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1 Begriffserklarungen

Me = Meron Plus®

HA = Harvard Zement® (Harvard Universal — Phosphat — Zement®)
RX = RelyX Unicem®

WM = Unbehandelt

WL = Hydrophil

Ti = Titan



2 Einleitung

Karies ist eine der haufigsten Ursachen fur den Verlust von Zahnhartsubstanz.
Diese kann je nach Ausmal} des Defektes auf unterschiedliche Weise ersetzt
werden. Bei kleineren Defekten eignen sich konservierende MalRnahmen im
Sinne von Kunststoffflllungen. Bei groReren Verlusten der Zahnhartsubstanz
mussen hingegen prothetische Restaurationen zu deren Ersatz hergestellt wer-
den. Zunachst erfolgt die Praparation des betreffenden Zahnes um Platz far
die Restauration zu schaffen. Der so vorbereitete Zahnstumpf wird mit einem
Abdruckmaterial abgeformt, um ihn als Modell zu duplizieren. Dieses wird im
zahntechnischen Labor durch Ausgie3en des Abdruckes gewonnen und darauf
wiederum der Zahnersatz hergestellt. Dieser wird anschlieRend auf dem prapa-
rierten Zahnstumpf befestigt. Ist ein ganzer Zahn oder sind mehrere Zahne ver-
loren gegangen, so kann dieser heutzutage durch ein Implantat ersetzt wer-
den. Nach einer Einheilphase dient ein Metallabutment zur Aufnahme der Res-
tauration, das in diesem Fall durch Verschraubung oder einen Zement auf dem
Implantat befestigt wird. Den Vorgang der Befestigung mit Hilfe eines Befesti-
gungszementes bezeichnet man auch als ,Zementieren®. Durch die Klebstoff-
schicht zwischen den zwei Festkopern Restauration und Zahnstumpf / Abut-
ment entsteht ein Haftverbundsystem. Die Retention zementierter Restaura-
tionen, also der Wiederstand gegen abziehende Krafte, wird dabei durch meh-
rere Faktoren beeinflusst:

e Die Praparations-/ Abutmentgeometrie

Konvergenzwinkel von Zahnstumpf/Abutment

e Hohe des Zahnstumpfes/Abutments

e GroRe der Oberflache

e Oberflachenrauhigkeit des praparierten Zahnes/Abutments

e Oberflachenrauhigkeit der Kronenunterseite

e Passgenauigkeit der Restauration auf dem Zahnstumpf/Abutment
e Materialeigenschaften der Restauration

e Zementzusammensetzung



e Zementeigenschaften
e Technik des Zementierens
e Dicke der Zementschicht
[12][14] [50].
Die Anwendung der Befestigungszemente bietet dabei eine Moglichkeit, durch
eine Verbindung zwischen Zahnhartsubstanz / Implantatabutment und Restau-
ration die Retention unabhangig von der Geometrie der Praparation zu steigern,
indem er als Haftvermittler zwischen diesen dient [75]. Grundlage der verbes-
serten Retention sind die Adhasionskrafte, die wiederum von einem guten Kon-
takt und einer guten Benetzbarkeit der Oberflachen abhangig sind [131].
In welchem Ausmald das Haftverbundsystem mechanisch belastbar ist, hangt
von der Wahl des Werkstoffes und dessen Eigenschaften ab. Werden Feststof-
fe durch einen Klebstoff miteinander Verbunden, so spricht man von einem ad-
hasiven Haftverbund. Dieser setzt sich aus zwei Komponenten zusammen:
a) Der Kohasion, was der Verankerung und Verbindung innerhalb der
Klebstoffschicht entspricht.
b) Der Adhasion, also der Verankerung und Verbindung zwischen der
Feststoffoberflache und der Oberflache des Klebstoffs.

Des Weiteren unterscheidet man bei der Adhasion zwischen einem mechani-
schen Haftverbund und einem chemischen Haftverbund. Der mechanische
Haftverbund beruht auf einer physikalischen Verankerung des Klebstoffes auf
der Oberflache des Festkdrpers. Diese kann durch Anrauen, Anatzen oder
Sandstrahlen der Oberflache gezielt vergrofiert werden [112]. In die so vergro-
Rerte Oberflache kann der Befestigungswerkstoff seiner Benetzungsfahigkeit
entsprechend einflieBen und nach seiner Aushartung sogenannte Mikro-
Retentionen bilden.

Der chemische Haftverbund erklart sich durch die Ausbildung kovalenter Bin-
dungen zwischen reaktiven Gruppen des Klebstoffes und reaktiven Gruppen
der Festkorperoberflache.

Die relevanten Parameter, welche zu einem Versagen des Haftverbundes fuh-

ren kénnen, sind zum einen die Temperaturwechselbelastung und zum ande-



ren die Kaubelastung. So konnen beim Genuss kalter und warmer Speisen
Temperaturschwankungen zwischen 9°C und 52°C auftreten. Dies fuhrt im Lau-
fe der Zeit zu einer Ermudung/ Alterung der Haftverbundfestigkeit und im au-
Rersten Falle zu dessen Versagen. Diese Form der Stressung kann inaborato-
rien durch die Thermozyklierung nachgeahmt werden. Bei dieser kunstlichen
Form der Alterung entsprechen 15.000 Wechselbadzyklen einer Alterung von 3
Jahren in vivo. Die Temperatur der Wechselbader sollte dabei 5°C und 55°C
betragen [130].

Eine Simulation der Kaubelastung kann mit Hilfe eines Kausimulators erfolgen.
Ein mechanisches Versagen des Haftverbundes tritt nach Angaben klinischer
Studien erst nach 5-10 Jahren auf. Werden 240.000 Kauzyklen pro Jahr als
ublich angenommen, entsprache das einer Zyklenzahl von 1,2 bis 2,4 Millionen,
wodurch nach einer DGZMK-Stellungnahme von 1999 dieser Klebstoff/Zement
die Praxisreife erlangt hatte.

Der in dieser Studie angewendeten Prifmethode liegt ein Verfahren far die Pru-
fung des Haftverbundes zwischen Zirkoniumdioxid (Y-TZP) und Befestigungs-
zementen zugrunde. Das Verfahren wurde auf der Grundlage der Zug- und
Scherversuche entwickelt mit dem Ziel eine praxisnahe In-vitro-Methode zu ge-
winnen, um damit verschiedene Befestigungszemente vergleichen zu kdnnen.
So entstand der ,Druck-Scherversuch®, bei dem die Probengeometrie mit der
ublichen klinischen Situation vergleichbar ist. Der Versuchsaufbau ermdglicht
gleichzeitig die Wirkung von Druck-, Zug-, und Scherkraften [59]. Auf den
genauen Aufbau dieses Ausstol3 - Prufverfahrens wird im Abschnitt Material

und Methode detailliert eingegangen.

Der Widerstand gegen diese Belastungen fuhrt zu Zug- und Scherspannungen
im System. Die vom Haftverbund-System maximal absorbierbare Spannung
entspricht demnach der Haftverbund-Festigkeit. Wird diese Grenzspannung
Uberschritten, so kommt es zum Bruch des Haftverbund-System. Dabei kann
man zwei Bruchmechanismen unterscheiden. Zum einen den Adhasiven

Bruch, der sich an der Grenzflache zwischen Befestigungszement und Restau-



rationsoberflache ereignet und zum anderen den Kohasiven Bruch. Dieser
verlauft in der Zement-/Klebstoffschicht selbst. Da die Adhasion von den chemi-
schen und physikalischen Eigenschaften der Festkorperoberflache abhangig
ist, besteht die Mdglichkeit, die Haftverbundfestigkeit durch chemische, mecha-
nische oder kombinierte Vorbehandlungen der Oberflache zu steigern [92]. Den

Vorgang bezeichnet man als Oberflachenkonditionierung.

2.1 Oberflachenkonditionierung

Oberflachenbeschaffenheit, Oberflachengestalt und Oberflachenverhalten
sind die wichtigsten Einflussfaktoren fur eine objektive Betrachtung einer Ober-
flache [120].

Chemische, physikalische, technologische und mechanische Eigenschaften,
also die Rauigkeit, charakterisieren die Oberflachenbeschaffenheit. Als ent-
sprechende Parameter sind die Harte der Oberflache, das Lichtreflexions-
vermogen d.h. der Glanz, ihre Farbe und die Korrosionsbestandigkeit sowie
die Oberflachenenergie zu nennen.

