Aus der Universitatsklinik Tubingen
Abteilung Poliklinik fir Zahnarztliche Prothetik mit Propéadeutik
Arztlicher Direktor: Professor Dr. H. Weber
Sektion Medizinische Werkstoffkunde und Technologie
Leiter: Professor Dr. J. Geis—Gerstorfer

In—vitro—Haftverbund-Untersuchungen
definitiver Befestigungszemente
zwischen konditionierten Oberflachen
aus Zirkoniumdioxid (ZrOy)

Inaugural-Dissertation
zur Erlangung des Doktorgrades
der Zahnheilkunde

der Medizinischen Fakultat
der Eberhard Karls Universitat
zu Tubingen

vorgelegt von
Hischam Zouaoui
aus

Ludwigsburg

2006



Dekan: Professor Dr. C. D. Claussen
1. Berichterstatter: Professor Dr. J. Geis—Gerstorfer
2. Berichterstatter: Professor Dr. J. Setz



FlUr meine Mutter Saadia und meinen Vater Mohammed
und fur meine Brider Rachid und Monir

Marz 2006









Inhaltsverzeichnis

T 1 (=) g o S 2
BegriffsbestimmuNgen ...........ooo i 4
A 1= I o =T S (0 o {1 29
Material und Methode ... ———— 31
DatenplanuUng .........iiiii e 32
Datenvorbereitung ... 53
DatenSiCheruNg.... ... 108
Datenverarbeitung ... 121
=Y o] 1 1= =TT 122
D 2= (=T o PRSPPI 124
=T g0 ] (o] o[ 164
1011 1o o 1T SR 175
PerthOmEetrie .......coeie e 202
Interpretation ... 208
RS- 1 1] (] 208
1] U 1= (o o SRR 213
SChlUSSTOIGEIUNGEN ... e e e e 221
ZUSammMeENfaSSUNQ........ccciiiiiiiieiicccc s e s e e e e e e e e nnn s 224

LiteratUrVerZEIiChNIS ... e eeeie e cer s e e s e s e rm s rm s mnrmnsansmnsnrnnrmnrnnen 225



Einleitung

Die dauerhafte Befestigung von Kronen und Bricken im Munde des Patienten
wird im klinischen Sprachgebrauch Zementierung genannt. Die verschiedenen
Befestigungsmaterialien fur die Zementierung werden unter dem Sammelbegriff
Dentalzemente zusammengefasst. Aus technologischer Sicht handelt es sich
bei den Dentalzementen um Klebstoffe und bei der Zementierung selbst um

eine Klebung.

Das vom Zahntechniker angefertigte Kronen—/Brickenwerkstliick wird vom
Zahnarzt auf die vorbereitete, tragende Struktur im Munde des Patienten

geklebt (= ,zementiert), um danach dauerhaft als Zahnersatz zu dienen.

Eine Anforderung lautet, dal} nicht nur die Krone/Bricke, sondern auch die
erhartete Klebstoffschicht selbst und die dadurch gebildete Verbindung an den
Grenzflachen zwischen Klebstoff und Feststoff den physischen und chemischen
Wechselbelastungen im Munde uber Jahre und Jahrzehnte standhalten muf},

ohne zu ermiden oder unter einer mechanischen Spannung zu reil3en.

Die Eigenschaften des Haftverbundes werden von der Wahl und Verarbeitung
der eingesetzten Werkstoffe beeinflusst. Eine Aufgabe der Werkstoffkunde ist
es deshalb, im Rahmen wissenschaftlicher Werkstoffpriufungen Informationen

uber die optimale Wahl und Anwendung der Werkstoffe zu gewinnen.

Methodischer Kern der Werkstoffprifung ist die gezielte Datenerhebung im
Rahmen definierter Prufverfahren, bei denen die klinischen Bedingungen
durch Tests an einem Prufkdrper ,in vitro“ (= im Laboratorium) nachgeahmt
werden, beispielsweise um die Eignung von verschiedenen Zementier—
Methoden und Zementier—Materialien am Patienten vorauszusagen.

Die Festigkeit des Haftverbundes dient als Merkmal, an dem sich die Qualitat
der Wahl und der Verarbeitung von Dentalzementen im Rahmen einer Kronen—

bzw. Bruckenversorgung indirekt messen lasst.



Die Verflugbarkeit effizienter und hochpraziser CAD/CAM-Technologien
verstarkt den Trend, die asthetisch ungunstigen metallischen Werkstoffe flr
Kronen— und Bruckengeruste gegen maschinell verarbeitbare,
hochleistungsfahige Keramik einzutauschen. Die aktuelle Entwicklung geht in
Richtung Zirkoniumdioxid (ZrO;). Diese extrem bruchresistente und weille
Biokeramik eignet sich fur hellfarbene Kronen— und Briickengeriste und somit
fur asthetisch optimierte Versorgungsformen, z.B. fur implantat—getragenen
Zahnersatz im Frontzahnbereich. Es ist bereits moglich, das Implantat, den
Implantat—Pfosten und die darauf zementierte Krone/Brlicke komplett aus ZrO,

zu fertigen.

Zementiert man eine Krone/Brlcke aus ZrO, auf einem Implantat—Pfosten aus
ZrO,, so wird das Haftverbund—-System [ZrO,—Zement-ZrO,] gebildet.

Uber dieses System gibt es nur wenige in—vitro—Studien und praktisch keine
klinischen Erfahrungen. Daruber hinaus kommen in den verfugbaren Studien
verschiedene Pruf-Methoden zur Anwendung, sodall die Daten nicht ohne

weiteres vergleichbar sind.

Es existiert also ein Bedarf nach einem Prufstandard zur Beantwortung der
Frage, welche Befestigungsmaterialien und welche Befestigungsverfahren sich
am besten flr oben genannten Fall der Zementierung von Vollkeramik aus ZrO,

eignen.



Begriffsbestimmungen

Die Prothetik umfasst alle medizinischen Methoden, die den Ersatz von
fehlenden oder verlorenen Korperteilen durch Ersatzstlicke (= Prothesen) aus
korperfremden, technologisch verarbeiteten Materialen (= Werkstoffen)
bewerkstelligen [45]. Die  Zahnersatzkunde, im zahnklinischen
Sprachgebrauch vereinfacht Prothetik genannt, ist die Disziplin der

prothetischen Methode in der Zahnmedizin [9].

Das prothetische Versorgungsmittel der Zahnmedizin ist der Zahnersatz.

Jeder Zahnersatz dient der restaurativen und  prophylaktischen
Wiederherstellung der defekten bzw. verlorenen Gebiss—Funktionen durch
Ersatz der nicht oder nicht mehr vorhandenen Gebiss—Struktur. Zu diesem
Zweck werden spezielle, zahntechnisch und zahnmedizinisch genutzte
Werkstoffe verarbeitet (= Dentalwerkstoffe). Die Verarbeitungsverfahren von
Dentalwerkstoffen werden von den Herstellern der Dentalindustrie (=
Dentalproduzenten) als Markenprodukte konzipiert, entwickelt und produziert,
in Fachmedien und auf Gro3veranstaltungen (= Dentalmessen) vorgestellt und
uber Vertreter spezialisierter Handelsmarkte (= Dentaldepots) an

Zahntechniker und Zahnarzte verkauft.

Jeder Zahnersatz ist eine Anwendung von Werkstoffen. Aus der Funktion des
Zahnersatzes resultieren Anforderungen an das System der Eigenschaften
samtlicher daran und darin verarbeiteten Werkstoffe. Hierbei fordert die
Funktion des Zahnersatzes, dal} aul’er den medizinischen Anforderungen auch
Okonomische, juristische, sozialpolitische und ethische Anforderungen zu
erfullen sind. Das Verhaltnis zwischen gestellter Anforderung und Erfullung
derselben nennt man Qualitat (lat.: qualitas = Verhaltnis) [31]. Sie ist der Grad,
in dem eine prothetische Versorgung samtliche Anforderungen erfillt: entweder

ganz, teilweise oder gar nicht.



Insbesondere bei der  EinfUhrung neuartiger  Werkstoffe und
Werkstoffkombinationen bendtigen sowohl die zahnmedizinische
Qualitatssicherung als auch die zahnmedizinische Forschung Daten Uber die
Werkstoffeigenschaften, um Informationen zu generieren, entlang derer sich
die Qualitat der prothetischen Versorgung beobachten, planen, prifen, lenken
und verbessern lasst. Die Zahnheilkunde unterhalt deshalb eine eigene
materialwissenschaftliche Sektion (= Dentalwerkstoffkunde), bestehend aus
Laboratorien fur Experimente, Analysen und Dokumentationen, in denen
Werkstoffwissenschaftler in Kooperation mit Zahnarzten, Zahntechnikern,
Naturwissenschaftlern und Ingenieuren die Eigenschaften und Anwendungen
sowie die Herstellung, Optimierung, Verarbeitung und Wiederverwendung
von Dentalwerkstoffen  untersuchen. Der methodische Kern der
Werkstoffprifung ist die Datenerhebung am messbaren Merkmal der
relevanten Werkstoffeigenschaft. Die Datenerhebung geschieht im Rahmen

geplanter Messvorgange (= Priifverfahren) [14].

Das vom Zahnarzt vorbereitete und vom Zahntechniker angefertigte Kronen—
oder Brlickenwerkstick mufld dauerhaft auf eine tragende Struktur im Munde
des Patienten befestigt werden, um als festsitzender Zahnersatz dienen zu
konnen. Die tragende Struktur im Patientenmund, auf die man eine Krone oder
Bricke befestigt, nennt man Pfeiler (engl.: abutment). Kronen— bzw.
Brickenpfeiler bestehen entweder aus Zahnhartsubstanz, die im Rahmen der
zahnarztlichen Praparation nach speziellen Praparationsregeln beschliffen
wurde (natiirliches Abutment = Zahnstumpf aus Dentin) oder aus einem
Dentalwerkstoff, der aullerhalb des Mundes die optimale Form erhalt
(ktinstliches Abutment = Pfosten aus einer Legierung oder einer Keramik).

Das kunstliche Abutment wird in das einoperierte und nach der Heilung von
oben freigelegte Implantat eingefuhrt. Danach wird die Krone/Bricke auf dem
Abutment befestigt. Implantat-Abutment und die darauf zementierte
Krone/Bricke werden zusammenfassend Suprastruktur oder

Suprakonstruktion genannt.



Die endgultige Befestigung von festsitzendem Zahnersatz auf dem Abutment
wird im zahnklinischen Sprachgebrauch Zementierung oder auch Zementage
genannt. Die hierfur zum Einsatz kommenden Befestigungsmaterialien nennt

man zusammenfassend Dentalzemente [91].

Dentalzement-Produkte lassen sich nach unterschiedlichen Kriterien
klassifizieren. Aufgrund des Verarbeitungsaufwands unterscheidet man in der
Praxis konventionelle Zemente und adhasive Zemente. Aus technologischer
Sicht handelt es sich jedoch bei jeder Zementierung um eine Klebung, was
eine Abdichtung (Verkittung) und Dampfung (Unterfiitterung) des retentiv
aufeinander gespannten Spalt—-Gefluges impliziert. Samtliche Dentalzemente
sind also aus technologischer Sicht Klebstoffe [76].

.Gebrauchsfertige” Zemente gibt es noch nicht. Bei allen Zementen missen
dosierte  Komponenten unmittelbar vor dem Einsatz zu einer Portion

angemischt und zugig verarbeitet werden.

Durch  verschiedene Rezepturen der Inhaltsstoffe versuchen die
Dentalproduzenten, moglichst alle Qualitaten in einem Produkt zu optimieren.
Daher kdnnen die Zement—-Produkte einer Materialklasse sowohl zwischen den
Herstellern als auch die verschiedenen Chargen eines Produktes verschiedene
chemische = Zusammensetzungen  aufweisen, was sich auf die
gebrauchsrelevanten Eigenschaften und somit auf die Eignung flr Klinische

Anwendungen auswirken kann [91].

Eine der haufigsten Ursachen fur das Misslingen prothetischer Kronen— und
Brickenversorgungen ist die mangelhafte Befestigung. Der klinische Erfolg ist
deshalb stark vom Prozess der Zementierung abhangig [29]. Der Zahnarzt mul}
vor jeder Zementierung die Palette aller ,in Frage kommenden® Zemente
(Erflllung der Mindestanforderungen = minimale Qualitat) Gberschauen, deren
Vor— und Nachteile pro Indikation abwagen und den ,richtigen, ,besten”
Zement (Erfullung der vergleichsweise meisten Anforderungen = optimale

Qualitat) auswahlen und korrekt verarbeiten.



Ein idealer Zement (vollendete Erflllung aller jemals denkbaren Anforderungen

= maximale Qualitat) existiert in der Realitat nicht.

Die 5 gangigen Materialklassen, in die sich jeder kommerziell erhaltliche

definitive Befestigungszement einordnen lasst, lauten

» Zinkoxid—Phosphat-Zement

= Carboxylat—Zement (= Polyakrylsaure—Zement)

» Glas-lonomer-Zement (= GIZ)

» Kunststoff-modifizierter Glas—-lonomer—Zement (= RMGIZ)

=  Kunststoff— . Zemente”
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Abb. 1

Prinzip der Zinkoxid—Phosphat-Zemente

Zinkoxid—Phosphat-Zemente (Abb. 1) sind Zubereitungen eines
Pulvergemenges aus 80 — 90 m% Zinkoxid (ZnO), 10 m% Magnesiumoxid
(MgO) und einer wasserigen Losung aus 55 — 67 m% Phosphorsaure (H3;PO,).
Das Pulver (lat.: pulvis) und die Flussigkeit (lat.: liquidum) mussen in einem
optimalen Verhaltnis (= P:L—Ratio) abgeteilt und dann vermengt werden, indem
eine kleine Portion des abgewogenen Pulvers in die Flussigkeit gemischt wird,
bis diese milchig homogen erscheint. Erst danach wird der groRe Rest des
abgeteilten Pulvers portionsweise und unter weit verstreichenden Bewegungen

in die FlUssigkeit eingemischt.



Die Phosphorsaure kristallisiert mit den metallischen Oxiden Uber 3 Stufen zu
Zinkphosphat (von primar Zn(H,PO4)s3; nach tertidar Zn3(POg4)2) und
Magnesiumphosphat. Dabei werden saure Hydronium-lonen (Hs0") und
Warme freigesetzt. Um das Erharten (= Abbinden) zu verzégern und dadurch
die Verarbeitungszeit zu verlangern, werden gekuhlte Glas—Oberflachen
(Glasplatten) als Misch—Unterlage empfohlen. Zusatzlich wird die Flissigkeit mit
Aluminium-lonen (AP*) oder Zink—lonen (Zn?**) gepuffert (= Puffer—lonen).
Dadurch kénnen ,normalhartende und ,schnellhartende® Zinkoxid—

Phosphat—-Zement—Qualitadten angeboten werden.

Der Wassergehalt der Flussigkeit liegt normalerweise bei 33 m%. Andert sich
der Wassergehalt (z.B. durch Wasserverdunstung aus der unverschlossenen
Flasche oder kondensierendes Wasser aus der Luftfeuchtigkeit im Inneren der
kihlschrank—gekuhlten Flasche bei Raumtemperatur), verschiebt sich der
lonisationsgrad der Saure, was die Abbindegeschwindigkeit des Zements
verandert [24].

Die von AMES im Jahre 1892 eingeflihrten Zinkoxid—Phosphat—Zemente sind
seit Uber 100 Jahren in der zahnarztlichen Praxis etabliert und weltweit
verbreitet [50][5]. Eine kurzlich erschienene Meta—Analyse von uber 4000
Fallen hat ergeben, dal 74% + 2,1% der mit Zinkoxid—Phosphat—Zement
befestigten Kronen und Bricken uber 15 Jahre ohne klinischen Misserfolg
geblieben sind [34][25].
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Abb. 2

Prinzip der Carboxylat—-Zemente

Carboxylat-Zemente (= Polyakrylsaure-Zemente) (Abb. 2) sind
Zubereitungen eines Pulvergemenges aus 80 — 90 m% Zinkoxid (ZnO), 10 m%
Magnesiumoxid (MgO) (genau wie das Pulver bei Zinkoxid—Phosphat—
Zementen) und einer wasserigen Losung aus 40 m% Polyakrylsaure (mit
Akrylrest CH,= CH - COOH). Das zweiwertige Zink (Zn?**) reagiert mit der
Saure zu einer Matrix aus vernetztem Zink—Polyakrylat.

Polyakrylsaure—Zement reagiert weniger sauer als Zinkoxid—Phosphat—Zement

und ist daher pulpaschonender.
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Prinzip der Glas—lonomer—Zemente



Glas-lonomer-Zemente (= Polyalkenoat-Zemente) (Abb. 3) wurden in den
frithen 1970er Jahren eingefuhrt [116]. Es sind Pulver/Flissigkeits—
Zubereitungen. Das Pulver besteht aus ,reaktivem Glas® (= spharische Partikel
aus basischem Strontium-Calcium—-Aluminium-Silikatglas (= SiO, / Al,O /
CaO / SrCO). Die Flussigkeit besteht aus einer bis zu 50 m%igen Ldsung aus
Polysauren (= Co—Polymerisate aus Acryl-, Methakryl-, Itaconsaure und
Maleinsaure). Der Zugabe von bis zu 5 m% Weinsaure (C4HsOg) wird eine
stabilisierende und abbinde—beschleunigende Funktion zugesprochen [46].
Wahrend der Anmischung entsteht auf der Oberflache der basischen Silikat—
Glaspartikel durch die Wirkung der Polysauren eine Gel-Schicht, aus welcher
Calcium-lonen (Ca®*) und Aluminium-lonen (AF*) im Austausch mit
Hydronium-lonen (H30") herausgelést werden. Das Calcium diffundiert
hierbei schneller als das Aluminium aus der geldsten Schicht heraus. Deshalb
reagiert das Calcium—lon als erstes mit den Polysduren zu einem lonomer,
einer Matrix aus gel-artigem Calcium—Polycarboxylat, wodurch der Zement
zwar initial erhartet, aber noch wasserléslich ist. Dies geschieht innerhalb der
ersten 5 bis 10 Minuten. Erst im Laufe der darauf folgenden 24 Stunden lagert
sich auch das Aluminium in diese Calcium—Polycarboxylat—-Gelmatrix ein und
stabilisiert diese, so dass erst nach 24h das wasseruniésliche Calcium-—

Aluminium-Carboxylat entsteht.

Uber die Carboxylgruppe der Sauren (R-COOH) kann der Zement chemisch an
Zahnhartsubstanz binden, ahnlich wie die Carboxylat-Zemente, wobei
Carboxyl-Zemente weniger sauer abbinden. Glas—lonomer—Zemente geben bei
pH-Wert—-Senkungen das saureldslich gebundene Fluorid frei, welches dem
Pulver gezielt fur die Kariesprophylaxe hinzugefiigt wird. Aufgrund dieser pH-
induzierten Fluorid—Freisetzung wird den Glas—lonomer—Zementen eine lokal
langfristige kariesprotektive Wirkung zugeschrieben. Einige Kliniker meinen,
dall der Zement dadurch sukzessive pords werden kann. Es gibt Produkte, bei
denen die Saure-Komponenten in gefriergetrockneter Form im Silikat—Pulver

enthalten sind und sich erst bei Kontakt mit Flussigkeit 16sen.
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Prinzip der kunststoffverstarkten Glas—lonomer—Zemente

Kunststoff-verstarkte Glas—lonomer-Zemente (= resin modified glas
ionomer cement = RMGIC) (Abb. 4) werden auch Hybrid—lonomere genannt.
Es sind Hybride (lat.: hybrida = Kreuzung ungleicher Wesen), wobei dem Glas—
lonomer ein Kunststoff-Anteil in Form von Monomeren und radikalischen
Initiatoren beigemengt werden. Je nach Art und Verhaltnis dieser Kombination
lassen sich theoretisch unendlich viele verschiedene Hybrid—Arten schaffen.
Uberwiegt der Kunststoff-Anteil eindeutig, so spricht man auch von Compomer

(= Composit-lonomer).

Hybrid—lonomer erhartet im Prinzip wie ein gewdhnlicher Glas—lonomer—
Zement durch saure Verstoffwechselung von Wasser, kann aber durch radikal—
induzierte Vernetzung (z.B. durch ,snap set® bei 37°C oder unter Lichteinfluss)

beschleunigt erhérten.
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Im Vergleich zum ,reinen“, nicht hybridisierten Glas—lonomer—Zement sind
Hybride weniger feuchtigkeitsempfindlich, da der Glas—lonomer—Nachteil
(vorubergehende WasserlOslichkeit) durch den hydrophoben Kunststoff—Anteil
kompensiert wird. Hybride sind leichter zu handhaben, da der Zeitpunkt des
Erhartens im erwlnschten Moment der Zementierung durch die
Mundtemperatur (,snap set‘ bei 37°C) oder aber vom Zahnarzt (Anwendung

von Polymerisations—Licht) erreicht wird.

Polymer
Polymethyl-
methacrylat

Vernetzun
Monomer J

Methyl-
methacrylat

KUNSTSTOFF

Katalysator

Peroxid
Amine

WARVARY

Abb. 5

Prinzip der Kunststoff—,Zemente*

Die sogenannten Kunststoff—,Zemente®, auch Resin—Zemente genannt (engl.:
resin = Harz) (Abb. 5) sind reine Kunststoffe ohne anorganische Full-Partikel,
also im chemischen Sinne keine Zemente, sondern Zwei—-Komponenten—
Reaktions—Klebstoffe. Der funktionelle Begriff ,Zement hat sich dennoch im
klinischen Sprachgebrauch so stark durchgesetzt, dafl3 auch die neuartigen und
seltener verwendeten Befestigungs—Kunststoffe als ,Zemente® angesprochen

werden.
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Kunststoff-Zemente bestehen aus

= Polymer

als Puder aus feinkornigen Polymethylmethakrylat—Partikeln (= PMMA)

= Monomer
als Flussigkeit aus Methylmethakrylat-Monomeren (= MMA)

mit beigefugtem Peroxid (meistens Benzoyl-Peroxid)

= Katalysator
als Flussigkeit aus reduktionsfahigen Molekulen, z.B. Sulfinsaure

(Toluol-Sulfinsaure) oder tertiare Amine (Dimethyl-Toluidin).

MMA-Flussigkeit und Katalysator—Flussigkeit mussen je nach Konzentration in
einem optimalen Verhaltnis gemischt werden. Dabei reagiert das Peroxid in der
MMA-FlUssigkeit mit der reduktionsfahigen Substanz im Katalysator. Diese
Reaktion setzt Radikale frei (= Starter—-Radikale). Das Radikal tragt ein
einzelnes Elektron und ist deshalb hochreaktiv. Da MMA ein Derivat der
Akrylsaure (CH> = CH - COOH) ist, beinhaltet es wie diese eine ungesattigte
Bindung (= Doppelbindung). Das Starter—Radikal reagiert nun mit der
Doppelbindung des MMA. Dadurch werden die Monomere ,aktiviert’, d.h. die
Doppelbindung des MMA o6ffnet sich: die Monomere beginnen, miteinander zu

reagieren.
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In diese ,aktivierte®, bereits reagierende flissige Mischung wird das PMMA-
Pulver hinzugegeben. Die Monomere polymerisieren (=“vernetzen®) zu einem
dichten Netz um die PMMA—-Partikel. Dadurch erhartet der Kunststoff exotherm
und unter merklicher Warmeentwicklung. Der ungunstigerweise dafur
verwendete Begriff Kalt—Polymerisation bezieht sich nicht auf die erhebliche
Reaktionswarme (Schwelbrandgefahr bei Entsorgung mit brennbaren Stoffen!),
sondern auf den Unterschied zur HeiB—Polymerisation, bei der die Starter—
Radikale nicht chemisch (= ,kalt‘), sondern durch Wérme oder Licht (= ,heil3)

freigesetzt werden [10].

Nach der Zementierung (= Klebung) befindet sich der erhartete Dentalzement
(= Klebstoff) in einer mikrometerfeinen Fuge zwischen den Feststoff-
Oberflachen. Die dadurch aneinander klebenden Feststoffkorper bilden Uber
ihre Grenzflachen zur Klebstoffschicht ein mechanisch beanspruchbares
System, das Haftverbund-System [27][48]. Die Verbindung von
Feststoffkorpern  vermittels eines Klebstoffes nennt man adhasiven
Haftverbund. Der adhasive Haftverbund ist eine Kombination aus zwei
Bindungsarten:
= Verankerungen und Bindungen innerhalb der Klebstoffschicht
(= Kohasion)
= Verankerungen und Bindungen an den Grenzflachen d.h. zwischen der
Oberfldche des Feststoffs und der Oberfléche des Klebstoffs
(= Adhasion).

Bei der Adhasion wird unterschieden zwischen
(1) mechanischem und

(2) chemischem Haftverbund:

(1) Der mechanische Haftverbund basiert auf einer physikalischen
Verankerung des Klebstoffs auf der Feststoff-Oberflache und ist daher
an jeder adhasiven Grenzflache anzutreffen, da es keine ideal—glatte,

strukturlose Feststoff-Oberflache gibt.
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Wird die Rauheit der Feststoff-Oberflache vor der Klebung gezielt
vergroRert (z.B. durch Anrauen, Anatzen oder Sandstrahlen), so flief3t
der Klebstoff (entlang seiner Fahigkeit zur Benetzung) in die
Vertiefungen der Mikrostrukturen auf den vorbehandelten Oberflachen
hinein und bildet nach dem Ausharten Verankerungen auf
mikroskopischer Ebene (= Mikroretentionen). Diese gezielte Ausbildung
von Mikroretentionen ist die Basis fur den mikromechanischen
Haftverbund.

(2) Der chemische Haftverbund basiert auf einer chemischen Reaktion
zwischen Klebstoff und Feststoff-Oberflache. Hierbei bildet eine reaktive
Gruppe des Klebstoffes eine kovalente Bindung mit einer reaktiven

Gruppe der Feststoff-Oberflache.

Wird ein Haftverbund—System mechanisch beansprucht, so wird Kraft in das
System eingeleitet. Die Festigkeitslehre unterscheidet verschiedene
Belastungsarten und Belastungsfalle in Abhangigkeit von der Richtung und
Haufigkeit der Krafteinleitung. Die am haufigsten auftretende Belastungsart ist

eine Kombination aus Zugkraft und Scherkraft [40].

Indem das Haftverbund—System den beanspruchenden Kraften widersteht,
gerat es unter Spannung. Die Kombination aus Zug— und Scherkraften
verursacht also eine Zug-/Scherspannung im System. Hierbei ist die
Festigkeit eines Haftverbund—Systems die maximal absorbierbare Spannung,

auch Haftverbundfestigkeit genannt.

Gemal der bekannten Formel Spannung = Kraft pro Flache ist die Einheit der

Haftverbundfestigkeit N'mm? oder MPa (= MegaPascal).
Verursacht die Krafteinleitung eine Uberschreitung der Grenzspannung eines

Haftverbund—-Systems, so wird der Haftverbund aufgehoben und die Festkorper

trennen sich dauerhaft voneinander.
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Bei sproden Klebstoffen wie z.B. bei Dentalzementen nennt man das Ereignis
der dauerhaften Auftrennung einen Bruch.

Man unterscheidet zwei Bruch—Arten:

1.)  das Durchtrennen der Klebstoffschicht

(= kohésiver Bruch—Modus)

2.)  die Auftrennung entlang einer Grenzflache

(= adhéasiver Bruch—Modus).

Die Adhasion eines Haftverbund—-Systems ist von der physikalischen und
chemischen Beschaffenheit der geklebten Feststoff-Oberflachen abhangig.
Aufgrund dieses Zusammenhangs wird versucht, die Festigkeit von
Haftverbund—Systemen zu erhdhen, indem man die Feststoff-Oberflachen

physikalisch und chemisch vorbehandelt (= Oberflachen-Konditionierung).

Bei der mechanischen Oberflachen—Konditionierung wird das
Oberflachenprofil der Feststoff-Oberflachen mikroretentiv strukturiert, um Utber
Mikroretentionen den mikromechanischen Haftverbund zwischen Klebstoff und
Feststoff zu erhdhen. Beispiele aus dem dentaltechnologischen Bereich sind
der Einsatz rotierender Diamantschleifer (= Anrauhen), starker Sauren (=
Anatzen) und das Abstrahlen mit einem strahlmittel-versetzten Luftdruckstrahl
zwischen 2 und 4 bar (= Sandstrahlen). Als Strahimittel werden Partikel aus
Korund (= Aluminiumoxid = Al;O3) unterschiedlicher Reinheits—Gulte (reines

Strahimittel = geringer Unterschied der Partikelgrof3e) angeboten.

Bei der chemischen Oberflachen—Konditionierung [107] wird das
Oberflachenprofil der Feststoffoberflachen vor der Klebung chemisch aktiviert,
um einen chemischen Haftverbund durch Ausbildung kovalenter Bindungen
zwischen reaktiven Bestandteilen des Klebstoffs und des Feststoffs zu

erschaffen.
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Ein Beispiel aus dem dentaltechnologischen Bereich ist das Silanisieren von
silikathaltigen Oberflachen (z.B. Glaskeramiken), wodurch ein chemischer

Verbund mit Kunststoffen ermdglicht wird.

Silanisieren bedeutet, dal3 eine alkoholische Lésung des Silan—Molekuls auf
eine silikathaltige Oberflache aufgetragen wird, um dort ohne Anwendung von

Druckluft allmahlich zu reagieren und auszudunsten.

Das Silan—Molekul MPS [59]

Methakryl-3—Oxypropyl-Trimethoxysilan

H,C=C(CH3)~CO—(CH,)s~Si(O~CHs)s

tragt zwei reaktive Gruppen: die Methakryl-Gruppe (H.C=C(CHs)-) und die
Silanol-Gruppe (-Si(O-CHs);). Beim Auftragen der alkoholischen Silan—
Ldsung reagiert die siliziumhaltige Silanol-Gruppe mit dem Silikat der Feststoff—
Oberflache. Dabei wird Methylalkohol (CH3OH) abgespalten, der allmahlich
verdampft. Die Doppelbindung der Methakryl-Gruppe kann in die
Polymerisation von Kunststoff-Monomeren miteinbezogen werden, z.B. beim
Erharten eines monomerhaltigen Zements.

