werden.
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Abbildung 45: Dentinscheibe mit 9 Kompositzylindern in n Tygonrohrchen, Entfernen
der Tygonrohrchen mittels Skalpell

5.1.4 Probenlagerung wihrend der Versuchsdauer

Sowohl die Dentin- als auch die Schmelzproben wurden nach Fertigstellung fiir sechs
Monate in humanen Speichel eingelagert. Der Speichel wurde wihrend der
Lagerungsdauer im 7-Tagesrhythmus bei sdmtlichen Proben gewechselt. Die
Lagerungstemperatur betrug iiber sechs Monate konstant 37°C.

Die schweren Bestandteile des Speichels wie Zellen, Zellreste, Bakterien und Muzine
wurden vor Einlagerung bei -80°C durch Zentrifugieren entfernt. Ziel der Lagerung war
es, die natiirlichen Bedingungen der Mundhdhle mdéglichst gut zu simulieren. In vielen
Versuchen wird hierzu entweder destilliertes Wasser oder kiinstlicher Speichel
verwendet. AufBer diesen beiden Medien werden noch mehrere andere von verschieden
Forschungsgruppen eingesetzt. Es zeigt sich jedoch, dass die Materialeigenschaften der
Zihne, z.B. durch Lagerung in Thymol herabgesetzt werden und die zu messenden
Haftkraftwerte sinken (TITLEY et al., 1998). Da in dieser Untersuchung die ermittelten

Haftkrifte jedoch nicht mit externen Untersuchungen verglichen werden sollen, sondern
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lediglich Vergleiche der absoluten Werte innerhalb der Versuchsreihe vorgenommen
werden, spielt die nur wihrend der Zahnaquirierung durchgefiihrte Thymollagerung eine
untergeordnete Rolle beziiglich der Verwertbarkeit der gewonnenen Ergebnisse.

Fir die Probenlagerung in humanem Speichel wéhrend der sechs-monatigen
Versuchsdauer sprechen Untersuchungen, die dem Speichel und den darin enthaltenen
Enzymen degradationsfordernde Wirkungen nachweisen konnten. Zum einen konnte die
Aktivitdt von unspezifischen Speichelhydrolasen festgestellt werden, welche gegeniiber
Polymeren mit Etylenglykolgruppen die grofite Aktivitdt aufwiesen (MUNKSGAARD et
FREUND, 1990). Zum anderen konnte auch nachgewiesen werden, dass insbesondere
die Pseudocholin-Esterase und die Cholesterol-Esterase, welche nachweislich in der Lage
sind, Matrix-Bestandteile moderner Kompositsysteme zu spalten (SANTERRE et al.,
1999), in ausreichend hoher Aktivitdt im Speichel vorliegen, um ihre hydrolysierenden
Eigenschaften gegeniiber dem Komposit zu entfalten (FINER et al., 2004).

Um auf die Komposit-Dentin-Interaktionszone einen moglichst groen enzymatischen,
degradativ wirkenden ,,Stress* aufzubauen und wéhrend der Versuchsdauer auch aufrecht
zu erhalten, erscheint die Verwendung von humanem, wochentlich erneuertem Speichel
sinnvoller und wirksamer als die Verwendung gingiger Lagerungsmedien wie

destilliertem Wasser.

5.1.5 Testverfahren und Testdurchfithrung
Bisher gibt es keine international einheitlichen Vorgaben und keine industriellen
Standards zur Untersuchung der Haftfestigkeitswerte von Dentinadhésiven. Eine Vielzahl
unterschiedlicher Methoden zur Messung dieser Haftwerte werden deshalb in der
Literatur beschrieben und von verschiedenen Forschergruppen zur Beurteilung der
verschiedenen Adhédsivsystemen angewandt. Diese Methoden unterscheiden sich dabei
sowohl im Belastungsmodus der Zahn-Adhésiv-Grenzschicht, als auch den getesteten
GroBendimensionen. Ein gravierender Mangel dieses Zustandes sind die daraus
resultierenden,  zwischen ~ den  Forschungsgruppen  nicht  vergleichbaren
Untersuchungsergebnisse. Selbst bei gleichen Untersuchungsverfahren sind die
Ergebnisse hdufig auch deshalb nicht miteinander vergleichbar, da schon geringste
Unterschiede in der Probengeometrie zu groen Abweichungen in den Messergebnissen

fihren. Dies wird dadurch verursacht, dass nicht die tatsdchliche Haftkraft der Proben an
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ihrem Substrat gemessen wird, sondern die erforderliche Kraft, um ein Versagen an den
durch die Proben- und Lasteinleitungsgeometrie am stirksten belasteten Stellen zu
verursachen (VAN NOORT et al, 1989). Ein weiteres Problem, welches bei der
Verwendung von Adhédsivsystemen mit guten Haftwerten sowohl bei den héufig
verwendeten Zug-, wie auch Scherversuchen auftritt, sind Kohésionsfrakturen im unter
der Klebeflache liegenden Dentin (SANO et al.,1995). Einen solchen Fehlermodus gilt es
selbstverstindlich zu vermeiden, da er keine Aussage liber die Haftfestigkeit des
verwendeten Adhésivsystems mehr zulédsst. Dieser Grund fiihrte zur Entwicklung eines
sogenannten Mikro-Zug-Versuchs, der laut PASHLEY et al. (1999) diesbeziiglich
verldssliche Werte liefert. Der in dieser Untersuchung angewendete Mikro-Scher-
Versuch (engl.: micro shear bond test) mit Drahtschlinge wurde erstmals durch
MCDONOUGH et al. (2002) beschrieben. Aber auch bei diesem Testverfahren kénnen
die Variablen wie Probengeometrie und Testmodus starken Einfluss auf die gemessenen
Ergebnisse haben, weshalb MCDONOUGH et al. empfehlen, die Verfahren zur
Ergebnisgewinnung préizise zu dokumentieren und die in seiner Studie gefunden,
optimalen Lasteinleitungsbereiche im unteren Zehntel der Priitkdrperhhe einzuhalten.

Trotz der zahlreichen, zuvor beschriebenen Einschrinkungen des in dieser Arbeit
angewendeten Testverfahrens muss jedoch auch beriicksichtigt werden, dass es sich um
ein bewdhrtes Verfahren handelt, welches einfach durchzufiihren ist, aufgrund der
zahlreichen Einzelproben pro Probenkdrper duBerst effizient mit extrahierten Zéhnen
umgeht und welches innerhalb der Untersuchung vergleichbare Ergebnisse liefert. Da es
nicht Ziel dieser Untersuchung war, die absoluten Haftfestigkeitswerte mit fremden
Werten zu vergleichen, sondern lediglich Vergleiche zwischen den mit gleichen
Methoden und Instrumenten gewonnenen Ergebnissen angestellt werden sollten, kann die

Art und Weise der Testdurchfithrung als fiir den Zweck angemessen erscheinen.

5.1.6 Kontaminationsbedingungen
Die Kontamination einer Fiillungskavitit kann zu verschiedenen Zeitpunkten auftreten.
Dies ist hauptsédchlich dann der Fall, wenn, wie immer noch grof3tenteils praktiziert, ohne
Kofferdam gearbeitet wird (SCHULTE ALTENROXEL, 2005). Eine Kontamination vor
Beginn der Zahnhartsubstanzkonditionierung ist dabei als unproblematisch zu betrachten,

da keine direkten Effekte auf die verwendeten Materialien auftreten (HITMI et al., 1999).
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Somit wird deutlich, dass der in dieser Untersuchung unter Kontaminationsgruppe B
angewandte Modus lediglich auf eine Beeintrichtigung der getesteten Etch&Rinse-
Systeme abzielt. Auch bestdtigen andere Untersuchungen den fehlenden Effekt einer vor
der Sauredtzung stattfindenden Speichelkontamination auf den adhidsiven Verbund
(BECHER-ROSA et al., 2007)

Kritischer und somit auch wirkungsvoller scheint jedoch Kontaminationsmodus A zu
sein. Die hier simulierte Kontamination wéhrend der Primer bzw. Primer-Adhésiv-
Applikation muss offensichtlich deutlichen Einfluss auf die Eigenschaften des adhdsiven
Verbundes haben (BECHER-ROSA et al. 2007; HITMI et al., 1999; TOWNSEND et al.,
2004).