Die Oberflachenenergie spielt auch fur deren Benetzbarkeit eine entscheiden-
de Rolle. Darunter versteht man das Verhalten von Flussigkeiten zu einer Fest-
korperoberflache. Diese ist abhangig von den beteiligten Oberflachenspannun-
gen der Flussigkeit und des Festkorpers. Als Mal fur die Benetzbarkeit gilt der
Kontaktwinkel. Der Kontaktwinkel ist der Winkel, den ein FlUussigkeitstropfen
auf der Oberflache eines Feststoffs zu dieser Oberflache bildet (siehe Abbil-

dung 1).



Abbildung 1: Schematische Darstellung des Kontaktwinkels (C) zwischen einer
Flissigkeit (A) und einem Feststoff (B).

Den Kontaktwinkel beeinflussende Gré3en sind zum einen die Kohdsionskraf-
te innerhalb des Tropfens sowie die Adhasionskrafte gegenuber der Oberfla-
che. Uberwiegen die Adhasionskrafte gegenliber den Kohasionskraften, so
breitet sich die Flussigkeit vollstandig auf der Oberflache aus, benetzt diese
also vollstandig — das entsprache einem kleinen Kontaktwinkel. Die Ursache flr
eine gesteigerte Adhasion ist durch einen Mangel an gleichwertigen Nachbar-
molekulen, die im Inneren einer Materie zu einem Ausgleich der Wechselwir-
kungen flhren, zu sehen. Die senkrecht zur Oberflache auftretende Kraft wird
als (freie) Oberflachenenergie bezeichnet. Sie stellt eine materialspezifische
Grolle dar. Dabei haben weiche Materialien wie z.B. Kunststoffe geringere
Oberflachenenergien, wahrend harte Werkstoffe mit einem hohen Schmelz-
punkt hohe Werte aufweisen [43]. Die Benetzbarkeit und auch die Adhasion
organischer und anorganischer Bestandteile unterschiedlicher Materialien wer-
den folglich durch die an lhrer Oberflache wirkenden molekularen Krafte be-
stimmt. Je geringer diese Wechselwirkung ist, desto groRer wird der Kontakt-

winkel. Im Spezialfall der Verwendung von Wasser als FlUssigkeit bezeichnet



man bei geringen Kontaktwinkel <90° (Bild 2) die Oberflache als hydrophil, bei
Winkeln >90° (Bild 3) als hydrophob.

Abbildung 2: Schematische Darstellung des Kontaktwinkels zwischen einer
Flassigkeit (A) und einer hydrophilen Oberflache (B).

Abbildung 3: Schematische Darstellung des Kontaktwinkels zwischen einer
Flissigkeit (A) und einer hydrophoben Oberflache (B).



Die Energie der Oberflache kann u.a. durch deren mechanische Bearbeitung

beeinflusst werden [98].

Die Oberflachengestalt umfasst deren Rauigkeit und Welligkeit im Sinne der
geometrischen Form. Diese wird durch eine mechanische Oberflachenbearbei-
tung vorgegeben. Als mogliche Untersuchungsmethoden der Oberflachenge-
stalt sind zum Beispiel die Profiimessung, eine taktile Methode, die objektive
Daten liefert und die mikroskopische Untersuchung als visuelle Methode zu

nennen. Daneben gibt es weitere optische Methoden.

Die mechanische Oberflachenkonditionierung besteht in einer mikroretentiven
Strukturierung des Oberflachenprofils, die - wie bereits erwahnt - zu einem mik-

romechanischen Haftverbund fihrt.

1. Mechanische Oberflachenmodifizierung

Unter dem Schleifen versteht man einen mechanischen Abtrag der Werkstoff-
oberflache durch abrasive Partikel, die in unterschiedlicher Korngréfde zur An-
wendung kommen. Durch diesen Vorgang konnen sich zum einen Partikel in
die Oberflache einlagern, wodurch sich ein Schmierfilm bildet, der anschlie-
Rend chemisch oder elektrochemisch entfernt werden muss, zum anderen
kommt es zu einer plastischen Verformung der Oberflache.

Wird eine Oberflache abgestrahlt, so bedeutet dies, dass sie mit harten Parti-
keln aus Glas, Aluminiumoxid, Zirkonoxid oder anderen Materialien beschossen
wird, woraus ein Reinigungseffekt und eine raue Oberflache sowie eine Ober-
flachenvergroRerung resultieren [89]. Dabei kommt es zu einem Volumenverlust
[51], ein Grund daflir, dass die beim Titanguss auftretende a-case durch den
Vorgang des Sandstrahlens entfernt wird [28]. Auch bei diesem Verarbeitungs-
verfahren konnen sich Partikel in die Oberflache einlagern und es kommt zu
Druckspannungen auf der Titanoberflache. Was auch hier eine chemische Rei-
nigung und Dekontaminierung erforderlich macht [89]. Als ein weiterer Nebenef-

fekt des Sandstrahlens ist die Aufhartung der Titanoberflache zu nennen [28].



2. Chemische Oberflachenmodifizierung
Zur Entfettung der Titanoberflachen werden organische oder verschiedene
alkalische Ldsungsmittel angewendet. Diese Art der Oberflachenbehandlung
beruhrt die darunter liegende Oxidschicht nicht.
Durch Atzen kénnen Titanoxide von der Oberflache entfernt werden, und so
eine reine und regelmalliige Oberflache geschaffen werden [92]. Hierzu kom-
men unterschiedliche Atzlésungen zum Einsatz:

1. Mischungen aus Salpetersaure-Flusssaure

2. Mischungen aus Salzsaure-Schwefelsaure

3. Alkalische Atzldsungen (eher ungebrauchlich)
Um eine gleichmaRige, stabile und dichte Oxidschicht zu erhalten, kann die Ti-
tanoberflache passiviert werden. Im Unterschied zu der Oxidschicht, die Titan
spontan bildet, wird die Oberflache gleichzeitig dekontaminiert und es entsteht
eine reine Oxidschicht, die den Korrosionswiderstand erhdht und die lonenbil-
dung an der Oberflache senkt. Als Losungsmittel kommen 20-40%ige Salpe-
tersauren zum Einsatz, in denen wahrend einer 30-minutigen Passivierungs-
phase bei Raumtemperatur eine Oxidschicht von 2-6 nm gebildet wird [89].
Die chemische Oberflachenkonditionierung hat eine chemische Aktivierung der
Festkorperoberflache zum Ziel, die durch die Ausbildung kovalenter Bindungen
zwischen reaktiven Gruppen des Klebstoffs und der Festkorperoberflache die
Ausbildung eines chemischen Haftverbundes erméglicht. Neben den in der Im-
plantologie eingesetzten Verfahren sei hier beispielhaft das Silanisieren silika-
thaltiger Oberflachen angefuhrt, wie es u.a. bei der Gerustverblendung einge-
setzt wird [130] sowie die Verwendung eines Metallprimers beim adhasiven

Einsetzen von Wurzelstiften [92].
2.2 Verwendete Materialien

2.2.1 Befestigungszemente

Man kann die Zemente grob in funf Materialklassen einteilen:

e Zinkoxid-Phosphat-Zemente



e Carboxylat-Zemente

e Glas-lonomer-Zemente

o Kunststoff-modifizierter Glas-lonomer-Zemente

e Kunststoff-Zementee
Hauptbestandteile zahnarztlicher Zemente sind Pulver und Flussigkeit, bei de-
ren Mischung eine viskdse Paste entsteht, die anschlieend zu einem festen
Stoff aushartet. Dabei entspricht der zugrunde liegende Reaktionsmechanis-
mus der Wechselwirkung zwischen einer Lauge und einer Saure, woraus als
Produkt ein Salzgel hervorgeht. Die folgende Gleichung stellt eine vereinfachte

Form der Reaktion dar:

MO + HoA - MA + H.O

MO x  SiO; +  HA - MA  + x SiOz + H20
(1) (2) (3)

(1) = Protonen-Akzeptor
(2) = Protonen-Donator
(3) = Salzgel

Ubernommen aus [14].