Dadurch entsteht der chemische Haftverbund zwischen silikathaltiger
Oberflache, Uber die Haftvermittlung durch das Silan—Molekul bis zum Polymer

des vernetzten, kunststoffhaltigen Befestigungszements.

Mochte man anhand einer Silanisierung eine silikatfreie Werkstoffoberflache
(z.B. ein Metall oder eine silikatfreie Keramik) mit einem Kunststoff verbinden,
so mul die silikatfreie Oberflache vorher silikatisiert werden, sonst findet die

Silanol-Gruppe des Silan—MolekUls keinen reaktiven Partner.
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Zum Zwecke der Silikatisierung von Werkstlick—Oberflachen wurde das
Rocatec®-System (3M ESPE AG, Seefeld in Oberbayern, Deutschland)
entwickelt. Es war urspringlich ein dentaltechnologisches Verfahren zur
Silikatisierung metallischer Oberflachen vor ihrer Verblendung mit Kunststoffen,
z.B. fir Kunststoffverblendungen auf metallischen Restaurationen, wie sie flr
die provisorische Reparatur gebrochener Keramik—Verblendungen an
Modellgussprothesen bis zur Neuanfertigung noch heute bendtigt werden.

Seit der Einfuhrung monomerhaltiger Befestigungszemente dient Rocatec®
auch zur Silikatisierung der Klebstoffseite metallischer Restaurationen vor der

Silanisierung und definitiven Befestigung mit einem monomerhaltigen Zement.

Die Rocatec®-Konditionierung einer Oberflache geschieht in drei Stufen [41]:

(1) Sandstrahlung mit Rocatec®Pre

Rocatec®Pre ist ein Strahlpulver aus hochreinem Al,O3; (= Edelkorund).

Die Strahlgut—Partikel haben eine mittlere KorngréRe von 110pm und
werden unter einem Strahldruck von mindestens 2,8 bar auf die
Werkstoff-Oberflache geschossen. Die aufprallenden Korund—Partikel
hinterlassen auf der Feststoff-Oberflache eine Mikrostruktur in Form von
Vertiefungen. Dadurch wird die Rauheit des Oberflachenprofils

standardisiert und die Oberflache gleichzeitig gereinigt.

(2) Silikatisierung mit Rocatec®Plus

Rocatec®Plus ist ein Strahlpulver aus Edelkorund mit beigefugten
Partikeln aus Siliziumdioxid (SiO2). Die hohe Reibungswarme beim
Auftreffen auf die Werkstoff-Oberflache lasst die SiO,—Partikel
schmelzen (= tribochemische Reaktion) und erzeugt eine feine
Siliziumoxid—Schicht (= Silikatisierung). Diese Schicht ist die chemische
Basis fur die Silan—Haftvermittlung zu den reaktionsbereiten Kunststoff—

Monomeren im definitiven Befestigungszement.
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Abb. 6
Rocatec®Plus (Quelle: Thompson, Dental School, Baltimore, USA)

Abb. 6 zeigt das Strahlgut Rocatec®Plus bei 100-facher VergroRerung. Man
erkennt das Siliziumoxid als kleine, unregelmalig geformte Partikel zwischen

den groReren Korund—Partikeln.

(3) Silanisierung mit einer Silan-Losung

Nach erfolgter Silikatisierung wird die Werkstoff-Oberflache silanisiert,
indem eine silan—haltige Ldsung aufgebracht wird. Der Hersteller
empfiehlt hierflr das firmeneigene, MPS—haltige ESPE®SiIl.

CAVE: Der Begriff ,Silikatisieren“ darf nicht mit dem Begriff ,Silanisieren*
verwechselt werden. Der alternativ fur ,Silikatisieren anzutreffende Begriff
,Keramisieren“ ist nur bedingt richtig, da nicht alle Keramiken siliziumhaltig

sind. Es gibt silikatfreie Keramiken, beispielsweise die Oxidkeramiken.
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Zirkoniumdioxid (= ZrO,)

Die Oxidkeramik Zirkoniumdioxid (auch: Zirkonoxid oder engl.: zirconium
oxide oder zirconia) ist eine biokompatible, weille und extrem bruchresistente
Keramik. Der Wernigeroder Chemiker Martin Heinrich KLAPROTH (1743-
1817) entdeckte das Oxid in dem naturlichen Mineral Zirkon, das in der Antike
als orientalischer Schmuckstein bekannt war und von den Persern ,zargoun®
genannt wurde, woraus sich der Name fur das chemische Element Zirkonium
herleitet [86].

Tonkeramik #> Ziegel Steingut | Porzellan
Silikat-

Keramik | Silikatische Steatit Glas-
Werkstoffe Keramik

g Einfache #> Aluminium:| Titan- [ Zirkonium-
CU Oxid- Oxid-Keramik oxid oxid dioxid
. Keramik Komplexe Spinelle | Titanate Ferrite
QD Oxid-Keramik
elementar #> Graphit Bor Kohlenstoff
Nichtoxid-
Keramik Hartstoffe #> Carbide | Nitride

Abb. 7

Einordnung des Zirkoniumdioxids in die keramischen Werkstoffe nach [43]

Abb. 7 zeigt die Einordnung des Zirkoniumdioxids in die Klassifikation der
keramischen Werkstoffe. ZrO, ist eine Oxidkeramik, d.h. sie beinhaltet keine

Glasmatrix und deshalb beinhaltet sie kein Silizium.

In Abhangigkeit vom Herstellungsprozess lassen sich verschiedene Qualitaten
von Dentalkeramiken produzieren [36]. Reines Zirkoniumdioxid durchlauft
wahrend der Abkuhlung der Schmelze bis auf Raumtemperatur eine
polymorphe Phasentransformation, bei der die Kristallite in verschiedenen

Erscheinungsformen (= Modifikationen) [117] auftreten.
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In der Schmelze (2680°C) findet man nur kubische Kristallite (= kubische
Phase), ab 2370°C nur tetragonale Kristallite (= tetragonale Phase) und ab

1170°C nur monokline Kristallite (= monokline Phase).

Versetzt man das Zirkoniumdioxid wahrend des Herstellungsprozesses mit
stabilisierendem Metall-Oxid, z.B. mit 3-6 m% des Metalloxids Yttriumoxid
(Y203), so verharrt ein Teil der Zirkoniumdioxid—Kristallite in der tetragonalen
Phase: nach Abkuhlung auf Raumtemperatur liegt dann eine besondere
Qualitat des Zirkoniumdioxids vor, die (je nach Dosierung des Y;03) eine
anteilige Mischung aus tetragonalen und monoklinen Kristalliten enthalt, das
Polykristallit Y=TZP (= yttrium—dotiertes tetragonal stabilisiertes Zirkoniumdioxid
Polykristallit) [39][119] [66][100]. In englischsprachigen Artikeln findet man
hierfir auch die Bezeichnung YPSZ (= yttrium—oxide—partially—stabilized

zirconia).

Das Material Y-TZP reagiert auf mechanische Stress—Spitzen (z.B. bei einer
Riss—Initiation), indem die tetragonalen Kristallite lokal in die monokline
Modifikation transformieren. Diese lokale Transformation geht mit einer
Volumenzunahme der Kristallite um 3-5% einher, vergleichbar mit dem
Aufpumpen eines Unfall-,Airbag“. Dadurch wird die Energie der Riss—Spitze
umgelenkt und zerstreut, die Rissfortpflanzung eingeddammt und ein
Dauerbruch der Keramik verhindert [35]. Dieser besondere
Verstarkungsmechanismus namens ,transformation toughening® verleint dem
Y-TZP besondere physikalische Werkstoffeigenschaften [106][90][70].

Dazu zahlen vor allen Dingen die extrem hohe Eigenfestigkeit, eine hohe
Biegefestigkeit (900-1200 MPa), eine grolte Harte (1200 Vickers) und eine
ausgepragte Risszahigkeit (12 MPa m-) [51][22][109], was dem Material den

Beinamen ,keramischer Stahl“ eingetragen hat [35].
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Aufgrund der guten Stabilitat [23][47] und der Biokompatibilitat [3][4] wird ZrO,
in der Humanmedizin [20] und Zahnmedizin [2][74] verwendet. Hierfir kommt
ein synthetisch hergestelltes, hochreines ZrO, zum Einsatz [1][60]. Seit den
spater 1980er Jahren wird Y-TZP von der Medizintechnik als Werkstoff fur
orthopadische Endoprothesen (klnstliche Huftgelenke) erfolgreich eingesetzt.
Die  Kombination aus extremer Biegefestigkeit, Biokompatibilitat,
Warmeisolation und heller Farbung weckte Anfang der 1990er Jahre das

Interesse der Zahnheilkunde.

1993 wurde Y-TZP erfolgreich als Keramik fir dentale Zahnwurzel-Implantate
an Tieren getestet [3]. Mitte der 1990er Jahre wurden endodontische
Wurzelstifte eingefuhrt [95][75][96][30][33] und Y-TZP-Abutments fur die
Suprakonstruktion Uber dentalen Implantaten entwickelt [101]. Im gleichen
Zeitraum erschienen auch erste Untersuchungen zum Einsatz von
Zirkoniumdioxid—Keramik in der zahnarztlichen Prothetik [64][65][118].

Gegen Ende der 1990er Jahre wurde durch die Weiterentwicklung CAD/CAM-
gestutzter Fertigungsverfahren (computer—aided design / computer aided
manufacturing) [78] erreicht, Y-TZP als Hartkernkeramik fur die Fertigung von

Kronen— und Bruckengerusten maschinell zu verarbeiten [66][102][108][112].

Die CAD/CAM-Verarbeitungsverfahren wurden stetig weiterentwickelt, wodurch
es gelang, die Effizienz der Verarbeitungszeit zu steigern und den
Materialverschlei® zu senken, indem das geplante Werkstick von
Fertigungsrobotern anhand eines Lasers gescannt und aus teilgesinterten Y—
TZP-Rohlingen gefrast wurde, um erst danach unter Kkontrollierten
Bedingungen hartgesintert zu werden [63]. Das Ergebnis dieses Vorgehens
waren ressourceneffizient hergestellte Y-TZP-Werkstucke von sehr hoher

Prazision.
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Seit Uber 30 Jahren wird das biokompatible und korrosionsresistente Titan als
metallischer Werkstoff flir dentale Implantate eingesetzt [54]. Allerdings kann
die graumetallische Eigenfarbe bei ungunstigen Weichgewebsverhaltnissen im
oberen Front— und Seitenzahnbereich zu asthetischen Problemen fuhren
[44][118]. Angeregt durch eine Kontroverse Uber die Gefahr einer allergischen
Sensibilisierung gegen Titan [61][110][11][65][99][115] wurde an der Universitat
Freiburg im Jahre 2003 erstmals ein dentales Implantat aus Y-TZP beim
Menschen implantiert [60]. Das unattraktiv graue Titan wurde bei diesem
Versuch ganz gegen das weilde Zirkoniumdioxid ausgetauscht und die ganze
Versorgung vom Implantat Uber das Abutment bis zur Krone wurde aus Y-TZP
gefertigt. Das Gerust wurde mit einem Glas—lonomer—Zement befestigt.

Dies war die erste dokumentierte klinische Anwendung des Haftverbund—
Systems [ZrO,—Zement—ZrO,]

Uber die Haftverbundfestigkeit von Y-TZP zu Kunststoffen liegen
vergleichsweise wenige werkstoffkundliche Studien und praktisch keine
klinische Erfahrungen vor [13][59][62][87]. Die verfugbaren Studien verwenden
daruber hinaus verschiedene Prifmethoden [93][28][12], so dal} die Ergebnisse

uneinheitlich sind und kontrovers diskutiert werden [67].

Fir den Kunststoff=Verbund auf konventioneller Glaskeramik hat sich die
Oberflachen—Konditionierung durch Anatzen mit Fluss—Saure (HF) und
Silanisierung etabliert [59][80][28]. Eine groRe Auswahl von Produkten in
unterschiedlicher Monomer-Zusammensetzung steht hierfir zur Verfugung
[91]. ZrO, ist keine Glaskeramik. Die Oberflachen—Konditionierung durch
Anwendung von Fluss—Saure bewirkt keine Erhdhung der Haftverbundfestigkeit
zwischen Zirkoniumdioxid und Befestigungs—Kunststoffen [94], da Y-TZP eine
polykristalline Oxidkeramik ist und keine Silikat—Matrix aufweist, die sich mit
Fluss—Saure anatzen lieRe [98]. Das alleinige Silanisieren unbehandelter
Zirkoniumdioxid—Oberflachen kann den chemischen Haftverbund nicht steigern,
denn das Silan braucht eine Silikat—Oberflache, um mit ihr zu reagieren
[85][58].
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Um den Haftverbund zwischen Kunststoff-Zementen und Y-TZP zu steigern,
wenden KERN und WEGNER (1998) das Rocatec®-System auf experimentell
hergestellten  Prufkdrpern aus  Zirkoniumdioxid an [59], um die
Haftverbundfestigkeit zu einem Bestandteil vieler Kunststoff-Zemente, dem
bekannten BOWEN-Monomer BisGMA (= Bisphenol-Glycidylmethakrylat) zu
testen [8][35]. Sie erkannten, dal® die tribochemisch silikatbeschichteten
Prufkorper eine rund doppelt so hohe Haftverbundfestigkeit aufwiesen als
Prufkorper, die lediglich sandgestrahlt (14 MPa) bzw. sandgestrahlt und ohne
Silikatschichtung silanisiert (15,1 MPa) wurden.

Im Jahre 2004 entwickelten LANGE, ERTL und VOLKL eine spezielle

Prufkérper—Kombination aus Y-TZP, wodurch sich die klinische Situation eines

Kronengerusts auf einem Abutment in vitro geometrisch genauer nachahmen

lieR [62].
A W
B

Abb. 8

Schema der Priufkorper—Einzelteil-Kombination
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Abb. 8 zeigt das Prifkérper—Schema nach LANGE et al. [62].

Der sonnenblumenkerngrolle, kegelzylindrische Konus (A) passt aufgrund
seiner Konizitat von 6° mit dem mittleren Drittel seiner Mantelflache genau in
die zentrale Profilbohrung der minzgrof3en Scheibe (B). Die Profilbohrung
durch die Radachse der Scheibe verjlngt sich mit einer Konizitat von ebenfalls
6°, wodurch die Offnung des Kanaleingangs einen groReren Durchmesser hat
als die Offnung des Kanalausgangs. Durch Einfiilhren in die groRere
Kanaloffnung lasst sich der Konus passgenau mit der Scheibe zu einer Art

Kreisel kombinieren (C).

Aufgrund der neuen Prufkorper—Geometrie mit der integrierten Konizitat von 6°
konnte der Kegelwinkel kunstlicher Abutments nachgeahmt werden [81], was
der klinischen Situation der Zementierung von Suprakonstruktionen bereits sehr

nahe kam.

Durch apparative Erweiterung und Optimierung des Prufkérper—Konzepts von
LANGE et al. entstand unter der Leitung von GEIS-GERSTORFER (Universitat
Tldbingen) das ,Tubinger Priufverfahren®, dessen erstes Dokument die
vorliegende Dissertation ist. Das Verfahren misst die Zug—/Scherfestigkeit
dentaler Haftverbund—Systeme vor und nach Wasserlagerung und
Thermozyklisierung. Konzeptionelles Ziel war eine optimale Annaherung der
Prifmethode an die klinischen Gegebenheiten im Rahmen einer definitiven
Zementierung und dem bestimmungsmaliigen Gebrauch des zementierten
Zahnersatzes in den ersten 3 Jahren. Folgende Einflussfaktoren der
Haftverbundfestigkeit wurden beachtet und den klinischen Gegebenheiten

angenahert:

1) Zementierlast
2) Temperatur

3) Thermozyklische Stressung

(
(
(
(

4) Dosierung
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(1) Zementierlast

Die Zementierlast (engl.: cementation load) ist diejenige Last, die im Rahmen
einer definitiven Befestigung Uber die Dauer des Abbindens der Zementschicht
auf der Restauration lastet [27]. Im Moment der Zementierung wird der Zement
in der Konkavitat der Krone in Abhangigkeit von der Zementierlast und der
Viskositat der Zementportion zum FlieRen gebracht und benetzt dabei die
Oberflachen, wahrend sich das Geflige zwischen Krone und tragender Struktur
ausbildet. Der Zement—Uberschuss tritt dabei durch den zirkularen Rand—Spalt
aus und mufld vom Zahnarzt nach der initialen Erhartung des Zements entfernt
(»versaubert) werden. In der 20—40 pym feinen Fuge zwischen den Oberflachen
bildet der verbliebene, erhartete Zement die Klebstoffschicht des Haftverbund—

Systems.

Man weil3, dall Zementierlasten zwischen 2kg und 10kg die vertikale Lage einer
mit Zinkoxid—Phosphat—-Zement befestigten Krone um durchschnittliche 63 um
verandern kénnen [38]. Gemal} der Jargensen—Formel f = y sin 0 [49] fUr die
Berechnung der Zementschicht-Dicke f an den axialen Kronenwanden (in
Abhangigkeit von der Elevation der Krone y und dem Praparationswinkel des
Abutments 0 (= Halfte des Konuswinkels a) erhalt man bei einem Unterschied
von y = 63 ym, einem empfohlenen Konuswinkel a = 6° und einem daraus
folgenden Praparationswinkel @ = 3° einen Unterschied der Filmdicke von f =
3,3 ym. Die Verringerung der Zementschicht-Dicke legt die Vermutung nahe,
dald dadurch die Haftverbundfestigkeit verandert wird.

Das Tubinger Verfahren kann diesen Unterschied experimentell erfassen,
indem es die Zementierung der Prufkorper unter definierter Zementierlast

ermoglicht.
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(2) Temperatur

Labortests werden gewoOhnlich bei Raumtemperatur vorbereitet und
durchgefuhrt [91]. Es ist jedoch bekannt, da® sich die Haftverbundfestigkeit
kunststoffhaltiger Klebstoffe im Verhaltnis zur Temperatur verandern kann
[105].

Das Tubinger Verfahren ermdglicht es, sowohl die Zementierung als auch die
Datenerhebung bei exakt 37°C und im feuchten Medium vorzunehmen, ohne
Veranderungen am Versuchs—Aufbau zwischen Zementierung, Lagerung und

Messung in Kauf zu nehmen.

(3) Thermozyklische Stressung

Das Haftverbund—System einer definitiv befestigten prothetischen Restauration
muf Uber eine lange Zeit der physikalischen und chemischen Stressung im
Laufe des bestimmungsmaRigen Gebrauchs im Mund widerstehen kénnen,
ohne seine Eignung zur Erfullung der daran gestellten Anforderungen
einzublfRen [22]. Zu den physikalischen Beanspruchungen des Haftverbund—
Systems zahlt der Temperaturwechsel beim Genuss unterschiedlich
temperierter Speisen (z.B. bei gleichzeitigem Verzehr von kihler Eis—Créme
und heilem Kaffee). In sehr kurzer Zeit kdnnen die Temperaturen in der
Mundhodhle zwischen den Extremen 9°C und 52°C schwanken [79]. Dies stellt
eine Stressung des Haftverbund—-Systems durch thermische Wechselbelastung
dar. Die Folge hiervon kann eine sukzessive Qualitatsminderung
(,LErmadung®, ,Alterung“) des Haftverbund—Systems sein, was allmahlich zu
einer Reduktion der Haftverbundfestigkeit fuhrt und im Versagen des
Haftverbundes gipfeln kann (z.B. durch allmahliche Auflésung, Riss—Bildung

oder durch spontanen Bruch) [83].

Die klinische Stressung durch die thermische Wechselbelastung wird im
Praflaboratorium in vitro simuliert, indem die Prufkérper in einer Wechselbad—
Maschine einer zyklischen Belastung durch geplante Wechselbader ausgesetzt
werden (= Thermozyklisierung). Dabei werden die Prufkorper zwischen den

Wasserwannen nach einem definierten Zeitplan hin— und hergehoben.
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Thermozyklisierung wird fur die kinstliche Alterung von Haftverbund—Systemen
aus Y-TZP zu Kunststoffen im Rahmen von in-vitro-Untersuchungen
empfohlen [114]. 15000 Wechselbad—Zyklen entsprechen hierbei einem
klinischen Stress von etwa drei Jahren. Ein mdgliches und klinisch nahes
Temperaturdifferenz—Intervall fur dieses Verfahren der kinstlichen Alterung ist
das Bad zwischen 5°C und 55°C. Es liegt im empfohlenen Intervall zwischen
0°C und 67°C [97].

(4) Dosierung

Das Masse—Verhaltnis von Pulvermenge (lat.: pulvis= Pulver) zu
Flussigkeitsmenge (lat.: liquidum= Flussigkeit) je Portion wird P:L-Verhaltnis
genannt. Dieses Verhaltnis beim Anmischen von Pulver und Flussigkeit
beeinflusst klinisch relevante, qualitative Eigenschaften der Zement—Portion,
z.B. die Fliel3fahigkeit, Verarbeitungszeit, Festigkeit und Mundbestandigkeit.
Durch Dosierungsfehler werden diese Zementeigenschaften negativ
beeinflusst und kdnnen im ungunstigsten Fall die Gesundheit des Patienten
direkt und indirekt beeintrachtigen. Beispielsweise fuhrt eine 30%ige Reduktion
des P:L-Verhaltnisses bei Zinkoxid—Phosphat—Zementen zu einer 26%igen
Reduktion der Druckfestigkeit [15].

Die klinische Relevanz von Dosierungsfehlern bei frei abteilbaren
Pulver/Flussigkeits—Systemen wird von einigen Studien als gering eingestuft
[92][53]. Allerdings lassen sich auch Fehler mit geringer klinischer Relevanz
vollstédndig vermeiden. Die Dosierung der Zement—Komponenten durch eine
Feinmess—Waage mit aktueller Eichung kann im Rahmen des
Qualitdtsmanagements in jede zahnarztliche Praxis eingefuihrt werden [31].

Auf diese Weise konnen die quantitativen Angaben der Dentalproduzenten
korrekt umgesetzt werden. Das Tubinger Priufverfahren  schaltet
Dosierungsfehler aus, indem es die Manipulierbarkeit von Pulver/FlUssigkeits—
Systemen in die Uberlegung mit einbezieht. Die Herstellerangaben zur
Dosierung werden quantifiziert und frei abteilbare Komponenten werden mit

einer kalibrierten Feinmesswaage gesichert.
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Ziel der Studie

Wissenschaftliches Ziel der vorliegenden Dissertation war es, entlang des

Tldbinger Verfahrens die Bruchfestigkeit von 7 verschiedenen,

far

ihre

Materialklasse reprasentativ gewahlten Zement—Produkten unter statischer

Zug—/Scherbelastung zu messen und zu vergleichen.

Folgende Fragen wurden gestellt und hypothetisiert:

Frage 1

Weisen unterschiedliche Zement—Zubereitungen

Bruchfestigkeiten auf?

Nullhypothese 1
Es resultieren keine  signifikanten  Unterschiede
Haftverbundfestigkeiten

= aller gepruften Zement—Zubereitungen

» nach 24h—Wasserlagerung bei 37°C

= und definierter Zementierlast.

Frage 2
Weisen ebenso behandelte Zement—Zubereitungen

Bruchfestigkeiten auf, nachdem sie thermozyklisiert wurden?

Nullhypothese 2
Es resultieren keine  signifikanten  Unterschiede
Haftverbundfestigkeiten

= aller gepruften Zement—Zubereitungen

» nach Thermozyklisierung

= und definierter Zementierlast.

unterschiedliche

zwischen

den

unterschiedliche

zwischen

den
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Frage 3
Lasst sich bei einer Zement—Zubereitung ein Unterschied der Bruchfestigkeit

vor und nach Thermozyklisierung messen?

Nullhypothese 3
Es resultieren keine  signifikanten  Unterschiede  zwischen den
Haftverbundfestigkeiten

» einer Zement—Zubereitung

= vor und nach Thermozyklisierung

= und definitiver Zementierlast.

Frage 4
Lasst sich bei einer Zement—Zubereitung die Bruchfestigkeit erhbhen, wenn

man verschiedene Zementierlasten benutzt?

Nullhypothese 4
Es resultieren  keine  signifikanten  Unterschiede  zwischen den
Haftverbundfestigkeiten

= verschiedener Zementierlasten

= einer Zement-Zubereitung

» nach 24h—Wasserlagerung bei 37°C.

Frage 5
Erkennt man bei einer Zement—Zubereitung eine Anderung der Bruchfestigkeit

zwischen verschiedenen Zementierlasten, nachdem thermozyklisiert wurde?

Nullhypothese 5
Es resultieren keine  signifikanten  Unterschiede  zwischen den
Haftverbundfestigkeiten

= verschiedener Zementierlasten

= einer Zement-Zubereitung

* nach Thermozyklisierung.
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Material und Methode

Das Tubinger Prufverfahren durchlauft folgende Prozesse:

Datenplanung
Bereitstellung der Prifkorper—Einzelteile
Reinigung der Prufkorper—Einzelteile

Kennzeichnung der Prufkorper—Einzelteile

Datenvorbereitung
Oberflachen—Konditionierung
Zementierung der Prufkdrper—Einzelteile zu einem Prufkorper
24h—Lagerung aller Prifkorper

Thermozyklisierung der Versuchsgruppe

Datensicherung
Erhebung und Sicherung der Messwerte
Makroskopische Dokumentation

Rasterelektronische Dokumentation

Datenverarbeitung
Statistische Aufbereitung
Interpretation + Berichterstattung
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Datenplanung

Bereitstellung der Prufkorper—Einzelteile

Samtliche Prufkorper des Tubinger Prufverfahrens mussten identische
Abmessungen aufweisen, um die Datensicherheit zu gewahrleisten.

Zu diesem Zweck fertigte der Dentalproduzent DeguDent GmbH Dental
(Hanau—-Wolfgang, Deutschland) anhand des Y-TZP-verarbeitenden
CAD/CAM-Systems cercon® smart ceramics 100 identische Scheiben und
100 identische Konus an und lieferte sie zu Studienzwecken an die Sektion
Medizinische Werkstoffkunde und Technologie (MWT) des Zentrums fur
Zahn— Mund und Kieferheilkunde (ZZMK) des Universitatsklinikums (UKT)
der Eberhard-Karls-Universitat Tubingen. Aufgrund der CAD/CAM-
Fertigung konnte mit Gewissheit davon ausgegangen werden, dal} die

Abmessungen aller Prufkérper—Einzelteile vollends identisch waren.
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Abb. 9

cercon®base ()

33



Abb. 10

cercon®base (Il)

Abb. 9 und Abb. 10 zeigen das Einspannen des cercon®base—3cm-Rohlings
(A) in den vom Hersteller systemisch vorgesehenen Rahmen (B). Der Strich—
Code auf dem Rohling verschlisselt alle fertigungsrelevanten Daten der
Rohlings—Charge, darunter auch den chargenspezifischen WAK (=
Warmeausdehnungskoeffizient).

Der Rohling wurde mitsamt dem Rahmen in die dafir vorgesehene
Haltevorrichtung der Scan— und Fraseinheit cercon®brain eingesetzt.

Die Prufkoérper—Einzelteile wurden entlang eines fur alle Prufkorper gleichen
Proto—Types ausgefrast, so dall alle produzierten Teile identische

Abmessungen aufwiesen.
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Abb. 11

cercon®brain (l)

Abb. 11 zeigt die Scan— und Fraseinheit cercon®brain des Systems
cercon®smart ceramics. Man erkennt das hochgeklappte Schutzdach (C) mit
der Aufschrift ,cerconbrain®, darunter einen horizontal ausgerichteten, grauen
Quader (D) mit dem eingesetzten Rohling (E) und der Scan-Vorrichtung (F).
Die vorgehaltene Hand des Zahntechnikers verdeutlicht die Abmessungen des

Gerates.
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Abb. 12

cercon®brain (ll)

Abb. 12 zeigt eine Detailaufnahme des mit einem Rohling beschickten
Rahmens (F) in der Fras—Haltevorrichtung der Scan— und Fraseinheit
cercon®brain. Uber und unter dem Rohling erkennt man die Zylinder mit
eingespannten, diamantierten Frasen (G, G’) sowie Rest-Staube (H) aus

vorhergegangenen Fertigungsgangen.
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Abb. 13

cercon®brain (ll)

Abb. 13 zeigt den Scan—Bereich an der Scan— und Fraseinheit cercon®brain.
Der Fertigungsroboter brachte den zu reproduzierenden Prototyp in den
Bereich zwischen Schutzschild (A) und Laseraustrittsfenster (B) und tastete
ihn mit einem Laserstrahl ab. Auf der gegenuberliegenden Seite (siehe Abb.
11 und Abb. 12) wurde der Prufkdrper dann entlang der Scan-Daten in
vergleichsweise kurzer Zeit (rund 15 min) gefrast.
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Abb. 14

cercon®heat (Il)

Abb. 14 zeigt den Sinterofen cercon®heat des Fertigungssystems cercon®
smart ceramics. Das aus dem teilgesinterten Rohling gefraste Prufkorper—
Einzelteil wurde auf den Werkstiick—Trager (C) gelegt und in einem EDV-
gestutzten Vorgang durchgesintert. Hierbei wurden die verschlisselten Daten
des Strich—Codes eines jeden Rohlings vor jeder Sinterung an den Sinterofen
ubermittelt, so dass dieser automatisch die Brenngange auf die Rohlings—
Charge anpassen konnte. Auf diese Weise sicherte der Hersteller, da} die
Werkstoffqualitdt nach der Sinterung zwischen allen Prifkdrper—Einzelteilen

vollkommen identisch war.

Das Ergebnis dieses systematischen Vorgehens waren 100 Prifkoérper—
Scheiben und Prifkdrper—Konas identischer geometrischer Abmessung und
identischer Werkstoff-Beschaffenheit. Dieses Optimum an wissenschaftlicher
Vergleichbarkeit wurde mit Kosten von rund 8000 € allein fur die Rohlinge der

Prufkérper—Einzelteile erkauft.
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Jedes Prifkorper—Einzelteil war laut Herstellerangaben fir bis zu 4
Datenerhebungen verwendbar. Die zur Verfigung gestellten 100 Scheiben
und 100 Konds reichten also potentiell fir die DurchfiGhrung von 400
Datenerhebungen mit einer Probenanzahl n= 8 im Sinne der Fragestellung.