Speichelkontaminationen zu spéteren Zeitpunkten, also nach dem Aushirten des
Adhisivs, haben lediglich Auswirkungen auf den Verbund zwischen dem Adhédsiv und
dem nachfolgend aufgetragenen Komposit. Da dieser Verbund nicht Gegenstand der
Betrachtung sein sollte, wurde in der hier vorliegenden Untersuchung auf einen solchen
Kontaminationsmodus verzichtet.

Der Speichel wurde also in den kontaminationssensitiven Phasen der
Adhisivverarbeitung zugesetzt, um eine maximale Wirkung auf den adhisiven Verbund

zu erzielen.

5.1.7 Auswertung der gewonnenen Ergebnisse
In dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Untersuchungsmethoden zur Beurteilung der
Eigenschaften der Adhésivsysteme angewendet. Die mechanischen FEigenschaften
wurden mittels Mikro-Scherversuchs-Apparatur ermittelt und elektronisch iiber ein
entsprechendes Programm (Labmaster) aufgezeichnet. Der Mikro-Scherversuchstest ist
neben dem Mikro-Zugversuch in fast allen materialkundlichen Veroffentlichungen zum
Thema Dentinhaftung zu finden. Die statistische Auswertung erfolgte anschlielend iiber
das Statistikprogramm SPSS (SPSS Inc., Chicago, Illinois, USA) mit Ermittlung
statistisch signifikanter Unterschiede zwischen den einzelnen Testgruppen und Erstellung
entsprechender graphischer Ergebnisse. Bei SPSS handelt es sich um ein
Statistikprogramm, welches alle Anforderungen an wissenschaftliche statistische
Analysen, wie sie im Rahmen einer Untersuchung wie dieser anfallen, erfiillt (PRVAN et

al., 2002).
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Da bei den abgescherten Kompositproben auf eine mikroskopische Untersuchung der
Frakturstelle verzichtet wurde, kann aus diesen Daten also keine Aussage dariiber
getroffen werden, welcher Versagensmodus vorgelegen hat. Um dennoch die
insbesondere erwarteten Degradationsprozesse innerhalb der Hybridschicht beurteilen zu
konnen, wurden separate Proben fiir die TEM-Analyse angefertigt, die den gleichen
Lagerungsbedingungen ausgesetzt wurden, wie die Scherversuchsproben. Da im Schmelz
keine Degradationsvorgidnge von organischen Substanzen in bedeutendem Malle
moglich sind, wurde auf die Herstellung solcher TEM-Proben verzichtet.

Die TEM-Analyse ermoglicht im Gegensatz zur REM-Analyse die direkte Abbildung der
untersuchten Proben ohne die Herstellung eines Replikamodells. Die Bildqualitit hiangt
neben den verwendeten Linsensystemen vor allem von der Herstellung der TEM-Proben
ab. Je groBer die Probenstérke ist, desto mehr wird der Elektronenstrahl absorbiert, was
zu einer verminderten Darstellungsqualitdt fiithrt. Auch hat der Ablauf der
Entmineralisierung, Kontrastierung und Einbettung der Proben groBen Einfluss auf die
Bildqualitit bzw. die Auflosung. Die vorgenommene Silberfirbung bzw. das
Entmineralisieren dient dabei lediglich dem besseren Sichtbarmachen interessierender
Strukturen, da die geringen Massenunterschiede der in Dentin und Komposit
vorhandenen Atome nur einen schwachen Kontrast erzeugen. Um aullerdem eine
moglichst gleich bleibende Bildqualitit zu gewédhrleisten, wurden alle Proben nach dem
Schema in Tabelle 1 durch eine einzige Person eingebettet. Die Struktur der zu
untersuchenden Proben wird dabei nicht ergebnisrelevant verdndert und kann
zerstorungsfrei mirkroskopiert werden (URBANI, 2004; STOHR, 2007). Die Analyse
und Dokumentation erfolgte mittels einer CCD (charge-coupeld-device)-Kamera. Somit
lassen sich Fehler in der Auswertung vermeiden, die auf den Herstellungsprozess
analoger Fotografien zuriick zu fiihren sind (URBANI, 2004). In nahezu allen
ultrastrukturellen Untersuchungen werden heute nicht nur auf dem Gebiet der
Zahnmedizin TEM-Analysen eingesetzt. Die TEM-Analyse hat sich als
Standarduntersuchungsmethode insbesondere bei der Untersuchung von Dentin-

Komposit-Interaktionszonen etabliert.
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5.2 Diskussion Ergebnisse

Es entspricht der allgemeinen Erwartung, dass Adhésivsysteme, die gemidB3 der
Herstellerangabe angewendet werden, am besten funktionieren. AuBBerdem entspricht es
den aktuellen wissenschaftlichen Erkenntnissen, dass Etch&Rinse-Systeme den
nachfolgenden Generationen beziiglich ihrer Haftkraft noch immer {iberlegen sind
(PEUMANS et al., 2005a). Spezifisch fiir das Substrat Schmelz, welches den Verbund
zu Kompositen iiber ein mikroretentives Relief der Oberfliche erzeugt, sind die
verdnderten Oberflicheneigenschaften. Die vergroBerte Oberfliche und die bessere
Benetzbarkeit bzw. Reaktionsfdhigkeit des sdurekonditionierten Schmelzes machen es
notwendig, auch hier auf eine unkontaminierte Oberfliche zu achten. Speichelproteine
lagern sich bei Kontakt einer solchen konditionierten Oberfliche auf und
kompromittieren den Haftverbund zu Kompositen (HELLWIG et al., 2003), indem die
enthaltenen Proteine die neu entstandenen Porosititen verstopfen, bzw. fiir eine
Herabsetzung der Oberflachenenergie sorgen (RAJAGOPAL et al., 2004) und die
Benetzbarkeit der Schmelzoberfliche mit Adhdsivsystemen oder Kompositen behindern.
Spezifisch fiir das Substrat Dentin ist die Haftung des Komposits iiber die Hybridschicht.
Auch hier ist eine Speichelkontamination der konditionierten Oberfliche zu vermeiden,
um die bereits erwdhnten Effekte von Degradation sowohl des Dentin-, als auch des
Komposit-Anteils zu vermeiden. Bezogen auf die in dieser Studie untersuchten
Materialien sollte man also folgendes Verhalten erwarten.

1. Die Kontrollgruppen (=Kontaminationsgruppe A) sind den Kontaminationsgruppen B
und C bei jedem getestetem Adhésiv iiberlegen.