Neben der Aufgabe, als Befestigungsmittel zu dienen, haben Zemente in der
Zahnmedizin weitere Anwendungsbereiche. So kommen sie als Fullungswerk-
stoff aber auch als Isolatoren zwischen Zahn und Fuillungswerkstoff zum Ein-
satz. Um allen Einsatzgebieten gerecht zu werden, ist eine Vielzahl unter-
schiedlicher Zementarten entwickelt worden. Eine Ubersicht zeigt die folgende
Tabelle.
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Tabelle 1: Indikation fur die verschiedenen Zemente [115]

Unter- Befestigung Deck- | provisorischer
fillung | dauerhaft | provisorisch | flllung Verschluss
Zinkphosphatzement + + +
Silikatzement +
Siliko-Phosphat- (+)
Zement
ZnO-Eugenol- + + +
Zement
EBA-Zement + + +
Carboxylatzement + +
Glasionomerzement +

Obwohl Zinkoxid-Phosphatzement keine adhasiven Eigenschaften aufweist, gilt
er als der Goldstandard unter den Befestigungszementen und wird von zahlrei-
chen Zahnarzten eingesetzt [17]. Demgegenuber steigern adhasive Befesti-
gungszemente nach Literaturangaben nicht nur die Retention, sie reduzieren
zudem sowohl die Bruchgefahr der Zahnstimpfe als auch die der Restauratio-
nen [10] und reduzieren zudem das Auftreten von Randundichtigkeiten [87].
Trotz zahlreicher Studien, in denen die Retention gegossener Restaurationen
mit unterschiedlichen Befestigungszementen untersucht wurde, liegen bis heute
keine einheitlichen Ergebnisse und Empfehlungen vor [6][23][78].

2.2.2 Titan

Die metallischen Werkstoffe stehen im Mittelpunkt der verwendeten Materialien,
auch wenn es aufgrund der Verbesserung verschiedener Technologien und
Werkstoffe - darunter Hochleistungskeramiken und verschiedene CAD/CAM-
Verfahren - heutzutage Alternativen gibt. Entscheidend fur die wichtige Rolle,
die Metalle in der Zahnheilkunde spielen, sind die fur ihre Materialgruppe spezi-
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fischen Eigenschaften. Hohe Werte der Zugfestigkeit sowie des Elastizitats-
moduls und der Dehngrenze kennzeichnen die Steifigkeit, Elastizitat und Fes-
tigkeit dieser Materialgruppe. Insbesondere gegeniber Keramik sind die Ver-
windungsstabilitat, die Widerstandsfahigkeit gegentiber mechanischen Be-
lastungen und ihre Reaktion auf Uberbelastung im Sinne einer plastischen
Verformung und der Steigerung ihrer Festigkeit zu nennen. Keramik hingegen
ist sproder und halt derartigen Belastungen nicht gleichermal3en stand, was
zum Bruch der Keramik fuhren kann. Zudem fordern Keramikrestaurationen
mehr Platz in der Praparation und fuhren somit zu einem erhdhten Verlust an
Zahnhartsubstanz [49] [100].

Ausschlaggebend fir die Auswahl eines dentalen Werkstoffes ist neben oben
genannten Kriterien bezuglich der Materialeigenschaften deren biologische
Vertraglichkeit. Der Werkstoff, der dem physiologischen Milieu der Mundhohle
ausgesetzt ist, muss unter anderem die Forderung nach geringer Loslichkeit
ohne Freisetzung toxischer Legierungselemente erfiullen. Durch den auf der
Zahn- oder Zahnersatzoberflache entstehenden Biofilm und dessen Stoffwech-
sel sinkt der pH-Wert dort auf Werte von bis zu 4,0. Durch diesen niedrigen pH-
Wert wird die Metallionen- und Elektronenbildung (Biokorrosion) gefordert
[63][117]. Derartige Legierungselemente kdnnen unterschiedliche Wirkmecha-
nismen entfalten: Zum einen kann sich eine lokal toxische Wirkung ergeben,
zum anderen kann es zu systemischen Einflissen im Sinne einer Sensibilisie-
rung (Allergisierung) fihren.

Aufgrund zahlreicher Studien zu den verschiedenen metallischen Werkstoffen,
lassen sich In-, Cu- und Ga- freie hochgoldhaltige Legierungen, CoCrMo- Le-
gierungen und Titan als biologisch unbedenklich einstufen und werden fur die
klinische Anwendung empfohlen [60][125][127].

2.2.2.1 Chemische Eigenschaften von Titan

Man findet Titan in der Natur als Bestandteil verschiedener Mineralien (Rutil
TiO», llimenit-Fe TiO3, Anatas TiO, und Sphen- CaTiSiOs). TiOg.Oktaeder bilden

dabei die Grundbausteine des Metallgitters [31]. Aus seiner ursprunglichen
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Form muss uber mehrere Verarbeitungsschritte Titan zu technischer Reinheit
reduziert werden, um in dieser Form in der Industrie oder der dentalen Verar-
beitung genutzt werden zu kénnen. Dabei unterscheidet man nach DIN vier
Grade des Titans technischer Reinheit. Die prozentualen Massenanteile von
Fe (0,15 - 0,3%) und Sauerstoff (0,12 - 0,35%) stellen dabei die Unterschei-
dungskriterien dar. Diese Massenanteile sind immer mit gleichen prozentualen
Anteilen an Titan kombiniert (99%). Der Einfluss der Fremdelemente auf die
werkstoffkundlichen Eigenschaften des Titans zeigt sich in einer zunehmenden
Harte und Sprodigkeit bei steigendem Anteil der Fremdelemente. Eine Uber-
sicht zeigt Tabelle 2.

Tabelle 2: Einteilung der Titantypen nach DIN 17851 ( aus [25])

Ti1 | 3.7025 | 0,20 | 0,08 | 0,05 | 0,12 | 0,013 | 350 45 120
Ti2 |3.7035| 0,25 | 0,08 | 0,05|0,18 | 0,013 | 470 35 150
Ti3 | 3.7055 | 0,30 | 0,10 | 0,05 | 0,25 | 0,013 | 560 25 170
Ti4 | 3.7065 | 0,35 | 0,10 | 0,05 | 0,35 | 0,013 | 640 25 200

FuUr die Verarbeitung in der dentalen Technologie wird Titan des Reinheitsgra-
des 1 empfohlen. Dieses hat den geringsten Anteil an Fremdelementen.

Betrachtet man die Gitterstruktur des Titans naher, so lassen sich zwei Phasen
unterscheiden: Bei hohen Temperaturen liegt Titan in der kubisch raumzentrier-

ten B-Phase vor. Diese wandelt sich bei 882°C in die hexagonale a-Phase um.
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Durch diese Umwandlung kommt es zu einer Volumenkontraktion sowie zu
Veranderungen der physikalischen Eigenschaften des Materials. Die Titanlegie-
rungen lassen sich in a-, o/p- und p- Legierungen einteilen. Die einzelnen Pha-
sen konnen durch den Zusatz unterschiedlicher spezifischer Elemente stabili-
siert werden, was eine Veranderung der vorherrschende Struktur sowie der
mechanischen und metallurgischen Eigenschaften der Legierungen und somit
die Bildung von o-/B- Mischkristalllegierungen ermdglicht. So stabilisiert Alumi-
nium die a-Phase, wahrend Vanadium die Ausbildung der B-Phase begunstigt.
Ein Beispiel fur eine Mischung der beiden Phasen stellt die flr kiinstliche Knie-
und Huftgelenke in der Orthopadie eingesetzte Legierung Ti6Al4V dar
[8][60][70][88][101][111].

Die geringe Dichte des Titans von 4,5 g/cm® (Titan ist viermal leichter als Gold)
bietet den Patienten insbesondere bei der Versorgung mit groRvolumigen Ar-
beiten einen besonderen Tragekomfort. Das geringe spezifische Gewicht er-
moglicht die Herstellung leichter Restaurationen bei gleichzeitig geringerem
Materialverbrauch. Seine geringe Warmeleitfahigkeit ermoglicht eine pulpa-
schonende Versorgung vitaler Zdhne und die Rontgentransluzenz aufgrund
der niedrigen Kernladungszahl begunstigt die Fruherkennung von Sekundarka-
ries. Als weitere wesentliche Materialeigenschaft ist die hohe Schmelztempe-
ratur (1688°C) anzuflhren, die sich positiv auf den Keramikbrand auswirkt
[41][47][58][63][68][88][101].