Um jedoch die Vergleichbarkeit der Daten zwischen den Zementen in jedem
Fall zu gewahrleisten, wurde zugunsten der Datensicherheit auf die
Wiederverwendung verzichtet. Auf diese Weise wurde sichergestellt, dal}
Unterschiede zwischen den erhobenen Messwerten nicht auf die
Wiederverwendung von Prufkérpern zurlickgefliihrt werden konnten. Erst bei der
Datenerhebung fir Meron Plus® wurden bereits einmal verwendete Prifkorper

erneut benutzt.

Abb. 15 Abb. 16

Konus (rechts) und Scheibe (links) Konus—Scheibe—Kombination

39



(4)

§ A=52mm?

Abb. 17

Schema der Prufkdrper—Geometrie

Abb.17 zeigt das Schema der Prifkorper—Geometrie. Jede der 100
kreiszylindrischen Scheiben (1) war 3 mm hoch, der AuBendurchmesser der
Scheibe betrug 15mm. Jede Scheibe hatte eine zentrale Profilbohrung (2), die
als sich verjingender Kanal mit einer Konizitat von 6° durch die Radachse der
Scheibe verlief. Der (groRere) Kanaleingang hatte einen Durchmesser von
3mm, der (kleinere) Kanalausgang hatte einen Durchmesser von 2,4 mm.

Jeder der 100 Konus (3) hatte einen Konuswinkel von 3°, woraus eine
Konizitat (= Kegelwinkel) von 6° resultierte. Die zementierte Kombination aus
einer Scheibe und einem Konus ergab einen Prufkorper (4). Durch diese
Kombination entstand eine Kontaktflache zwischen der Innenflache des
Scheibenkanals und dem mittleren Drittel der Konus—Mantelflache. Sie betrug
aufgrund der Prufkérper—-Geometrie genau 52mm? (5) und entsprach der

Flachenausdehnung der Zementfuge.
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Abb. 18
Zuordnung der Prifkorper—Einzelteile

Abb. 18 zeigt die Art und Weise der Prufkorper—Bereitstellung am Beispiel von
6 Zuordnungen. Das abgebildete Skalpell wie auch die Buroklammer dienen
dem Vergleich der GroRenverhaltnisse. Jedem Prifkérper wurde ein Konus
zugeordnet, beides wurde in einem separaten Kunststoff-Steckkastchen von
frasaco (Tettnang, Deutschland) bereitgestellt. Eine der abgebildeten
Kombinationen (vorne, Mitte) wurde bereits fur einen Vorversuch verwendet:
man erkennt eine Absplitterung am Rand (A) sowie matte Spuren des bereits
erfolgten Sandstrahlens (B) auf der ansonsten leicht glanzenden Oberflache
um den Kanalausgang. Aufgrund dieses Befundes wurde diese Zuordnung
ausgesondert, um die Vergleichbarkeit zu sichern und die Datensicherheit nicht

zu gefahrden.
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Reinigung der Prifkorper-Einzelteile

Die meisten Messungen der vorliegenden Studie wurden an noch nie benutzten
Prufkorper—Einzelteilen vorgenommen. Die Messungen fur das Zement-
Produkt Meron Plus® jedoch erzwangen eine Wiederverwendung von bereits

benutzten Prufkorper—Einzelteilen.

Vor der Wiederverwendung musste eine vom Keramik—Hersteller in dieser Art
empfohlene, gesonderte Reinigung der Prufkorper—Einzelteile erfolgen, um die

Kontakt—Oberflachen vor jedem neuerlichen Versuch wiederherzustellen.

Eine Prufkorper—Reinigung durchlief folgende Prozesse:

Grobreinigung

Entfernung von Zementresten

Abbrennen
Aufheizen auf 600°C
10min Abbrennen
30min Abkuhlen

Reinigung der frasaco—Kastchen

Feinreinigung
Abdampfen der Oberflachen
Trocknen der Oberflachen

Verstauen im frasaco—Kéastchen
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Entfernung von Zementresten
Sowohl Scheibe als auch Konus, die bereits benutzt worden waren, trugen mit
bloRem Auge sichtbare Zementreste auf den Oberflachen. Diese wurden mit

einem zahntechnischen Aufwachs—Skalpell vorsichtig abgesprengt.

Abb. 19
Konus—Mantelflache (Mal3stab 40:1)

Abb. 19 zeigt eine seitliche Ansicht der Konus—Mantelflache nach einem
Vorversuch. Man erkennt einen zirkularen Zementkranz (A), vergleichbar mit
einer Hutkrempe. Das strukturiert erscheinende Mantelsegment zwischen A und

B war die Kontaktflache zwischen Konus und Scheibe (= 52 mm?)
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Abb. 20
Kleine Kanal6ffnung (Maf3stab 270:1)

Abb. 20 zeigt die Ansicht der kleinen Kanaléffnung in der Scheibe nach einem
Vorversuch. Man erkennt eine abgeldste Zement—Schicht zwischen 12 und 2
Uhr. Diese Abldsung ist ein Artefakt, das durch trockene Lagerung nach der

Datenerhebung entstehen kann.

Aufheizen auf 600°C

Der zahntechnische Ofen EWL Type 5635 (KaVo Dental, Biberach an der Riss,
Deutschland) dient Ublicherweise dem Vorheizen von Gussmuffeln. Er wurde
auf 600°C aufgeheizt. Nach dem Erreichen der 600°C (nach etwa 40 min auf
hochster °C/min Stufe und bei angeschaltetem Ofen—Kammer—Ventilator)
wurden die Prufkorper—Einzelteile auf einem Objekttrager (A) aus feuerfestem
Material zusammengestellt und mit einer zahntechnischen Gussmuffel-
Haltezange vorsichtig in die Heizkammer gesetzt. Hierbei wurde darauf
geachtet, den Objekttrager in die Nahe des aulleren Randes der Heizkammer
zu setzen, um die spatere Entnahme zu erleichtern und Unfalle mit den
Hunderte Grad heien, auf der Unterlage locker liegenden Prufkérpern zu
vermeiden (Arbeitsschutz! Geschlossenes Schuhwerk! Gesichtsschutz!

Hautbedeckende Schutzkleidung!).

44



Abb. 21

Abbrennen der Prifkorper—Einzelteile

Abb. 21 zeigt den noch nicht aufgeheizten, gedffneten Zahntechniker—Ofen
EWL Type 5635 (KaVo Dental, Biberach an der Riss, Deutschland). Die rechte
Hand halt einen feuerfesten Keramik-Trager (A) und den Konus, die linke
Hand halt die Prufkérper—Scheibe.

Abkiihlen bei Raumtemperatur

Nach 10min wurde der Objekttrager mitsamt den durch die Hitze gelblich
verfarbten Prufkorper—Einzelteilen mit der Gussmuffel-Haltezange wieder
vorsichtig aus dem Ofen entnommen und auf eine feuerfeste Unterlage gesetzt,
um mindestens 30 min bei Raumtemperatur abzukihlen. Wahrend der
Abklhlung klang die gelbliche Verfarbung allmahlich ab, wobei ein Knistern
vernehmlich war, das von den Prufkorpern ausging. Bei vereinzelten Scheiben
sprangen wahrend der Abkuhlung feine Chips von den Randern ab
(Arbeitsschutz! Geschlossenes Schuhwerk! Augenschutz! Hautbedeckende
Schutzkleidung!).
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Abb. 22
Vacumat 500

Abb. 22 zeigt den geodffneten Keramik—Sinter—Ofen Vacumat 500 (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Deutschland) nach einem Heizvorgang fur einen
Vorversuch. Die linke Hand halt die Prufkdrper—Scheibe Uber der feuerfesten
Unterlage. Nach Programmierung auf 600°C und 10 min fuhr das Gerat die
Heizrohre uber das Werkstick und temperiet es gemal den
einprogrammierten Daten. Das Bild zeigt eine Prufkdrper—Scheibe, die flr einen

Vorversuch durchhitzt wurde.

46



Nach dieser Behandlung erkannte man eine vereinzelte, leicht gelbliche
Verfarbung der Materialoberflache auf der Scheibe. Diese teilweise Verfarbung
stand im Gegensatz zu der kompletten gelblichen Verfarbung, wie sie beim
zahntechnischen Ofen EWL Type 5635 (KaVo Dental, Biberach an der Riss,
Deutschland) zustande kam. Dies wurde als Hinweis darauf gedeutet, dal} der
Vacumat 500 nicht geeignet war, das thermisch isolierende Zirkoniumdioxid
ausreichend zu durchhitzen, weshalb auf die Durchhitzung mit dem Vacumat
500 verzichtet und stattdessen der EWL Type 5635 fur diese Aufgabe benutzt

wurde.

Reinigung des frasaco-Kastchens

Das Innere des frasaco—Kastchens wurde mit einem zahntechnischen
Luftdruckstrahl von Stauben und Zementresten gereinigt. Von einem
Auswischen des Kastchens mit einem Agens wurde abgesehen, um keine
Oberflachen—Veranderung im Kastchen—Inneren zu provozieren, die sich auf

das geplante 24h—Lagerungsbad hatte auswirken kdnnen.

Abdampfen der Oberflachen

Nach Abkuhlen der Prufkorper—Einzelteil wurden diese in einem mit Wasser
geflllten Alginat—-Anmischbecher zum Dampfstrahlgerat Supersteam (Reitel,
Bad Essen, Deutschland) gebracht und mit einer geraden, zahntechnischen
Létzange in den Druckdampfstrahl gehalten. Durch das Abdampfen wurde
jedes Prufkorper—Einzelteil von feinsten Zement— und Staubresten gereinigt.
Von einer Ultraschallbad—Reinigung wurde abgesehen, da dies vom Hersteller

nicht erwahnt wurde.

Verstauung im frasaco—Kastchen

Die noch erhitzten Prufkorper—Einzelteile wurden in die luftdruck—gereinigten
frasaco—Kastchen verbracht, wo das noch heile Wasser des
Dampfdruckstrahls in vergleichsweise kurzer Zeit vollstandig verdunsten
konnte. Dann erst wurde das frasaco—Kastchen verschlossen, indem der

Deckel aufgesteckt wurde.
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Kennzeichnung der Prufkorper—Einzelteile

Jeder Prufkorper erhielt eine unverwechselbare Kennzeichnung, den
Prufkorper-Code. Diese Kennzeichnung war eine Sequenz aus Ziffern und
Buchstaben, aus der man alle relevanten Prifparameter ablesen konnte.

Ein Code setzte sich zusammen aus

laufender Nummer beginnend bei 01

01 = erster Prufkorper
02 = zweiter Prufkorper
14 = 14. Prufkorper

Kiurzel des Befestigungs—Zements

DC = Dyract Cem plus®

PA = Panavia 21®

VL = Variolink |I®

RX = RelyX Unicem®

SB = SuperBond C&B®

HZ = Harvard Universal Phosphat—-Zement®
MIN = Meron Plus® Anmischverhaltnis D
M2N = Meron Plus® Anmischverhaltnis E
M3N = Meron Plus® Anmischverhaltnis F
M4N = Meron Plus® Anmischverhaltnis A
M5SN = Meron Plus® Anmischverhaltnis B
M6N = Meron Plus® Anmischverhaltnis C

Zementierlast in Kilo

2 = 2 Kilogramm
4 = 4 Kilogramm
6 = 6 Kilogramm
8 = 8 Kilogramm
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Prufgruppen-Zugehorigkeit
Vv = Vergleichsgruppe (= Kontrollgruppe)
K = Experimental-Gruppe (= Versuchsgruppe)

Tl

Abb. 23

Kennzeichnung der Prufkorper—Scheibe (1)

Abb. 23 zeigt das Kennzeichnen der Prifkérper—Scheibe. Zu diesem Zweck
wurde die laufende Nummer des Codes mit einem wasserfesten Permanent
Marker edding 140 S OHP 001 (edding AG, Ahrensburg, Deutschland) auf die

Scheibenflache mit der kleineren Kanal6ffnung geschrieben.
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Abb. 24

Kennzeichnung der Prifkoérper—Scheibe (I1)

Abb. 24 zeigt das Uberkleben der Kennzeichnung mit einem Stiick
selbstklebender Transparent—Folie tesaFilm kristallklar 15mm (tesa AG,
Hamburg, Deutschland). Die Uberklebung schitzte die strahimittel—,
l6sungsmittel- und korrosionsempfindliche Kennzeichnung erfolgreich vor dem
Unleserlich—-Werden durch die spatere Oberflachen—Konditionierung mit dem
abrasiven Strahlgut, der alkohol-haltigen Silan-Lésung und der Lagerung in

den temperierten Badern.
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Abb. 25

Kennzeichnung der Prifkérper—Scheibe (111)

Abb. 25 zeigt das Beschneiden der Uberstehenden tesaFilm—Reste. Zu diesem
Zweck wurde das Skalpell mit sagenden Bewegungen im 45°~Winkel Uber den
Aulenrand der Scheibe geflhrt.
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Abb. 26

Kennzeichnung der Prifkérper—Zuordnungen

Abb. 26 zeigt die Kennzeichnung der frasaco—Kastchen. Jedes Kastchen
enthielt jeweils eine beschriftete Scheibe und den zugeordneten Konus.

Der jeweilige Code des Prifkorpers wurde in zweifacher Ausfertigung mit dem
fur die Prifkorperkennzeichnung verwendeten wasserfesten Stift auf
selbstklebende Papier—Etiketten geschrieben, welche sowohl auf den Deckel
als auch auf die Wand des Kastchens geklebt wurden. In dieser Form waren die
Prifkorper—Einzelteile verwechslungsfrei einander zugeordnet und fir die

anschlieBende Oberflachen—Konditionierung und Lagerung vorbereitet.
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Datenvorbereitung

Oberflachen—Konditionierung

Tab. 1 zeigt die im Rahmen der Studie verwendeten Verbrauchsmaterialien der

Oberflachen—Konditionierung.

Produkt

Rocatec®—Pre
Strahimittel
LOT 199728
LOT 207285

3000g Strahlgut im
verschraubbaren Kunststoffbeutel
mit blauem Etikett

Rocatec®-Plus
Strahimittel

LOT 209512
LOT 209506
LOT 209513

3000g Strahlgut im
verschraubbaren Kunststoffbeutel
mit rotem Etikett

ESPE®Sil

Silan—Losung

3M ESPE I.D. No.70201108316
Chr.B. 198168

8ml Losung in der
Glastropfflasche

Herstellung / Vertrieb

3M ESPE AG
(Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

3M ESPE Dental Products
(St. Paul, Minnesota, USA)

3M ESPE AG
(Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

3M ESPE Dental Products
(St. Paul, Minnesota, USA)

3M ESPE AG
(Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

3M ESPE Dental Products
(St. Paul, Minnesota, USA)

Tab. 1

Verbrauchsmaterialien fur die Oberflachen—Konditionierung
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Abb. 27
Strahlgerat Rocatector®

Abb. 27 zeigt den Rocatector® (3M ESPE AG, Seefeld in Oberbayern,
Deutschland). Der Rocatector® ist das vom Hersteller empfohlene und fur alle
Prifkorper ab einschlieBlich 97 zur Verfugung gestellte Strahlgerat fur das
Rocatec®-Verfahren. Auf der Gerate—Klappe Uber der rechteckigen,
schwarzen LED-Anzeige sieht man die 3kg-Lieferform der Strahimittel
Rocatec®Pre (links, blaues Etikett) und Rocatec®Plus (rechts, rotes Etikett).

Die unterschiedlichen Strahimittel lagerten in getrennten, wiederaufflllbaren
Kammern im Gerate—Inneren. Die Prufkérper—Einzelteile wurden unter dem

glasernen Strahlkammer—Dach bei direkter Sicht sandgestrahlt und silikatisiert.
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Abb. 28

Sandstrahlung und Silikatisierung der Prufkorper—Einzelteile im Rocatector®

Abb. 28 zeigt den Vorgang des Sandstrahlens bzw. Silikatisierens der
Prifkorper—Einzelteile in der beleuchteten Rocatector®-Strahlkammer, aus
Anschaulichkeitsgriinden bei gedffnetem Glasdach. Uber einen Kippschalter
(A) lieR® sich das Gerat in die verschiedenen Strahl-Modi umschalten: je nach
gewahltem Modus traten bei Aktivierung mit dem Fulischalter verschiedene
Strahimittel aus der Gummi-Diise (B) aus; im ,Pre“~Modus das Strahimittel
Rocatec®Pre, im ,Plus“—Modus das Strahimittel Rocatec®Plus. Der Sandstrahl
trat erst bei einem vom Hersteller empfohlenen Mindestdruck von 2,8 bar aus
der DUse, bei niedrigerem Druck blockierte das Gerat. Auf diese Weise sicherte
der Hersteller den ausreichend hohen Druck fir die Verarbeitung von
Werkstucken mit dem Rocatec®System. Ein interner Schutzmechanismus
warnte mit einem akustischen Signal, wenn durch ununterbrochenes
Sandstrahlen (iber einen léangeren Zeitraum eine Werkstiick—Uberhitzung
drohte, was z.B. bei metallenen Kronen— und Bruckengeristen zu
unkontrollierten plastischen Verbiegungen des feinen Kronen—Randes fuhren

kann.
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Der Flllungsgrad der Lagerkammern wurde vom Gerat selbst Uberwacht und
ab einem bestimmten Leerungs—Level durch das Aufleuchten einer LED-
Anzeige fur die jeweilige Kammer angezeigt. Ein in den Deckeln der
Lagerkammern integriertes Schutzventil offnet sich bei Aufschrauben der
Kammern, um Druck abzulassen, wodurch Druckunfalle vermieden wurden
(Arbeitsschutz! Keine Manipulationen an Druckgeraten ohne Gesichtsschutz!).
Ein weiterer gerateeigener Schutzmechanismus verhinderte die Aktivierung des
Gerates bei gedffneten Lagerkammern, was das Verspruhen des silikathaltigen
Pulvers in die Raum— und Atemluft verursacht hatte (Arbeitsschutz! Kein

Sandstrahlen ohne Mundschutz!).

Abb. 29
Rocatector®-Scheibe (1)

Abb. 29 zeigt die Nahansicht der Rocatector®-Glasscheibe nach
Sandstrahlung und Silikatisierung von rund 15 Prufkorpern. Man erkennt eine
milchige Glas—Eintribung zwischen Zeigefinger und Daumen, was durch

zurlckprallendes Strahlgut wahrend der Sandstrahlung verursacht wurde.
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Es ist das Resultat von Verkratzungen der Glasoberflache von innen, wodurch
bereits nach 15 gerategerechten Anwendungen die klare Sicht auf das
Werkstiick durch die Scheibe unmdglich wurde. Die Eintribung des Glases
provozierte zu dem Fehler, die Scheibe hochzuklappen und ohne Scheibe zu

arbeiten.

Abb. 30
Rocatector®-Scheibe (II)

Abb. 30 zeigt eine weitere Ansicht der Rocatector®—Glasscheibe. Man erkennt
die Glastriibung im Kontrast zum dunklen Hintergrund der Strahlkammer Uber
den Fingerspitzen. Die Umwicklung der Klappe mit Klarsichtfolie (so wie sie bei
Zahntechnikern aus Erfahrung Ublich geworden ist) war aufgrund des modernen
Halbkreis—Designs nicht praktikabel. Der Glasscheiben—Wechsel (z.B. durch
ein selbst zugeschnittenes Stuck Glasscheibe) wurde durch den Hersteller
aufgrund einer besonderen Art der genieteten Glasscheibenbefestigung sowie

durch die Halbkreisform des Glasdaches erschwert.
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Abb. 31
Sandstrahlgerat Stahlboy [I®

Abb. 31 zeigt den Strahlboy II® (Leleux Dental, Milheim an der Ruhr,
Deutschland). Er war das von fur die Prifkérper 01 bis 96 zur Verflgung
gestellte Strahlgerat fur die Prufkdrper—Oberflachen—Konditionierung gemaf
dem Rocatec®-Verfahren. Uber dem grau unterlegten Bedienfeld erkennt man
die schwarzen Schraubdeckel fur die Strahlgut—-Lagerkammern: links wurde das
Strahlgut Rocatec®Pre eingeflllt, rechts wurde das Strahlgut Rocatec®Plus
eingeflllt; ein 3kg—Beutel reichte fur maximal 3 Fiillungen je Kammer, eine

Kammerflllung reichte fir das Bestrahlen von rund 15 Priifkorpern.

Unter der Strahlkammer—Scheibe wurden die Prifkérper unter dem vom
Hersteller empfohlenen Druck von 2,8 bis 3 bar sandgestrahlt und silikatisiert.
Der Druck musste vor der Sandstrahlung bzw. Silikatisierung anhand des
schwarzen Druckreglers rechts auf dem grau unterlegten Bedienfeld justiert und
wahrend des Sandstrahlens anhand der Druckuhr links auf dem grau

unterlegten Bedienfeld kontrolliert werden.
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Abb. 32
Sandstrahlung und Silikatisierung der Prifkérper—Einzelteile im Strahlboy II®

Abb. 32 zeigt das Sandstrahlen bzw. Silikatisieren der Prifkdrper—Einzelteile
in der beleuchteten Strahlboy [I®-Strahlkammer, aus Anschaulichkeitsgrinden
bei geodffnetem Glas—Dach. Das Gerat lie3 sich Uber eine elektrische
Schaltung (A) durch Kontakt mit der metallenen Dlse in die verschiedenen
Strahl-Modi umschalten. Je nach gewahltem Modus trat bei Aktivierung Uber
einen Fullschalter das Strahimittel Rocatec®Pre aus der Duse am blauen
Schlauch, im ,Plus“—-Modus das Strahimittel Rocatec®Plus aus der Dise am
weillen Schlauch. Der ausreichende Fullungsgrad der Lagerkammer fir das
Strahlmittel musste vor jedem Strahlvorgang durch einen Blick in die zuvor

aufzuschraubenden Kammern gesichert werden.
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Wurde vergessen, die Kammern wieder zuzuschrauben und das Gerat Uber
den Fulschalter aktiviert, sprihte das Strahimittel aus den Kammern und
verunreinigte das Umfeld des Gerates und die Atemluft mit silikathaltigem
Pulver (Arbeitsschutz! Kein Sandstrahlen ohne Mund-/Nasenschutz und
Augenschutz!). Die Scheiben—-Innenwand wurde routinemalig vor
Beschadigungen durch zurlckprallendes Strahlgut geschiitzt, indem sie mit
Klarsichtfolie umwickelt wurde. Die Klarsichtfolie verminderte zwar die klare
Sicht auf das Strahlkammer—Innere, liel3 sich aber durch die rechteckige Form
des Glasdachs an der gedffneten Klappe leicht anbringen, glatt ziehen und
nach Gebrauch austauschen. Das Glas selbst war mit handelstblichen
Kreuzschlitzschrauben befestigt. Durch die praktische Rechteckform ist das
Glas im Bedarfsfall leicht von einem Glaser herstellbar und kann ohne

herstellerspezifischen Wartungs—Service ausgetauscht werden.
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Oberflachenkennung (Profil- und Rauhigkeitsmessung)

Profil Rauhigkeit

Abb. 33
Profil und Rauhigkeit

Abb. 33 veranschaulicht den Unterschied der Begriffe Profil und Rauhigkeit.
Eine Oberflache kann ein unruhiges, gewelltes Profil haben und dennoch sehr
glatt sein. Ein bildhaftes Beispiel dafur ist ein in Wellen verlaufender, aber mit
glatten Fliesen gepflasterter Gehweg: obwohl die Fliesen vergleichsweise
unrauh (= glatt) sind, so kann doch der Weg in Wellen auf und ab fihren und

dadurch ein unruhiges Profil haben.

Durch das Sandstrahlen und Silikatisieren wurde das Oberflachenprofil der
Prufkorper—Einzelteile  mikrostrukturiert (aufgerauht). Um eine objektive
Aussage Uber das Profil und die darauf erzielte Rauhigkeit treffen zu kénnen,
wurden nach DIN EN ISO 4287 [68] (reprasentativ fur alle Prufkérper) Daten
uber die Oberflachen—KenngroRen einer sandgestrahlten sowie einer
sandgestrahlten + silikatisierten Prufkorper—Scheibenoberflache erhoben.

Als Profilometer wurde das taktile Mess—System Mahr Perthometer Concept
von Mahr (Géttingen, Deutschland) zur Verfigung gestellt und die Messdaten
mit der systemeigenen Software von Mahr gesammelt, gesichert und

ausgewertet.
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Abb. 34
Perthometer (l)

Abb. 34 zeigt das Perthometer wahrend der Datenerhebung zur Rauhigkeit der
Prufkorperoberflache nach Sandstrahlung rsp. nach Sandstrahlung +
Silikatisierung. Der schwarze Granitblock war eine Spezial-Anfertigung: das
Gerat wurde aufgeschraubt, um das dynamische und statische Eigenrauschen
des Gerates und das Rauschen der Gerate—-Umgebung zu dampfen. Auf diese

Weise wurden Messfehler minimiert.
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Abb. 35
Perthometer (Il)

Abb. 35 zeigt eine Detailaufnahme der Perthometer—Tastnadel aus Diamant
Kaliber 250nm (= hochste Auflosung), die innerhalb eines gedachten
rechteckigen Feldes, der so genannten ,Topographie“ (a= 5,6mm, b= 3mm), in

parallelen Strecken insgesamt 5 mal Uber die Oberflache gezogen wurde.
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Abb. 36

Perthometer (lIl)

Abb. 36 zeigt ein Schema der Tastnadel auf dem Werkstoff-Profil. Bei einem
Antastdruck von ca. 1 mN wurde wahrend des Messvorganges der Arm des
Perthometers sowohl durch das vorhandene Oberflachen—Profil als auch die
darauf befindlichen Mikrostruktur—Rauhigkeiten gehoben und gesenkt. Diese
vertikalen Auslenkungen wurden elektronisch registriet und von der

systemeigenen Software als Messdaten gesammelt und gespeichert.
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SANDGESTRAHLT SANDGESTRAHLT + SILIKATISIERT

Abb. 37
Topographien

Abb. 37 zeigt das Schema der Topographien auf den flr diesen Zweck
vorbehandelten Oberflachen. Sowohl auf sandgestrahlter Flache als auch
sandgestrahlter und silikatisierter Oberflache wurden je 2 Topographien
gemessen. Das ergab 10 Profile (2 mal 5 Strecken) pro Oberflachenqualitat.

Die Ergebnisse der Profil— und Rauhigkeitsmessungen sind im Ergebnis—Teil

aufgefuhrt.
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Abb. 38
Aufbringen der ESPE®SIl Silan—Lésung

Abb. 38 zeigt das Silanisieren (= Aufbringen der Silan-Losung).
Die Prifkérper—Kontaktoberflachen wurden direkt nach der Silikatisierung mit
ESPE®SIl benetzt und 5 min an der Raumluft (= ohne Druckluft) getrocknet.
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Zementierung der Prufkorper—Einzelteile zu einem Prufkorper

Die Zementierung der Prufkérper durchlief folgende Prozesse:

Zement-Zubereitung
Dosierung der Komponenten

Anmischung der Zement-Portion

Zement—Applikation
Applikation und initiales Anpressen

Versauberung

Zementierung
Einsatz in den temperierten Edelstahl-Zylinder
Einstellung der Zementierlast

Aufsetzen der Zementierlast
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Im Rahmen der Studie wurden folgende 7 definitive Befestigungszement-

Produkte zur Verfigung gestellt:

Dyract Cem plus®

Harvard Universal
Phosphat-Zement®

Meron Plus®

Panavia 21®

RelyX Unicem®
Aplicap

SuperBond C&B®

Bemerkung:

SuperBond C&B® wird in Nordamerika
unter dem Namen ,C&B® Metabond*
verkauft.

Variolink lI®

DENTSPLY International
(York, Pennsylvania, USA)

DENTSPLY DeTrey GmbH
(Konstanz, Deutschland)

Harvard Dental International GmbH
(Dahlwitz—Hoppegarten, Deutschland)

Richter & Hoffmann
Harvard Dental GmbH
(Berlin, Deutschland)

VOCO GmbH
(Cuxhaven, Deutschland)

Kuraray Co., Ltd.
(Tokio, Japan)

Kuraray Europe GmbH
(Dusseldorf, Deutschland)

3M ESPE Dental Products
(St. Paul, Minnesota, USA)

3M ESPE AG
(Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

Sun Medical Co., Ltd.
(Shiga, Japan)

Parkell Inc.
(New York, USA)

J. Morita Europe GmbH
(Dietzenbach, Deutschland)
Ivoclar Vivadent AG
(Schaan, Liechtenstein)

Ivoclar Vivadent GmbH
(Ellwangen an der Jagst, Deutschland)

Tab. 2

Zementprodukte im Rahmen der Studie
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Zinkoxid-Phosphat-

Phosphorsaure in Wasser

s 3 N
Harvard Universal

Zement Zinkoxid, Magnesiumoxid Phosphat-Zement
\\ J
- '
kunst“stoff- FIuor?-Sl-_GIas Meron Plus
verstarkter Polyacrylsaure in Wasser
Glas-lonomer- Bis-GMA, UDMA, HEMA ~
Zement Chemo-lnitiatoren

Sr-Al-Si-Glas
Polysduren in Wasser
Phosphor-Methacrylat

arom. / aliphat. DMA
Chemo-lnitiatoren

Dyract Cem ]

Komposit-lonomer-
Hybrid-Zement

(=Compomer)

Basische Fiiller
Silanisierte basische Fiiller
Di-Methacrylat
methakrylierter Phosphorsaure-Ester
Photo/Chemo-Initiatoren

RelyX Unicem ]

BPEDMA / MDP /
DMA / Bis-GMA
Ba-B-Si-Glas/
silikatgefiilites Komposit

Panavia 21 }

Bis-GMA / UDMA /
TEGDMA
Ba-Al-Fluoro-Si-Glas
Bariumglasfiiller
Mischoxid
arom. DMA
aliphat. DMA

Variolink Il ]

"reiner"
Kunststoff-Zement

4-META-Monomer
TBB-Initiator
PMMA-Fiiller

Abb. 39

|

SuperBond C&B ]

Einordnung der Studienzemente in die Materialklassen

Abb. 39 ordnet die verwendeten Zemente den Materialklassen der Zemente zu
und gibt einen Uberblick tber die Inhaltsstoffe. Die Abkirzungen werden bei
den jeweiligen Zementen erklart (siehe unten).
[16][17][18][19][32][42][67][73][84][88][89][104][111]
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Dosierung der Komponenten + Anmischung der Zement—Portion

Das Zementieren musste unverzuglich nach der Silanisierung erfolgen, da die
Aktivitat der Silan—Schicht nur kurz erhalten blieb. Zu diesem Zweck wurden die
Zemente fur jeden Prufkorper prazise nach den Herstellerangaben dosiert und
angemischt. Im Falle von Meron Plus® wurden verschiedene

Pulver/Flussigkeits—Verhaltnisse gepruft.