2. Das getestete Etch&Rinse-System ist den anderen getesteten Adhédsiven iiberlegen

oder zumindest gleichwertig.
5.2.1 Diskussion der Ergebnisse innerhalb der Testgruppen

5.2.1.1 Diskussion der Ergebnisse auf Schmelz
Fiir das Produkt Optibond FL fallt auf, dass es auf dem Substrat Schmelz zwischen
keiner der getesteten Kontaminationsgruppen einen signifikanten Unterschied gab.
Dieses Ergebnis steht im Widerspruch zu den erwarteten Ergebnissen und im
Widerspruch zu dem, was uns das Verstindnis der Vorginge des Schmelzbonding lehrt.
Die Effekte von Speichel auf sdurekonditionierten Schmelzoberfldchen sind seit langem

bekannt und wissenschaftlich belegt (XIE et al., 1993; RAJAGOPAL et al., 2004) und
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beziehen sich meistens auf die negativen Eigenschaften der in dieser Studie teilweise aus
dem Speichel entfernten Proteine. Die negative Beeinflussung des Haftverbundes durch
Speichelkontamination sowohl bei Anwendung der Siure-Atz-Technik als auch bei
selbstidtzenden Adhdsiven wurde bereits ebenfalls beschrieben (PASCHOS et al., 2007).
Trotzdem stehen die hier gefundenen Ergebnisse im FEinklang mit anderen
Untersuchungen, insbesondere aus der Kieferorthopidie. In diesem Fachbereich wird
aufgrund der Aufgabenstellung besonders intensiv am Verhalten der Schmelzhaftung
unter Kontaminationsbedingungen geforscht. Die hierbei gefundenen Ergebnisse
bestitigen das in dieser Untersuchung festgestellte Verhalten. Insbesondere
Bondingmaterialien, die hydrophile Monomere wie HEMA enthalten, zeigen keine
signifikanten Unterschiede in der Scherhaftung nach Speichelkontamination. Lediglich
Blutkontamination = fiihrte zu  statistisch  signifikanten = Unterschieden.  Fiir
Bondingmaterialien, die lediglich hydrophobe Monomere enthalten, konnte jedoch ein
deutlicher Abfall der Scherhaftung nach Speichelkontamination festgestellt werden
(FALTERMEIER et al., 2007). Als zugrunde liegender Mechanismus wird vermutet,
dass es durch die Beteiligung des hydrophilen HEMA den hydrophoben Anteilen des
Adhésivs ermoglicht wird, durch Wasser bzw. Speichel zu diffundieren, im Kontakt mit
der kontaminierten Substratoberfliche kleinere dihedrische Winkel (Kontaktwinkel) zu
bilden und so die kontaminierte Oberflidche besser zu benetzen. Der negative Effekt der
Speichelproteine auf die Benetzbarkeit der Oberfliche und somit auf den Haftverbund
scheint in diesem Zusammenhang vernachldssigbar (FALTERMEIER et al., 2007;
RAJAGOPAL et al., 2004; ITHO et al., 1999). Entsprechend dieses Mechanismus weisen
auch die HEMA-haltigen Adhdsive SE-Bond und Tri-S-Bond in der Kontrollgruppe
keine besseren Ergebnisse auf als in der Kontaminationsgruppe. Nur spekuliert werden
kann tiber den der Tatsache des besseren Abschneidens der Tri-S-Bond-
Kontaminationsgruppe zugrunde liegenden Mechanismus. Keine Studie konnte bisher
eine Verbesserung der Hafteigenschaften durch Speichelkontamination feststellen.
Vorstellbar wiire jedoch eine Verbesserung der Atzwirkung durch das zur Verfiigung
stellen von mehr Wasser, welches in All-in-one-Adhésiven essentiell zur Dissoziation der
sauren Monomere bendtigt wird. Umgekehrt konnte dies also bedeuten, dass auf
getrocknetem Schmelz zu wenig Wasser zur Verfligung steht, bzw. der Schmelz Wasser
aus dem Adhésiv aufnimmt, welches somit den sauren Adhésivanteilen nicht mehr als

Dissoziationspartner zur Verfiigung steht und somit die Atzwirkung kompromittiert wird.
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Ahnliche Phinomene wurden in umgekehrter Weise auf Dentin festgestellt, wobei
beobachtet werden konnte, dass wasserfreie, selbstitzende Adhésive aufgrund von im
Dentin vorhandenem Wasser dennoch eine Atzwirkung erzielen konnten, obwohl dies
chemisch ohne Wasser gar nicht moglich ist (HIRAISHI et al., 2005). So scheint auf
Schmelz als Substrat, wo eine alleinige mechanische Retention stattfindet, die
Atzwirkung des Adhisivs die einzige Variable zu sein, welche durch Speichel positiv
beeinflusst werden kann. Im Ubrigen muss auch beriicksichtigt werden, dass der
verwendete proteinreduzierte Speichel zwar auch eine Pellikel bildet, diese aber in ihrer
Schichtstirke nicht die MaBle der Pellikel von Vollspeichel erreicht. Somit muss also
zumindest mit einem reduziertem negativen Effekt auf die Haftfestigkeiten gerechnet
werden.

Diese Uberlegungen sollten analog auch fiir das ebenfalls der Gruppe 2B angehdrende
Adhisiv G-Bond gelten. Hier zeigen sich jedoch erneut keine signifikanten Unterschiede
der Schmelzhaftung, obwohl der gleiche Mechanismus vermutet werden konnte.
Erklarlich wird dies dadurch, dass G-Bond bereits einen hohen Wasseranteil von 20 %
besitzt, wihrend Tri-S-Bond einen deutlich geringeren Wasseranteil besitzt
(SICHERHEITSDATENBLATTER). Somit diirfte G-Bond wesentlich unempfindlicher

auf Anderungen seines Wassergehalts reagieren als Tri-S-Bond.
5.2.2 Diskussion der Ergebnisse auf Dentin

5.2.2.1 Diskussion der Ergebnisse auf Dentin fiir Optibond FL
Ein den Erwartungen entsprechendes Ergebnis lieferte das Produkt Optibond FL auf
Dentin. So schneidete die Kontaminationsgruppe C signifikant schlechter ab, als die
Kontroll- bzw. Kontaminationsgruppe B. Als Griinde fiir das schlechtere Abschneiden
werden in der Literatur mehrere Mechanismen genannt. Zum einen entsteht durch die
Mischung des Primers 1:1 mit Speichel eine verdiinnte Losung des Primers, in der sich
alle Komponenten nicht mehr in der vom Hersteller vorgesehenen Konzentration
befinden. Dieser Verdiinnungseffekt hat entscheidenden Einfluss auf die Eigenschaften
des Primers. Laut WANG et al. (2002) hat ein geringer Losungsmittelanteil, wie er auBer
durch Verdunstung auch z.B. durch Verdiinnung entstehen kann, eine schlechtere
Penetration des durch Phosphorsduredtzung freigelegten Dentin-Kollagengeflechts zur
Folge. Dies fiihrt WANG urséchlich auf eine groBere Viskositidt der Monomere und auf

eine schlechter wasserersetzende Funktion des Losungsmittels (Ethanol) zuriick. Er
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vermutet, dass die Menge des Losungsmittels nicht mehr ausreicht, um das gesamte im
Kollagennetzwerk vorhandene Wasser zu ersetzen und somit eine eine suffiziente
Monomerinfiltration zu ermdglichen. Der von ihm festgestellte optimale
Losungsmittelanteil liegt bei ungefédhr 30% Ethanol. Da auch das Produkt Optibond FL
Ethanol als Losungsmittel verwendet, sind die Ergebnisse von WANG auch in der hier
vorliegenden Studie anwendbar. Eine Bestétigung dieser Theorie findet sich auch in den
angefertigten TEM-Bildern. Vergleicht man die Abbildungen 13 und 14 der
Kontrollgruppe mit den Abbildungen 15 und 16 der Kontaminationsgruppe C, so fillt der
deutlich  gewellte  Verlauf der Infiltrationsfront der  Hybridschicht in
Kontaminationsgruppe C im Vergleich zur absolut geradlinigen Infiltrationsfront der
Kontrollgruppe auf. In den Abbildungen 15 und 16 kommt es tatsdchlich zu einer
unvollstindigen Infiltration des durch die Phosphorsduredtzung freigelegten
Kollagengeriistes und in der Folge der TEM-Probenverarbeitung dann zu einer
Demineralisation der Hybridschicht, was sich letztlich in einer deutlich schwicheren
Elektronendichte duBert.