Eine Ubersicht liber die Materialeigenschaften stellt Tabelle 3 dar.
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Tabelle 3: Die charakteristischen chemischen und physikalischen Eigenschaf-
ten von reinem Titan (aus [46])

Eigenschaft Wert

Ordnungszahl( Ubergangsmetall) 22
Atomgewicht 47,8
Dichte (g/cm?®) 4,51
Schmelzpunkt (°C) 1688
Siedepunkt (°C) 3260
Harte (n. Vickers) 80-105
Elastizitatsmodul (MPa) 100000
Zugfestigkeit (MPa) kaltverformt 450
Guss bis 850
Bruchdehnung (%) 15-20
Warmeausdehnungskoeffizient (1/K) 9,6*10°
Warmeleitfahigkeit (W/mK) 21,4

Als Ubergangselement steht das Element Titan in der vierten Gruppe des Pe-
riodensystems. Es weist eine sehr hohe Reaktivitat insbesondere gegenlber
Sauerstoff auf, was bei freiem Angebot von Sauerstoff innerhalb weniger ns zur
Ausbildung einer schitzenden Oxidschicht fuhrt. Den energetisch gunstigsten
Zustand stellt dabei die Oxidationsstufe +IV dar, wodurch Titan an seiner Ober-
flache hauptsachlich als Titandioxid vorliegt:
Ti + 0, - TiO;

Die natlrliche Oxidschicht ist je nach Alter und Lagerbedingungen 3-7 nm dick
[58][121]. Diese Schicht ist nicht leitfahig und chemisch inert. Infolgedessen
resultiert die elektrochemische Passivitat und mit ihr die ausgesprochen gute
Biovertraglichkeit dieses Materials. So ist die Menge an herausgelostem Titan
in einem biologischen Milieu sehr gering [67]. Der dieser Tatsache zugrunde

liegende Mechanismus ist ebenso in der hohen Affinitat zu Sauerstoff begrin-
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det, infolge derer Titan sich nicht als Titanion im Elektrolyt bewegen kann, son-
dern selbst in wassriger Losung mit Sauerstoff umgeben ist und ein stabiles
Hydroxid bildet Ti(OH)s. Dieses Molekll ist neutral, kann somit nicht gegen
Wasserstoffionen ausgetauscht werden und es kann sich folglich auch nicht an
Proteine anhangen. Dies wiederum hat zur Folge, dass Titan nicht im Verbund
eines Makromolekdls in den Korper eindringen und somit auch keine toxischen
Reaktionen hervorrufen kann. Insbesondere flr Allergiepatienten stellt Titan in
diesem Zusammenhang eine sehr positiv zu wertende Alternative dar und kam
bei diesen daher auch erfolgreich zum Einsatz [26][27][34][40] [60][68][127].

2.2.2.2 Verarbeitung von Titan

Leider ergeben sich aus der grof3en Oxidationsbereitschaft auch negative Aus-
wirkungen, wodurch besonders in der zahntechnischen Verarbeitung Probleme
auftreten konnen. Diese liegen in der zunehmenden Reaktionsbereitschaft des
Titans mit dem umgebenden Milieu bei steigender Temperatur begrindet, was
zu einer vermehrten Einlagerung von Sauerstoff in die obersten Schichten flh-
ren kann [47]. Zur Herstellung von Zahnersatz aus Titan stehen die GieRtech-
nik und die Frastechnik [96] zur Verfigung. Beide Verfahren heben ihre Vor-
und Nachteile [58][88].

Beim Schmelzen und GieRen kommt es zu einer Gasaufnahme (u.a. Sauer-
stoff, Wasserstoff, Stickstoff und Halogene) aus der Restatmosphare des Giel3-
gerates und zu Reaktionen mit der Einbettmasse und ggf. auch mit dem Tie-
gelmaterial [60][62]. Darlber hinaus kann es beim Aufbrennen einer Keramik-
verblendung zu einer Reaktion mit den Oxiden der keramischen Masse kom-
men. Wahrend der Oberflachenbearbeitung von Restaurationen von Titan be-
steht die Gefahr einer Diffusion von Sauerstoff in die bearbeiteten Stellen sowie
die Mdglichkeit einer Reaktion mit Bestandteilen der Schleifkorper.

Ergebnis aller Reaktionsmoglichkeiten ist die so genannte ,a-case“, eine
Reaktionsschicht, die durch Sprddigkeit, Harte, Inhomogenitat, Mikrorisse und
unerwunschte Verfarbungen und Lunker charakterisiert ist [2][70][88]. Fur den
klassischen Guss eignet sich Titan aus oben genannten Grunden nicht. Die
Weiterentwicklungen in der Gusstechnologie (Vakuum - Druckgussverfahren
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unter Schutzgasatmosphare) ermoglichte es, den Einfluss des Luftsauerstoffs
auf die Titanschmelze auszuschlieen, um so die bewahrten Eigenschaften des
Titans zu erhalten. Zusatzlich kann durch die Verwendung von Kupfertiegeln
eine Reaktion des Titans mit dem Tiegelmaterial ausgeschlossen werden. Ne-
ben diesen spezifischen Verarbeitungsschritten ermoglichen titanspezifische
Einbettmassen eine Reduktion der urspringlich 200-500 ym dicken a-case auf
eine Schichtstarke von 50 um [54][70][88]. Dennoch ist bezlglich der Oberfla-
chenbearbeitung in der Entfernung dieser harten Schicht eine weitere Schwie-
rigkeit zu sehen. So bleibt die Optimierung der Oberflachenbearbeitung von
Titan bis heute Ziel zahlreicher Studien [26][60][97].

Das LaserschweiBen stellt zum Einsatz mit Titan eine gute Flgetechnik dar,
die neben einer guten Biokompatibilitat fast keine Deformationsgefahr mit sich
bringt. Daruberhinaus geht die Korrosionsresistenz des Grundwerkstoffes nicht
verloren [9][65].

Die hohen asthetischen Anspriche der Patienten erfordern die Mdglichkeit der
Verblendung eines Restaurationswerkstoffes insbesondere im sichtbaren Be-
reich. Dabei ergeben sich fur die Keramikverblendung der Titangeruste - wie
oben kurz angeflhrt - durch spezielle Faktoren einige Besonderheiten. Grund
daflr ist zum einen die bereits erwahnte a-case. Des Weiteren ist die be-
schriebene Phasenumwandlung bei T, = 882°C zu berucksichtigen. Diese kann
bei Brenntemperaturen Uber T, wahrend der AbklUhlung zu einer Umordnung
der Metalloberflache fuhren, was Spannungen an der Grenzflache Metall-
Keramik hervorrufen und somit die Haftfestigkeit der Verblendung vermindern
kann. Um unterhalb des kritischen Temperaturbereichs fur Titan zu bleiben, war
fur das Aufbrennen der Keramik auf Titan die Entwicklung von spezifischen Ke-
ramikmassen erforderlich [28][55][56][68]. Durch diese Massen und die Anwen-
dung von Bondern kann heute trotz der starken Bildung von Oxidschichten ein
sicherer Titan/Keramik-Verbund erzielt werden. Dies bietet die Mdglichkeit dem
Anspruch hochster Asthetik auch bei der Verwendung von Titan gerecht zu
werden.

Fur die Kunststoffverblendung der Titangeruste kommen unterschiedliche

Oberflachenkonditionierungsverfahren zum Einsatz, denen als Resultat eine
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Silikatisierung der Oberflache gemeinsam ist. Die Silikatschicht kann durch
Flammenpyrolyse (Silicoater®-Verfahren), durch Einbrennen (Silicoater-MD®-
Verfahren) oder durch eine tribochemische Beschichtung mittels Abstrahlen mit
SiOz-maskierten Teilchen (Rocatec®-Verfahren) auf die Titanoberflache auf-
gebracht und diese wiederum durch ein Adhasiv mit dem Kunststoff verklebt
werden. Des werden sogenannte Metal Primer eingesetzt. Alle Verfahren erge-
ben eine ausreichende Verbundfestigkeit der Materialien [28][47][68][80][118].