Meron Plus®
VOCO GmbH (Cuxhaven, Deutschland)

Abb. 40
Meron Plus®

Meron Plus® ist ein chemisch hartender Hybrid—lonomer-Zement und dient
als Pulver/Flussigkeits—System fur die definitive Befestigung zahnarztlicher
Restaurationen. Die beiden Komponenten wurden getrennt geliefert und lieRen
sich frei abteilen. Das Produkt kam im September 2005 auf den Markt.

Die vorliegende Dissertation ist die erste wissenschaftliche Publikation zu

diesem Zementprodukt.
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Meron Plus® Pulver VOCO Art.Nr. 01731 war ein weilles Puder in weil}
etikettierter,  durchsichtiger 15g-Glasdose mit weilem  Kunststoff—
Schraubverschluss und einem darin integrierten Luft—Entfeuchter. Jeder

Pulverschachtel war ein Dosierl6ffel aus grinem Kunststoff beigefugt.

Meron Plus® Fliussigkeit VOCO Art.Nr. 01732 E1 war eine transparente,
hochviskdse Flussigkeit in weild etikettierter, milchig durchsichtiger 10ml-
Kunststoff-Druck—Tropfflasche mit weillem Kunststoff-Schraubverschluss.

1 Tropfen wog genau 0,03g.

Die Zubereitung ergab einen gelblich—weil3en, chemisch hartenden Klebstoff
auf kunststoff-verstarkter Glas—lonomer-Zement-Basis und enthielt eine
Kombination verschiedener Monomere: Bis-GMA (= Bisphenol-A-Diglycidyl-
Methakrylat), UDMA (= Di-Urethan—Di—Methakrylat), HEMA (= Hydroxy—Ethyl—
Methakrylat) sowie Peroxid und Amine. Fluoro-Silikate und Polyakrylsaure
kamen Uber den Glas—lonomer—Zement-Anteil hinzu [73]. Der Hersteller
empfahl eine Verarbeitungstemperatur von 15°C — 23°C. Der Zement sollte
innerhalb von 30 sec zu einer homogenen Paste angemischt und dann
innerhalb von 2 — 4 min verarbeitet werden, um innerhalb von 3 — 5 min bei

37°C (Mundtemperatur) zu erharten.

Dosierung

Der Hersteller lieferte mehrere Schachteln der Charge Ch.B. 550698 fur
Forschungszwecke an die MWT Tubingen. Der Vergleich der Dosierloffel
zwischen den verschiedenen Schachteln ergab, dald sich in der Charge 2
aulerlich zwar ahnliche, aber in ihrer Flllmenge verschiedene Messloffel mit
verschieden tiefen, eindeutig unterschiedlichen Dosier—Konkavitaten befanden,

woraus verschiedene Loffel-Fullmengen bei der Dosierung resultierten.
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Um die Datensicherheit zu gewahrleisten, wurde der Hersteller kontaktiert mit
der Bitte, das optimale Verhaltnis der Komponenten zu quantifizieren.

Der Hersteller nannte ein P:L-Verhaltnis von 1,8:1 als Mal} der optimalen
Qualitat von Meron Plus® fur definitive Befestigungszwecke. Die fur eine
Zahnkronenbefestigung bendtigte Mindestmenge von 0,2g Flussigkeit sollte
also laut Hersteller—Empfehlung mit 1,8 mal 0,2g Pulver (= 0,38g) angemischt
werden, um die optimale Festigkeit gewahrleisten zu konnen. Daruber hinaus
nannte der Hersteller die P:L—Verhaltnisse 1,6:1 und 2,0:1 als obere und untere
Grenze eines vertretbaren Intervalls, innerhalb dessen der Zement ,noch gute

physikalische Eigenschaften® aufweise.

Folgende Konsistenzen wurden durch genaues Einwiegen der Komponenten an
einer FeinmeR—Waage sartorius Typ 1404 (sartorius AG, Goéttingen,

Deutschland) ermittelt:

Das P:L-Verhaltnis

A (1,0:1) ergab eine tropfelnde, milch—ahnliche Konsistenz,
B (1,2:1) ergab eine tropfende, sirup—ahnliche Konsistenz
C (1,4:1) ergab eine flieBende, honig—ahnliche Konsistenz,

D (1,6:1) ergab eine ziehfahige, creme—ahnliche Konsistenz,

E (1,8:1) ergab eine verstreichbare, pastose Konsistenz,

F (2,0:1) ergab eine stopffahige, marzipan—ahnliche Konsistenz.

Im Falle von Meron Plus® verursachte also bereits eine P:L—Verschiebung von
0,2:1 eine Veranderung der Zement—Konsistenz. Jede Konsistenz aus einem
P:L-Verhaltnis gréRer als 1,6:1 wirde im klinischen Alltag fir prothetische

Befestigungszwecke als ,zu fest” (nicht fliel3fahig genug) abgelehnt werden.
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1 Abteilung im Messloffel kleinerer Konkavitat wog 0,12g, 1 Abteilung im

Messloffel grolRerer Konkavitat wog 0,14g. Der Loffel kleinerer Konkavitat war

etwas heller turkis als der andere. Abb. 40 zeigt den Loffel groRerer Konkavitat.
Durch elektrostatische Aufladung des Kunststoff-Loffels beim Abstreichen an
der Kunststoff-Abzieh—Leiste am Dosenmund kam es zu Schwankungen von
bis zu 0,02g durch am oder im Loéffel verbliebene Pulverreste beider

Loffelarten.

Errechnet man das P:L—Verhaltnis fir ein Anmischen gemal Mischanweisung

(= eine Loffelflllung zu zwei Tropfen), so ergeben sich folgende Verhaltnisse:

1 Abteilung der kleineren Konkavitat (= 0,12g + 0,02g) zu 2 Tropfen Flussigkeit
(= 0,069) ergab

— fur 0,10g ein P:L-Verhaltnis von 1,6:1

— fur 0,12g ein P:L-Verhaltnis von 2,0:1

— fur 0,149 ein P:L-Verhaltnis von 2,3:1

1 Abteilung der gréfReren Konkavitat (= 0,14g = 0,02g) zu 2 Tropfen Flussigkeit
(= 0,069)

— fur 0,12g ein P:L-Verhaltnis von 2,0:1

— fur 0,149 ein P:L-Verhaltnis von 2,3:1

— fur 0,169 ein P:L-Verhaltnis von 2,6:1

Um die Datensicherheit nicht zu gefahrden, wurden die Komponenten—Mengen
fur jede Zementier—Portion der 53 Meron Plus®—Prifkérper an der Feinmel3—

Waage entsprechend des zu prifenden P:L-Verhaltnisses eingewogen.
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Abb. 41

Einwiegen der flissigen Komponente am Beispiel von Meron Plus®

Abb. 41 zeigt die Abteilung der flissigen Komponente von Meron Plus® auf der

Feinmel3—Waage sartorius Typ 1404 (sartorius AG, Goéttingen, Deutschland).
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Abb. 42

Einwiegen der pulverférmigen Komponente am Beispiel von Meron Plus®

Abb. 42 zeigt die Abteilung der pulverférmigen Komponente von Meron Plus®
auf der Feinmel3-Waage sartorius Typ 1404 (sartorius AG, Gottingen,
Deutschland).
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Abb. 43

Anmischen der pulverférmigen und flissigen Komponente

am Beispiel von Meron Plus®

Abb. 43 zeigt das Anmischen der abgeteilten Zement—-Komponenten auf dem
gummierten Papier eines Anmischblockes mit dem zahnarztlichen
Anmischspatel. Diese Art der Zement—-Anmischung steht reprasentativ fur alle

frei abteilbaren Pulver/Flussigkeits—Systeme.
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Abb. 44

Konsistenz einer Meron Plus®-Zubereitung bei einem P:L-Verhaltnis von 1,6:1

Abb. 44 zeigt das klinisch erwunschte und fur alle Zemente reprasentative
Anmisch—Ergebnis eines definitiven Befestigungszementes am Beispiel von
Meron Plus®. Der Zement weist eine creme—ahnliche Konsistenz auf, die sich

zu einem geschmeidigen Zipfel ausziehen lasst.
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Dyract Cem plus®
DENTSPLY DeTrey GmbH (Konstanz, Deutschland)
DENTSPLY International (York, Pennsylvania, USA)

Abb. 45
Dyract Cem plus®

Dyract Cem plus® ist ein chemisch hartender Hybrid—lonomer—-Zement und
dient als Pulver/FlUissigkeits—System flr die definitive Befestigung
zahnarztlicher Restaurationen. Das Produkt wurde im Dyract Cem plus®
Starter—Package DENTSPLY ReOrder 611.04.250 mit der
Chargenbezeichnung LOT 0407001845 geliefert. Es enthielt die
Pulverkomponente in 2 getrennten, frei abteilbaren Pulvervarianten, einer
flussigen Komponente, dazu ein Anmischblock und einem grinen Dosierloffel
aus glattem, grinem Kunststoff mit aufgedruckter Dosier—Empfehlung in

schwarzer Farbe.
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Die Pulvervariante Dyract®Cem plus Translucent DENTSPLY ReOrder
611.04.260 mit der Chargenbezeichnung LOT 0406001692 war ein weil3es,
silikatglas—haltiges Puder in grun etikettierter, durchsichtiger 10g—Glasdose und
im Pulver liegenden, murmelgroRen Luft—Entfeuchter mit Indikatorfunktion
durch Farbumschlag bei versehentlicher Wasserkontamination des Dosen—
Inneren. Die Pulvervariante Translucent enthalt kein Titanoxid, wodurch sie flr
Rontgenstrahlen durchlassig ist, was fur die Studienzwecke im Rahmen der
vorliegenden Arbeit gunstiger erschien. In der Praxis hingegen wird fur definitive
Befestigungszwecke die opake Variante gewahlt werden, um den
rontgenologischen Befund des Randbereichs einer befestigten Restauration
nicht zu verfalschen. Ein Polymerisations—Initiator im Pulver bewirkte das

beschleunigte Abbinden bei 37°C (= ,snap set reaction®).

Dyract®Cem plus Fliissigkeit DENTSPLY ReOrder 611.04.270 mit der
Chargenbezeichnung LOT 0406001828 war eine gelbliche, hochviskose,
monomerhaltige Fllssigkeit in grin etikettierter, undurchsichtig schwarzer 6ml—
Kunststoff-Drucktropfflasche mit schwarzem Kunststoff-Schraubverschluss.

Weder die im Rahmen der Studie haufig beobachteten, eingewirbelten
Luftblaschen noch die in der Praxis oft begangene, aber fur das Produkt
ausdrucklich nicht empfohlene kihle Lagerung konnten am Tropfgewicht etwas

andern: 1 Tropfen wog stets 0,04g.

Die Zubereitung nach Herstellerangaben ergab einen graufarbenen, chemisch
hartenden Klebstoff auf Strontium—Aluminium-Silikatglas—verstarkter
Methakrylat—-Basis. Das Pulver wurde mit dem mitgelieferten Dosierloffel aus
grinem, glattem Kunststoff abgeteilt. 2 Loffelfillungen wurden mit 2 Tropfen
Flussigkeit vermengt. Eine Dosierloffel-Fullung wog sehr genau 0,1g, auch das
fremde Produkt—Pulver Meron Plus® liel3 sich mit diesem Loffel auf genau 0,1g
dosieren. Es hafteten keine Pulverreste im Dyract Cem plus®-Dosierloffel,
woraus geschlossen werden koénnte, dall sich der Dyract Cem plus®—
Dosierloffel nicht elektrostatisch aufladt. Allerdings empfiehlt der Hersteller, die

Pulverdose vor der Abteilung zu schitteln.
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Belie man es bei dem Schitteln, so konnte stets die gleiche Menge Pulver
abgeteilt werden. Klopfte man allerdings die Dose nach dem Schitteln
mehrmals auf die Arbeitsflache, um die Deckel-Unterseite von Pulverresten zu
befreien, bevor man die Dose zum Abteilen 6ffnete, so ergab diese (in der
Praxis sehr haufig beobachtbare) Vorgehensweise um bis zu 0,05g zu grofRe

Pulvermengen pro Dosierloffel.

Nach dem Auftropfen der flissigen Komponente auf dem mitgelieferten
Anmisch—Papierblock wurde ein Anteil der FlUssigkeit in das saugfahige Papier
aufgenommen. Die systemisch mitgelieferten Papierblocke der anderen
Hersteller zeigten diese Tendenz zum Aufsaugen flussiger Komponenten—

Anteile nicht.
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Harvard Universal Phosphat-Zement®
Richter & Hoffmann Harvard Dental GmbH (Berlin, Deutschland)
Harvard Dental International GmbH (Dahlwitz—Hoppegarten, Deutschland)

Abb. 46
Harvard Universal Phosphat—Zement®

Harvard Universal Phosphat-Zement® ist ein Zinkoxid—Phosphat-Zement
und dient als Pulver/Flussigkeits—System fur die definitive Befestigung
zahnarztlicher Restaurationen. Die Komponenten liel3en sich frei abteilen und

wurden getrennt geliefert.
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Die Pulvervariante Harvard Cement Pulver Normalhartend Farbe 3 (weilllich
gelb) mit der Chargenbezeichnung LOT 2112397021 war ein weilles Puder zu
84-86 m% Zinkoxid und 8,0-8,6 m% Magnesiumoxid, 4 m% Feldspat (=
Calciumfluorid = CaF>) und 2 m% eines nicht naher bezeichneten Fluss—Spats,
10 m% Zink und 2 m% Aluminium in gelb etikettierter, durchsichtiger 100g—

Glasdose mit schwarzem Kunststoff-Schraubverschluss [18][19].

Die Flussigkeitsvariante Harvard Cement Fliissigkeit Normalhartend mit der
Chargenbezeichnung LOT2111097009 war eine transparente, hochviskdse
Flussigkeit zu 56-58 m% Ortho—Phosphorsaure in gelb etikettierter, milchig
transparenter 40g—Kunststoff—=Druck—Tropfflasche mit weillem Kunststoff—
Schraubverschluss. 1 Tropfen wog 0,08g, auch eingewirbelte Luft anderte

nichts an dem Tropfgewicht eines Tropfens.

Die Zubereitung nach Herstellerangaben ergab einen weillich—gelben,
chemisch hartenden Befestigungszement auf Zinkoxid—Basis, der sich zu einem
stehenden Zipfel ziehen lie. In der Produkt-Information wurde ein P:L—
Verhaltnis von 1,5:1 fir definitive Befestigungszwecke zu Prufzwecken nach EN
29917 | 1994 gefordert. Das von der Norm geforderte Priifklima (23°C+1°Cl/rel.
Luftfeuchtigkeit 50%+5%) konnte im zur Verfugung gestellten Laboratorium
nicht gesichert werden: es lasst sich jedoch bei Bedarf im Nachhinein Uber die
Datenbanken des Meteorologischen Instituts zu Tubingen ermitteln, da das
Datum und die Uhrzeit der Zement—Dosierung und Anmischung im Laborbuch

der Studie dokumentiert wurden [42].

Das fraktionierte Einbringen und Anmischen des prazise abgewogenen
Pulvers in die prazise abgewogene Flussigkeit geschah innerhalb der
geforderten 1 2 min auf einer kiihlschrank—gekuhlten, sauberen und trockenen
Anmisch—Glasplatte mit einem metallenen zahnarztlichen Zement—Spatel.

Die Verarbeitungszeit von 3 min wurde nicht Uberschritten.
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Die Abbinde-Zeit ab Mischbeginn von 4 — 7,5 min bei 37°C lag innerhalb der
verfahrenseigenen 10 min Abbindezeit im Rahmen der Prifkérper—
Zementierung. Der Hersteller empfiehlt, den Zement ohne Flussigkeitszutritt
erharten zu lassen, was jedoch aufgrund des Verfahrens nicht moglich war und
unter klinischen Bedingungen auch nur selten beobachtet werden kann (=
Patient beil3t auf eine Aufbeill—Hilfe, Lippen werden wahrend des Erhartens

geschlossen, Speichel zieht um die Restauration).

Fur die Versuche mit Harvard Universal Phosphat-Zement® konnte auf die
Silikatisierung und Silanisierung verzichtet werden, da Harvard Universal
Phosphat—Zement® kein Monomer enthalt, das mit dem Silan reagieren konnte.
Far die mikromechanische Oberflachen—Konditionierung von Restaurationen,
die mit Zinkoxid—Phosphat—-Zement befestigt werden sollen, wird Ublicherweise
aus Kostengriinden ein Strahlgut mit einer groReren Partikelgréfie (ab 125um)
verwendet, das nicht so teuer ist wie das feine und hochreine Rocatec®Pre
(110pum). Um aber die Vergleichbarkeit der Messwerte untereinander zu
gewahrleisten, wurden die Kontakt—Oberflachen fur die Harvard—Prufkorper

ebenfalls mit Rocatec®Pre sandgestrahlt.
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Panavia 21®
Kuraray Europe GmbH (Dusseldorf, Deutschland)

Kuraray Co., Ltd. (Tokyo, Japan)

Abb. 47
Panavia 21®

Panavia 21® ist ein Kompomer und dient als Zwei—Pasten—System fur die
definitive Befestigung zahnarztlicher Restaurationen. Das Produkt wurde in der
Panavia 21® Starter Packung Starter-Package Panavia® 21TC mit der
Chargenbezeichnung LOT 41236 geliefert und enthielt eine systemische
Doppelkammer—Druckspritze, mit der sich ein beiliegender Drehgriff-Applikator
beschicken liel3, dazu einen Anmischblock aus blauem, gummierten Papier,

Einweg—Pinselhalter und Mehrweg—Anmischspatel aus weillem Kunststoff.
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Die verwendete  Katalysator—Paste = Panavia®21 CAT mit der
Chargenbezeichnung LOT 0378 war eine weilllich—opake, salbenartige Paste in
der 4 ml (= 7,99) Druckspritzen—-Kammer mit blau—weillem Etikett. Die
verwendete Basis—Paste Panavia®21 UNI TC Kuraray Art.Nr.: N450EU-02
10/2001 mit der Chargenbezeichnung LOT 0591 war eine braunlich—opake,
salbenartige Paste in der 4 ml (= 7.6g) Druckspritzen—Kammer mit orange—

weillem Etikett.

Die Zubereitung nach Herstellerempfehlung ergab einen braunlichen,
chemisch hartenden Klebstoff auf silikat—geflllter Methakrylat—Basis mit den
Inhaltsstoffen BPEDMA (Bisphenol-A—Poly—Ethoxy—Di—Methakrylat), MDP
(10—Methakryloyl-Oxydecyl-Dihydrogenphosphat) und DMA (aliphatisches Di—
Methakrylat) [67]. Durch 360°-~Drehung am schwarzen Dispenser—Griff wurden
die Komponenten automatisch 1:1 dosiert. Auf die Anwendung des
Passivierungs—Inhibitors und Polymerisationsbeschleunigers ,Oxyguard II*
wurde im Test bewusst verzichtet. Die Zubereitung verstromte einen

eigentimlichen, moderigen Geruch.
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RelyX Unicem® Aplicap
3M ESPE AG (Seefeld in Oberbayern, Deutschland)
3M ESPE Dental Products (St. Paul, Minnesota, USA)

Abb. 48
RelyX Unicem® Aplicap

RelyX Unicem® ist ein dualhartendes, anorganisch geflilltes Komposit (=
Kunststoff mit Silikat—Fullkérpern). Es wird im Aplicap®-Kapsel-System
geliefert, d.h. die pulverformige Komponente und die flissige Komponente
wurden bereits vom Hersteller unter qualitatsgesicherten Bedingungen [31]
portionsweise abgeteilt und lagen pro Portion in einer Zwei—-Kammer—Kapsel
mit Applikations—RUssel vor (= Aplicap®—Kapsel-System).
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Jede einzelne Kapsel war in einem silbrig folierten, luftdichten Kokon verpackt
(= Blister—Verpackung). Hinzu kamen der separat gelieferte Kapsel-
Aktivierungs—Stempel fur die Kapsel-Aktivierung sowie die separat gelieferte
Applikationspistole flr die Applikation des angerittelten Zements Uber den
aus der Kapsel herausklappbaren Applikationsrissel. Fir das Anmischen der
Komponenten im Kapsel-Inneren durch Rutteln der ganzen Kapsel wurde das
Hochfrequenz—Mischgerat silamat® (lvoclar Vivadent AG, Schaan,

Liechtenstein) zur Verfugung gestellt.

Die Zubereitung nach Herstellerangaben ergab genau 0,1 ml eines weildlichen,
fliefahigen, anorganisch gefullten (72 m% Fullkérper zu 9,5 pm), dual
hartenden Komposits auf Methakrylat—-Basis, darunter phosphorhaltiges
Methakrylat. Die Kapsel wurde aus dem Blister entpackt, in den Kapsel-
Aktivierungs—Stempel gesetzt und 4 sec lang gespannt. Diese Spannung
bewirkte das erwiunschte Einreilten der Membran innerhalb der Kapsel, durch
welche die Kapsel vor der Aktivierung in zwei Kammern getrennt war, worin
jeweils die richtige Menge der jeweiligen Komponente lagerte. Nach der
Aktivierung wurden die ineinander fliellenden Komponenten innerhalb der
Kapsel im Hochfrequenz—Rduttler 12 sec lang geruttelt, wodurch sie vermengt
wurden. Danach wurde die Kapsel sofort in die Applikations—Pistole gespannt.
Uber den herausgeklappten Applikations—Ruiissel konnte aus jeder Kapsel die

gleiche Qualitat und Menge des Komposits direkt appliziert werden.
Auf die empfohlene Anwendung von Polymerisationslicht zur Entfernung der

Uberschiisse wurde im Rahmen der Studie bewusst verzichtet, um die

Datensicherheit gewahrleisten zu kdnnen.
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Abb. 49

silamat®

Abb. 49 zeigt das Hochfrequenzrittelgerat silamat® (lvoclar Vivadent AG,
Schaan, Liechtenstein). Die Hand dreht die Zeitschaltuhr (A) auf 12 sec
Ruttelzeit. Die Aplicap®-Kasel wurde im aktivierten Zustand in die
Spannvorrichtung (B) eingespannt. Die feste Klemmpassung der Kapsel
musste gewahrleistet sein, da sich eine ungenlgend eingespannte Kapsel
wahrend des Ruttelns lésen und in ein Geschold verwandeln konnte
(Arbeitsschutz! Gesichtsschutz!). Erst nach Sicherstellung des korrekten Sitzes
wurde durch Druck auf den zentralen Schalter der Zeitschaltuhr das Gerat
aktiviert und die Zementkomponenten im Inneren der Aplicap®—Kapsel durch
Rutteln vermengt. Die Polymerisation begann 2 min nach Mischbeginn (=

Verarbeitungszeit), Polymerisations—Ende war 5 min nach Mischbeginn.
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SuperBond C&B® = C&B® Metabond

J. Morita Europe GmbH (Dietzenbach, Deutschland)
Sun Medical Co., Ltd. (Shiga, Japan)

Parkell Inc. (New York, USA)

Abb. 50
SuperBond C&B®

SuperBond C&B® (in Nordamerika: C&B® Metabond) ist ein chemisch

hartender Kunststoff-Zement und dient als Pulver/Flissigkeits—System fur die

definitive Befestigung zahnarztlicher Restaurationen.
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Das Produkt wurde in einer SuperBond C&B® Starter Packung mit der
Chargenbezeichnung LOT KW3 geliefert und enthielt 2 pulverférmige Polymer—
Komponenten, 1 flissige Monomer—Komponente und 1 flissige Katalysator—
Komponente, hinzu kamen systemeigene Dosierloffel aus Kunststoff, ein
keramisches Dappenglas mit aufgeklebtem Folien—Thermometer, wie es auch
fur Aquarien Ublich ist, dazu metallische Pinselhalter flr systemisch

mitgelieferte Einweg—Pinsel (= ,fremde® Einweg—Pinsel passen nicht rein).

Die verwendete Pulvervariante SuperBond C&B® Polymer Variante L-Type
CLEAR mit der Chargenbezeichnung LOT KR1 war ein weiles Puder aus
PMMA (Poly—Methyl-Methakrylat) in violetter 3g—Schraubdose mit Schutzfolie,

die vor dem ersten Gebrauch abgezogen werden musste.

Die  Monomer-Losung SuperBond C&B® Monomer mit der
Chargenbezeichnung LOT KV1 war eine transparente Losung aus MMA
(Methyl-Methakrylat) und 4-META  (4—Methakryl-Oxyethyl-Trimellitat—
Anhydrid) in einer braunen undurchsichtigen 10ml-Kunststoff-Drucktropf—

Flasche mit gelbem Schraubverschluss.

Die Katalysator-Loésung SuperBond C&B® Catalyst S mit der
Chargenbezeichnung LOT KV11 war eine transparente Losung aus
hochreaktivem TBB (Tri-n—Butyl-Boran, reagiert mit dem Sauerstoff aus Luft
und Wasser zu Peroxid und startet die Polymerisation durch Radikalbildung) in
einer metallischen, grauen 0,7ml-Aluminium—-Schraub—Tropfspritze mit
schwarzem Kunststoff—-Steck—Kappchen und drehbarem Stempel fur die

tropfenweise Abteilung aus der Spritze.

Die Zubereitung nach Herstellerangaben ergab einen chemisch hartenden,
reinen Kunststoff auf Methakrylat-Basis. Das mitgelieferte Dappen-Glas
wurde im kihlen Wasserbecken W15 des Thermocycling—Gerates EK20
(Willytec, Minchen, Deutschland) auf 5°C gekuhlt und sorgfaltig mit Zellstoff

getrocknet. Von einer Trocknung mit Stickstoff wurde abgesehen.
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Dann wurde gewartet, bis das Folien—Thermometer des Dappenglases die vom
Hersteller geforderten 10°C anzeigte. Danach wurden 8 Tropfen des flussigen
Monomers in eine Dappenglas—Mulde abgeteilt und mit 2 Tropfen Katalysator—
Flussigkeit vermengt. Die grolle Konkavitat des mitgelieferten, weilen Mess—
Loffels wurde mit Polymer geflllt, an der Dosenmund—Leiste abgestrichen, dem
vorbereiteten Flussigkeitsgemisch zugegeben und mit dem Einweg—Pinselchen
zugig noch innerhalb des vom Hersteller geforderten Temperatur—Intervalls
(10°C bis 16°C) gemischt und verarbeitet.

Die Portion musste sehr schnell verarbeitet werden, noch lange bevor die
Portion Faden zog. Erhartete Zement-Reste konnten mit einer mitgelieferten,
grunfarbenen Losung aus dem Dappenglas herausgelost werden (= “Griuner
Aktivator®, bestehend aus 10 m% 3-Carboxy-3-Hydroxy—Pentan-1,5—
Disdure (= CgHsO; = Zitronensaure) und 3m% Ferrichlorid (= FeCl; =
Eisen(lll)chlorid).

Die Portion verstromte Methakrylat-Monomer—-Dampfe, die in den Augen
brannten und den Raum mit Monomer—-Geruch flllten. Der Resin—Zement
entwickelte wahrend des exothermen Abbindens eine beachtliche Hitze, die
bei der Befestigung eines thermisch isolierenden Zirkonoxid—Gerustes auf
einem praparierten, pulpenvitalen Zahn eventuell zu einer thermischen
Pulpen—-Noxe fihren konnte. Eine zufallig auf den Handricken gelangte Menge
verursachte durch den Latex—Schutzhandschuh hindurch eine Verbrennung 1.
Grades, wodurch ein gerotetes und geschwollenes, 2 Tage lang schmerzendes
epidermales Erythem hervorging, welches erst im Laufe einer Woche ganz
verschwand. Der Hersteller warnt ausdrticklich vor der Schwelbrandgefahr bei
bedenkenlosem Entsorgen aktivierter Monomer—Flussigkeit in Verbindung mit

brennbarem Material im Mulleimer [104].
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Variolink lI®

Ivoclar Vivadent GmbH (Ellwangen an der Jagst, Deutschland)

Ivoclar Vivadent AG (Schaan, Liechtenstein)

Abb. 51
Variolink 1I®

Variolink ll® ist ein dualhartendes, anorganisch gefilltes Komposit (=
Kunststoff mit Silikat—Fullkorpern) und dient als Zwei—Pasten—System fur die
definitive Befestigung zahnarztlicher Restaurationen. Das Produkt wurde in der
Starter—Packung Ivoclar Vivadent Variolink II® Professional Set EP189 540
B1 US Patent No. 4 629 746 REF # 558523 AN mit der Chargenbezeichnung
LOT G22915 geliefert.
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Es enthielt 6 Basispasten verschiedener Farbe und 4 farblich zugeordnete
Katalysator—Pasten in Einzel-Druckspritzen, systemeigene Haftvermittler—
Losungen (Silan, Bonding), Anmischmulden—Oberflache aus weilem Kunststoff
mit aufsteckbarem, orange—transparentem Kunststoff—Lichtschutz—Deckel,
verschiedenfarbene Einwegpinsel-Haltern und einem Klarsichtbeutel aus
Kunststoff mit 50 passend aufsteckbaren, schwarzen Einwegpinseln und

Anmischblock aus gummiertem Papier.

Die im Rahmen der Studie verwendete Basis—Pasten—Variante Variolink II®
Base Gelb 210/A3 mit der Chargenbezeichnung LOT G17915 war eine
gelbliche Paste in einer grauen 2,5g—Kunststoff-Drucktube mit grauem

Drehverschluss und gelbem Etikett.