Des weiteren flihrt der durch die Mischung mit Speichel erhohte Wassergehalt des
Primers zu Problemen mit der Evaporation. Durch den nur zarten Luftstrom zur
Verdunstung des Losungsmittels bleibt iiberschiissiges Wasser zuriick, welches die
Polymerisation des nachfolgend aufgetragenen Adhisivs behindert, zur Losung des
Kunststoffs flihrt, das Auftreten von starken Formen der Nanoleakage begiinstigt und
somit die mechanischen Eigenschaften des Adhésivs kompromittiert (KOSHIRO et al.,
2005; HASHIMOTO et al., 2006). Durch das Vorhandensein {iberschiissigen Wassers
werden die allgemeinen Mechanismen der Kollagendegradation verstirkt, da sowohl
schlechte Infiltration als auch mangelnde Polymerisation zu den die Degradation erst
ermoglichenden, nackten Kollagenfibrillen fiihren. Auerdem wurden Phianomene wie
Mizellenbildung und fehlende Integritdt der Hybridschicht beobachtet (TAY et al. 1996a/
b). Auch diese Phidnomene lassen sich teils deutlich in den TEM-Bildern nachweisen. So
kann man in Abbildung 19 eine deutlich kompromittierte, von groBen Fehlstellen
durchsetzte Hybridschicht erkennen. Der in Abb. 20 erkennbare Abriss scheint jedoch
artifizieller Natur zu sein, oder zumindest durch ein Mikrotomscharte induziert zu sein,
da der im Tubuli befindliche Komposit-Zapfen an der Stelle mit dem grofiten

Durchmesser nahezu gerade durchtrennt wurde.
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Zusétzlich wird der adhdsive Verbund noch durch die im Speichel vorhandenen Enzyme
geschwicht. Durch diese Vielzahl von negativen Faktoren erklart sich folglich auch das
schlechtere Abschneiden der Kontaminationsgruppe C im Vergleich mit den Gruppen A
und B. Uber die Ursache des besseren Abschneidens der Kontaminationsgruppe B im
Vergleich zur Kontrollgruppe A kann hingegen nur spekuliert werden. Als einzig
plausible Méglichkeit kommt ein Ubertrocknen des Dentins nach der
Phosphorsiuredtzung durch den Probenhersteller in Frage. Dieses Ubertrocknen fiihrt
zum Kollaps des Kollagengeflechts und zu einer deutlich verschlechterten
Hybridschichtbildung. Im  Gegensatz zur Kontrollgruppe A  wiére  bei
Kontaminationsgruppe B ein Riickbefeuchten des Dentins durch den Speichel denkbar,
das auch den anschlieBenden adhésiven Verbund positiv beeinflusst. Im Ubrigen liegt die
[rrtumswahrscheinlichkeit  beim  Vergleich  der  Kontrollgruppe A und
Kontaminationsgruppe B von Optibond FL auf Dentin mit p= 0,047 nahe an der

gewihlten Signifikanzgrenze von p= 0,05.

5.2.2.2 Diskussion der Ergebnisse auf Dentin fiir SE-Bond
Viel weniger anfillig gegeniiber Speichelkontamination scheint das Produkt SE-Bond auf
Dentin zu sein. Hier ergibt sich zwischen allen getesteten Gruppen kein signifikanter
Unterschied in der gemessenen Haftkraft. Dieses Ergebnis entspricht den Erwartungen
zumindest fiir Kontaminationsgruppe B, da das Verunreinigen der Dentinoberfliche mit
Speichel bereits vor dem ersten Verarbeitungsschritt des Adhésivs stattfindet und somit
nach erfolgter Entfernung der Speichelkontamination keine negativen Einfliisse mehr auf
den adhdsiven Verbund zu erwarten sind. Ein Effekt widre nur nach vorheriger
Phosphorséduredtzung zu erwarten. Nicht den Erwartungen entspricht die Tatsache, dass
auch die Mischung des Primers mit Speichel unverdnderte Haftkréfte liefert. PARK et al.
(2004) testeten ebenfalls das Adhédsiv SE-Bond und fanden heraus, dass eine
Speichelkontamination nach Primerapplikation zu schlechteren Haftwerten fiihrt und nur
durch erneute Primerapplikation nach Trocknung zu verhindern ist. Beachtung sollte
jedoch die Tatsache finden, dass in der zitierten Untersuchung unveridnderter humaner
Speichel verwendet wurde, wihrend in der hier vorliegenden Untersuchung ein
zentrifugierter, proteinreduzierter Speichel verwendet wurde. Offensichtlich fiihrt also
das Verdiinnen der Primers zu keinem starken Abfall der Atzwirkung und zu keiner

starken Kompromittierung der Hybridschichtbildung. Eine mogliche Erklérung liefert
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u.a. die Tatsache, dass alle Anteile des Primers stark hydrophil sind, Wasser als
Losungsmittel eingesetzt wird und somit ein zusétzliches Einbringen von
Wasser/Speichel lediglich Einfluss auf den pH-Wert des Primers und somit auf die
Infiltrationstiefe hat und nicht auf die Qualitit der entstehenden Hybridschicht.
AuBlerdem wird laut Herstellerangabe die Zahnoberfliche solange mit einem zarten
Luftstrom getrocknet, bis alle fliichtigen Anteile evaporiert sind, somit also auch das
iberschiissige Wasser, womit auch negative Auswirkungen auf den anschlieBenden
Bondingschritt vermieden werden. Diese Vermutungen werden jedoch von den TEM-
Bildern nur teilweise gestiitzt. So konnte bei der Dicke der Hybridschicht kein deutlicher
Unterschied zwischen der Kontrollgruppe und der Kontaminationsgruppe C festgestellt
werden. Jedoch erschien die Hybridschicht bzw. die Kollagenfibrillen in den
Kontaminationsgruppen teilweise unruhiger und ungleichméfiger als in der
Kontrollgruppe. Dies konnte jedoch auch auf die Inhomogenitit des Substrats Dentin
zuriick zu fiihren sein. Ebenfalls konnten Einlagerungen von kleinen Wasseranteilen in
die Primerschicht beobachtet werden (Abb. 23). Jedoch waren diese beiden
Erscheinungen eher selten in den Proben der Kontaminationsgruppen zu finden und
scheinen aufgrund ihrer H&ufigkeit einen echer unbedeutenden Einfluss auf den
Haftverbund darzustellen. Uber die Gesamtheit aller Proben der Kontaminationsgruppe C
des SE-Bonds betrachtet féllt es schwer, regelmdBig auftretende Unterschiede zur
Kontrollgruppe festzustellen. Im Ubrigen wurde bereits mehrfach iiber den dauerhaft
gleichmifigen Verbund insbesondere fiir SE-Bond berichtet. Dauerhaft gleichmaBig
meint in diesem Zusammenhang, dass auch bei Schutz des Komposit-Dentin-Verbundes
durch einen Komposit-Schmelz-Verbund eine gleichmifige Alterung des Komposit-
Dentin-Verbundes auftritt. Dies bedeutet, dass die bei allen Adhisivtypen messbare
Degradation (HASHIMOTO et al., 2001; REIS et al., 2004) speziell beim Produkt SE-
Bond keiner Variation unterliegt. Als Grund hierflir, als auch fiir das bessere
Abschneiden der 2-Schritt-Self-Etch-Adhésive im Vergleich mit den 1-Schritt-Self-Etch-
Adhisive, wird die hydrophobe Adhisivschicht genannt, die dem hydrophilen Primer
iiberlagert wird. Dadurch wird wahrscheinlich eine Wasseraufnahme in die Hybridschicht
zumindest verlangsamt und somit die Entwicklung von Degradationserscheinungen
gebremst (REIS et al., 2004; REIS et al., 2008). Dies wére auch eine Erklirung fiir das
durch die Speichelkontamination des Primers unbeeinflusste Verhalten von SE-Bond in

der hier vorliegenden Arbeit. Denn selbst wenn vermehrt das Phdnomen der Nanoleakage
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auftritt, so ist dennoch eine ausreichende Wasserdiffusion notwendig, um die
Degradationsvorgédnge zu beglinstigen. Dies scheint jedoch bei unbeeinflusster,
hydrophober Adhésivschicht nur in geringem AusmaBl mdglich, wodurch auch die

gefundenen Ergebnisse fiir SE-Bond erklérlich werden.