2.2.2.3 Der Stellenwert von Titan

Hohe Festigkeit, geringes Gewicht und hohe Korrosionsfestigkeit machen Titan
zu einem idealen Werkstoff, nicht nur in der Technik, auch in der Medizin. So
profitiert insbesondere die Medizin von der exzellenten Biokompatibilitat und
den multiindikativen Moglichkeiten dieses Werkstoffes. Darauf basieren die Be-
strebungen, diesen Werkstoff auch fur individuell gefertigte prothetische Res-
taurationen in der Zahnmedizin einzusetzen.

Als Bestandteil der Festigkeitsklasse 4 nach der standardisierten Klassifikation
von Dentalmaterialien fur festsitzende Restaurationen eignet sich Titan fur die
Anwendung in all den Bereichen, die sehr hohen Belastungen ausgesetzt sind.
Dazu zahlen verblendete Einzelkronen und weitspannige Briicken ebenso wie
Bricken mit geringen Querschnitten, Stege, Attachments, implantatgetrage-
ne Suprakonstruktionen, Klammern und Modellgussgeriste. Damit wird Titan
dem gesamten Indikationsbereich des festsitzenden, herausnehmbaren und
kombinierten Zahnersatzes gerecht [19][40][41][57][65][66][124]. Auch in der
Adhasiv-Prothetik hat es seinen Platz gefunden, wenngleich in diesem Be-
reich noch Probleme bezlglich eines dauerhaften Verbundes zwischen Titan
und dem Befestigungsmaterial gelést werden mussen [95]. Auch fur Stifte und
Schrauben eignet sich Titan und gilt als fuhrendes Material in der Implantolo-
gie. Insbesondere im Zusammenhang mit der Implantatprothetik bietet Titan die
Moglichkeit der Umsetzung des Ein-Legierungs-Konzeptes, mit dem Ziel, nur
ein Metall bzw. eine Legierung in der Mundhohle einzusetzen. Somit werden

durch die Anwendung von Titan fir die Suprastrukturen in der Implantologie
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Gefahren bezuglich kontaktkorrosionsbedingter Unvertraglichkeiten vermieden
[26][27][47][119]. Bei der Verwendung anderer Metalle als Suprakonstruktion
konnten deutlich Korrosionsvorgange gemessen werden [79][114]. Tabelle 4
stellt eine Ubersicht tber die Einsatzmdglichkeiten von Titan im Vergleich mit

anderen Legierungen dar.

Tabelle 4: Indikation und Eignungsbewertung von Prothetikwerkstoffen nach
Lenz [61]

Indikation Titan Co-Basis Au-Basis
Flllungen, Teilkronen + - ++
Vollkronen ++ + ++
Verblendkronen ++ ++ ++
Brucken ++ ++ ++
Adhasiv-Brucken + ++ -
Gussprothesen mit Klammern | ++ ++ -
Geschiebe-, Steg-Prothesen ++ ++ +
Teleskop-Prothesen ++ ++ +
Implantat-Suprakonstruktionen | ++ + +
Endodontische Stifte ++ + ++

Aufgrund des zuvor gesagten empfiehlt die DGZMK (Deutsche Gesellschaft flur
Zahn- Mund- und Kieferheilkunde) Titan als Reinmetall in ihrer Patienteninfor-

mation zum Thema Legierungsauswahl [73].
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2.3 Ziel der Studie

Das Ziel dieser Studie ist es, anhand eines Ausstol - Pufverfahrens die Bruch-
festigkeit ausgewahlter Befestigunszemente fur die Anwendung mit Titan zu
vergleichen.

Die Auswahl fiel auf drei Zemente unterschiedlicher Stoffgruppen, die einen
reprasentativen Uberblick Uber die derzeit auf dem Markt befindlichen und in
der Praxis verwendeten Materialien geben.

Hierzu wurden ein Zinkoxid-Phosphat-Zement (Harvard Zement®) [33], ein
Kompomer Meron Plus® [72] und ein selbst konditionierender, dualhartender
Kunststoffzement (Rely X Unicem®) [91] gegenUber gestellt.

Zum Vergleich der Haftverbundwerte werden ein statisches Prufverfahren und
ein dynamische Stufenlastverfahren eingesetzt. Grundlage beider Untersu-
chungsmethoden ist ein von Lange et. al entwickeltes Ausstol} - Prufverfahren,
das eine praxisnahe und standardisierte Durchfuhrung ermoglicht [59].

Dabei wurde folgenden Fragen nachgegangen:

1. Kann durch das kochen von Titankorpern in einer Losung aus NH,OH
(25%):H202(30%):H,O (1:1:5 v/v) eine hydrophile Oberflache erzeugt
werden?

2. Kann durch die Hydrophilierung der Titanoberflache der Haftverbund der
ausgewahlten Zemente signifikant gesteigert werden?

3. Beeinflusst die Hydrophilierung der Titanoberflache den Bruchmodus der
einzelnen Zemente?

4. Unterscheidet sich der Einfluss der Oberflachenhydrophilie bei unter-
schiedlichen Zementen?

5. Hat das Prufverfahren (statisch/ dynamisch) einen Einfluss auf die Haft-
verbundwerte der Zemente?

6. Entsteht bei den jeweiligen Zementen unter Anwendung des statischen
Prufverfahrens ein anderer Bruchmodus als bei dem Stufenlastverfah-
ren?

7. Werden die verschiedenen Zemente durch das jeweilige Priufverfahren

auf unterschiedliche Weise beeinflusst?
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3 Material und Methode

Dieser Abschnitt wird in Vor- und Hauptversuche unterteilt. Die Vorversuche
dienen der Uberpriifung des Konditionierungsverfahrens.

3.1 Vorversuche

Im Rahmen der Vorversuche wurde das Verfahren einer Studie von Eriksson
et al. Uberpruft, dessen Anwendung die Erzeugung sowohl einer hydrophilen
als auch einer hydrophoben Titanoberflache ermdglichen sollte [20].

Die Vorverssuche durchliefen folgenden Prozess:

Die Vorbereitung der Proben beinhaltete das Schleifen der Oberflache, deren
Reinigung sowie die Kennzeichnung der einzelnen Proben. Die Datenerhe-
bung umfasst die Konditionierung der Proben, die Lagerung und die Bestim-
mung der Kontaktwinkel. Die Datensicherung stellt den letzten Schritt des

Prozesses dar.

Zunachst wurden alle Proben konditioniert, um anschliel3end den Kontaktwinkel
zwischen einem Wassertropfen und der konditionierten Titanoberflache zu be-
stimmen.

Als Proben dienten Titanplatichen, die ca. 8x8mm mit einer Héhe von 2mm
malden. Die Proben wurden vorbereitet, indem die Oberflache dieser Plattchen
zunachst auf einem Nassschleifgerat [METASERYV; Buhler Wirz, Dusseldorf]
geschliffen wurden. Auf die Scheibe wurden die verwendeten Schleifpapiere
(Silicon Carbid Grinding 600 und 1200) aufgeklebt. Der Schleifvorgang dauerte
fur jedes Papier 5 min pro Probe, wobei mit dem gréberen Papier (600) begon-
nen wurde und das feine Papier (1200) als zweites eingesetzt wurde. Dadurch
ergab sich ein gleichmaliges Oberflachenprofil.

Darauf folgte die Reinigung der Proben in 99,9% Ethanol (Merck KGaA; Char-
ge/Lot K36880583 701) in einem Ultraschallbad fir 5 min.

Um eine Verwechslung der Proben zu vermeiden, wurden sie in Kastchen aus
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Kunststoff gelagert, die sechs Kammern hatten, von denen jede beschriftet
wurde. In diese Kammern wurden zurechtgeschnittene Papierservietten gelegt,
auf welchen wiederum die Proben bis zur Messung/ Konditionierung gelagert

wurden.

3.1.1 Kennzeichnung der Proben Vorversuche

Die Proben wurden mit einem Code gekennzeichnet. Die erste Position gab das
Material Titan an (Ti), darauf folgte die Ziffer fur die Art der Konditionierung
(Hydrophob = WM, Hydrophil = WL).

Wurden die Proben zusatzlich sandgestrahlt, so erhielten sie die Ziffer Sg.

Des Weiteren wurden die Proben durchnummeriert (P1- Px).

Die darauf folgende Position ergab sich aus der Lagerung in 70% Ethanol und
deren Dauer.