Die dazugehorige Katalysator—Pasten—Variante Variolink II® Catalyst Gelb
210/A3 dickflussig mit der Chargenbezeichnung LOT G15148 war eine
weillliche Paste in weiBer 2,5g-Kunststoff-Drucktube mit weillem

Drehverschluss und gelbem Etikett mit roter Kokarde.

Die systemeigene MPS-L6sung Monobond-S® mit der Chargenbezeichnung
LOT G19045 war eine transparente niedrigviskdse Flussigkeit in einer braunen
5g—Glasflasche mit schwarzem Kunststoff-Schraubverschluss und violettem
Etikett.

Das systemeigene Bonding Heliobond® mit der Chargenbezeichnung LOT
G21433 war eine gelbliche, hochviskdse Monomer—Flussigkeit in schwarzer,
undurchsichtiger 6g—Druck—Tropfflasche mit systemeigenem, aufsetzbarem

Applikationshalm, schwarzem Kunststoff-Schraubverschluss und rotem Etikett.

Die Zubereitung nach Herstellerangaben ergab einen dualhartenden,
anorganisch gefillten Klebstoff auf Methakrylat—Basis mit den Monomeren Bis—
GMA (= Bisphenol-A-Diglycidyl-Methakrylat), UDMA (= Urethan-Di—Meth—
Akrylat) und TEGDMA (= Tri-Ethylen—Glycol-Di—-Meth—Akrylat).
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Die Oberflachen—Konditionierung erfolgte durch eine vom Hersteller geforderte,
systemisch separate Silanisierung der Rocatec®-silikatisierten Oberflache mit
dem Haftsilan Monobond®S sowie durch ein systemisch separates Bonding
mit Heliobond®.

Die silikatisierten Oberflachen wurden mit Monobond®S silanisiert und 60 sec
an der Raumluft getrocknet. Dann wurde Heliobond® aufgetragen, das
wahrend der Komponenten—Anmischung einwirken konnte. Auf die empfohlene
Anwendung von Polymerisationslicht wurde im Rahmen der Studie bewusst

verzichtet, um die Datensicherheit gewahrleisten zu konnen.

Applikation + Initiales Anpressen

Die Scheibe wurde mit der Seite der groReren Kanaléffnung nach oben auf die
gummierte Oberflache eines Papier—Anmischblocks gelegt. Durch die grofRere
Kanal6ffnung wurde der angemischte Zement in den Kanal eingebracht und mit
einem kleinen HEIDEMANN-Spatel an den Kanal-Innenflachen empor
gestrichen. An einer zahnarztlichen Pinzette gehalten wurde der Konus an
seiner Mantelflache ebenso mit Zement benetzt und langsam unter pumpenden
Bewegungen durch die groere Kanaloffnung in die liegende Scheibe
eingefuhrt, bis die Konus—Spitze die Unterlage beruhrte. Dann wurde die
Scheibe mitsamt dem Konus umgedreht, der Prufkérper wurde als Ganzes auf
die Konus—Basis gestellt und mit einer flr diesen Zweck zurechtgebogenen
zahnarztlichen Pinzette fur die Dauer von 5 Sekunden initial fest angepresst,
um einen ersten, engen Verbund zwischen den Prufkérper—Einzelteilen zu
schaffen, dessen primare Adhasion ausreicht, um den Prufkdrper als Ganzes

handhaben zu konnen.
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Abb. 52

Initiales Anpressen der Scheibe auf den Konus

Abb. 52 zeigt den Vorgang des 5-sekuindigen initialen Anpressens der Scheibe
auf den Konus, der auf seiner Basis steht. Zu diesem Zweck wurden die
Branchen einer zahnarztlichen Pinzette zurechtgebogen. Man erkennt die
ausflieBenden Zement-Uberschiisse in der Umgebung der nach oben

weisenden Konus—Spitze.

Versauberung

Die durch das initiale Anpressen ausgetretenen Zement-Uberschiisse im
Randbereich zwischen Konus und Scheibe wurden beidseitig und zugig mit
einem zahntechnischen Aufwachs—Skalpell grobversaubert und mit einer klein
geknullten Kugel aus grobem Zellstoff, die mit der zahnarztlichen Pinzette

gehalten wurde, sauber gewischt.

Zementierung

Fir die Zementierung wurde der so vorbereitete Prifkérper in den Edelstahl—
Zylinder des  verfahrenseigenen  Proben—Temperatur—Regler—Systems
MWT_IPC gesetzt.

95



Abb. 53
Edelstahl-Zylinder und Kupferblock—Thermostat des Proben—Temperatur—
Regler—Systems MWT _IPC fiir das Tubinger Verfahren

Abb. 53 zeigt das MWT_IPC-System (MWT, ZZMK, UKT Tubingen).

Es ist ein verfahreneigenes System zur konstanten Temperierung von
Prufkérpern auf 37°C sowohl wahrend der Zementierung als auch wahrend der
Datenerhebung. MWT _IPC besteht aus einem speziell fur die Prufkérper
vorbereiteten Edelstahl-Zylinder (A) und einem Kupferblock—Thermostat
(B), in dessen brunnenartigen Schacht sich der Edelstahl-Zylinder passgenau
senken lasst. Der Kupferblock temperierte den eingesenkten Edelstahl-Zylinder
und das darin befindliche flussige Medium sowie den Prufkoérper Uber eine
Steuerelektronik auf konstant 37°C, um die Kklinische Situation im

Patientenmund optimal in vitro zu simulieren.
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Noch bevor die Zementportion angemischt und verarbeitet wurde, mufte der
Edelstahl-Zylinder mit destilliertem Wasser gefillt und auf 37°C temperiert

werden, was ungefahr 5 min dauerte.

Abb. 54
Edelstahl-Zylinders des Proben—-Temperatur—Reglers MWT-IPC

Abb. 55 zeigt einen fur die Zementierung vorbereiteten Prifkdrper vor dem
Einbringen in einen speziell fur die Prifkérper der Studie angefertigten
Edelstahl-Zylinder des MWT—-IPC-Systems. Der Edelstahl-Zylinder wurde zu
einem Becher gedreht, in dessen Boden ein den Priufkorper—Abmessungen
genau angepasstes Lager eingearbeitet war, erkennbar in der Tiefe des
Edelstahl-Zylinders. In dieses Lager konnte der Priufkdrper passgenau
hineingelegt werden. Im Zentrum des Prifkérper—Lagers selbst erkennt man
einen brunnenartig eingebohrten, blind endenden Schacht, der die

Uberstehenden Anteile des Konus aufnehmen konnte.

97



Abb. 55
Einsetzen des Edelstahl-Zylinders in das MWT_IPC

Der mit Wasser geflillte Edelstahl-Zylinder wurde in das MWT_IPC eingesetzt
und es wurde abgewartet, bis das Wasser auf 37°C aufgeheizt war. Erst dann

wurde der Zement dosiert und verarbeitet.
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Abb. 56

Schema der Zementier—Anordnung

Abb. 56 zeigt das Schema der Zementier—Anordnung. Man erkennt den
Prafkorper auf dem Boden des Edelstahl-Zylinders. Die Konus—Basis weist
nach oben. Der steatitkugel-bewehrte Druckstempel des Miinchener
Kausimulators (Willytec, Munchen, Deutschland) trug die Zementierlast.
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Die Zementierlast war diejenige Last, die wahrend des 10-minutigen
Aushartens der Zementfuge auf dem Probekdrper lasten sollte. Sie wurde vor
jeder Zementierung durch eine elektronisch gesteuerte Referenzfahrt genau
uber die Vertikal-Achse des MWT_IPC gefahren, um achsenprazise und

lotrecht auf der Konus—Basis abgesetzt zu werden. Die Zementierung im

flissigen Medium bei 37°C dauerte genau 10 Minuten.

Abb. 57
MWT _IPC im Kau—Simulator

Abb. 57 zeigt das MWT_IPC unter dem Druckstempel des Kau—Simulators kurz
vor dem Aufbringen der Zementierlast. Fur das Aufbringen der Zementierlast
wurde das MWT _IPC unter den Druckstempel des Minchener Kausimulators

gespannt und durch eine Referenzfahrt justiert.
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Abb. 58

Einstellen der Zementierlast

Abb. 58 zeigt das Einstellen der Zementierlast. Die Zementierlast konnte durch
auswechselbare Gewichtscheiben zu je einem Kilo eingestellt werden, wobei

der Rahmen des Munchener Kausimulators selbst bereits ein Kilo wog.

Der Moment des Absetzens der Zementierlast wurde durch das Erléschen
eines gelben Lichtsignals (A) unterhalb der Gewichtsscheiben signalisiert.
Anhand einer Stoppuhr wurde die Zementierzeit von genau 10 Minuten

gemessen.

101



| KG RAHMENGEWICHT

Abb. 59

Aufsetzen der Zementierlast

Abb. 59 zeigt den Moment des Aufsetzens der Zementierlast auf den Prufkorper
im Inneren des MWT _IPC. Nach Erléschen des Lichtsignals (= Moment des
Aufsetzens der Zementierlast) wurde mit einer Stoppuhr die Zementierzeit von
10 Minuten gemessen. Dann wurde der Prufkdrper wieder entlastet, aus dem
MWT _IPC herausgenommen, das flissige Medium ausgewechselt und neu

temperiert.
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Abb. 60

Prufkorper vor der Lagerung

Abb. 60 zeigt einen zementierten Prufkorper. Jeder Prufkérper wurde nach der
Zementierung in sein frasaco—Kastchen gelegt, das Kastchen wurde mit
destilliertem Wasser beflllt und genau 24h lang bei konstant 37°C im
Inkubator neolLab Mini-Brutschrank (neolLab, Heidelberg, Deutschland)
gelagert, um die klinische Situation der relativen 24h—Kaukarenz zu simulieren,
wie sie den Patienten nach Zementierung von festsitzendem Zahnersatz

empfohlen werden mulf3.
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24h-Lagerung aller Prufkorper

Abb. 61
Initiale 24h—Lagerung

Abb. 61 zeigt das Einbringen des Prufkorpers in den Inkubator neoLab Mini—
Brutschrank (neolLab, Heidelberg, Deutschland). Jeder Prufkdrper wurde Uber
eine Dauer von 24h in seinem beschrifteten und mit destillietem Wasser
aufgefullten frasaco—Kastchen im Inkubator unter relativem Lichtausschluss bei
konstant 37°C gelagert. Die Temperatur wurde anhand eines Thermometers
kontrolliert. Die Prufkérper der Gruppe V (= Kontrollgruppe) wurden sofort
nach der initialen Lagerung fiir die Datenerhebung freigegeben. Die Prifkérper
der Gruppe K (= Experimentalgruppe) wurden nach der initialen Lagerung

thermozyklisiert.
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Thermozyklisierung der Versuchsgruppe

Die Prufkérper der Gruppe K wurden nach der initialen Lagerung aus dem
frasaco—Kastchen entnommen und frei in den Korb des Thermozyklisierungs—
Gerates EK20 (Willytec, Munchen, Deutschland) gelegt. Das systemeigene
kalte Tauchbad war auf 5°C, das warme Tauchbad auf 55°C temperiert. Ein
Wechselbad—-Zyklus betrug genau 70 Sekunden, davon waren 30 Sekunden im
kalten Bad und 30 Sekunden im warmen Bad, die verbleibenden 10 Sekunden
dienten als Tropfpause zwischen den Badern. Jeder Prufkorper der Gruppe K
durchlief 15000 Zyklen, was einem Kklinischen Stref3 und kunstlicher Alterung

von etwa drei Jahren gleichgesetzt werden kann.
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Abb. 62

Thermozyklisierung (I)

Abb. 62 zeigt das Thermozyklisierungs—Gerat EK20 (Willytec, Munchen,
Deutschland). Man erkennt in der Mitte das Zahlwerk, aus dem der Arm ragt, an
dem der Korb mit den Prifkérpern hangt. Links davon steht das kalte Bad mit
der Kuhleinheit und rechts davon das warme Bad mit den auf der
Wasseroberflache schwimmenden Kunststoff-Hohlkugeln, durch welche die
Verdunstungsoberflache des Warmbades verringert werden sollte.

Das Thermozyklisierungsgerat erzeugt eine erhebliche Luftfeuchtigkeit und

Warme im Laboratorium.
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Abb. 63

Thermozyklisierung (ll)

Abb. 63 =zeigt den Moment des Eintauchens ins warme Bad des
Thermocycling—Gerates EK20 (Willytec, Minchen, Deutschland). Man erkennt
den Korb, in dem die Prifkérper zwischen den Badern hin— und hergehoben

wurden.
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Datensicherung

Erhebung und Sicherung der Messwerte

Abb. 64
Vorbereitung der Datenerhebung (1)

Abb. 64 zeigt die Vorbereitung der Datenerhebung in der Prifmaschine Zwick
Z 0 10 (Zwick/Roell, Ulm, Deutschland). Zu diesem Zweck wurde das
MWT _IPC unter den Druckstempel der Prifmaschine gespannt und adjustiert,
der Edelstahl-Zylinder mit destilliertem Wasser gefullt und auf 37°C temperiert.
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Abb. 65

Vorbereitung der Datenerhebung (ll)

Abb. 65 zeigt den in das temperierte Wasser des Edelstahl-Zylinders

eingebrachten Prifkdrper kurz vor Datenerhebung.
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Abb. 66

Schema der Prif-Anordnung

Abb. 66 zeigt das Schema der Prufanordnung. Der Edelstahl-Zylinder lagert
auch wahrend der Messung im Thermostat des MWT _IPC, das die Temperatur
der Anordnung auf 37°C erhalt. Der Prufkérper wurde erneut in das gedrehte
Lager im Inneren des Edelstahl-Zylinders gesetzt, allerdings fir die Messung
diesmal mit der Konus—Spitze nach oben.
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Abb. 67

Datenerhebung

Abb. 67 zeigt die Datenerhebung. Man erkennt den Druckstempel der
Prifmaschine, der mit einer konstanten Vorschubgeschwindigkeit von
0,5mm/min das Haftverbund—System im Inneren des MWT_IPC unter
Spannung setzt. Wahrend das Haftverbund—-System unter Spannung versetzt
wurde, regulierte, registrierte und dokumentierte die Prifmaschine den
Zuwachs an Kraft, den sie aufwenden musste, um den Druckstempel
kontinuierlich mit einer Geschwindigkeit von 0,5mm/min auf das Haftverbund—
System herabzusenken. Diese allmahlich zunehmende Kraft F [N] war also das
indirekte Mal} fur die Spannung o [=sigma] [N/mm?][MPa], unter die das
Haftverbund—System gesetzt wurde. Im Moment des Erreichens der
prufkdrperspezifischen Grenzspannung o5y versagte der Haftverbund: der
Konus wurde mit einem dumpfen Gerausch aus der Scheibe gerissen, das
Haftverbund—System brach dauerhaft. Die in diesem Moment gemessene Kraft
war die maximale Bruchfestigkeit Fnax. Sie wurde sowohl in Form eines
Messdokuments ausgedruckt als auch handschriftlich auf einem vorbereiteten
Formular des Laborbuchs dokumentiert und mit dem Code des jeweiligen
Prufkorpers verschlisselt. Fmax war das Mess—Ergebnis fur die spatere

statistische Auswertung.
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Makroskopische Kontrolle und Dokumentation

Abb. 68

Makroskopische Kontrolle und Dokumentation (1)

Abb. 68 zeigt den Vorgang der makroskopischen Kontrolle. Jeder Prifkdrper
musste unter dem Photomakroskop M400 / Photoautomat MPS 55 (Wild
Heerburg AG, Heerburg, Schweiz) daraufhin untersucht werden, ob es sich bei
dem Bruchereignis um einen kohasiven oder adhasiven Bruch des

Haftverbund—Systems handelte.
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Abb. 69

Makroskopische Kontrolle und Dokumentation (I1)

Abb.69 zeigt den Vorgang der makroskopischen Dokumentation. Anhand der
Software Image Pro®Plus Version 4.5.1.29 von Media Cybernetics Inc. wurde
jeder Priufkoérper fotografisch dokumentiert. Die fotografischen Dokumente
wurden mit dem Code des jeweiligen Priufkorpers verschlisselt und als JPEG—
Dateien auf einer CD—ROM gesichert.
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Rasterelektronische Dokumentation

Um einen Prufkorper nach der Datenerhebung rasterelektronenmikroskopisch
untersuchen zu koénnen, musste seine Oberflache elektrisch leitfahig gemacht
werden. Zu diesem Zweck wurden die Prufkorper—Einzelteile auf einen kleinen
Objekttrager aus Aluminium gesetzt, der vorher mit einem selbstklebenden,
hierfur systemisch vorgesehenen Aufkleber versehen wurde.

Abb. 70
Prufkérper, Objekttrager, Aufkleber und Prifkérperlagerungs—Kastchen

(Agar Scientific, Stansted, GroRbritannien)

Abb. 70 zeigt den Prufkorper (A) nach der Datenerhebung, zwei verschiedene
Groflen von Obijekttragern (B) aus Aluminium, zwei verschiedene Gréflien
Tragerfolie (C) mit den einseitig schutzfolierten Aufklebern sowie das AGAR-
Kastchen (D) fur die Prufkdrper—Lagerung vor der Mikroskopie. Der Aufkleber
wurde von der Tragerfolie abgezogen und auf die runde Flache des Aluminium—

Objekttragers geklebt.
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Dann wurde die Schutzfolie abgezogen und die Prifkorper—Einzelteile wurden
mit der groRen Kanal6ffnung und der Konus—Spitze nach oben nebeneinander
auf die klebende Flache geklebt und berthrungsfrei in das AGAR-Kastchen
verbracht, um ,gesputtet zu werden, d.h. in der luftleer gepumpten Kammer
einer Sputter-Maschine mit einer extrem feinen Schicht aus metallischem

Dampf Uberzogen zu werden (engl. to sputter = zerstauben).

Zu diesem Zweck wurden die Objekttrager mit den Prufkorper—Einzelteilen
(6 Objektrager pro Fuhre) in die Vakuum—Kammer des Sputter—Gerates SCD
005 (BAL-TEC, Witten, Deutschland) eingesetzt.

Abb. 71
Sputter SCD 005 mit gedffneter Vakuum—Kammer
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Abb. 72

Innenansicht der gedffneten Vakuum—-Kammer des Sputters SCD 005
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Abb. 73
Innenansicht der Vakuum—Kammer des Sputters SCD 005
mit einem fertig gesputtertem Prufkérper—Objekttrager

Nach dem Sputten waren die Prifkérper auf den Objekttragern durch die
aufgedampfte Schicht grau verfarbt und wurden zurtick in das AGAR—Kastchen
gesetzt, wobei darauf geachtet wurde, die gesputteten Oberflachen nicht durch

Beruhrung oder durch Flugstaub zu verunreinigen.
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Abb. 74

Aufbringen eines elektrisch leitfahigen Lackes

Abb. 74 zeigt, wie nach dem Sputten eine elektrisch leitfahige Bricke mit einer
nagellackartigen, silberhaltigen Leitlacks zwischen den Prufkdrper—Einzelteilen

und der Unterseite des Objekttragers aufgebracht wurde.

Nach dem Erharten des Leitlackes waren die Prufkorper bereit fur die

Befundung und Dokumentation im Rasterelektronenmikroskop.
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Abb. 75
Four Quadrant Backscattered Electron Detector Type 222 (1)

Abb. 75 =zeigt das Elektronenmikroskop Four Quadrant Backscattered
Electron Detector Type 222 (KE Developments, Cambridge, Grol3britannien).
Man erkennt die Schubladen—AulRenflache der geschlossenen, luftleer
gepumpten Objektkammer (A), in der die gesputteten Objekttrager auf einem
drehbaren Objekttisch verschraubt waren. Neben der Elektronen—Rdhre
erkennt man den Kuhimittel-Behalter (B) fir den flissigen Stickstoff, mit dem
die Elektronenkammer—Wande gekuhlt werden. Daneben erkennt man einen
Joy-Stick (C), mit dem sich der Objekttisch wahrend der Befundung der
Objekte im Inneren der luftieeren Objektkammer auf die gewinschte Position

drehen liel}.
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Der Objekttisch wurde mit je 4 Objekttragern pro Fuhre beschickt.

Die Objekttrager wurden mit einem Miniatur—-Imbus—Schlissel festgezurrt und
der schubladenartige Objekttisch wurde mitsamt den Objekttragern in die
Objektkammer geschoben. Die Luft wurde aus der Objektkammer gepumpt.
Daraufhin lie sich der rasterelektronische Befund auf dem PC-Monitor

betrachten, heranzoomen und sichern.

Eine Auswahl von Prufkérpern wurde rasterelektronisch dokumentiert. Dabei
wurden mit der gerateeigenen Software rasterelektronische Fotos der Konus—
Basis—Oberflache und Ansichten durch die grélRere Kanal6ffnung angefertigt,
mit dem Prufkorper—Code gekennzeichnet und als Bild—Dateien im TIF-Format
auf einer CD—ROM gesichert. Bei mehreren Aufnahmen eines Prufkorpers
erhielt jede Aufnahme eine laufende Nummer (1, 2, 3, etc), die der

Kennzeichnung angehangt wurde.
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Datenverarbeitung

Statistische Aufbereitung

Samtliche Messwerte wurden in das Tabellenkalkulationsprogramm Windows®
Excel 2002 von Microsoft Corporation eingegeben. Dann wurden die
Messwerte zu Ubersichtlichen Tabellen zusammengefasst, die Mittelwerte x der
Messwerte sowie die entsprechende Standardabweichung s(x) errechnet und

als Saulendiagramme dargestelit.

Um eine wissenschaftliche Fragestellung statistisch zu beantworten, muss die
Nullhypothese anhand des Datenmaterials entweder bestatigt oder widerlegt
werden. Zu diesem Zweck wurde anhand des Statistik—Programms Microcal
Origin® Version 6.0 von Microcal Software Inc. ein Signifikanz-Test (t—test,
Signifikanz—Niveau p = 0,05) durchgefihrt und auftretende signifikante

Unterschiede der Mittelwerte wurden dokumentiert.

Dateninterpretation + Datenberichterstattung

Die vorliegende Dissertation enthalt die Dokumentation der Datenplanung und
Datenvorbereitung im  Einleitungs— und  Material/Methodenteil, die
Dokumentation der Datenerhebung im Ergebnisteil und die Dateninterpretation

im Statistik— bzw. Diskussionsteil.
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Ergebnisse

Der Ergebnisteil enthalt

» samtliche erhobenen Daten, ihre statistische Aufbereitung als
Mittelwerte und Standardabweichungen in tabellarischer Form sowie
als Saulendiagramme der Mittelwerte mit den jeweiligen
Standardabweichungen als senkrecht miteinander verbundene
Punktdiagramme.

» eine Auswahl kommentierter Foto—-Dokumente aus der Makroskopie
und Mikroskopie

» Messwerte der Perthometrie in tabellarischer und graphischer Form.

Da die Kontaktflache der Prifkérper bekannt war (52 mm?), lie sich die
Bruchfestigkeit fur jeden Messwert in eine maximale Bruchspannung Omax

[N/mm?][MPa] umrechnen:

Spannung ist Kraft pro Flache

Omax= Fmax / 52 mm?

Das Ranking der Zemente (Tab. 3 bis 6, Abb. 76 bis Abb. 78) veranschaulicht
die Hierarchie der getesteten Zemente in Abhangigkeit der Messwerte, die uber

alle Zementierlasten gemittelt wurden.
Die Gesamtiibersicht (Tab. 7) listet alle Prufkorper nach ihrer laufenden
Code—Nummer, zeigt den jeweils erhobenen Messwert (= maximale

Bruchfestigkeit Frax [N]) und die daraus errechnete Bruchspannung Omax.

Zu einigen Prufkorpern wurden Bemerkungen hinzugefugt, die auf besondere

Vorkommnisse wahrend der Datenvorbereitung und Datenerhebung hinweisen.
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Die Datentibersichten nach Zementen (Tab. 8 — Tab. 13) listen alle
Prifkorper des jeweiligen Zements nach Prufgruppen. In dem je Zement
beigefugten Diagramm lassen sich die verschiedenen Zementierlasten und
Versuchsgruppen graphisch vergleichen. Signifikante Unterschiede der
Mittelwerte innerhalb eines Zements werden durch einen schwarzen

Doppelpfeil dargestellt.

Die Datenuibersicht nach Prufgruppen (Tab. 14 und Tab. 15) listet alle
Zementierlasten nach Prifgruppen. Das je Prufgruppe beigefugte Diagramm
reiht die abfallenden Mittelwerte. Die Signifikanz—Abbildungen
veranschaulichen statistisch signifikante Unterschiede sowohl innerhalb der
Prafgruppe als auch zwischen den Prufgruppen, gruppiert nach

Zementierlasten.

Im Ergebnis—Teil fir Meron Plus® (Tab. 16 — Tab. 22, Abb. 90 — Abb. 102)
werden die Daten nach oben dargelegtem Schema je P:L-Verhaltnis

dargelegt.
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Daten

1 SuperBond®C&B 16,44 MPa (£ 1,22)
2 RelyX Unicem® 15,66 MPa (+ 2,64)
3 Dyract Cem plus® 13,54 MPa (+ 1,98)
4 Harvard Zement® 13,41 MPa (+ 1,49)
5 Variolink 11® 12,80 MPa (+ 2,40)
6 Panavia 21® 11,55 MPa (+ 1,82)

Tab. 3
Ranking VOR dem Thermozyklisieren
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Ranking VOR dem Thermozyklisieren

30

25

20 -

F/52mm?]

15 T T

10 -

Bruchspannung [MPa

Abb. 76
Ranking der Mittelwerte vor dem Thermozyklisieren, nach Zementen gereiht

und Uber alle Zementierlasten gemittelt.
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SuperBond®C&B

25,45 MPa (+ 1,83)

2 RelyX Unicem® 15,94 MPa (£ 1,27)
3 Dyract Cem plus® 13,17 MPa (£ 1,42)
4 Harvard Zement® 12,06 MPa (+ 1,16)
5 Variolink [I® 11,13 MPa (£ 1,73)
6 Panavia 21® 9,67 MPa (z 2,37)

Tab. 4
Ranking NACH dem Thermozyklisieren
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Ranking NACH dem Thermozyklisieren
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Abb. 77

Ranking der Mittelwerte nach dem Thermozyklisieren, nach Zementen gereiht

und Uber alle Zementierlasten gemittelt.
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1 Meron Plus® 1,6 : 1 (D) 10,66 MPa (£ 0,83)

2 Meron Plus® 1,8 : 1 (E) 11,14 MPa (£ 1,03)
3 Meron Plus® 2,0 : 1 (F) 10,93 MPa (£ 0,78)
Tab. 5

Ranking der Meron Plus®-Mischverhaltnisse VOR dem Thermozyklisieren

1 Meron Plus® 1,6 : 1 (D) 13,74 MPa (+ 1,04)

2 Meron Plus® 1,8 : 1 (E) 13,10 MPa (+ 0,94)

3 Meron Plus® 2,0 : 1 (F) 13,15 MPa (+ 1,33)
Tab. 6

Ranking der Meron Plus®-Mischverhaltnisse NACH dem Thermozyklisieren
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Meron Plus®
VOR und NACH dem Thermozyklisieren
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Ranking der Mittelwerte von Meron Plus®, gereiht nach P:L—Mischungs—
Verhaltnissen, gruppiert nach Versuchs—Gruppen und Uber alle Zementierlasten

gemittelt.
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Code

01HZ2V
02HZ2V
03HZ2K
04 HZ 2 K
o5VL2V
06 VL2V
07VL2K
08 VL2 K
09*PA2V

10PA2V
11 PA2K
12PA2K
13DC2V

14DC2V

130

Fmax

[N]

704,87
575,98
701,44
542,90
768,11
668,47
681,15
730,50
649,01

774,81
244,30
497,46
820,53

733,01

Gmax

[N/mm?]
[MPa]

13,56
11,08
13,49
10,44
14,77
12,86
13,10
14,05
12,48

14,90
4,70
SEo1
15,78

14,10

Bemerkung

Der Prifkérper 09* wurde mit einem Sternchen
markiert, um ihn von einen Prifkorper mit der
Codierung 09 PA 2 V zu unterscheiden, der anstelle
von 95 SB 8 K geprift wurde, denn Prifkorper 95

war auf ,mysteriése” Weise verschwunden.

Prufkorper 13, 14, 22, 37, 38, 45, 46, 62, 69, 70, 85,
86, 93, 94 wurden mit ESPE®SIl silanisiert, dann
versehentlich 10d stehengelassen, dann erneut
sandgestrahlt, silikatisiert und mit Monobond S
silanisiert, weil das ESPE®Sil der zahntechnischen
Werkstatte am Tag der Prifkérper—Zementierung

nicht verfigbar war.

Siehe Bemerkung von Prafkdrper 13.



15DC 2 K

16 DC 2 K
17RX2V
18 RX2V

19RX 2K
20 RX2 K
21SB2V

22SB2V

23SB2K
24 SB 2 K
25HZ 4V
26 HZ 4V
27THZ 4K

671,86

693,05
684,41
956,78

832,04
683,47
904,61

775,26

1365,84
1274,47
694,04
757,50
630,68

12,92

13,33
13,16
18,40

16,00
13,14
17,40

14,91

26,27
24,51
13,35
14,57
12,13

Nach der Datenerhebung stak der Konus der
Prifkérper 15, 16, 39, 40 und 87 noch im Kanal,
konnte aber durch Berlhrung herausbeférdert

werden.

Siehe Bemerkung von Prufkdrper 15.

Die Datenerhebung bei Prifkérper 18 geschah
versehentlich OHNE Wasser. Der Messwert fand
keinen EinlaB in die Studie, sondern wurde durch
den Messwert des Prifkérpers 101 RX 2 V ersetzt.

Fir das Anmischen der Zementportionen fir die
Prifkérper 21, 22, 45, 69, 70, 93 und 94 wurde das
keramische Dappenglas aus dem Superbond®
Starterpack 2 min ins 5°C-Wasserbad getaucht und
mit  Zellstoff trockengerieben. Wahrend dem
Anmischen herrschten 10°C im Dappenglas,
ablesbar an der Temperaturskala des

Dappenglases.