5.2.2.3 Diskussion der Ergebnisse auf Dentin fiir Tri-S-Bond
Erwartungsgemaf fallen jedoch die Ergebnisse fiir die 1-Schritt-Self-Etch-Adhésive Tri-
S-Bond und G-Bond aus. Diese zeigten den erwarteten signifikanten Abfall der
Haftfestigkeit flir die Kontaminationsgruppe C gegeniiber der Kontrollgruppe A bzw. der
Kontaminationsgruppe B und keine signifikanten Unterschiede zwischen der
Kontrollgruppe A (Kontaminationsgruppe A) und der Kontaminationsgruppe B. Neben
den bereits dargestellten Einfliissen von Wasser und Speichel auf die Dentindegradation
scheint es bei dieser Produktgruppe und besonders beim Produkt Tri-S-Bond zu weiteren,
systemimmanenten Problemen zu kommen. In allen TEM-Bildern sowohl der Kontroll-
als auch der Kontaminationsgruppen konnte eine deutliche Zweischichtung der
Adhisivschicht beobachtet werden, obwohl es sich beim Tri-S-Bond um ein nur einmalig
aufgetragenes, einphasiges Produkt handelt. Es wurde berichtet, dass insbesondere die 1-
Schritt-Systeme aufgrund ihrer komplexen Gemische aus hydrophilen und hydrophoben
Stoffen zur Entmischung neigen (VAN LANDUYT et al 2005; TAY et al 2001 und
2002). Jedoch wird von anderen Autoren berichtet, dass es bei diesen Entmischungen der
Produkte hdufig zur Tropfchenbildung innerhalb der Adhédsivschicht kommt. Dieses
Phénomen konnte jedoch in den vorliegenden Kontrollgruppen-Proben des Tri-S-Bond
nicht in den beschriebenen Formen beobachtet werden. Vielmehr scheint es sich um das
morphologisch leicht verdnderte Korrelat der sauerstoff-inhibierten Adhésivschicht zu
handeln, da die obere Schicht vollig geradlinig und homogen von der unteren, zum
Dentin gelegenen Schicht abgegrenzt ist. Alternativ bietet sich als Erkldrung noch eine
vom Hersteller propagierte FEinstellung eines Gradienten von hydrophilen und
hydrophoben Monomeren innerhalb des Adhédsivs an, was jedoch dem Phinomen der
Entmischung recht nahe kommt. Gegen einen solchen Gradienten spricht allerdings die
deutlich sichtbare, scharfe Abgrenzung zwischen beiden Schichten. In den Proben der
Kontaminationsgruppe C des Tri-S-Bond kommt es jedoch zu einem Phédnomen, das auch
VAN LANDUYT et al. (2007) in exakt gleicher Form beobachtet haben. Die Bildung

kleiner Tropfchen entlang der Kontaktfliche zwischen Adhdsiv und Komposit, die fiir
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einen signifikanten Abfall der gemessenen Haftkrifte verantwortlich sind. In einigen
Proben der Kontaminationsgruppe C kann sogar im TEM-Priparat ein Abriss des
Komposits vom Adhésiv ausgehend von dieser Tropfchenlinie beobachtet werden (Abb.
33-36). Die Ursache dieser Tropfchenbildung ist laut VAN LANDUYT et al. jedoch
keine Entmischung von Adhisivkomponenten, sondern die Ansammlung von Wasser,
welches aus dem Dentin {iber Diffusion bzw. Osmose dort hin gelangt. Dieser Effekt
hingt in seiner Stirke entscheidend davon ab, wie lange die Polymerisation des
Komposits nach Applikation verzogert wird. Offensichtlich fiihrt das Mischen des
Adhésivs mit Speichel zu einer Beschleunigung dieses Effekt, bzw. liefert der Speichel
dieses Wasser sofort, das sich dann im ,hyperosmolaren Bereich der
Sauerstoffinhibitionsschicht (VAN LANDUYT et al., 2007) ansammelt. Hyperosmolar
deshalb, weil sich dort ein Uberschuss an unpolymerisierten Monomeren und ein
Unterschuss an Wasser im Vergleich zum Dentin befindet, so dass freies Wasser sich
immer dort sammelt. Der Zusammenhang zwischen dieser Tropfchenansammlung und
der verminderten Haftkraft im Scherversuch scheint offensichtlich, da, wie bereits
beschrieben, diese Linie Ausgangspunkt mehrerer Abrisse ist. Besondere Beachtung
gebiihrt den in den Abbildungen 27 und 29-32 festgestellten Einlagerungen. Hier lieen
sich zum einen Silberansammlungen erkennen, aber auch weniger elektronendichte
Objekte, die erkennbar kein Silber enthalten. Hierbei kdnnte es sich entweder um
Fiillkdrper handeln oder aber um den Ausdruck des Entmischungsphidnomens in Form
von Ansammlungen der hydrophoben Monomere. Ebenfalls denkbar wire eine
Mizellenbildung durch Speichelproteine, zumindest in der Kontaminationsgruppe.
Unabhéngig davon, welche Erklarung zutreffend ist, so zeigt sich jedoch, dass die
Eigenschaften dieses Produkts zu negativen Effekten innerhalb der Hybridschicht bzw.
der Adhésivschicht fiihren.

5.2.2.4 Diskussion der Ergebnisse auf Dentin fiir G-Bond
Das Verhalten des G-Bond ist aufgrund seiner chemischen Zusammensetzung jedoch
anders zu beurteilen. Alleinstellungsmerkmal dieses Adhésives ist der Verzicht auf
HEMA bei seinen einzelnen Bestandteilen. Dies kann dazu fithren, dass bei
unsachgemifer Verarbeitung, d.h. nicht ausreichend starkem Luftstrom von 10 sec. vor
dem Polymerisieren des Adhédsivs, eine Durchsetzung der Adhésivschicht mit

Wassertropfchen verschiedener GroBenklassen entsteht (VAN LANDUYT et al., 2005
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und 2007; VAN MEERBECK et al., 2006). Dieses Phinomen ist in den TEM-
Aufnahmen der Kontrollgruppen nur in schwacher Form zu beobachten (Abb. 39 und 40)
und bei weitem nicht so dramatisch wie z.B. von VAN MEERBECK et al. (2006)
gezeigt. Die Ursache der starken Wassertropfchenbildung liegt im Verzicht auf HEMA.
Dieses hydrophile Monomer ist bei anderen Adhdsivsystemen u.a. dafiir verantwortlich,
dass freies Wasser im Adhésiv gelost bleibt und nicht ausfillt. Diese Funktion entfillt bei
G-Bond. Laut Hersteller und Wissenschaft wird durch Phasenseparation frei werdendes
Wasser durch den starken Luftstrom vor der Polymerisation verdunstet. Dieser Effekt
sollte theoretisch auch evtl. vorhandenes, iiberschiissiges Wasser aus dem Speichel
verdunsten lassen und so negative Einfliisse auf den Haftverbund verhindern. Die TEM-
Bilder liefern hierzu widerspriichliche Informationen. Zum einen konnten keine groBere
Wasseransammlungen in allen Kontaminationsproben beobachtet werden. Zum anderen
fanden sich dhnliche kleine Ansammlungen von Wasser entlang der Hybridschicht (Abb.
43), wie sie auch in den Kontrollgruppen zu beobachten waren (Abb. 40). AuBBerdem
scheint die Hybridschicht weniger dicht (Abb. 41). Dass es zu Verdnderungen durch die
Speichelkontamination kommt, ist um so deutlicher, als dass die Haftwerte der
Scherversuche ein signifikant schlechteres Abschneiden der Kontaminationsgruppe C
gegentiber der Kontrollgruppe wie auch der Kontaminationsgruppe B zeigen. Spekuliert
werden muss nun jedoch {iber die Ursache des schlechteren Abschneidens. Ein Ausdruck
der schlechteren Verbundqualitit findet sich in Abb. 44, in der als einziger Aufnahme
ein Abriss entlang der Hybridschicht beobachtet werden kann. Dieser Riss geht aus von
einer Ansammlung von Wassertropfchen in unmittelbarer Ndhe der Hybridschicht.
Ausgeschlossen scheint aufgrund der vorliegenden TEM-Bilder ein Phinomen, dhnlich
dem des Tri-S-Bonds, da hier keine entsprechenden morphologischen Korrelate gefunden
werden. Aulerdem wird von anderen Autoren berichtet, dass es bei G-Bond zu keinen
osmotischen Ansammlungen von Wasser entlang der Komposit-Adhésiv-Grenzschicht
kommt (VAN LANDUYT et al.,, 2007). Zuriickgefiihrt wird dies auf das fehlende
HEMA, welches dem Wasser nicht die ziigige Diffusion durch das Adhédsiv ermoglicht.
So verbleiben als mogliche Ursache fiir den signifikanten Haftkraftabfall der
Kontaminationsgruppe C noch mehrere Moglichkeiten. Zum einen kann eine schlechtere
Atzwirkung aufgrund der enormen Verdiinnung des urspriinglichen Produkts fiir
schlechter Ergebnisse verantwortlich sein. Dafiir sprechen die in den TEM-Bildern zu