So ergab sich fur eine Probe, die zunachst hydrophiliert und dann fur 2 Tage
in 70% Ethanol gelagert wurde folgender Code: Ti WL P4-1-2dEth

3.1.2 Oberflachenkonditionierung Vorversuche

Alle Proben wurden zunachst sandgestrahlt. Das Sandstrahlen der Oberflache
erfolgte mit Al,O3 (50um) und einem Druck von 2,8 bar aus einer Entfernung

von ca. 1cm_Alle Bereiche der Oberflache wurden fir ca. 2 sec. abgestrahlt.

3.1.2.1 Hydrophobe Oberflache

FUr die Herstellung einer hydrophoben Titanoberflache wurden die Titanplatt-
chen in einer Losung, bestehend aus 9 Teilen 1-Buthanol und 1 Teil H20, fur
30 min. in ein Ultraschallbad gelegt. Im Anschluss daran folgte eine Behand-
lung fur 3 *10 min. im Ultraschallbad in 99,9% Ethanol. Die Lésung wurde nach

jeweils 10 min. erneuert.

3.1.2.2 Hydrophile Oberfldche

Die Proben wurden hydrophiliert, indem sie in einer LOosung aus
NH4OH (25%) : H202(30%) : H20O (1:1:5 v/v)
fur 5 min gekocht und darauf folgend 10 sec. mit destilliertem Wasser abge-
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spult wurden.

3.1.3 Lagerung

Die Proben wurden fur 1-11 Tage in 70% Ethanol gelagert. Die Dauer der Lage-
rung wurde unterschiedlich gewahlt um die Lagerstabilitat zu beobachten.

Unmittelbar vor der Messung erfolgte die Trocknung der Proben mit Na.

3.1.4 Messung

Die Bestimmung des Kontaktwinkels wurde mit einer PC-gesteuerten Vorrich-
tung [DROP SHAPE ANALYSIS SYSTEM DAS 10 Mk2, Firma Kriss Hamburg]
vorgenommen.

Das Tropfenvolumen betrug 2ul. Der Tropfen wurde mit einer Geschwindigkeit
von 49,79ul/min aus der Nadel gepresst. Der sich auf diese Weise bildende

Tropfen wurde dann PC-gesteuert auf der Probe abgesetzt.

Datensicherung
Alle Kontaktwinkel wurden in das Tabellenkalkulationsprogramm Windows®
Excel 2007 von Microsoft Corporation eingegeben und in Gruppen zu Uber-

sichtlichen Tabellen zusammengefasst.

3.2 Hauptversuche

Das Ausstol - Prufverfahren setzt sich aus folgenden Teilschritten zusammen:

Die Aufteilung der Priifkorper, die die Bereitstellung der Prufkorper-Einzelteile
und deren Kennzeichnung beinhaltet. Die Datenvorbereitung umfasst die
Oberflachen—Konditionierung, die Zementierung der Prufkorper—Einzelteile zu
einem Prufkorper, die 24h—Lagerung aller Prufkorper, deren Thermozyklierung
sowie die Kausimmulation der Versuchsgruppe. Im Anschluss erfolgt die Da-
tensicherung mit der Erhebung und Sicherung der Messwerte, der Makrosko-
pische Dokumentation und der Rasterelektronische Dokumentation. Die Daten-
verarbeitung setzt sich dann aus der Statistische Aufbereitung Interpretation

und Berichterstattung zusammen.
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3.2.1 Prifkorperaufteilung

3.2.1.1 Bereitstellung der Priifkérpereinzelteile

Zur Versuchsdurchfuhrung wurden mit Hilfe eines Y-TZP verarbeitenden
CAD/CAM-Systems 105 Prufkorper durch den Dentalproduzent Degu Dent
GmbH Dental (Hanau-Wolfgang, Deutschland) hergestellt. Aufgrund der
CAD/CAM-Fertigung war die Abmessung aller Prufkorper identisch. Der Her-
steller informierte jedoch Uber Schwierigkeiten wahrend der Anfertigung, die zu
einem geringen Hohenunterschied der Prufkdrper flihrten, auf den in der Be-
schreibung der Prufkorpereinzelteile naher eingegangen wird.

Die Abbildung 4 zeigt schematisch die Aufteilung der Prufkorper in die Versuchs

— und Zementgruppen:
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Abbildung 4: Schematische Darstellung der Aufteilung der Prifkérper. Prifgruppe K= statisches Ausstol’ - Prufver-
fahren, Versuchsgruppe V = Stufenlastverfahren; Me = Meron Plus®; HA = Harvard Zement®; RX = RelyX Unicem®




Abbildung 5: Die Abbildung 5 zeigt das Einspannen des cercon®base-3cm-
Rohlings (A) ( hier exemplarisch an einem Rohling aus Zirkoniumdioxid darges-
tellt)in den vom Hersteller systemisch vorgesehenen Rahmen (B). Der Strich—
Code auf dem Rohling verschlisselt alle fertigungsrelevanten Daten der Roh-
lings—Charge, darunter auch den chargenspezifischen WAK (= Warmeaus-
dehnungskoeffizient) [130].

Der Rohling wurde mitsamt dem Rahmen in die daflr vorgesehene Haltevor-
richtung der Scan— und Fraseinheit cercon®brain eingesetzt. Die Prufkorper—
Einzelteile wurden entlang eines fur alle Prifkdrper gleichen Prototyps ausgef-

rast, so dass alle produzierten Teile identische Abmessungen aufwiesen.
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Abbildung 6: Darstellung der Scan— und Fraseinheit cercon®brain des Sys-
tems cercon®smart ceramics. Man erkennt das hochgeklappte Schutzdach (C)
mit der Aufschrift ,cerconbrain®, darunter einen horizontal ausgerichteten, grau-
en Quader (D) mit dem eingesetzten Rohling (E) und der Scan-Vorrichtung
(F). Die vorgehaltene Hand verdeutlicht die Abmessungen des Gerates[130].

27



Abbildung 7: 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, diaman-
tierten Frasen (G, G') sowie Rest-Staube (H) aus vorhergegangenen Ferti-
gungsgangen [130].
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Abbildung 8: Scan—Bereich der Scan— und Fraseinheit cercon®brain. Der Fer-
tigungsroboter brachte den zu reproduzierenden Prototyp in den Bereich zwi-
schen Schutzschild (A) und Laseraustrittsfenster (B) und tastete ihn mit ei-
nem Laserstrahl ab. Auf der gegenulberliegenden Seite (s. Abb. 6 und 7) wur-
de der Prufkdrper dann entlang der Scan—Daten in vergleichsweise kurzer Zeit
(rund 15 min) gefrast [130].

Aus Titan Typ Il wurden zylindrische Scheiben gefrast die alle einen identischen
Durchmesser aufwiesen. Die Hohe der Scheiben konnte aufgrund von Schwie-
rigkeiten wahrend des Herstellungsverfahrens nicht identisch gefertigt werden
sodass 45 Scheiben 2,8 mm und 60 Scheiben 3,0 mm hoch waren. In die Mitte
der Scheiben wurde eine Konus mit einen Winkel von 3° ein gefrast. Zusatzlich
wurden 105 weitere Koni aus einem Titanstab gefrast, deren Winkel und
Durchmesser auf die in die Scheiben gefrasten Koni abgestimmt war.
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(4) ; Konuswinkel a = 3°

Abbildung 9: Schematischer Aufbau eines Prifkdrpers bestehend aus der
Scheibe (1), der ,in die Scheibe eingefrasten Profilbohrung (2) und dem Ko-
nus (3). Wurden Scheibe und Konus durch Zement miteinander verbunden, so
entstand ein Priifkorper (4). (5) kennzeichnet die Kontaktflache A zwischen
der Flache der Profilbohrung und dem mittleren Drittel des Konus [130].