An den Prifkorpern 22, 28, 69, 93 und 129 waren 2
MeRgange notwendig: Prifkorper 22 brachte erst
756,0 N, dann ein Bruchereignis, welches die
Prifmaschine zum Stillstand brachte. Die weitere
Messung ergab 19,20 N. Diese Einzelwerte wurden
zu einem einzigen Messwert addiert.

Siehe auch Bemerkung von Prufkérper 13 und 21.
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28HZ 4K

29VL4V
30VL4V
31VL4K
32VL4K
33PA4YV
34PA4YV
35PA4K
36 PA4K
37DC4V

38DC4YV

39DC4K
40DC4 K
41 RX4V
42 RX4V

132

583,95

770,04
698,98
544,83
522,18
509,02
631,61
510,23
540,32
812,62

622,48

597,15
806,33
944,27
714,45

11,23

14,81
13,44
10,48
10,04
9,79

12,15
9,81

10,39
15,63

11,97

11,48
15,51
18,16
13,74

2 MeRgange: erst 572,82 N, dann ein
Bruchereignis, welches die Prifmaschine zum
Stillstand brachte.

Die weitere Messung ergab 11,13 N. Diese
Einzelwerte wurden zu einem einzigen Messwert

addiert. Siehe auch Bemerkung von Prifkorper 22.

Die Tropfchen enthielten viele Lufteinschliisse, weit
mehr als bei der K—-Gruppe.

Siehe auch Bemerkung von Prifkérper 13.
Tropfchen enthielten viele Lufteinschllisse, weit
mehr als bei der K-Gruppe.

Siehe auch Bemerkung von Prifkérper 13.

Siehe Bemerkung von Prifkorper 15.

Siehe Bemerkung von Priifkérper 15.



43 RX4 K

44 RX 4 K
45SB4V

46 SB4V
47 SB 4K
48 SB 4 K
49HZ6V
50HZ 6V
51HZ 6 K
52HZ6 K
53VL6V

54VL6V

55VL6K
56 VL 6 K
57PA6V
58 PA6V
59 PA6K

866,43

862,43
874,58

843,73
1445,91
1361,15
616,54
716,17
629,78
668,29
796,38

571,41

526,17
542,38
622,54
613,35
506,10

16,66

16,59
16,82

16,23
27,81
26,18
11,86
13,77
12,11
12,85
15,32

10,99

10,12
10,43
11,97
11,80
9,73

Prufkérper 43 wurde versehentlich mit der
Zementierlast 2kg statt 4kg hergestellt. Der
Messwert wurde dennoch erhoben und dem
Mittelwert RX 4 K hinzugefugt. Dadurch ergab sich
N[RX 4 K] =3 und n[RX2 K] =1.

Wahrend der Datenerhebung wurde ein Gerausch
wie reillendes Eis in heilem Wasser vernehmlich.

Siehe auch Bemerkung von Prifkérper 13 und 21.

Siehe Bemerkung von Prifkorper 13.

Standardabweichung zwischen den Prifwerten war
>200 N, weshalb nochmals geprift wurde und die
Daten hinzugefligt wurden: Zusammen mit dem
Prifkorper 77 ergab das: n[VL 6 V]= 5.

Standardabweichung zwischen den Prifwerten war
>200 N, weshalb nochmals gepriift wurde und die

Daten hinzugefliigt wurden: Zusammen mit dem
Prifkérper 77 ergab das: n[VL 6 V] = 5.
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60 PA6 K
61 DC6V

62DC6V

63 DC 6K
64 DC 6 K
65RX6V
66 RX6V
67 RX 6 K
68 RX6 K
69SB6V

70SB6V
71SB6 K
72SB 6 K
73HZ8YV
74HZ8YV
75HZ8 K
76 HZ 8 K
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468,87
600,51

610,74

667,39
632,27
816,32
917,42
843,30
868,32
940,92

885,66
1432,08
1254,66
827,10
686,40
560,65
697,91

9,02
11,55

11,75

12,83
12,16
15,70
17,64
16,22
16,70
18,09

17,03
27,54
24,13
115,21
13,20
10,78
13,42

Tropfchen enthielten viele Lufteinschlisse, weit
mehr als bei der K-Gruppe. Fiir die Anmischung der
Zementportion wurden versehentlich 3 Tropfen statt

2 Tropfen benutzt.

Tropfchen enthielten viele Lufteinschllsse, weit
mehr als bei der K-Gruppe. Siehe auch Bemerkung

von Prifkorper 13.

2 MeRgange:

erst 869,38 N, dann ein Bruchereignis, welches die
Prifmaschine zum Stillstand brachte, die weitere
Messung ergab 71,54 N. Die Einzelwerte wurden zu
einem einzigen Messwert addiert. Siehe auch

Bemerkung von Prifkorper 13, 21 und 22.

Siehe Bemerkung von Prifkdrper 13 und 21.



77VL8V

78VL 8V

79VL 8K
80VLS8K
81 PA8V
82PA8YV
83PA8K
84 PA8 K
85DC8V

86 DC8V

87DC8K
88 DC 8K
89 RX8V
90 RX8YV
91 RX8 K
92 RX 8 K

881,50

827,02

617,05
465,09
485,82
517,83
681,58
572,77
818,90

612,24

781,48
628,27
950,93
899,33
887,40
787,46

16,95

15,90

11,87
8,94
9,34
9,96
13,11
11,01
15,75

11,77

15,03
12,08
18,29
17,29
17,07
15,14

Prufkérper stirzte vor der Zementierung in Wasser,
wurde  herausgefischt, mit standardisiertem
Stickstoff

Silikatisierung silanisiert. Der Messwert wurde

getrocknet und ohne  erneute
erhoben, fand aber keinen Einlall in die Studie,
sondern wurde durch den Messwert einer
Wiederholung (= 99 VL 8 V) ersetzt.

Prifkorper 78 wurde versehentlich mit der
Zementierlast 6kg statt 8kg hergestellt. Der
Messwert wurde dennoch erhoben und dem
Mittelwert VL 8 V hinzugefligt. Zusammen mit den
Prifkérpern 53 und 54 ergab das n[VL 6 V] = 5.

Tropfchen enthielten viele Lufteinschlisse, weit
mehr als bei der K-Gruppe. Siehe auch Bemerkung
von Prufkérper 13.

Tropfchen enthielten viele Lufteinschlisse, weit
mehr als bei der K-Gruppe. Siehe auch Bemerkung

von Prufkorper 13.

Siehe Bemerkung von Prifkdrper 15.
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93SB8YV

94 SB8V
95 SB 8 K
(tragt die
Codierung
09 PA2V)
96 SB 8 K
97 VL6V
98 VL6V
99 VL 8V
100 VL 8 V
101 RX2V
102

103MD 2V
104 MD 2V
105 MD 2 K
106 MD 2 K
107 ME 2V
108 ME 2 V
109 ME 2 K
110 ME 2 K
111 MF 2V
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860,74

752,99
1290,06

1163,98
576,79
491,09
461,17
692,60
586,98

552,89
481,94
664,57
787,63
509,71
573,91
660,49
682,24
518,26

16,55

14,48
24,81

22,38
11,09
9,44
8,87
13,32
11,29

10,63
9,27
12,78
15,15
9,80
11,04
12,70
13,12
9,97

2 MeRRgéange:

erst 777,09 N, dann ein Bruchereignis, welches die
Prafmaschine zum Stillstand brachte, die weitere
Messung ergab 83,65 N. Die Einzelwerte wurden zu
einem einzigen Messwert addiert. Siehe auch

Bemerkung von Prifkorper 13, 21 und 22.

Siehe auch Bemerkung von Priifkérper 13 und 21.

Der Prifkorper mit der Codierung 95 SB 8 K war auf
mysteriose Weise verschwunden: an seiner Stelle
wurde der Prifkérper mit der Codierung 09 PA 2 V
unter der Bedingung SB 8 K geprift. Siehe auch

Bemerkung von Prifkorper 09*.

Siehe Bemerkung von Prufkérper 53 und 54.
Siehe Bemerkung von Prifkérper 53 und 54.
Siehe Bemerkung von Prafkdrper 77.
Siehe Bemerkung von Pruifkérper 78.
Siehe Bemerkung von Priifkérper 18.

nicht belegt (absichtlich; als Zasur)



112 MF 2V
113 MF 2K
114 MF 2 K
115MD 4V
116 MD 4V
117 MD 4 K
118 MD 4 K
119 ME4V
120 ME4 V
121 ME4 K
122 ME 4 K
123 MF 4V
124 MF 4V
125 MF 4 K
126 MF 4 K
127 MD 6 V
128 MD 6 V
129 MD 6 K

130 MD 6 K
131 ME6V
132 ME 6V

133ME6 K

512,28
753,66
653,65
592,04
558,22
664,90
670,36
570,34
554,74
586,48
707,67
547,31
632,21
698,86
814,46
543,08
509,27
746,40

743,35
547,89
600,32

754,83

9,85

14,49
12,57
11,39
10,74
12,79
12,89
10,97
10,67
11,28
13,61
10,53
12,16
13,44
15,66
10,44
9,79

14,35

14,30
10,54
11,54

14,52

2 MeRgange:

erst 610,68 N, dann ein Bruchereignis, das die
Prifmaschine zum Stillstand brachte, die weitere
Messung ergab 135,72 N. Die Einzelwerte wurden
zu einem einzigen Messwert addiert. Siehe auch
Bemerkung von Prufkdrper 22.

Der Konus des Prifkoérpers 132 lag nach der
Datenerhebung zur Ganze durchgestolen im

Schacht des Zylinders.
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134 ME6 K
135 MF 6V
136 MF 6 V
137 MF 6 K
138 MF 6 K
139 MD 8V
140 MD 8 V
141 MD 8 K
142 MD 8 K
143 ME 8 V
144 ME 8 V
145 ME 8 K
146 ME 8 K
147 MF 8 V
148 MF 8 V
149 MF 8 K
150 MF 8 K
151 MA8YV
152 MB 8 V
153 MC 8V
154 MA 8 K
155 MB 8 K
156 MC 8 K

138

712,79
594,38
589,23
605,31
661,71
583,08
613,56
663,95
775,30
693,95
584,55
665,51
677,66
582,96
570,96
645,94
637,77
364,00
460,84
619,21
260,33
685,79
536,05

13,71
11,43
11,33
11,64
12,73
11,21
11,80
12,77
14,91
13,35
11,24
12,80
13,03
11,21
10,98
12,42
12,26
7,00

8,86

11,91
5,01

13,19
10,31

Tab. 7

Gesamtdatenubersicht



Dateniibersicht Dyract Cem plus®

Code n1 n2 X S
DC2V 820,53 733,01 776,77 61,89

DC4V 812,62 622,48 717,55 134,45
DC6V 600,51 610,74 605,63 7,23

DC8V 818,90 612,24 715,57 146,13
DC2K 671,86 693,05 682,46 14,98

DC4K 597,15 806,33 701,74 147,91
DC6K 667,39 632,27 649,83 24,83
DC8K 781,48 628,27 704,88 108,34

Tab.8

Dyract Cem plus® Einzelwerte und Mittelwerte

Maximalkraft Fmax [N]

1600
1500
1400
1300
1200 +
1100
1000
900 ~

800

700 -] f f i
=] I

600 - =

500 +— —
400 -
300 ~
200 1
100 —

O T T

DC2Vv DC4V DC6V DC8V DC2KDC4K DC6K DC8K
Dyract Cem plus®

gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Abb.79

Dyract Cem plus® Mittelwerte und Standardabweichungen
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Datenuibersicht Harvard Universal Phosphat-Zement®

Code n1 n2 X s

HZ 2 V 704,87 575,98 640,43 91,14
HZ 4 V 694,04 757,50 725,77 44,87
HZ 6 V 616,54 716,17 666,36 70,45
HzZ 8 V 827,10 686,40 756,75 99,49
HZ 2 K 701,44 542,90 622,17 112,10
HZ 4 K 630,68 583,95 607,32 33,04
HZ 6 K 629,78 668,29 649,04 27,23
HZ 8 K 560,65 697,91 629,28 97,06

Tab. 9
Harvard Universal Phosphat-Zement®

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

1600
1500
1400
1300 +
1200
1100
1000

900

800

700 - I {_ T

600 - % E3

500 -

400 -

300 -

200

100
0 T T T

HZ2V HZ4V HzZ6V HzZ8V HZ2K HZ4K HZ6K HzZ8K
Harvard Universal Phosphat-Zement®

gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Maximalkraft Fmax [N]

Abb. 80

Harvard Universal Phosphat-Zement® Mittelwerte und Standardabweichungen
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Dateniibersicht Panavia 21®

Code n1 n2 X S
PA2V 649,01 774,81 711,91 88,95

PA4V 509,02 631,61 570,32 86,68
PAG6V 622,54 613,35 617,95 6,50

PA8V 48582 517,83 501,83 22,63
PA2K 244,30 497,46 370,88 179,01

PA4K 510,23 540,32 525,28 21,28
PA6 K 506,10 468,87 487,49 26,33
PA8K 681,58 572,77 627,18 76,94

Tab. 10

Panavia 21® Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

1600
1500
1400 -
1300 ~
1200
1100 -
1000
900

800 -
700 - ‘}
T —=—

600 |
500 +— 1] T =
400
300 -
200 1+
100 1
0

PA2V PA4V PA6V PA8V PA2K PA4K PA6K PA8K

Panavia 21®
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Maximalkraft Fmax [N]

Abb. 81

Panavia 21® Mittelwerte und Standardabweichungen.

Der schwarze Pfeil signalisiert signifikanten Mittelwert—Unterschied (p = 0,05).
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Datenuibersicht RelyX Unicem®

Code n1 n2 n3 X s
RX2V 684,41 586,98 635,70 68,89
RX 4V 94427 714,45 829,36 162,51
RX6V 816,32 917,42 866,87 71,49
RX 8V 950,93 899,33 925,13 36,49
RX2K 832,04 683,47 866,43 793,98 97,24
RX4 K 862,43 862,43
RX 6 K 843,30 868,32 855,81 17,69
RX 8 K 887,40 787,46 837,43 70,67
Tab. 11

RelyX Unicem® Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

1600
1500
1400 -
1300 ~
1200
1100 -
1000
900
800 -
700 -
600 -
500 -
400 -
300
200 -
100

Maximalkraft Fmax [N]

RX2V RX4V RX6V RX8V RX2K RX4K RX6K RX8K

RelyX Unicem®
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Abb. 82
RelyX Unicem ® Mittelwerte und Standardabweichungen.

Der schwarze Pfeil signalisiert signifikanten Mittelwert—Unterschied (p = 0,05).
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Dateniibersicht SuperBond C&B®

Code ni n2 X [
SB2V 904,61 775,26 839,94 91,46

SB4V 874,58 843,73 859,16 21,81
SB6V 940,92 88566 913,29 39,07

SB8V 860,74 752,99 806,87 76,19
SB2K 1365,84 1274,47 1320,16 64,61

SB4 K 144591 1361,15 1403,53 59,93
SB6 K 1432,08 1254,66 1343,37 125,45
SB8K 1290,06 1163,98 1227,02 89,15

Tab. 12
SuperBond C&B® Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

1600

1500

1400 -

1300 -
Z 1200
x 1100 -
g 1000
w 900 -
T 800 -
= 700 -
1]
E 600 -
% 500 -
= 400

300 -

200 -

100 -

0 Bl T T T
SB2V SB4V SB6V SB8V SB2K SB4K SB6K SB8K
SuperBond C&B®
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Abb. 83
SuperBond C&B® Mittelwerte und Standardabweichungen
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Dateniibersicht Variolink lI®

Code n1 n2 n3 n4 n5 X s

VL 2 V 768,11 668,47 718,29 70,46
VL 4 V 770,04 698,98 734,51 50,25
VL 6 V 796,38 571,41 576,79 491,09 827,02 652,54 149,60
VL 8 V 461,17 692,60 576,89 163,65
VL 2 K 681,15 730,50 705,83 34,90
VL 4 K 544,83 522,18 533,51 16,02
VL 6 K 526,17 542,38 534,28 11,46
VL 8 K 617,05 465,09 541,07 107,45

Tab. 13

Variolink 1I® Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

1600

1500

1400 -

1300 -
Z 1100
s 1000
£
w900
£ 800 -
= 700 - I
E 600 -
% 500 -
= 400

300 -

200 -

100

O Bl T T T
VL2V VL4V VL6V VL8V VL2K VL4K VL6K VL8K
Variolink lI®
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

Abb. 84
Variolink 1I® Mittelwerte und Standardabweichungen.

Der schwarze Pfeil signalisiert signifikanten Mittelwert—-Unterschied (p = 0,05).
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Datenuibersicht Priifgruppe V

Code n1

HZ2V 704,87
VL2V 768,11
PA2V 649,01
DC2V 820,53
RX2V 684,41
SB2V 904,61

HZ4V 694,04
VL4V 770,04
PA4V 509,02
DC4V 812,62
RX4V 944,27
SB4V 874,58

HZ6V 616,54
VL6V 796,38
PAG6V 622,54
DC6V 600,51
RX6V 816,32
SB6V 940,92

HZ8V 827,10
VL8V 461,17
PA8V 485,82
DC8V 818,90
RX 8V 950,93
SB8V 860,74

n2 n3 n4 n5

575,98
668,47
774,81
733,01
586,98
775,26

757,50
698,98
631,61
622,48
714,45
843,73

716,17
571,41 576,79 491,09 827,02
613,35
610,74
917,42
885,66

686,40
692,60
517,83
612,24
899,33
752,99

Tab. 14

X

640,43
718,29
711,91
776,77
635,70
839,94

725,77
734,51
570,32
717,55
829,36
859,16

666,36
652,54
617,95
605,63
866,87
913,29

756,75
576,89
501,83
715,57
925,13
806,87

S

91,14
70,46
88,95
61,89
68,89
91,46

44,87
50,25
86,68
134,45
162,51
21,81

70,45
149,60
6,50
7,23
71,49
39,07

99,49
163,65
22,63
146,13
36,49
76,19

Datenubersicht der Prufgruppe V (24h—Lagerung bei 37°C),

mit Mittelwert x und Standardabweichung s

nach Zementierlasten gruppiert
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Signifikanz Prufgruppe V

DC4V
HZ 4V
PA4V
RX4V
SB4V 4
VL4V

>

DC6V A A

HZ 6 V 1T B
PAG6V N
RX 6 V

SB6V V4 &r%

VL6V

o

DC8V
HZ 8 V
PABV -~ A
RXsV 1
SB8V %
VL8V

Abb. 86
Signifikanz der Prufgruppe V

Signifikanzunterschiede werden durch die Pfeile zwischen den beschrifteten

Zeilen symbolisiert, wobei das schattiert unterlegte Feld dem hdéheren Mittelwert

entspricht.
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Datenuibersicht Priifgruppe K

Code n1 n2 n3 X s
HZ2K 701,44 542,90 622,17 112,10
VL2K 681,15 730,50 705,83 34,90
PA2K 244,30 497,46 370,88 179,01
DC2K 671,86 693,05 682,46 14,98
RX2K 832,04 683,47 866,43 793,98 97,24
SB2K 1365,84 1274,47 1320,16 64,61
HZ4K 630,68 583,95 607,32 33,04
VL4 K 544,83 522,18 533,51 16,02
PA4K 510,23 540,32 525,28 21,28
DC4K 597,15 806,33 701,74 147,91
RX4K 862,43 x 862,43
SB4K 144591 1361,15 1403,53 59,93
HZ6 K 629,78 668,29 649,04 27,23
VL6 K 526,17 542,38 534,28 11,46
PA6 K 506,10 468,87 487,49 26,33
DC6K 667,39 63227 649,83 24,83
RX6 K 843,30 868,32 855,81 17,69
SB6K 1432,08 1254,66 1343,37 125,45
HZ8 K 560,65 697,91 629,28 97,06
VL8K 617,05 465,09 541,07 107,45
PA8K 68158 572,77 627,18 76,94
DC8K 781,48 628,27 704,88 108,34
RX8 K 887,40 787,46 837,43 70,67
SB8K 1290,06 1163,98 1227,02 89,15
Tab. 15

Datenubersicht der Prafgruppe K (Thermozyklierung 55°C/5°C)
mit Mittelwert x und Standardabweichung s,

nach Zementierlasten gruppiert
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Signifikanz Prufgruppe K

150

DC2K N

HZ 2 K A i

PA2 K AN

RX 2 K

o
<
<

SB2K

&

VL2 K

DC4K

AN
HZ 4 K s
PA4AK

J

>

A
RX4K -
SB 4K Vv

<
&

VL4 K

DC 6 K ~

HZ 6 K B
PA 6 K U
RX 6 K

7 SB6K

N
V. Y VL6K

DC8 K

AN
HZ 8 K s
PA 8 K A

J

RX8K -~

~ SB8K U v M

< VL8K

Abb. 88
Signifikanz der Prufgruppe K




Signifikanz Prufgruppe V zu Prufgruppe K

DC2V DC2K
HZ 2 V HZ 2 K
PA2V PA2K
RX2V RX 2K
sB2V K—— > sB2K
VL2V VL2 K
DC4V DC4K
HZ 4V HZ 4K
PA4V PA4K
RX 4V RX 4 K
SB4V SB 4K
VL4V 2&??%; VL4 K
DC6V DC 6 K
HZ 6 V HZ 6 K
PA6V K——> PAGK
RX 6V RX 6 K
sB6V K——>| sB6K
VL6V VL 6 K
DC8V DC 8 K
HZ 8 V HZ 8 K
PA8V PA8K
RX 8V RX 8 K
sB8V K——>] sB8K
VL8V VL 8K
Abb. 89

Signifikanz der Gruppe V zur Gruppe K je Zement und Zementierlast
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Dateniibersicht Meron Plus® Mischverhaltnis D (= 1,6:1)

Code n1 n2 X [

MD2V 552,89 481,94 517,42 50,17
MD4V 552,89 481,94 517,42 50,17
MD6V 592,04 558,22 575,13 23,91
MD8V 543,08 509,27 526,18 23,91
MD2V 583,08 613,56 598,32 21,55
MD4K 664,90 670,36 667,63 3,86

MD6 K 746,40 743,35 744,88 2,16

MD8 K 663,95 775,30 719,63 78,74

Tab.16
Meron Plus® Mischverhaltnis D (= 1,6:1):
Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

152

P:L-VerhaltnisD (=1,6:1)
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K
(TC 55°C/5°C)
900
800 -
— 700
Z
L 600
'® 500 -
T 400 -
£
X 300 -
= 200 -
100 ~
0 I I I I I
MD2V MD4V MD6V MD8V MD2K MD4K MD6K MD8K
Abb. 90




Dateniibersicht Meron Plus® Mischverhaltnis E (= 1,8:1)

Code

ME2V
ME4YV
ME 6V
MES8YV
ME 2 K
ME 4 K
ME 6 K
ME 8 K

n1

509,71
570,34
547,89
639,95
660,49
586,48
754,83
665,51

n2 X S

573,91 541,81 45,40
554,74 562,54 11,03
600,32 574,11 37,07
584,55 612,25 39,17
682,24 671,37 15,38
707,67 647,08 85,69
712,79 733,81 29,73
677,66 671,59 8,99

Tab. 17

Meron Plus® Mischverhaltnis E (= 1,8:1):

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Maxiamlkraft F [N]

900

P:L-VerhaltnisE (=1,8:1)
gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K

(TC 55°C/5°C)

800

700 ~

600
500 ~
400
300 ~
200 ~
100

ME2V ME4V MEGV ME8V

ME2K ME4K MEG6K MESK

Abb. 91

153



Dateniibersicht Meron Plus® Mischverhaltnis F (= 2,0:1)

Code n1 n2

MF2V 518,26 512,28
MF4V 547,31 632,21
MF6V 594,38 589,23
MF8V 582,96 570,96
MF2K 753,66 653,65
MF4K 698,86 814,46
MF6 K 605,31 661,71
MF8 K 64594 637,77

Tab. 18

X S
515,27 4,23
589,76 60,03
591,81 3,64
576,96 8,49

703,66 70,72
756,66 81,74
633,51 39,88
641,86 5,78

Meron Plus® Mischverhaltnis F (= 2,0:1):

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Maximalkraft F [N]

P : L - Verhaltnis

gereiht nach Zementierlasten (2kg, 4kg, 6kg, 8kg)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K

(TC 55°C/5°C)

900

800 ~
700 -

A

:
600 SR
500 | [
400

300

200 ~
100 ~
0 I I

MF2V  MF4V MFeV MF8V

MF2K MF4K MF6K MF8K
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Abb. 92




Dateniibersicht Meron Plus® Zementierlast 2kg

Code

MD 2V
ME2V
MF 2V

MD 2 K
ME 2 K
MF 2 K

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

n1

552,89
509,71
518,26

664,57
660,49
753,66

n2

481,94
573,91
512,28

787,63
682,24
653,65

Tab. 19

517,42
541,81
515,27

726,10
671,37
703,66

Meron Plus® Zementierlast 2kg

50,17
45,40
4,23

87,02
15,38
70,72

Maximalkraft F[N]

900

Zementierlast 2 kg
gereiht nach P : L - Verhaltnissen
(bD=16:1,E=18:1,F= )
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C)
und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

800

700

600

{1

500 ~
400 ~
300 ~
200 ~
100 -

MD2V

ME2V

MF2V

MD2K

ME2K

MF2K

Abb. 93
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Dateniibersicht Meron Plus® Zementierlast 4kg

Code n1 n2 X [

MD4V 592,04 558,22 575,13 23,91
ME4V 570,34 554,74 562,54 11,03
MF4V 547,31 632,21 589,76 60,03
MD4K 664,90 670,36 667,63 3,86

ME4K 586,48 707,67 647,08 85,69
MF4K 698,86 814,46 756,66 81,74

Tab. 20
Meron Plus® Zementierlast 4kg

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Zementierlast 4 kg
gereiht nach P : L - Verhaltnissen
(D=16:1,E=18:1,F= )
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C)
und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

900

800 - T
= 700 7 l
= T
L 600 T
S 500
=
©
£ 400
X 300
= 200

100

0 I I I
MD4V ME4V MF4V MD4K ME4K MF4K
Abb. 94
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Dateniibersicht Meron Plus® Zementierlast 6kg

Code

MD 6V
ME 6V
MF 6V
MD 6 K
ME 6 K
MF 6 K

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

n1

543,08
547,89
594,38
746,40
754,83
605,31

n2

509,27
600,32
589,23
743,35
712,79
661,71

Tab. 21

526,18
574,11
591,81
744,88
733,81
633,51

Meron Plus® Zementierlast 6kg

23,91
37,07
3,64
2,16
29,73
39,88

Maximalkraft F[N]

Zementierlast 6 kg
gereiht nach P : L - Verhaltnissen
(b=16:1,E=18:1,F= )
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C)
und Gruppe K (TC 55°C/5°C)

900
800

700

600

1

500 ~
400 ~
300 ~
200 ~
100 -

MD6V

MEGV

MF6V

MD6K

MEGK

MF6K

Abb. 95
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Dateniibersicht Meron Plus® Zementierlast 8kg

158

Code

MA 8V
MB 8V
MC8YV
MD 8V
MES8YV
MF 8V

MA 8 K
MB 8 K
MC 8 K
MD 8 K
ME 8 K
MF 8 K

n1

364,00
460,84
619,21
583,08
639,95
582,96

260,33
685,79
536,05
663,95
665,51
645,94

n2

613,56
584,55
570,96

X
X
X
775,30
677,66
637,77

Tab. 22

Meron Plus® Zementierlast 8kg

X X X X

598,32
612,25
576,96

719,63
671,59
641,86

X X X o

21,55
39,17
8,49

78,74
8,99
5,78

Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s



P : L - Verhéltnisse der Zementierlast 8 kg
gereiht nach P : L - Verhaltnissen
( , ,C=14:1,
D=16:1,E=18:1,F=20:1)
gruppiert nach Gruppe V (24h 37°C) und Gruppe K
(TC 55°C/5°C)
900
800 -
Z 700 ~ -
L 600 - =
® 500 -
L -
m .
g 400
% 300 ~ |
©
= 200 - —
100 -
0 : : : : :
MA8V MBSV MC8V MD8V MESV MF8V MASK MBBK MC8K MD8K MESK MF8K
Abb. 96
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Signifikanz Meron Plus® Prifgruppe V

MA8YV
MB 8 V
MC 8V
MD8V A
ME 8V
MF8V Vv

Abb. 100
Signifikanz der Prufgruppe V bei Meron Plus®

Signifikante Unterschiede treten bei Meron Plus® nur bei der Zementierlast 8kg

auf. Darlber hinaus sind keine signifikanten Unterschiede innerhalb der

Prifgruppe V bei Meron Plus® nachweisbar.

Signifikanz Meron Plus® Prufgruppe K

MASK A A
MB8K [ A
MC 8 K N /\
MD8K Jl
MESK VvV V g5
MF 8 K VoV

Abb. 101
Signifikanz der Prufgruppe K bei Meron Plus®

Signifikante Unterschiede treten bei Meron Plus® nur bei der Zementierlast 8kg

auf. Daruber hinaus sind keine signifikanten Unterschiede innerhalb der

Prafgruppe K bei Meron Plus® nachweisbar.
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Signifikanz Meron Plus® Prifgruppe V zu Prifgruppe K

MD4V K—— > MD4K
ME 4V ME 4 K
MF 4V MF 4 K
MD 6 V MD 6 K
ME 6 V ME 6 K
MF 6 V MF 6 K
MD 8 V MD 8 K
ME 8 V ME 8 K
MF8V kiZm——>{ MF8K
Abb. 102

Signifikanz der Gruppe V zur Gruppe K je Zement und Zementierlast

Makroskopie

Alle Prufkorper wurden bei 16— bis 32—facher VergroRerung makroskopiert, um

den Bruchmodus (adhasiver Bruch vs. kohasiver Bruch) festzustellen.