beobachtenden zart aussehenden Kollagenfibrillen der Hybridschicht. Gleichzeitig
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konnten aber diese =zarten, vereinzelten Kollagenfibrillen auch Ausdruck eines
stattgefundenen Degradationsprozesses sein. Aullerdem gilt es zu beachten, dass die
Mischung einer Vielzahl von Stoffen unterschiedlichster Eigenschaften und Hydrophilie
immer noch enorme Probleme mit sich bringt. So konnte man sowohl in der
Kontaminationsgruppe, als auch in der Kontrollgruppe eine deutliche Affinitit der
vorhandenen Adhésivfiillkorper zur hydrophilen Seite der Adhésivschicht beobachten.
Andererseits gibt es Proben (Abb. 42), in denen es nur eine homogene Adhésivschicht zu
beobachten gab. Dies konnte ein Indiz dafiir sein, dass es sich bei der meistens zu
beobachteten zweiten Schicht evtl. doch nicht um das Korrelat der
Sauerstoffinhibitionsschicht, sondern um eine durch Entmischung entstandene Schicht
handelt. Welcher der genannten Faktoren und Mechanismen nun ursidchlich fiir die
abfallende Haftkraft der G-Bond Kontaminationsproben ist, oder ob es sich um ein
multifaktorielles Geschehen handelt, das durch alle genannten moglichen Ursachen
bedingt ist, kann anhand der hier gewihlten Untersuchungsmethoden nicht abschlieend
beurteilt werden.

Deutlich wird allerdings, dass die Systeme der Gruppe 2B im Vergleich mit den
Systemen der Gruppe 1A und 2A deutlich inhomogenere, mit Entmischungsphinomenen
und Abrisserscheinungen durchsetzte Adhdsivschichten aufweisen. Diese Phédnomene
sind dabei nicht nur auf die Kontaminationsgruppen begrenzt, sondern auch in den

Kontrollgruppen teilweise schon sichtbar.

5.2.3 Diskussion der Ergebnisse zwischen den verschiedenen Testgruppen

5.2.3.1 Diskussion der Testergebnisse auf Schmelz
Die Testergebnisse auf Schmelz zeigten teilweise die zu erwartenden Ergebnisse. So
entspricht es der in der Literatur beschriecbenen Uberlegenheit der ,Etch&Rinse*-
Systeme iiber die Ein-Schritt-All-in-one-Systeme, wenn das Produkt Opti-Bond FL
signifikant besser abschneidet als Tri-S-Bond und G-Bond unter regelgerechten
Bedingungen. Auch dass es keinen signifikanten Unterschied zwischen Opti-Bond FL
und SE-Bond gab, spiegelt die bisher in anderen Untersuchungen gefundenen Resultate
anndhernd wider (DE MUNK et al., 2005). Erstaunlich ist es hingegen bereits, dass im
Vergleich der Kontaminationsgruppen B identische Ergebnisse erzielt wurden, wie in

Kontrollgruppe A. Hier wiirde man ein Abfall der Leistung des Etch&Rinse-Systems
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erwarten, da Speichel auf gedtztem Schmelz nach allgemeiner Auffassung einen
negativen Einfluss auf die Haftkraft ausiibt. Dass diese Auffassung nur teilweise zu
zutreffen scheint, belegen die o.g. Daten aus der Kieferorthopddie (FALTERMEIER et
al., 2007). Noch iiberraschender sind die Vergleiche zwischen den verschiedenen
Produkten in der Kontaminationsgruppe C. Hier gab es mit Ausnahme des signifikant
besseren Abschneidens von SE-Bond im Vergleich zu G-Bond keine signifikanten
Unterschiede mehr zwischen den einzelnen Produkten. Daraus lasst sich ableiten, dass
die unter normalen, d.h. nicht kontaminierten Bedingungen, {liberlegenen Produkte wie
OptiBond FL und SE-Bond ihre Uberlegenheit gegeniiber den Ein-Schritt-Systemen
einbiilen. Die Ursachenforschung gestaltet sich schwierig und bediirfte weitergehender
Untersuchungen, insbesondere durch TEM-Bilder, um die Strukturen der
Adhidsivkomponenten bzw. deren Verdnderungen aufzukldren. Da sich die Adhédsion am
Schmelz jedoch verglichen mit den Mechanismen des Dentins durch vergleichsweise
einfache Vorgénge auszeichnet, ergeben sich nur wenige Angriffspunkte, an denen eine
Kompromittierung des adhdsiven Verbunds statt finden kann. Zum einen kann durch die
Speichelkontamination die Atzwirkung des aufgetragenen Agenz verschlechtert werden,
zum anderen kann durch verbleibendes Wasser die Polymerisation des anschlieBend
aufgetragenen Adhésivs oder Kunststoff kompromittiert werden, wodurch auch ein
Haftkraftverlust zu erwarten wére. Ebenfalls spielt die Bildung einer Pellikel auf der
Schmelzoberfldche, auch bereits vor dem ersten Verarbeitungsschritt, eine bedeutende
Rolle fiir die Benetzbarkeit des Substrates mit dem Adhésivsystem. Die hier zugrunde

liegenden Mechanismen bediirfen also zur Aufklarung weiterer Untersuchungen.

5.2.3.2 Diskussion der Testergebnisse auf Dentin
Sehr unerwartet fallen die Ergebnisse auf Dentin aus. So sollte das Goldstandard-Produkt
Optibond FL der Erwartung nach auch auf Dentin unter nicht kontaminierten
Bedingungen die besten Leistungen erbringen. Doch die Ergebnisse des Mikro-
Scherversuchs zeigten ein genau gegenteiliges Bild. Unter Standardbedingungen schnitt
Optibond FL signifikant schlechter ab, als alle anderen getesteten Produkte. Zwischen
allen anderen Produkten lieB sich in der Kontrollgruppe kein signifikanter Unterschied
feststellen. Diese Ergebnisse scheinen umso verwunderlicher, als in der

Kontaminationsgruppe B, deren Kontamination eigentlich keine Auswirkungen auf die
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Haftfestigkeit haben sollte, gar keine signifikanten Unterschiede mehr feststellbar waren.
Die Kontaminationsgruppe C zeigte fast identische Ergebnisse mit der Kontrollgruppe,
jedoch mit dem Unterschied, dass SE-Bond im Vergleich mit allen anderen Produkten
nun signifikant besser abschnitt.