Die Abbildung 9 stellt den schematischen Aufbau eines Prifkoérpers dar. Ein
Prufkorper besteht aus der Scheibe (1) mit einer Hohe von 3,0 mm bzw. 2,8
mm, einem AufRendurchmesser von 30 mm und der in die Scheibe eingefras-
ten Profilbohrung (2), die als sich verjingender Kanal mit einer Konizitat von
6° im Zentrum der Scheibe verlief. Der Durchmesser des Kanaleinganges bet-
rug 3,0 mm, der des Kanalausganges 2,4 mm. Die 105 Koni (3) hatten allesamt
einen Konvergenzwinkel von 3°, wodurch sich eine Konizitdt von 6° ergab.
Wurden Scheibe und Konus durch Zement miteinander verbunden, so entstand
ein Prufkorper (4). Die Kontaktflache A (5) zwischen der Flache der Profilboh-
rung und dem mittleren Drittel des Konus betrug aufgrund der Prifkérpergeo-

metrie 52 mm? fiir die Scheiben mit einer Héhe von 3,0 mm und 49 mm? fur die

30



2,8 mm hohen Scheiben. Diese Flache entsprach der Kontaktflache zwischen
Befestigungszement und Prifkdrper (Ubernommen aus[130]).

Abbildung 10: Die Prufkorper-Einzelteile. An der linken Scheibe ist die groliere
Offnung zu erkennen sowie Spuren der Oberflachenkonditionierung im Sinne
des Sandstrahlens (A). Der rechte Prifkdrper ist mit der kleineren Offnung nach
oben dargestellt (B). Im Oberen Drittel der Abbildung sind die dazugehorigen
Koni zu sehen (C).
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Abbildung 11: Prinzip des Zusammenflgens der Priufkdrpereinzelteile (A) zu
einem Prufkérper (B), der im linken Anteil der Abbildung dargestellt ist.

3.2.1.2 Oberflachenkonditionierung Hauptversuche

Alle Scheiben und Koni wurden zunachst mit Al,O3 [Firma Harnisch und Rieth;
46397 Spezial-Edelkorund Klasse 30B/50 um; Set Nr. 354693] mit einem Druck
von 2,8 bar aus einer Entfernung von ca. 1cm sandgestrahlt. Alle Bereiche der

Oberflache wurden fir ca. 2 sec. abgestrahlt. Die Korngrof3e betrug 50 um.
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Abbildung 12: Strahlboy II® (Leleux Dental, Mihlheim an der Ruhr, Deutsch-
land). Mit ihm wurde die Oberflache der Prifkérper sandgestrahlt. Der Druck
wurde am dafiir vorgesehenen Regler (A) eingestellt und wahrend der Anwen-
dung an der Anzeige (B) kontrolliert.

Anschliel3end erfolgte eine Reinigung der Prufkorper in 99,5% Ethanol fur 5 min
in einem Ultraschallbad [SONOREX RK 52 H; Firma Badelin]. Alle Prufkérper
wurden dann mit N> bei 2,5 bar getrocknet und bis zur Weiterverarbeitung an
Luft gelagert.

In Abhangigkeit der gewlnschten Oberflachen-Hydrophilie, durchliefen die Pro-

ben dann unterschiedliche Konditionierungsprozesse.
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Unbehandelte Oberflache
Die Prufkorper dieser Gruppe wurden sofort nach der Reinigung in 99,5%

Ethanol (wie auf der vorherigen Seite beschrieben) zementiert.

Hydrophile Oberflache

Eine Lésung aus 1 Teil NH;OH 25% [FLUKA, LOT: 50550 1], 1 Teil HyO,
(30%) [FLUKA, LOT/ Filing code:128445 34305039] und 5 Teilen destillierten
Wassers wurde hergestellt. Die Abmessung der Flussigkeit erfolgte mit zwei
Messzylindern, die 100 ml und 25 ml Volumen fassten. Die auf diese Weise
abgemessenen Volumina wurden in einem Becherglas mit einem Fassungsvo-
lumen von 600 ml vermengt. Die so entstandene Losung wurde dann auf einer
Heizplatte [Firma Heidolph; Type Nr. 82] zum Kochen gebracht. Sobald die L6-
sung kochte, kamen die Prufkorpereinzelteile in die Losung und wurden fur 5
min darin gekocht. Dabei wurde darauf geachtet, dass alle Prufkorper-
Einzelteile gro3zugig von der Losung bedeckt waren. Anschlieend wurden die
Prufkorpereinzelteile mit einer Kunststoffpinzette aus der Lésung enthnommen
und fur ca. 10 sec grundlich mit destilliertem Wasser abgespult und danach mit
N2 mit 2,5 bar getrocknet. Die Konditionierung erfolgte immer an 5 Scheiben
und 5 Koni gleichzeitig. Die so konditionierten Prufkorper wurden anschlief3end

nach einer Kennzeichnung sofort zementiert.
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Nicht ohne Flissigkeit
betreiben,
2/3 Mindesttulihhe

Relnigungsgut nicht auf den
Wannenboden legen. Korb oder
Gefasse nicht in die Wanne stellen.
STAMMOPUR oder TICKOPUR
verwenden.
Keine brennbaren, saure-oder
chlarhaltigen Chemikalien,
keine Haushaltsreiniger einfdlien,
Gerat nicht abspulen. Feucht abwischen.
Bedienungsanleitung beachten
Heisse Flachen
bei Heizungsbetrieb!
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Abbildung 13: Darstellung des verwendeten Ultraschallgerates, in dem sich das
mit Ethanol geflllte Becherglas mit den Prifkdrpereinzelteilen befindet. A =

Temperaturregler; B = Zeiteinstellung (5min.)

Die Reinigung der Prifkérpereinzelteile erfolgte in dem in Abbildung 13 darges-

tellten Ultraschallgerat.
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Abbildung 14:Dargestellt ist die Aufsicht auf die Reinigungslésung und die darin
befindlichen Priufkorpereinzelteile wahrend der Ultraschallbehandlung.
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Abbildung 15: Die zur Konditionierung der Prufkdrpereinzelteile verwendeten
Flassigkeiten.
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Abbildung 16: Der zur Abmessung der Flissigkeiten verwendeten Messzylinder
sowie das Becherglas mit der FlUssigkeitsmischung.
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HEIZEN

Abbildung 17: Prifkérperkonditionierung; Hier ist die Heizplatte abgebildet, auf
der das Becherglas mit einer Scheibe und einem Konus in der verwendeten
Flassigkeit zu sehen ist. A = Temperaturregler, B = Prufkorpereinzelteile.
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Abbildung 18:Darstellung der Farbveranderung durch die Oberflachenkonditio-
nierung. A = nicht konditionierter Prufkdroper; B = konditionierter Prifkorper

Die restlichen Prufkorper behielten die sandgestrahlte und gereinigte Oberfla-
che bei und wurden ebenfalls direkt nach der Reinigung gekennzeichnet und

anschlielend zementiert.

3.2.1.3 Kennzeichnung Hauptversuche

Um eine Verwechslung der Proben auszuschlieBen wurden alle Prifkérper
nach ihrer Konditionierung mit einem Wasserfesten Stift [STADLER permanent
Lumcolor, made in Germany, Art. Nr. 318-3, EAN 40 07817 30 4556] beschrif-
tet. Die Kennzeichnung wurde nach folgendem Schema durchgefihrt:

Die Prufkérper wurden von 00 bis 65 durchnummeriert:

Prifkorper 1 =01

Prufkorper 25 = 25
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Je nach Art der Konditionierung erhielten die Prufkorper zusatzlich einen Code:
Hydrophil = WL
Unbehandelt = WM

Ein weiteres Kurzel wurde fir den gewahlten Befestigungszement angefugt:

HA = Harvard Zement® (Harvard Universal-Phosphat-Zement®)
Me = Meron Plus®
RX = RelyX Unicem®

Die Prifkérper mit der Hohe 3,0mm wurden zusatzlich mit ,* “ gekennzeichnet.
Kontroll- und Versuchsgruppe wurden ebenfalls unterschieden:

K = Kontrollgruppe/ Prufgruppe K (Statisch)

V = Versuchsgruppe (Dynamisch, Dyna-Mess / Stufenlastverfahren)

Beispiel:

Der Prufkorper Nr. 48 (Hohe 3,0mm) wurde zunachst hydrophiliert und an-
schlieBend mit Meron Plus® zementiert. Der Haftverbund wurde anschlief3end
im Stufenlastverfahren ermittelt. Der entsprechende Code lautete demnach
P48WLMeV*.