Zur Dokumentation dieser Prifung wurden von jedem Prufkorper
makroskopische Fotos der Konus—Basis—Oberflache (= Konusbasis), der
kleineren Kanaloffnung in der Scheibe (= PerforationK) und der grolieren
Kanaloffnung (= PerforationG) angefertigt, nach Prufkérper—Detail, Zement,
Zementierlast und Gruppenzugehdrigkeit geordnet und in Datei—Ordnern auf
einer CD—ROM gespeichert. Der Datei-Name, z.B. ,36 DC 6 K 17 Konusbasis
B1“ enthalt alle relevanten Daten Uber das fotografische Dokument: 17 steht fur
17—fache Vergrolierung und B1 fur ,Bild 1 einer Serie von Bildern B1, B2, B3,

etc.”.
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Der Kanal im Inneren der Scheibe musste mindestens 3 Mal bei 3
verschiedenen Scharfetiefen (= Fokussierungen) fotografiert werden, da die
gleichzeitige Darstellung verschiedener Scharfetiefen in einem einzigen Bild
nicht moglich war. Von jedem Prufkorper existiert folglich eine Serie von
mindestens 5 Bildern (= Konus—Basis + kleinere Kanaléffnung + 3 mal

Kanal-Innenflache).

EACN |

Abb.103
08 VL 2 K 20 PerforationG B1

Kanaleingang

Abb. 103 =zeigt die makroskopische Ansicht mit Fokussierung der
Kanaleingangs—Kante. Bei dieser Fokussierung ist die konisch zulaufende

Flache des Kanal-Inneren nicht beurteilbar.
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Abb. 104
08 VL 2 K 20 PerforationG B2

Kanalmitte mit erkennbarer kohasiver Bruchleiste

Abb. 104 zeigt den gleichen Kanaleingang wie Abb. 103, jedoch mit

Fokussierung auf mittlerer Hohe des Kanals. Hier erkennt man die kohasive

Bruchleiste als halbomond—férmigen Kranz (A). Der Rand der Bruchleiste ist

leicht gezackt, vergleichbar mit gerissenem Pergament.

Niedrige Zementierlasten wiesen stets eine schmale Bruchleiste auf, die mit
Zunahme der Zementierlast ausgepragter und dadurch leichter

makroskopierbar wurde.

RelyX zeigte darUber hinaus sowohl vor als auch nach Thermozyklierung eine
makroskopierbare helle Kornung auf der durch den Bruch freigelegten
Zementflache, die sich im Rahmen der Rasterelektronenmikroskopie genauer

untersuchen liel}.
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Abb. 105
17 RX 2 V 18 PerforationG B3

Abb. 106
41 RX 4 V 18 PerforationG B3
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Abb. 107
66 RX 6 V 18 PerforationG B3

Abb. 108
89 RX 8 V 18 PerforationG B4

Abb 105 bis Abb. 108 illustrieren die zunehmende Auspragung der

Bruchleiste (B) in Abhangigkeit von der Zementierlast sowie die in allen Bildern
sichtbare Kérnung (K).
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Abb. 109
Konusnabel 101 RX 2 V 16 Konusbasis B1

Abb. 109 zeigt die Konusbasis des Priufkdrpers 101 RX 2 V. Zentral erkennt
man den Konusnabel, ein bei allen Konls makroskopierbares, vermutlich
herstellungsbedingtes Artefakt in Form einer kleinen, heller erscheinenden
Vertiefung im Zentrum der Konusbasis. Er kdnnte fir eine Sicherung der
achsengerechten Justierung im Kausimulator herangezogen werden, indem
man ein Farbmerkmal am Druckstempel anbringt und nach der Zementierung

kontrolliert, ob sich die Markierung genau auf dem Konusnabel befindet.

Auf der Werkstoffoberflache lieRen sich voriibergehende und bleibende Spuren
makroskopieren. Zu den vorubergehenden Spuren zahlten Uberschissige
Zementspuren (= Zementreste), graphische Verschmierungen des
wasserfesten Stifts fir die Kennzeichnung des Prifkérpers (= Zeichnungen),
Auflagerungen von geldéstem Eisenoxid aus den thermozyklischen

Wasserwannen (= Rost) und kontaminierende Partikel (= Staub).
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Zu den bleibenden Spuren zahlen Kratzspuren auf der Zirkoniumdioxid—

Oberflache (= Scharten) und muschelférmige Absplitterungen (= Chips).

Abb. 110
08 VL 2 K 17 Konusbasis B1

Abb. 110 zeigt die Konusbasis des Prufkoérpers 08 VL 2 K. Man erkennt
vereinzelte Scharten und eine Zeichung auf 5 Uhr. Eine der Scharten verlauft
uber die Zeichnung, voraus sich schlieBen lasst, dal® die Scharte vor der
Zementierung, also beim Versaubern gesetzt wurde. Da der Konus des
Prufkorpers 08 vorher nie benutzt wurde, 1aRt sich daraus folgern, da} das
Versaubern mit einem metallischen Instrument bereits ausreicht, um

dichtgesinterte Zirkoniumdioxid—Oberflachen zu zerkratzen.
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Abb. 111
37 DC 4 V 17 Konusbasis B1

Zementrest auf 10 Uhr

Abb. 111 zeigt einen Zementrest von Dyract Cem plus®, der im Rahmen der
Versauberung nicht entfernt wurde. Man erkennt deutlich die Scharten, die das

metallische Instrument im Rahmen der Versauberung auf der Oberflache
hinterlassen hat.
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Abb. 112
67 RX 6 K 17 Konusbasis B1

Rostflecken dezentral auf 2 Uhr

Abb. 112 zeigt sommersprossen—ahnlich aufgelagerte, rétliche Flecken auf der
Werkstoff-Oberflache. Es handelt sich mutmaRlich um rostende Eisenpartikel,
die sich gelost im Wasser des Thermozyklisierungs—Bads befanden. Die

Flecken liel3en sich durch Abbrennen und Abdampfen vollstandig beseitigen.

172



Abb.113
100 VL 8 V 17 Konusbasis B1
Absplitterungen auf 11 und 1 Uhr

Abb. 113 =zeigt Absplitterungen am Rand der Konus—Basis. Diese
Absplitterungen  entstanden spontan  wahrend der Abkuhlung auf
Raumtemperatur nach dem Abbrennen. Die abgesprengten Fragmente waren
unauffindbar, sie sind vermutlich einige Meter weit geflogen (Arbeitsschutz!
Augenschutz!). Die Beschadigung durch das Abbrennen ist ein Hinweis darauf,

dal} die Prufkdrper nicht wiederverwendbar sind.
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Abb.114
08 VL2 K17 B2

Konusseiten—Detail mit Lufteinschluss

Abb. 114 zeigt eine seitliche Ansicht der Konus—Mantelflache.

Die Pfeile weisen auf eine eingeschlossene Luftblase innerhalb der

Klebstoffschicht. Das Einschliefen von Luft im Rahmen der Zementierung

kénnte auf das Anwenden des zahflissigen Bondings Heliobond®
zuruckgefuhrt werden.
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Mikroskopie

Mag= 47X WD= 25mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00kV  File Name = 23sb2k1 tif

Y

Abb. 115
23SB2K 1

Abb. 115 zeigt eine Ansicht durch die grol3e Kanaléffnung. In der Mitte der
Wand verlauft die kohasive Bruchkante, erkennbar als dunkle Schattierung
(A).
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Mag= 200X WD= 29mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 23sh2k5 tif

/

Vi

Abb. 116
23SB2K5

Abb. 116 zeigt einen Teilausschnitt der Ansicht durch die grof3e Kanaléffnung.

Man erkennt die helle Kanalwand im linken Bildteil. In der Mitte sieht man 2
Zement-Schuppungen als Folge einer Ablésung an der adhasiven
Grenzflache des Zements. Diese Abloésung kann als Artefakt nach der

Datenerhebung gedeutet werden.
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Unter der adhasiven Abldésung erkennt man, auf mittlerer Hohe des Kanals,
numulose Schwaden eines Materials, das sich schwer deuten lasst. Es konnte

sich um reines Monomer handeln, das nicht unter das Pulver gemischt wurde.

Abb. 117
23SB2K?2

Abb. 117 zeigt eine Detailansicht der adhasiven Schuppung. Im oberen Bildteil
erkennt man deutlich die unregelmaf3ge Schicht des kohasiv gebrochenen
Zements, oberhalb der Schuppung erkennt man die freigelegte Feststoff-

Oberflache des Zirkoniumdioxids.
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Mag= 1.00KX WD= 29mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 23sh2k4 tif

\/
4
W

Abb. 118
23SB2K4

Abb. 118 zeigt eine starkere Vergroflerung des numulésen Bereichs.

Die Oberflache scheint strukturiert zu sein und weist keine Riss—Spuren auf.
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Mag= 500KX WD= 29mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT=15.00kV  File Name = 23sb2k3.tif

Y

Abb. 119
23SB2K3

Abb. 119 zeigt die groltmaogliche VergroRerung des numuldsen Bereichs.
Man erkennt eine zierliche, gerichtete Faltung der Oberflache.
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WD= 25mm Signal A=SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 47sh4k2 tif

Y

Abb. 120
47 SB4K?2

Abb. 120 zeigt links die Scheiben—Oberflache, die am (von Zement befreiten)
Rand des Kanaleingangs in das Innere des Kanals Ubergeht. Kurz hinter dem
Rand sieht man die kohasive Bruchkante und danach die rauhe Struktur des

gebrochenen Zements.
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Mag= 2.00KX WD= 25mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 47sh4k3.tif

\/
/
f

Abb. 121
47 SB4K?2

Abb. 121 zeigt eine Groflaufnahme der kohasiven Bruchkante.
Man erkennt, dal’ der Zement in blatterteigartigen Schichten gerissen ist.
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Mag= 1.00KX WD= 26mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 47sh4k® tif

o\

Y

Abb. 122
47 SB4K5

Abb. 122 zeigt die komplementare Ansicht der kohasiven Bruchkante am
Konus. Man erkennt die diagonal durch das Bild verlaufende Bruchstufe und die
Unterseite des Zementkranzes, der um die groRe Offnung der
Scheibenoberflache auflag und bei der Datenerhebung abgehoben wurde, um

als ,Krempe“ um den Konus stehen zu bleiben.
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Mag= 300KX WD= 25mm Signal A =SE1
EHT = 15.00 kv File Name = 71sb6k6 tif

—\/

Y

Abb. 123
71SB6K6

Date :27 Aug 2005

Abb. 123 zeigt eine Groflaufnahme der blatterteigartigen Riss—Lamellen von

Superbond® C&B. Man erkennt Kraquellierungen, vergleichbar mit den

Rissen in Verbundglas.
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Mag= 8.00KX WD= 25mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 71shBk7 tif

—\/

Y

Abb. 124
71SB6K7

Abb. 124 zeigt eine starkere VergroRerung der Kraquellierungen. Man erkent

auf den groRen Risslamellen eine Vielzahl an kleinen Infrakturen im Zement.
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Mag= 15.00KX WD= 25mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 71shBk8.tif

—\/

Y

Abb. 125
71SB6K38

Abb. 125 zeigt die grol3tmogliche VergréRerung der Kraquellierungen. Innerhalb
der Kraquellierungen selbst sind weitere Risse zu erkennen. Offenbar
infrakturiert die Zement-Schicht wahrend der Datenerhebung bis auf
Mikrometer—Ebene in sich ein, was auch das reilRende Gerausch bei Prifkorper
45 wahrend der Datenerhebung erklaren konnte (siehe Tab. 7 Bemerkung
Prufkorper 45).
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Mag = B00 X WD= 25mm Signal A = SE1 27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 73hz8v1 tif

\

Abb. 126
73HZ8V 1

Abb. 126 zeigt die Rand—-Ansicht eines Harvard—Zement—Prufkdrpers.
Man erkennt ein helleres, grober strukturiertes Band an der kohasiven

Bruchkante.
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S R
Date :27 Aug 2005

EHT = 15.00 kv File Name = 73hz8v2 tif

Y

Abb. 127
73HZ8V 2

Abb. 127 zeigt eine starkere Vergrolierung der helleren, gréberen Schicht.

Sie besteht aus scherbenartigen, kristallartigen Fragmenten, umgeben von

kleineren, kornigen Strukturen. Bei den Scherben konnte es sich um

keramische Splitter handeln.
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Mag= 45X WD= 27mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =1500kV  File Name = 63dc6k3 tif

\/
t

Vi

Abb. 128
63DC6K3

Abb. 128 zeigt eine Ansicht auf die Konus—Spitze eines Dyract Cem plus®—
Prifkorpers. Rund um seine Mantelflache erkennt man sehr deutlich die

unregelmafdige Linie des kohasiven Riss—Verlaufs.
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Mag= 2.00KX WD= 26mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 63dcBikd. tif

Abb. 129
63DC6K4

Abb. 129 =zeigt eine Nahaufnahme der kohasiven Bruchstufe. Um die
Bruchstufe erkennt man die rauhe Struktur des Zementes. Es ist ein reiner

kohasiver Bruch mit nahezu rechtem Bruchkanten—Winkel.
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Mag= 50X WD = 27mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kY  File Name = 82paBva.tif

Y

Abb. 130
80VL8K3

Abb. 130 zeigt einen versetzten Einblick in den Kanal eines Variolink [I®—
Prifkorpers. Man erkennt Gber der Bruchkante einen dunkleren Bereich.
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Mag= 170X WD= 26mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kY  File Name = 82paBv7 tif

\
Yi

Abb. 131
80 VL8 K1

Abb. 131 zeigt eine vergroRerte Ansicht des dunkleren Bereichs innerhalb des
Kanals. Der Bereich scheint oberflachenstrukturiert zu sein.
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Mag= 2.00KX WD= 27mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kY  File Name = 82paBv8.tif

Y

Abb. 132
80VL8K?2

Abb. 132 zeigt die Grollaufnahme der rillenartigen Struktur im dunklen Bereich,
der bei Abb. 130 und Abb. 131 beschrieben wird. Es handelt sich vermutlich
um eine teilweise adhasive Ablosung, da die Rillenschicht eine Abformung der
gerillten Konus—Mantelflache darstellen kdnnte.
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Mag= 1.00KX WD= 27mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kY  File Name = 82paBv4 tif

Y,

Abb. 133
82PA8V3

Abb. 133 zeigt die ausgepragte, kohasive Bruchstufe von Panavia 21®.

193



Mag= 1.00KX WD= 28mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT =15.00kV  File Name = 83paBk2 tif

Vi

Abb. 134
83 PABK?2

Abb. 134 zeigt ein Artefakt nach der Messdaten—Erhebung. Die Zementschicht
unter dem kohasiven Bruch hebt sich leicht von der Zirkoniumdioxid—Oberflache
ab.
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Mag= 500X WD= 26mm Signal A= SE1
EHT =15.00 kv File Name = 90n®8v2 tif

Y

Abb. 135
90 RX8V 2

Abb. 135 zeigt eine Ansicht in den Kanal eines RelyX Unicem®-Prufkorpers.
Man erkennt am rechten Bildrand einen Teil der Scheibenoberflaiche und den
Rand des Kanaleingangs. Vor der kohasiven Bruchstufe erkennt man kornige

Auflagerungen von rund 20 um grof3en Partikeln.
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Mag= 2.00KX WD= 26mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 90rx8v8 tif

\

Y

Abb. 136
90 RX8V8

Abb. 136 zeigt die VergroRerung eines der Partikel, die bei Abb. 135
beschrieben werden. Der Partikel zeigt die typische Kérnung des Zementes
und scheint aus der Zementschicht ,herauszuwachsen®. Madoglicherweise
handelt es sich um einen von Zement umhdilliten Fremdkoérper, z.B. um
.eingemauertes® Strahlgut, das bei der Messdatenerbehung aus der
Zementschicht herausgerissen wurde.
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Mag= 479X WD= 25mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 91rx8k5 tif

\
o

Abb. 137
91 RX8K5

Abb. 137 zeigt eine partikelfreie Oberflache vor der kohasiven Bruchkante von
RelyX Unicem®. Dies kénnte als Hinweis darauf gedeutet werden, dal® die

Partikel nicht zementspezifisch sind.

197



Mag= 2.00KX WD= 28mm Signal A= SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 93sb8v3 tif

[

Abb. 138
93Sb8V3

Abb. 138 zeigt die Bruchstufe eines Superbond®C&B—-Prufkdrpers, der zwei
Messgange benodtigte. Trotz der zwei Messgange erkennt man den kohasiven

Bruchmodus an der Bruchkante, die davor und dahinter von gerissenem
Kunststoff umgeben ist.
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Mag = 400X WD= 27mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 93sb8v1 tif

Abb. 139
93SB8V3

Abb. 139 zeigt eine Ubersicht des Konus von Priifkdrper 93, der 2 Messgange
bendtigte. Man erkennt im oberen Bildbereich eine grof3e, vermutlich
keramische Scherbe. Grund flr das Messen in zwei Durchgangen konnte also
hier ein Ri} der Keramik selbst sein, wobei der Zement eine Scherbe aus dem

Feststoff gerissen hat.
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Mag = 300X WD = 24mm Signal A = SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 154m4n8k2 tif

™~
\

Abb. 140
154 MD 8 K 2

Abb. 140 zeigt den kohasiven Bruch von Meron Plus® Mischverhaltnis D nach
Thermozyklisierung. Man erkennt eine feine Ablésung unter der Bruchkante,
die jedoch als Artefakt nach der Messdaten—Erhebung gewerten werden kann.
Es fallt auf, daf’ die Schicht vergleichsweise dick ist.
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Mag= 2.00KX WD= 24mm Signal A=SE1 Date :27 Aug 2005
EHT = 15.00 kv File Name = 154m4n8k5 tif

Y

Abb. 141
154 MD 8 K 5

Abb. 141 zeigt eine starke VergroRerung der kohasiven Bruchflache des Meron
Plus®—Prufkorpers von Abb. 140. Man erkennt hellweil3e Bereiche innerhalb
der Zementschicht. Es handelt sich vermutlich um Reflektionen des
Elektronenstrahls durch metallische Verunreinigungen. Der metallische
Beschlag scheint an den Innenwanden von kleinen Kavernen innerhalb der
Zementschicht angelagert zu sein, ahnlich wie der Edelschimmel in den
Kavernen eines Roquefort—Kase.
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Moglicherweise wurde die Zementschicht mit dem Wasser des Thermocycling—
Bades durchtrankt, wodurch Rostbestandteile aus dem Wasser in die Schicht
infiltriert wurden und sich in den ausgewaschenen Kavernen niederschlagen

haben.

Perthometrie

Erhoben wurden folgende Oberflachen—KenngroRen der Rauhigkeit nach DIN
EN ISO 4287 [68]:

Ra = Mittenrauhwert

Der Mittenrauhwert R, ist der arithmetische Mittelwert (Durchschnitt) der
Betrage aller Rauhwerte des Rauhigkeitsprofils, also ein summativer Wert.

Im Versuch lagen die Mittelwerte fur das Sandstrahlen bei rund 0,6 pm, d.h. die
durch das Sandstrahlen entstanden ,Krater” und ,Hugel“ sind durchschnittlich
mindestens 0,6 um hoch bzw. 0,6 um tief. Fir Sandstrahlen + Silikatisieren liegt
der Wert bei rund 0,7-0,8 pm, d.h. durch das Silikatisieren wurde die

Oberflache in der Summe gesehen rauer.

Rmax = maximale Rauhtiefe

Die Rauhtiefe entspricht der Amplitude (Wellenlehre) und ist die Distanz
zwischen der Tiefe eines Kraters und der Spitze des dazugehodrenden,
danebenliegenden Hugels. Die maximale Rauhtiefe Rmax ist die grofdte aller
gemessenen Rauhtiefen pro Strecke. Im Versuch lag sie durchschnittlich bei
rund 5,4 pm flir Sandstahlen und bei durchschnittich rund 6,6 pm fur
Sandstrahlen und Silikatisieren, d.h. durch das Silikatisieren sind auch die
~Abhange“ zwischen Kratern und Hugeln langer geworden, was sich nicht allein
durch Abtrag der Oberflachensubstanz erklaren lasst. Vermutlich liegt eine
Kombination aus Auftragen einer Silikatschicht in Kombination mit einem
Abtragen des Feststoffes vor.

Die Partikel verlieren auf dem Weg in die Kratertiefe an Aufprall-Energie, sodal®

hier vermutlich der auftragende Effekt des Silikats zurlcktritt zugunsten des
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abtragenden Effekts des Korunds. Der umgekehrte Fall gilt auf den Hlgeln: dort
uberwiegt die Aufprall-Energie, damit die Erhitzung und damit auch der
auftragende Effekt des Silikats und verdrangt dadurch den abtragenden Effekt
des Korunds. Werkstoffkundlich kdnnte man hieraus schlielen, dal} auf den

Hugeln eine dickere Silikatschicht sein muf} als in den Kratern.

R, = Rauhtiefen—Mittelwert

Der Rauhtiefen—Mittelwert R; ist der arithmetische Mittelwert aller gemessenen
Rauhtiefen je Strecke. Er liegt fir das Sandstrahlen bei rund 4,6 pm, flr das
Sandstrahlen + Silikatisieren bei rund 5,7 pym. Dies entspricht der bereits
geaulerten Vermutung, dald silikatisierte Oberflachen rauer sind.
Madglicherweise bietet die bereits aufgetragene Silikatschicht keinen so grof3en
Widerstand gegen das Korund beim Silikatisieren, sodal} sie ihrerseits eine

groliere Rauheit dadurch davontragt.

R¢ = Rauhtiefe

Die Rauhtiefe Ry ist die groRtmogliche Tiefe vom héchsten Higel aus bezogen
auf alle Krater. Sie liegt bei beiden Topographien des Sandstrahlens bei recht
genau 5,8 ym. Bei den Topographien des Sandstrahlens + Silikatisierens findet
man eine durchschnittliche Erhdhung um rund 1 bis 2 pm. Diese Erhohung ist

als Folge des Auftragens der Silikatschicht beim Silikatisieren zu deuten.

W, = Wellentiefe

Die Wellentiefe W; entspricht methodisch der Rauhtiefe, jedoch bezogen auf
den Wellenverlauf der Oberflache. Sie lieRe sich vergleichen mit der
Unebenheit (Auf und Ab) eines Gehwegs trotz glatter Fliesen. Die zweite
Topographie des Sandstrahlens ist vergleichsweise unruhig (rund 3,3 pm im
Gegensatz zu rund 1,3 pm der ersten Topographie). Dies kann als ein Artefakt
in der zweiten Topographie gedeutet werden, da die Wellentiefe auch beim
Sandstrahlen und Silikatisieren bei recht genau 1,3 pm liegt.

Die Wellentiefe von 1,3 um ist vermutlich die material-immanente Unebenheit
der Prufkorper—Oberflache (,ab Werk“—Wellentiefe).
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Whax = Maximale Wellentiefe

Die maximale Wellentiefe Wnax entspricht methodisch der maximalen
Rauhtiefe, d.h. sie ist die groRte aller Distanzen zwischen einem Wellenkamm
bezogen auf das danebenliegende Profiltal. Ausgehend von den bei W;
geaulerten Vermutungen findet man folgerichtig gleiche maximale Wellentiefen
bei allen Topographien bis auf die zweite Topographie des Sandstrahlens. Dies
verstarkt den Verdacht auf ein Artefakt in der zweiten Topographie des

Sandstrahlens.

P = Profiltiefe

Die Profiltiefe Py ist die Summe aus der Hohe der grofdten Profilspitze und der
Tiefe des groften Profiltals. Sie ist im Durchschnitt fur die Sandstrahl/Silikat—
Topographien fast gleich. Flr das Sandstrahlen allein kann keine Aussage
gemacht werden, da durch das Artefakt ein Unterschied von durchschnittlich 4

Mm entsteht.

P. = Mittenprofilwert

Der Mittenprofilwert P, ist der arithmetische Mittelwert (Durchschnitt) der
Betrage aller Profilwerte des Wellenprofils, also ein summativer Wert. Er ist
zwischen den Topographien des Sandstrahlens durch das vermutete Artefakt
verfalscht. Zwischen den Topographien des Sandstrahlens/Silikatisierens ist der

Durchschnittswert erwartungsgemaln fast gleich.
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Folgende 4 Tabellen zeigen die Mess—Ergebnisse fiur alle 5 Strecken je

Topographie mit Mittelwert und Standard—Abweichung:

Tab. 23
Nur Sandstrahlen mit Rocatec®Pre
Topographie 1 [um]

Parameter P1 P2 P3 P4 P5 X s
R, 061 058 061 065 061 061 0,02
Rimax 533 498 563 551 590 547 0,34
R, 478 431 453 458 4,75 459 0,19
R¢ 596 532 590 590 6,82 598 0,54
W; 1,07 0,71 1,07 1,82 1,88 1,31 0,51
W ax 0,19 017 025 035 0,31 0,25 0,08
P; 643 6,11 594 785 10,98 7,46 2,11
P, 069 067 068 093 120 0,83 0,23
Tab. 24

Nur Sandstrahlen mit Rocatec®Pre
Topographie 2 [um]

Parameter P1 P2 P3 P4 P5 X s

R, 0,76 0,65 066 059 058 0,65 0,07
Rimax 6,45 4,74 517 512 556 541 0,65
R, 4,70 4,46 463 417 448 449 0,20
R¢ 6,45 5,12 549 536 650 5,78 0,64
W; 6,57 4,41 285 232 0,75 3,38 221
W ax 1,27 0,94 066 030 0,20 0,67 0,44
P; 16,10 12,18 11,19 9,01 6,84 11,06 3,49
P, 2,77 1,81 149 1,06 066 1,56 0,80
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Tab. 25

Sandstrahlen + Silikatisieren mit Rocatec®Pre und Rocatec®Plus

Topographie 1 [um]

Parameter P1
R. 0,74
Rmax 6,51
R, 5,60
R; 7,02
W, 1,31
Wmax 0,23
P; 8,32
P, 0,90
Tab. 26

P2

0,78
6,52
5,77
6,75
2,12
0,24
8,46
1,10

P3

0,76
7,06
5,76
7,09
0,87
0,22
7,01
0,89

P4

0,78
7,20
6,48
7,53
1,13
0,18
8,53
0,86

P5

0,80
6,65
5,86
7,16
1,17
0,28
9,60
0,91

0,77
6,79
5,89
7,11
1,32
0,23
8,38
0,93

0,02
0,32
0,34
0,28
0,47
0,04
0,92
0,10

Sandstrahlen + Silikatisieren mit Rocatec®Pre und Rocatec®Plus

Topographie 2 [um]

Parameter P1

R. 0,77
Rmax 5,92
R, 5,10
R; 5,92
W, 1,71
W nax 0,35
P; 7,52
P, 0,90
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P2

0,83
6,86
6,03
7,63
1,80
0,41
8,71
0,97

P3

0,84
6,07
5,44
6,07
1,17
0,25
9,89
0,97

P4

0,85
6,98
5,87
7,19
1,17
0,26
9,14
0,86

P5

0,75
6,19
5,10
6,28
0,81
0,18
8,08
0,82

0,81
6,40
5,51
6,62
1,33
0,29
8,67
0,90

0,04
0,48
0,43
0,75
0,41
0,09
0,92
0,07



Mittelwertskurve der jeweiligen 10 Profilen
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Abb. 142

Uberlagerte Mittelwertskurven der jeweiligen 10 Profile

Abb. 142 zeigt das Uberlagerungsbild beider Sandstrahl-Kurven.

Beim Vergleich der reinen Sandstrahl-Kurve (A) und der Sandstahl/Silikat—
Kurve (B) erkennt man, dal® die Welle der Sandstrahl-Kurve im Vergleich zur
Sandstrahl/Silikat—-Kurve unharmonisch verlauft, was dem Anschein nach auf
ein Artefakt der ,makroskopischen“ Oberflachenstruktur (= Profil-Unebenheit)
zuruckgefuhrt werden muf3. Die Rauhtiefen hingegen pendeln bei beiden in
einen nachvollziehbaren Band. Daraus lasst sich klinisch schlulfolgern, daf}
Unebenheiten und daraus resultierende Qualitatseinbullen der
Haftverbundfestigkeit nicht durch das Sandstrahlen rsp.
Sandstrahen/Silikatisieren  bedingt werden: das Sandstrahlen  bzw.
Sandstrahlen/Silikatisieren verursacht keine Untiefen, sondern vielmehr eine

gleichmalig raue grenzflachennahe Schicht konstanter Rauhgtite.
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Das Profil einer Oberflache wird hingegen durch die Verarbeitung des
Werkstlckes, beispielsweise durch zahntechnische Verarbeitung, geformt oder

aber es ist (bei unverarbeitetem Material) werkstoff~immanent.

Interpretation

Statistik

Nullhypothese 1:
= verschiedene Zement-Zubereitungen
» eine Zementierlast

» 24h-Lagerung

Frage zu 1:
Weisen unterschiedliche Zement—Zubereitungen unterschiedliche

Bruchfestigkeiten auf?

Signifikanz zu 1:
Bei der Zementierlast 2 kg waren die Unterschiede zwischen den Zementen

nicht signifikant.

Bei der Zementierlast 4 kg zeigte sich eine einzelne Signifikanz, ausgehend
von SuperBond®C&B gegen Panavia 21®.

Bei der Zementierlast 6 kg zeigten sich die meisten Signifikanzen, wobei
sowohl SuperBond®C&B und RelyX Unicem® gegen Panavia 21® und Dyract
Cem plus® gingen, aber nur einmal gegen Harvard Universal Phosphat—
Zement®.

Bei der Zementierlast 8 kg gingen die Signifikanzen wiederum von SuperBond®
C&B und RelyX Unicem® aus und beide Male gegen Panavia 21®. Meron
Plus®-Verhéltnis 2,0:1 hatte bei 8kg einen signifikant hoheren Wert
gegenuber Meron Plus®-Verhaltnis 1,6:1.
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Antwort zu 1:

Bei einer Zementierlast von 2kg unterscheiden sich die Zemente nicht
signifikant. Bei den Zementierlasten 4kg und 8kg dominierenden die Zemente
SuperBond®C&B und RelyX Unicem® gegen Panavia 21®, bei einer
Zementierlast von 6kg zusatzlich beide Male gegen Dyract Cem plus® und

einmal gegen Harvard Universal Phosphat—Zement®.

Nullhypothese 2
» verschiedene Zement—Zubereitungen
= eine Zementierlast

» Thermozyklisierung

Frage zu 2: Weisen unterschiedliche Zement-Zubereitungen unterschiedliche

Bruchfestigkeiten auf, nachdem sie thermozyklisiert wurden?