Betrachtet man nur die Kontrollgruppe und die Kontaminationsgruppe B, so scheint es
lediglich eine plausible Erklarung dafiir zu geben, dass die Haftfestigkeit des einzigen fiir
Speichelkontamination vor Primerapplikation anfdlligen Adhésivsystems, ndmlich
Optibond FL, in Kontaminationsgruppe B in Relation zu den anderen Systemen groBer
wurde, als dies in der Kontrollgruppe der Fall war. Die Ursache hierfiir muss wohl in
einem Anwendungs- bzw. Verarbeitungsfehler des techniksensitiven Optibond FL liegen.
So ist es denkbar, dass das Dentin in der Kontrollgruppe nach dem Atzen mit
Phosphorséure tibertrocknet wurde und dadurch die Infiltration des Primers und folglich
auch die Gesamtleistung des Adhisivs negativ beeinflusst wurde. Ein anderer
Mechanismus kommt als Erkldrung kaum in Frage, da die Literatur keine Stellen
aufweist, die von einer Verbesserung der Hafteigenschaften aufgrund vorhergegangener
Speichelkontamination sprechen. AuBerdem wird regelméBig in vielen Studien vom
besseren Abschneiden der Adhdsive der Klasse 1 A gegeniiber denen der Klasse 2 B
berichtet (DE MUNCK et al., 2005). Diese FErgebnisse sind also nicht in
Ubereinstimmung mit den in der Literatur verdffentlichten und widersprechen auch den
bekannten Mechanismen des Dentin-Bondings. Die Ermittlung der genauen Fehlerquelle
oder etwaiger doch noch vorhandener anderer Einflussfaktoren bedarf weiterer
Untersuchungen. Anders verhidlt es sich hingegen mit den Ergebnissen der weniger
techniksensitiven Produkten der Adhédsivklasse 2. Hier ist insbesondere das Abschneiden
der Kontrollgruppe im Vergleich mit Kontaminationsgruppe C interessant. Bestétigt von
den Ergebnissen der Kontaminationsgruppe B, ist unter Speichelkontamination ein
signifikant besseres Abschneiden des Produkts SE-Bond zu beobachten. Offensichtlich
funktioniert das Produkt der Klasse 2 A unter Kontaminationsbedingungen besser oder
zeigt zumindest eine grofere Toleranz gegeniiber Speichelkontamination in der
kritischen Phase der Primerapplikation. Bestétigt wird dies zum einen durch die kaum
verdnderten TEM- Bilder der SE-Bond Kontaminationsgruppe und zum anderen durch
die offensichtlich durch die Speichelkontamination hervorgerufenen Integritétsprobleme
des Tri-S-Bonds, die auch durch andere Studien in exakt der gleichen Form beobachtet

wurden. Lediglich die TEM-Proben des G-Bonds weisen keine morphologische
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Verianderungen auf, die auf ein Integrititsproblem, wie das des Tri-S-Bonds, hinweisen.
Dennoch ist in Kontaminationsgruppe C ein signifikanter Haftkraftunterschied zwischen
SE-Bond und G-Bond zugunsten des SE-Bonds zu messen, der beim Vergleich der
entsprechenden Proben der Kontrollgruppe A nicht zu beobachten war. Dies kann wohl
auf die in den TEM-Bildern der Kontaminationsgruppe C zu beobachtenden Phianomene
wie schlechtere Hybridisierung und vermehrt zu beobachtende Wasser- und

Silberansammlungen an der Hybridschicht zuriickgefiihrt werden.

6 Schlussfolgerung

Die Arbeitshypothese, dass durch Speichelkontamination nicht lege-artis verarbeitete
Adhésivsysteme nach einer Liegedauer von 6 Monaten unter munddhnlichem Milieu
einen Abfall in ihrer Haftkraft zeigen, muss zumindest partiell als widerlegt angesehen
werden.

Nur die Dentintestgruppen der Adhédsive Optibond FL, Tri-S-Bond und G-Bond
bestdtigen die Arbeitshypothese.

Die SE-Bond Dentintestgruppen widerlegen durch ihre statistisch nicht signifikant
unterschiedlichen Haftwerte die Arbeitshypothese.

Vollig im Widerspruch zur Arbeitshypothese stehen die Ergebnisse der Schmelzgruppen,
bei denen entweder kein signifikanter Unterschied aufgetreten ist (Optibond FL, SE-Bond
und G-Bond) oder aber die Kontaminationsgruppen signifikant besser funktionieren (Tri-
S-Bond). Aufgrund der nicht angefertigten TEM-Bilder kann iiber den hier zugrunde
liegenden Mechanismus nur mit unzureichender Genauigkeit spekuliert werden.

Die Ergebnisse der Dentingruppen und der Vergleich untereinander fithren zu folgenden
Schlussfolgerungen:

Nicht alle getesteten Adhisivsysteme reagieren gleich auf Speichelkontamination. Das
Produkt SE-Bond scheint durch Speichelkontamination wenig bis gar nichts an Haftkraft
zu verlieren und muss daher als das Produkt der Wahl unter suboptimalen Bedingungen,
wie z.B. Arbeiten ohne Kofferdam angesehen werden. Im Gegensatz zu anderen Studien
ist das Produkt SE-Bond in dieser Untersuchung auch dem 3-Schritt-System Optibond FL
unter optimalen Bedingungen iiberlegen. Ursache des Haftkraftabfalls sind nicht nur
Degradationsprozesse, sondern auch mangelnde Konditionierung durch verdiinnte

Adhidsivkomponenten, strukturelle Probleme der Interaktionsschicht durch exzessive
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Hohlraumbildung in  Folge {iberschiissigen =~ Wassers und produktbedingte
Wasseransammlungen in fiir die Haftkraft sensiblen Bereichen.

Kritisch anzumerken ist, dass diese Aussagen nur fiir die Kontamination des Primers mit
Speichel aussagefihig sind. Uber die Auswirkung von Speichelkontamination zu anderen
Zeitpunkten der Verarbeitung, wie vor Primerapplikation, wéhrend der
Adhisivapplikation und wéhrend des Einbringens des Komposits kann hier keine
Aussage getroffen werden. Auch erfordern die teilweise liberraschenden Ergebnisse auf

Schmelz und auch auf Dentin sicherlich noch weitere Untersuchungen.
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8.1 Abkiirzungsverzeichnis

Abb.
Bzw.
d.h.
Engl.
EDTA
g

geb.
Gew.
HAP
HEMA
i.B.

1

mm

4-MET

4-META
10-MDP
MMP
MPa
MSBS
NPG-GMA
0.4.

0.g.

p

PAM
PENTA
pH-Wert

TEM
u.a.
Vgl.
pm

u-TBS/-SBS

Abbildungen

Bezichungsweise

das heif3t

Englisch
Ethylendiamin-N-N-N-N-tetraessigsaure
Vielfaches der Erdbeschleunigung
Geboren

Gewicht

Hydroxylapatit
Hydroxy-Ethyl-Methacrylat

Im Breisgau

Liter

Milliliter
Trimellitsdure-4-methacryloyloxyethylester

4-Methacryl-oxiethyl-trimellitsdure-anhydrid
10-Methacryloyloxydecyldihydrogenphosphat
Matix-Metallo-Proteinasen

Mega-Pascal

Micro-shear-bond-strength

N-Phenylglycin Glycidylmethacrylat

oder dhnlichem

Oben genannte

Wahrscheinlichkeit

Propietary phosphoric acid monomer
Dipentaerythritol-Pentacrylat-Phosphorsiureester

Negativer dekadischer Logarithmus der H;O™-ionen-
Konzentration

Seite

Sekunde
Transmissionselektronenmikroskop
Unter anderem

Vergleiche

Mikrometer
Micro-Tensile/Shear-Bond-Stength

113
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8.2 uSBS-Test Messwerttabellen

Tabelle 9: u-SBS-Messwerttabelle Teil 1 (in MPa)

Optibond FL Kontrolle 18,9 29,9 47,9 50,3 40,0 33,3 11,2 32,8
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 41,3 39,7 41,8 38,3 41,8 34,6 20,9 34,6
Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 16,7 252 29,9 12,2 29,1 26,1 23,5 35,7
SE-Bond Kontrolle 47,7 31,9 49,7 56,1 473 56,0 33,8 472
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 24,9 55,0 35,6 54,0 49,4 27,6 35,5 47,2
SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 49,7 59.4 35,0 45,6 49,1 58,1 41,8 40,4
Tri-S Bond Kontrolle 30,4 45,8 36,3 14,3 34,9 36,6 62,4 50,1
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 41,0 46,3 54,4 24,7 51,5 37,9 32,0 39,0
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 34,5 25,0 25,6 13,7 32,6 4.8 23,6 492
G-Bond Kontrolle 56,1 34,8 40,7 38,6 46,9 36,7 40,6 30,1
G-Bond Kontaminationsgruppe 1 37,5 47,8 31,7 32,9 26,4 27,9 43,0 42,7
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 21,8 27,6 25,5 28,5 20,4 15,2 25,1 24,0
Optibond FL Kontrolle 51,5 47,0 41,0 37,7 473 29,0 36,2 35,9
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 58,0 51,3 42,0 323 46,6 54,0 40,3 30,3
Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 27,7 38,8 492 39,6 50,0 29,6 35,2 33,5
SE-Bond Kontrolle 48,7 41,9 42,5 31,0 14,6 55,5 42,4 32,4
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 20,9 425 474 40,9 39,2 45,1 31,6 30,4
SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 482 55,3 38,4 50,6 45,1 43,8 32,6 44,0
Tri-S Bond Kontrolle 16,6 25,5 33,7 26,4 455 35,7 20,7 13,5
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 25,5 354 37,6 24,5 35,7 38,1 42,4 55,8
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 36,5 35,8 29,9 53,1 51,0 40,0 46,9 41,8
G-Bond Kontrolle 27,2 33,6 29,3 35,7 36,8 28,3 31,9 19,8
G-Bond Kontaminationsgruppe 1 35,3 35,5 33,4 44,7 11,1 15,1 15,5 12,3
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 37,7 31,9 35,6 42,7 25,2 55,8 41,5 31,9

114




8 Anhang

Tabelle 10: u-SBS-Messwerttabelle Teil 2 (in MPa)

Optibond FL Kontrolle 4,3 21,2 24,8 18,3 32,0 32,4 33,0 28,5
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 15,6 31,3 31,4 27,9 21,8 223 41,8 40,4
Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 30,2 18,4 37,3 23,8 22,8 16,5 13,7 19,2
SE-Bond Kontrolle 32,1 30,9 21,3 24,5 20,7 44,5 10,9 29,6
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 49,6 15,5 27,0 34,2 19,0 40,5 42,0 41,8
SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 41,0 20,9 38,8 22,5 33,8 13,6 27,6 52,4
Tri-S Bond Kontrolle 52,4 51,9 353 38,3 49,3 52,0 49,4 20,2
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 29,7 27,0 38,6 28,8 55,3 44,6 45,9 43,8
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 28,7 239 349 18,5 15,3 25,0 44.4 31,5
G-Bond Kontrolle 30,4 28,5 15,7 20,6 42,8 17,3 25,0 17,8
G-Bond Kontaminationsgruppe 1 32,9 47,6 37,3 40,9 32,8 38,2 41,6 29,3
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 28,6 22,1 14,5 13,4 27,2 21,3 33,0 32,0
Optibond FL Kontrolle 38,3 38,1 20,6 26,9 35,8 42,1 57,1 30,7
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 33,1 45,0 59,0 41,6 52,6 38,4 25,5 51,7
Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 28,4 39,1 38,6 27,9 53,9 41,6 21,9 51,9
SE-Bond Kontrolle 26,3 48,0 38,2 349 45,4 64,4 43,4 42,1
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 32,0 49,5 24,8 46,3 394 44,5 35,4 22,9
SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 39,6 28,1 21,8 49,3 21,5 52,0 34,5 33,6
Tri-S Bond Kontrolle 28,1 30,2 33,3 28,1 17,5 32,2 19,7 30,2
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 32,0 25,1 27,9 34,6 24,8 18,2 19,2 22,7
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 29,0 38,8 41,8 25,7 232 25,9 33,5 394
G-Bond Kontrolle 34,1 34,3 28,3 344 36,9 19,9 11,2 10,5
G-Bond Kontaminationsgruppe 1 18,9 31,7 50,2 39,3 31,2 27,5 31,4 27,7
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 26,8 25,5 40,8 33,8 29,2 17,9 28,7 24,7
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Tabelle 11: u-SBS-Messwerttabelle Teil 3 (in MPa)

Optibond FL Kontrolle 17,8 25,1 35,8 26,8 13,8 36,1 32,2 43,2
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 | 36,9 41,5 32,4 29,2 32,3 36,4

Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 | 21,7 17,8 24,7 19,4 14,1 21,2 11,3 15,2
SE-Bond Kontrolle 20,2 42,6 19,8 46,6 27,9 34,1 39,1 59,5
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 | 34,9 52,9 29,6 34,8

SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 35,6 20,1 35,9 35,5 47,4 46,5 39,7 49,3
Tri-S Bond Kontrolle 25,3 52,6 42,5 38,9 30,9 36,9 34,3

Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 | 35,2 38,1 40,8 33,2 34,9 23,1 34,8 37,2
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 | 48,7 42,6 40,2 36,9 36,8 29,3

G-Bond Kontrolle 13,2 25,6 39,9 40,3 45,6 43,7 45,7 41,3
G-Bond Kontaminationsgruppe 1 | 41,6 13,0 23,8 26,3 23,0 29,0 27,0 23,2
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 31,9 22,2 27,0 21,6 21,9 24,5 18,2 32,4
Optibond FL Kontrolle 37,2 35,8 334 65,8 55,7 41,4 36,7 22,1
Optibond FL Kontaminationsgruppe 1 | 36,0 31,5 29,0 39,8 32,8

Optibond FL Kontaminationsgruppe 2 | 25,8 30,2 449 19,3 20,0

SE-Bond Kontrolle 35,9 48,9 38,7 33,1 33,8 43,1 51,1

SE-Bond Kontaminationsgruppe 1 | 34,8 37,8 13,4 40,1 23,7

SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 47,6 36,8 47,8 35,5 49,5

Tri-S Bond Kontrolle 21,9 32,5 24,7 30,1 31,0 33,7 10,4

Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 || 10,1 33,5 17,8 14,8 21,9 18,5 36,5 28,3
Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 2 | 22,2 31,2 20,8

G-Bond Kontrolle 29,4

G-Bond Kontaminationsgruppe 1 | 20,7 22,3 14,2

G-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 27,3 25,5 12,8 24,6 29,1 9,5 36,6
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Tabelle 12: u-SBS-Messwerttabelle Teil 4 (in MPa)

Optibond FL | Kontrolle 32,0 35,4 20,4 29,8 26,1 21,2
Optibond FL | Kontaminationsgruppe 1

Optibond FL | Kontaminationsgruppe 2

SE-Bond Kontrolle 32,3 26,9 47,7 35,7 35,6 31,4
SE-Bond Kontaminationsgruppe 1

SE-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 51,4 30,5 46,9 20,7

Tri-SBond | Kontrolle

Tri-S Bond Kontaminationsgruppe 1 | 34,9 30,4 41,8 26,9 27,1
Tri-S Bond | Kontaminationsgruppe 2

G-Bond Kontrolle 37,7 33,8 41,2

G-Bond Kontaminationsgruppe 1 | 33,4 33,9 30,7 28,6 23,2
G-Bond Kontaminationsgruppe 2 | 38,6 29,0 44,9

Optibond FL | Kontrolle

Optibond FL | Kontaminationsgruppe 1

Optibond FL | Kontaminationsgruppe 2

SE-Bond Kontrolle

SE-Bond Kontaminationsgruppe 1

SE-Bond Kontaminationsgruppe 2

Tri-S Bond | Kontrolle

Tri-S Bond | Kontaminationsgruppe 1

Tri-S Bond | Kontaminationsgruppe 2

G-Bond Kontrolle

G-Bond Kontaminationsgruppe 1

G-Bond Kontaminationsgruppe 2
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