Signifikanz zu 2:

Bei allen Zementierlasten dominiert SuperBond®C&B alle anderen Zemente
signifikant.

Bei den Zementierlasten 2kg und 8kg dominiert SuperBond®C&B alle anderen
Zemente alleine.

Zusatzlich geht bei der Zementierlast von 4kg eine Signifikanz von RelyX

Unicem® gegen Variolink II® und gegen Panavia 21® aus.
Bei einer Zementierlast von 6kg kommt eine Signifikanz gegen Variolink 1I® und
gegen Panavia 21® hinzu, ausgehend von Harvard Universal Phosphat—

Zement®.

Sowohl Meron Plus®-Mischungsverhaltnisse 1,8:1 als auch 2,0:1 haben

signifikant héhere Werte gegeniber 1,0:1 und 1,4:1.
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Antwort zu 2:
Die Nullhypothese 2 wird bei allen Zementierlasten durch SuperBond®C&B
widerlegt.

Nullhypothese 3
» eine Zement—Zubereitung
= eine Zementierlast

= vor und nach Thermozyklisierung

Frage zu 3:
Lasst sich bei einer Zement—Zubereitung die Bruchfestigkeit erhdhen, wenn

man verschiedene Zementierlasten benutzt?

Signifikanz zu 3:
Nach Thermozyklisierung liegt SuperBond®C&B bei allen Zementierlasten

signifikant iber dem 24h—Lagerungswert.

Bei 4kg Zementierlast verringert sich der Thermozyklisierungswert fir Variolink
[I® signifikant. Im Gegensatz dazu erhoht sich der Wert fur Meron Plus® (1,6:1)
signifikant.

Bei 6kg Zementierlast verringert sich der Thermozyklisierungswert flir Panavia
21® signifikant. Im Gegensatz dazu erhoht sich der Wert fur Meron Plus®

(1,6:1 und 1,8:1) signifikant.

Bei 8kg Zementierlast erhoht sich Meron Plus® (2,0:1) signifikant.
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Antwort zu 3:
Die Nullhypothese 3 wird bei allen Zementierlasten von SuperBond®C&B

widerlegt.

Nullhypothese 4
» eine Zement—Zubereitung
= verschiedene Zementierlasten

» 24h-Lagerung

Frage zu 4:
Erkennt man bei einer Zement—Zubereitung eine Anderung der Bruchfestigkeit

zwischen verschiedenen Zementierlasten, nachdem thermozyklisiert wurde?

Signifikanz zu 4:
Bei einer Zementierlast von 8kg ubersteigt RelyX Unicem die eigene 2kg-—

Bruchfestigkeit.

Bei Meron Plus® und einem P:L-Verhaltnis von 2,0:1 dominieren die

Bruchfestigkeiten der Zementierlasten 6kg und 8kg uber den Wert fur 2kg.

Antwort zu 4:
Die Nullhypothese 4 gilt bis auf zwei Ausnahmen (RelyX Unicem® und Meron

Plus® Mischungsverhaltnis F).

Nullhypothese 5
= ein Zement
= verschiedene Zementierlasten

» Thermozyklisierung
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Frage zu 5:
Erkennt man bei einer Zement-Zubereitung eine Anderung der Bruchfestigkeit

zwischen verschiedenen Zementierlasten, nachdem thermozyklisiert wurde?

Signifikanz zu 5:
Panavia 21®, Variolink 1I® und Meron Plus® springen signifikant von einem

niedrigeren auf einen hoheren Wert:

e Panavia 21® von 6kg Zementierlast auf 8kg Zementierlast

e Variolink II® von nahezu gleichen Werten fir 4kg und 6kg auf einen
hohen Wert fir 2kg

e Meron Plus® bei einem P:L—Verhaltnis von 1,6:1 von 4kg nach 6kg

Antwort zu 5:

Die Nullhypothese 5 gilt bis auf vereinzelte Ausnahmen bei Panavia 21®,
Variolink [I® und Meron Plus®.
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Diskussion

In der Vergangenheit wurden verschiedene in—vitro—Testverfahren beschrieben,
um den Haftverbund verschiedener Werkstoffe zu Keramiken zu messen.

Die Test—Verfahren messen den Haftverbundfestigkeit entweder unter Zug-
Belastung (engl.: tensile bond strength) oder Scher-Belastung (engl.: shear
bond strength) [80][7][103][72]. Die Kombination von Zug— und Scherkraft
kommt jedoch der klinischen Situation einer mechanischen Spannung im
Haftverbund—System von befestigtem Zahnersatz im Munde des Patienten

naher als eine vereinzelte, reine Zugbelastung oder Scherbelastung.

Das Tubinger Prufverfahren ermoglicht aufgrund der speziellen Prifkoérper—
Geometrie einen Bruchfestigkeits—Test, der dem Zement eine Klinisch
vergleichbare Situation (= rotations—konische Form bei parallelen Wanden)
zwischen den Oberflachen bietet. Da Zinkoxid—Phosphat—Zement keinen
chemischen Haftverbund ausbilden kann, sind Haftverbundfestigkeiten allein
auf den mechanischen Haftverbund zurlckzufihren. Der Haftverbund hangt
hier deshalb nicht nur von der Ausdehnung und Oberflachenrauhheit, sondern
auch von der Form des ,Zementkorpers® in der Zementfuge ab [82]. Dies kann
als Erklarung daflr dienen, weshalb Harvard Universal Phosphat—-Zement®
hdhere Bruchfestigkeiten aufweist als die adhasiven Zemente Variolink [I® und
Panavia 21®. Das Prufverfahren ware in diesem Fall den Ublichen Versuchen

uberlegen, da es die Wirklichkeit in vitro besser abbildet.
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LUTHARDT (2005) empfiehlt bei Y-TZP-Restaurationen die Anwendung
konventioneller Zemente als ausreichendes Mittel der Wahl. Durch adhasive
Befestigung sei keine Verbesserung der ,Lebensdauer® (= Funktionstuchtigkeit)
des Zahnersatzes zu erwarten. Er rdumt ein, dal abweichende Empfehlungen

fur einzelne Systeme ihre Glltigkeit behalten [63].

KAPPERT und KRAH (2001) [52] empfehlen sowohl konventionelle Zemente
als auch adhasive Zemente als Befestigungsmaterial fur Keramik mit hoher
Eigenfestigkeit. Entlang der eigenen Ergebnisse kann diese Empfehlung auch
fur Y-TSZ bestatigt werden.

THURMOND (1994) und KAPPERT (2001) fordern fur einen akzeptablen
klinischen Haftverbund eine Festigkeit von mindestens 10 — 13 MPa [52][107].
Im Rahmen der eigenen Studie wurde dieser Grenzbereich (bei Mittelung Uber
alle Zementierlasten) von allen Zementen im Prinzip erreicht, sowohl nach

Wasserlagerung als auch nach Thermozyklisierung.

JORGENSEN (1960) stellt fest, dal keine zahnarztliche Helferin die identische
Gute aller von ihr angemischten Zinkoxid—Phosphat—Zementportionen
gewahrleisten kann, solange sie die Komponenten nach Geflhl und Erfahrung
(= zufallig) dosiert [49]. Die Anmischtechnik der anmischenden Person sei ein
kritischer Parameter fir die Qualitdt von Zinkoxid—Phosphat—-Zementen.
Anhand des Tubinger Verfahrens lieRe sich die Haftverbundfestigkeit
geschlossener Zinkoxid—Phosphat-Zementsysteme (Kapsel-Systeme nach
dem Aplicap®-Vorbild) gegenuber abgewogenen Zement—Portionen rsp.

verschiedenen anmischenden Personen objektiv differenzieren.

MITCHELL (1997) stellt fest, daly das Anmischen von Hand gegenulber Kaspel-
Systemen zur Ausbildung gréRerer Luftblasen in der Zementschicht flhrt, was
wiederum eine Schwachung der Festigkeit bedeutet [77]. Dies kdnnte eine

mogliche Ursache fur die niedrigen Werte der Zwei—Pasten—Systeme Variolink
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[I® und Panavia 21® sein, die in anderen Studien weit hohere Werte

hervorbringen.

DAHL (1986) und GORODOWSKY (1992) stellen in vitro fest, dal} der retentive
(= mechanische) Haftverbund von Glas—lonomer—Zement nicht Gber dem von
Zinkoxid—Phosphat-Zement liegt [26][37]. Die Uberlegenheit von Dyract Cem
plus®, RelyX Unicem® und SuperBond®C&B im Vergleich zu Harvard
Universal Phosphat—-Zement® resultiert also vermutlich aus dem chemischen
Haftverbund der Kunststoff-Komponente: es sei denn, sie ist ein
prufverfahrens—eigener Effekt. Dyract Cem plus® liegt hierbei auf gleichem
Niveau wie Harvard Universal Phoshat—Zement®: man kann daraus schlief3en,
dald die beigeflugte Kunststoff-Komponente nur wenig bis keinen Haftverbund

ausgebildet hat.

KAY (1986) [55] und WANG (1992) [113] fordern fur die optimale Befestigung
von Kronen mit Zinkoxid—Phophat-Zement eine konstante und hohe
Zementierlast. Die Ergebnisse der eigenen Studie zeigen, da® die Hohe der
Zementierlast zwischen 2, 4, 6, und 8kg bei Harvard Zement keinen

signifikanten Unterschied hervorruft.

SMITH (1983) fordert ein P:L-Verhaltnis fur Zinkoxid—Phosphat-Zemente,
durch das eine Mindestdruckfestigkeit von 5 — 7 MPa erreicht wird. Nach
Herstellerangaben angemischter Harvard Universal Phosphat—Zement® (1,5:1)
erfullt diese Forderung (12,06 MPa *1,16 nach Wasserlagerung, 13,41 MPa *
1,49 nach Wasserlagerung) [97].

Wahrend Zinkoxid—Phosphat—-Zement innerhalb der ersten 1 2 min zu einer
steifen Masse stockt, bleiben die Zemente anderer Materialklassen langere Zeit
viskds. WANG (1992) sieht hierin einen Grund flir die bessere Passung von
Kronen, die nicht mit Zinkoxid—Phosphat—Zement befestigt wurden [113]. Er
warnt, dald der Vorteil der niedrigen Viskositat (gute Benetzung) mit dem

Nachteil einer diinnen Zementschicht—Dicke erkauft wird.
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Die dinne Zementschicht verteilt die Kaukrafte nicht optimal, sondern
absorbiert sie, indem sie in sich bricht. Die Abbildungen 123 bis 125 zeigen
diesen Effekt bei SuperBondC&B. Unter diesem Gesichtspunkt ist RelyX
Unicem® uberlegen, da RelyX Unicem® im REM-Bild keine Infrakturen
aufweist und dennoch die zweithdchste Haftverbundfestigkeit im Vergleich

hervorgebracht hat.

LOTHY, LOEFFEL und HAMMERLE (2005) untersuchen in vitro die
Haftverbundfestigkeit der Zemente RelyX Unicem®, SuperBond®C&B und
Panavia 21® [67]. Sie verwenden dabei einen zweiteiligen Prifkérpers aus
einem tribochemisch konditionierten Stahlzylinder, der auf einer lediglich
sandgestrahltem (110 um, 4 bar, 1 cm Abstand) Y-TZP-Oberflache (cercon®)
bei 4 N Zementierlast 8 min lang zementiert wird, um ihn dann unter statischer
Scherbelastung (0,8 mm/min) nach ISO 11405 zu testen, nach initialer
Wasser-Lagerung (37°C, 2d) und 10 000 Zyklen Thermozyklisierung
[6°C/55°C].

Unter allen Priifkorpern der LUTHY-Studie wies Panavia 21® die héchste
Scherfestigkeit auf (63,4 MPa * 7,8) mit Erhohung durch Thermozyklisierung
(73,8 MPa % 8,5). SuperBond®C&B hingegen lag bei diesem Vorgehen weit
zuruck (44,5 MPa £ 7,0) und verringerte seine Scherfestigkeit signifikant durch
das Thermozyklisieren (29,4 MPa + 8,9).

Im Rahmen der eigenen Studie wurde das genaue Gegenteil beobachtet.
Panavia 21® brachte die niedrigsten Werte hervor (11,55 MPa * 1,82) und
verringerte sich durch das Thermozyklisieren (9,67 MPa t 2,37). Umgekehrt
brachte SuperBond®C&B die bei weitem hodchsten Haftverbundfestigkeiten
(16,44 MPa = 1,22) und steigerte seine Haftverbundfestigkeit nach dem
Thermozyklisieren signifikant (25,45 MPa + 1,83) [67]. LUTHY vermutet, daf
SuperBond®C&B im Rahmen der Thermozyklisierung durch Wasserabsorbtion
an Haftverbundfestigkeit einblft und belegt diese Vermutung durch Hinweise
auf Untersuchungen von ATTA (1990) [6] und MASUHARA (1990)[71], bei
denen festgestellt wurde, da® nach Wasserlagerung kein stabiler Verbund

zwischen SuperBond®C&B zu Legierungen mehr messbar war.
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Die eigenen Untersuchungen belegen das Gegenteil: SuperBond®C&B verliert
nicht an Haftverbundfestigkeit durch Thermozykling, sondern gewinnt signifikant
an Haftverbundfestigkeit. Die korrekte Silikatisierung und Silanisierung der
mikrostrukturierten Y-TZP—-Oberflache scheint hierbei eine wichtige
Voraussetzung zur Ausbildung eines optimal hohen Haftverbundes zu den
Monomeren in SuperBond®C&B zu sein. Der von LUTHY berichtete Erfolg des
Befestigungs—Kompomers Panavia 21® im Vergleich zu den eigenen, sehr
niedrigen Werten ist moglicherweise auf die eigene Befestigung der Priufkorper
im feuchten 37°C—Milieu zurlGckzuflihren. Mdglicherweise hat die Hydrophilie
des Compomers wahrend des Abbindevorgangs zu Interaktionen mit der 37°C

warmen Flussigkeit im Edelstahl-Zylinder gefuhrt.

FILHO, VIEIRA, ARAUJO und MONTEIRO JUNIOR (2004) [33] haben die
Bruchfestigkeit des Haftverbundes von Kunststoff-Zementen zu einer
glasmatrix—haltigen Keramik nach verschiedenen Oberflachenkonditionierungen
untersucht.

Sie stellen fest, dal} es fur einen adaquaten Haftverbund zwischen Kunststoffen
und keramischer Oberflache nicht ausreicht, die keramische Oberflache nur
rein mechanisch (mit Sandstrahlen) zu konditionieren. Erst das Silanisieren der
mechanisch angerauhten (= angeatzten) silikathaltigen Oberflache erzeugt ein
Maximum an Haftverbundfestigkeit. Durch die eigenen Studienergebnisse kann
das Prinzip auf cercon®-Y-TZP ausgeweitet werden: die hochste
Haftverbundfestigkeit zwischen Y-TZP—-Oberflachen wird durch Kunststoff—
Zement erreicht, wobei die mikromechanisch aufgerauhte Oberflache des
silikatfreien Oxidkeramik mit einer Silikat-Schicht liberzogen und dann

silanisiert werden muf.

DERAND und DERAND (2000) untersuchen in vitro die Haftverbundfestigkeit
der Zemente SuperBond®C&B und Panavia 21® zu verschieden
konditionierten Y-TZP-Oberflachen [28]. Sie verwenden dabei einen
Komposit—Zylinder aus Charisma® (Heraeus—Kulzer, Hanau, Deutschland),

dessen kreisformige Basis flach auf einer Y-TZP—-Oberflache aus Denzir®
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(Decim, Schweden) zementiert wurde. Danach wurden die so erstellten
Prifkorper bei 35°C in Wasser gelagert (1 Tag, 1 Woche, 2 Monate), um
danach die Bruchfestigkeit bei einer Vorschubgeschwindigkeit von 0,5mm/min
in einem reinen Scherversuch parallel zur Grenzflache zu messen.

5 unterschiedliche Oberflachen—Konditionierungen wurden untersucht:

1) nach Rocatec®—Konditionierung
2) nach 250pm-Korundstrahlen

(

(

(3) nach 50pym—Korundstrahlen

(4) nach 50pm—Korundstrahlen und 12min—Kontakt mit 38%iger Fluss—Saure
(

5) Aufrauhung mit einem groben Diamant—Schleifer

Alle Oberflachen wurden vor der Zementierung einer ,Waschung“ mit Silan—
Flissigkeit unterzogen (ESPESII®). Eine Zementierlast wird nicht genannt.
Entsprechend der eigenen Studie wies SuperBond®C&B unabhangig von der
Konditionierung oder Lagerung gegenuber Panavia 21® weit hohere
Haftverbundfestigkeiten auf. Hinzu kommt bei Panavia 21® ein Verlust an
Haftverbundfestigkeit durch 2—monatige Wasserlagerung und ein der eigenen
Studie entsprechender Gewinn an Haftverbundfestigkeit bei SuperBond®C&B

nach beiden Wasserlagerungen.

Bemerkenswert ist, dall SuperBond®C&B die hdochste Scherfestigkeit bei (5) =
20,1 MPa % 1,7 und nicht bei (1) = 19,9 MPa + 1,8 zeigt. Moglicherweise ist die
Ursache fur die hohe Haftverbundfestigkeit bei SuperBond®C&B primar in den
Mikroverankerungen des mechanischen Haftverbundes zu suchen in
Verbindung mit der hohen Eigenfestigkeit durch die 4—-META-Kreuzvernetzung
im ungefullten Kunststoff und erst sekundar in der Abdichtung der Grenzflachen
durch die adhasiv—kovalente, hydrophobe ,Verklebung“ am auflieren Rand der
Klebstoff-Fuge.
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KERN und THOMPSON (1994) untersuchten Veranderungen des Volumens,
der Morphologie und der Zusammensetzung der Oberflachen zweier
Dentalkeramiken vor und nach Rocatec®-Konditionierung [57] Sie konnten
nachweisen, dal3 die Strahlgut-Behandlung das Priufkdrper—Volumen
verringert. Auch bei der Oberflachen—Konditionierung der eigenen Prufkorper—
Einzelteile liel3 sich ein Volumenverlust mit blolem Auge beobachten: bei dem
Versuch, einen zu Demonstrationszwecken verwendeten Prufkorper ein drittes
Mal zu konditionieren, wurde mit blolem Auge eine Verzerrung der Konusform
mit bloRem Auge erkennbar, was erneut bestarkt, dal} die Prifkérper—
Einzelteile aus Y-TZP vermutlich nur 1 Mal benutzt werden konnen und sollten,
da sich sonst die Prufkdorper-Geometrie andert und auf diese Weise die
Datensicherheit gefahrdet wird. Jede Prufkorper—Wiederverwendung (=
erneutes Sandstrahlen und erneutes Silikatisieren) flhrt theoretisch durch den
Volumenverlust und durch die Veranderung des Oberflachenprofils durch
L<Aussprayung von Kratern®, was zu einer Veranderung der Prufkdrpergeometrie
und einer ,Entparallelisierung” der Grenzflachen fuhrt. Der Aufwand fur die
hochprazise Anfertigung der Prufkérper—Einzelteile ware dadurch nicht mehr
gerechtfertigt. Um die Veranderung des Konusvolumens wie auch des
Kanalvolumens zu quantifizieren, muissen Untersuchungen Uber den
Volumenverlust von Y-TZP durch das Rocatec®-Verfahren folgen.
Rasterelektronenmikroskopisch und spektralanalytisch wiesen KERN und
THOMPSON eine Kontamination der keramischen Oberflachen mit Korund und
Silikat—Partikeln nach. Im Gegensatz zu den Korund—Partikeln seien die Silikat—
Partikel auch durch ein 10—minutiges Ultraschallbad in Ethylacetat nicht ganz
zu beseitigen gewesen. Da die eigenen Prufkérper sowohl nach dem
Sandstrahlen als auch nach dem Silikatisieren hochstens 2 Sekunden lang mit
Zahntechniker—Druckluft gereinigt wurden, liegt der Verdacht nahe, daf® auch
die eigenen Y-TZP-Prufkdrperoberflachen mit Strahlgut—Resten kontaminiert
waren. Auf einigen REM-Dokumenten erkennt man eigentimlich gestielte
,2Auswlchse” in der Bruchkante der eigenen Prufkorper (z.B. bei 90 RX 8 V 2
und bei 90 RX 8 V 8 (siehe Abbildungen 135 und 136).
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Entlang der Beobachtungen von KERN und THOMPSON kénnten diese ggf. als
,einzementierte* Strahlgutpartiklel interpretiert werden, die durch das Fliel3en
des Zementes wahrend dem Aufbringen der Zementierlast in die ,Tiefe“ der
Zementfuge eingeschwemmt wurden. Da die Struktur der Klebstoffschicht einen
Einflud auf die Haftverbundfestigkeit hat, missen Untersuchungen Uber den

Einfluld von Verunreinigungen der Zementschicht durch Strahlgut—Reste folgen.

MARGERIT et al. (1996) berichten, dal3 48h alter Zement neben amorphem
Zinkoxidphosphat auch unabgebundenes Zinkoxid und Phosphorsaure
aufweist, die erst nach weiterer Reifung reagieren und chemisch stabil werden
[69]. Unter diesem Gesichtspunkt konnen die Veranderungen in Abbildung 126
und 127 als Zement—Ausschwemmungen und die scherbenartigen Partikeln als
dadurch freigelegte Keramiksplitter gedeutet werden. Es ware mdglich, dal} es
sich hierbei um ,eingemauerte® Y-TZP—Partikel handelt, die durch Auflésung
des Zements bei der 24h—Lagerung wieder freigelegt wurden. Moglicherweise
ist Y=TZP fur die Oberflachenkonditionierung mit Strahlmitteln nicht geeignet.
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Schlussfolgerungen

(1)

Durch die neuartige Prifkérper—Geometrie und die Adjustierung der
Prufbedingungen durch die Pruf—Apparaturen bietet sich das Tubinger
Prufverfahren als Ausgangspunkt fur eine notwendige Prifnorm in der

Zahnheilkunde an. Hierbei erscheinen 6kg als geeignete Zementierlast-Norm.

(2)

SuperBond®C&B hat sowohl absolut als auch im Verhaltnis zur eigenen
Prifgruppe als auch gegenuber allen anderen Zementen die hdchsten
Bruchfestigkeiten  hervorgebracht. Die hohe Abbindetemperatur, die
infrakturierte Zementschicht und der hohe und fehleranfallige Aufwand bei der
Dosierung und Anmischung bergen jedoch folgende Aussagen in sich:
SuperBondC&B in Verbindung mit Y-TZP—Mantelkronen birgt moglicherweise
eine thermische Noxe gegen pulpenvitale, stark praparierte Zahnstimpfe.

Die hohe Bruchfestigkeit von SuperBondC&B wird durch Infrakturen der
Zementschicht erkauft, was moglicherweise einen negativen EinfluR auf die
Farbbestandigkeit und die Randabdichtung befestigter Restaurationen hat.

Die  dosierempfindlichen, feuergefahrlichen = Komponenten und der
vergleichsweise hohe Aufwand flr die herstellerangaben—konforme Dosierung
und Verarbeitung sind moglicherweise ein sehr groles Problem im Alltag einer

durchschnittlich gefuhrten, zahnarztlichen Praxis.

(3)

RelyX Unicem® weist die zweithdchste Bruchfestigkeit auf. Durch das
qualitatsgesicherte, saubere und berechenbare Kapsel-System Aplicap®
werden Stérungen durch Ineffizienz, Kontamination oder fehlerhafte

Berechnung bei der Dosierung der Komponenten beseitigt.
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In Verbindung mit der Fluoridfreisetzung, der Einsetzbarkeit fir zahlreiche
Indikationen, der Adhasionsfahigkeit an Zahnhartsubstanz und der Kombination
aus primaren Hydrophilie (gute Benetzbarkeit) und sekundaren Hydrophobie
(Mundbestandigkeit) ist dieses Produkt entlang der erhobenen Daten und

Befunde als Optimum fir die Praxis anzusehen. Ob die beobachteten

Einschliisse in der Zementschicht durch Strahimittel-Kontamination entstanden

sind, mufd noch untersucht werden.

(4)

Harvard Universal Phosphat-Zement® stellt entlang der Ergebnisse und in
Bezug auf die Haftverbundfestigkeit ein gutes Mittelmal® dar, das sich mit
Dyract Cem plus® messen kann und gegenuber Variolink 1I® und Panavia 21®
mehr geleistet hat. Das weit verbreitete Produkt kann auch fur Y-TZP

empfohlen werden, sobald es sich im Dauerversuch ebenso gut bewahrt hat.

(5)

Im Vergleich rechtfertigt Variolink ll® den Kosten— und Verarbeitungsaufwand
nicht mit einer hohen Haftverbundfestigkeit auf Y-TZP im Tubinger Verfahren.
Maoglicherweise handelt es sich jedoch um einen verfahrenseigenen Effekt

durch die Zementierung im wasserigen Medium.

(6)

Panavia 21® brachte im Vergleich die niedrigsten Haftverbundfestigkeiten
hervor und verringerte seine Werte nach dem Thermozyklisieren unter den
Grenzwert von 10 MPa Mindest-Bruchspannung. Moglicherweise ist auch
Panavia 21® (ahnlich wie Variolink 1I®) im besonderen Male
feuchtigkeitsempfindlich, was die Messwerte unverhaltnismalig gering
ausfallen lie3. Ein weiterer Versuch in einem warmeleitenden, aber nicht
wasserigen Medium wahrend der Zementierung kann diese neue Fragestellung

[6sen.
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(7)

Meron Plus® weist in seiner dinneren, vom Hersteller gewahrten Konsistenz
(1,6:1) nach dem Thermozyklieren eine fur sich beste Haftverbundfestigkeit von
3,7 MPa * 1,04 auf (ahnlich der von Dyract Cem plus®), gefolgt von 3,1 MPa *
0,9 bei 1,8:1 und 3,2 MPa %= 1,3 bei 2,0:1. Die dunnere Konsistenz 1,6:1 ist
jedoch initial (nach 24h-Lagerung) diejenige mit der vergleichsweise
niedrigeren Haftverbundfestigkeit.

Durch das Fluoro-Silikat und das bifunktionelle Monomer HEMA ist Meron
Plus® auf geprimertem Dentin moglicherweise eine glinstige Alternative zu dem

Zement Dyract Cem plus®, der kein HEMA und kein Fluorid enthalt.

Meron Plus® bildet im Vergleich zu den anderen Zementen die grofRte
Zementschicht-Dicke. Ein Grund hierfur ist vermutlich, da® sich das Produkt
entlang der vom Hersteller empfohlenen P:L-Verhaltnisse nur vergleichsweise
schwer anmischen IaRt. Die im REM-Bild dargestellen Kavernen sind
moglicherweise ein Hinweis auf ausgeschwemmtes Pulver, das keinen Verbund
mit der FlUssigkeit eingegangen ist. Es mull geklart werden, wie sich die
kaverndse Zementschicht auf die Bruchfestigkeit im Dauerversuch, auf die

Farbbestandigkeit und auf die Abdichtung der Zement—Fuge auswirkt.

(8)

Die keramikartigen Scherben im REM-Bild werfen den Verdacht auf, dall Y-
TZP unter Rocatec®-Behandlung auf mikroskopischer Ebene splittert. Daruber
hinaus gibt es Hinweise, dal® sich Strahlgut—-Reste durch zahntechnische
Druckluft allein nicht entfernen lassen. Dies konnten Hinweise darauf sein, da®
Y-TZP-Oberflachen nach Korundstrahlung gesondert von Strahlgut—Resten
gereinigt werden mussen oder auf andere Art oberflachenkonditioniert werden

mussen.
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Zusammenfassung

Far die vergleichende Messung der maximalen Zug-/Scherfestigkeit von
Haftverbund—Systemen, wie sie z.B. bei der Zementierung von
Suprakonstruktionen entstehen, wurde ein modifiziertes Werkstoffprufverfahren
entwickelt. CAD/CAM-—gefertigte Zirkoniumdioxid—Standard—Prifkérper und
spezielle Apparate—Technik ermdglichten einen neuartigen Haftverbund-Test
unter geometrisch und thermisch adjustierten Bedingungen. Ziel der Studie war
der Bruchfestigkeitsvergleich statisch belasteter Haftverbund—Systeme aus 7
Zementprodukten verschiedener Materialklassen zwischen mikromechanisch
rsp. tribochemisch konditionierten Y-TZP—-Oberflachen in Abhangigkeit zur

Zementierlast vor und nach thermischer Wechselbelastung.

100 identische CAD/CAM-Zirkoniumdioxid—Prufkérper wurden sandgestranhlt,
fur monomerhaltige Zemente zusatzlich tribochemisch silikatisiert/silanisiert
(Rocatec®-Verfahren), unter 4 verschiedenen Lasten (2, 4, 6, 8 kg) zementiert
und initial 24h bei 37°C in Wasser gelagert. Die Halfte aller initial gelagerten
Prifkorper durchliefen zusatzlich ein thermisches Wechselbad (15000 mal
5°C/55°C). AnschlieRend wurde die maximale Bruchfestigkeit unter statischer

Zug—/Scherbelastung (0,5 mm/min) bei 37°C erhoben.

Alle gemessenen Systeme brachen kohasiv. Die unterschiedlichen
Zementierlasten zeigten nur einen geringen EinfluR. Gegenuber der
Wasserlagerung ergab die thermische Wechselbeanspruchung eine deutlichere
Unterscheidbarkeit der Werkstoffe mit folgendem Ranking aller gemittelten
Werte: SuperBond®C&B (25,5+1,8 MPa), RelyX Unicem® (15,8%+1,3 MPa),
Meron Plus® (13,7+1,04 MPa bei 1,6:1), Dyract Cem plus® (13,2+1,4 MPa),
Harvard Universal Phosphat-Zement® (12,1+£1,2 MPa), Variolink II® (11,1+1,7
MPa), Panavia 21® (9,7t2,4 MPa). Zwischen Zirkoniumdioxid—Oberflachen
erfillt SuperBond®C&B die Anforderung ,maximale Haftverbundfestigkeit” im
Vergleich am ehesten, dennoch ist RelyX Unicem® der Praxissieger.

Harvard Universal Phosphat-Zement® bleibt eine gute, mittlere Wahl.
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