Die Beschriftung erfolgte auf der Seite der Scheibe mit der kleineren Kanaloff-

nung.
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Abbildung 19: Fertig zementierter und beschrifteter Prufkorper. Man erkennt die
marmorierte, durch die Oberflachenkonditionierung der hydrophilen Prifkdrper
hervorgerufene Oberflache.
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3.2.1.4 Zementieren

Der Zementierungsvorgang wurde in drei einzelne Abschnitte gegliedert

1. Das Anmischen der Zemente exakt nach Herstellerangaben

2. Die initiale Zementierung und Versauberung der Prufkorper

3. Das definitive Zementieren mittels eines vortemperierten Edelstahlzylin-

ders und einer definierten Zementierlast

Im Rahmen der Studie wurden drei definitive Befestigungszemente verwendet.

Diese sind in der folgenden Tabelle aufgelistet:

Tabelle 5: Zementprodukte im Rahmen der Studie

Harvard Universal

Phosphat-Zement®

Harvard Dental International GmbH

(Dahlwitz-Hoppegarten, Deutschland)

Richter & Hoffmann
Harvard Dental GmbH

(Berlin, Deutschland)

Voco GmbH
Meron Plus®
(Cuxhaven, Deutschland)
RelyX Unicem® 3M ESPE AG

Aplicap

(Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

Die Folgende Tabelle stellt eine Zuordnung der verwendeten Befestigunsze-

mente zu deren Materialklassen dar. Zudem enthalt sie wichtige Bestandteile

sowie Angaben uUber die Produktnamen:
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Tabelle 6: Zuordnung der Verwendeten Befestigungszemente zu deren Materi-

alklassen.

Zement

Wichtige Bestandteile

Produkt

Zinkoxid-phosphat Ze-

ment

Phosphorsaure in Was-
ser, Zinkoxid, Magne-

siumoxid

Harvard universal Phos-
phat-Zement®

Kunststoffverstarkter
Glas-lonomer-Zement

Fluoro-Si-Glas
Polyacrylsaure in Was-

Meron Plus®

ser
BisGMA, UDMA, HEMA

Chemoinitiatoren

Komposit-lonomer- Basischer Fuller RelyX Unicem®

Hybridzement Silanisierte basische Ful-

(= Kompomer) ler
Di-Methacrylat

Methacrylierter Phos-
phorsaureester

Photo-/ Chemoinitiatoren

Dosieren der Komponenten und Anmischen der Befestigungszemente

Da Titan ein sehr reaktives Material ist, musste die Zementierung unmittelbar
nach der Konditionierung der Oberflache erfolgen, um eine erneute Verunreini-
gung der Titanoberflache auszuschlieRen. Die Verarbeitung der Befestigungs-

zemente erfolgte dabei exakt nach Angaben des Herstellers.

Meron Plus® Voco GmbH (Cuxhaven, Deutschland)

Meron Plus®

lonomer-Zement (Glaspolyalkenoatzement), der zur permanenten Befestigung

ist ein kunststoffverstarkter, chemisch hartender Hybrid-

von Zahnersatz eingesetzt werden kann. Das Meron Plus® Pulver VOCO Art.
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Nr. 01731 (15 g) und die Meron Plus® Flissigkeit VOCO Art. Nr. 01732 E1
(10 ml) wurden getrennt voneinander geliefert. Mit dem Pulver wurde ein Mess-
|6ffel geliefert, der zur genauen Portionierung des Pulvers dienen soll. 1 Trop-
fen der Flussigkeit wog £ 0,03 g.

Der Hersteller empfahl eine Verarbeitungstemperatur von 15°C - 23°C. Das
Mischungsverhaltnis wurde mit einem Messloffel Pulver zu zwei Tropfen Flis-
sigkeit angegeben und auch so Ubernommen, um eine moglichst praxisnahe
Handhabung anzuwenden. Pulver und Flussigkeit wurden mit einem Metallspa-
tel auf einer Glasplatte bei Zimmertemperatur angemischt. Nach einer An-
mischzeit von 30 sec. entstand eine gelblich-weil3, milchig, cremige Paste, die
innerhalb von 2-4 min verarbeitet werden sollte und bei Mundtemperatur (37°C)
in einem Zeitraum von 3-5 min abbindet. Nach Herstellerangaben entwickelt
das Material nach ca. 4min eine gelartige Konsistenz, so dass Uberschiisse
leicht entfernt werden konnten. Der chemisch hartenden Klebstoff auf
kunststoff-verstarkter Glas—lonomer—Zement-Basis 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 [72]. Es stand eine Schachtel der
Charge Ch. B. 550698 zur Verfugung.
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Abbildung 20: Der Befestigungszement Meron Plus®. Abgebildet sin die Behal-
ter von Pulver und FlUssigkeit sowie der mitgelieferte Messloffel [130].
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Abbildung 21: Die Abbildung zeigt den angemischten Befestigungszement und
demonstriert dessen cremige Konsistenz (aus [130]).
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Harvard Universal Phosphat-Zement® Richter & Hoffman Harvard Dental
GmbH (Berlin, Deutschland)

Abbildung 22: Harvard Universal Phosphat-Zement®

Harvard Universal- Phosphat-Zement® ist ein Zinkoxid-Phosphatzement, der
zur definitiven Befestigung zahnarztlicher Restaurationen eingesetzt wird. Das
System besteht aus einem Pulver (100g) (LOT 2112397021) und der dazu ge-
horige Fluissigkeit (40g), die getrennt dazu geliefert wurde (LOT2111097009).
Das Harvard-Zement-Pulver normalhartend hatte eine naturweil’e Farbe mit
einer Zusammensetzung aus 84-86 m% Zinkoxid, 8-8,6 m% Magnesiumoxid, 4
Mm% Feldspat, 2 m% Fluss Spat, 10 m% Zink und 2 m% Aluminium [Bundes-

zahnarztekammer 1 und 2]. Die Harvard-Zement-FlUssigkeit normalhartend war
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durchsichtig, hochviskds und bestand zu 56-58% aus Ortho-Phosphorsaure.
Ein Tropfen der Flussigkeit wog + 0,08g.

Nach Herstellerangaben wurde ein P:L Verhaltnis von 1,5:1 gefordert. Es ent-
stand ein cremig weilder Befestigungszement, der sich zu einem stehenden Zip-
fel aufziehen lies. Das Abmessen von Pulver und Flussigkeit erfolgte auf einer
Prazisionswage. Dabei befanden sich die Zementanteile auf einer im Kuhl-
schrank gekuhlten Glasplatte, die gereinigt und getrocknet war. Auf dieser wur-
den die beiden Komponenten anschlieliend mit einem sauberen Anmischspatel
aus Metall vermengt. Die Verarbeitungszeit wurde mit 3 min angegeben und
nicht Uberschritten.

Die anschlieRende Aushartephase von 5 min (4-7 min) bei 37°C sollte ohne
Fllssigkeitszutritt erfolgen und konnte aufgrund der Zementiervorrichtung auch

gewahrleistet werden.
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RelyX Unicem® 3M ESPE AG (Seefeld in Oberbayern, Deutschland)

Abbildung 23: RelyX Unicem® Aplicap

RelyX Unicem® Aplicap™', hergestellt von 3M ESPE, ist ein dualhartender,
selbstadhasiver Komposite-Befestigungszement in einer Kapsel. Er wird zur
definitiven Befestigung von festsitzendem Zahnersatz aus Keramik, Komposite
oder Metall empfohlen. Die Flussigkeit und das Pulver wurden in mehreren vor-
portionierten Kapseln geliefert, die einzeln in einer silbrigen Folie luftdicht ver-
packt waren. In den Kapseln befanden sich beide Komponenten in zwei, durch
eine Membran getrennten Kammern, die durch manuelle Aktivierung miteinan-
der in Kontakt gebracht wurden. Dazu stand ein separater Kapsel-
Aktivierungs—Stempel zur Verfligung. Zusatzlich wurde eine Applikationspis-

tole geliefert, mit deren Hilfe der angeruttelte Zement durch den an der Kapsel
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befindlichen, heraus klappbaren Russel appliziert werden konnte. Um die bei-
den Komponenten nach der Aktivierung der Kapsel zu vermischen, wurde ein
Hochfrequenz—Mischgerat silamat® (lvoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtens-
tein) verwendet.

In einer Kapsel waren bifunktionelle (Meth-)Acrylate mit einem Anteil anorgani-
scher Fullkdrper von ca. 72 Gew.% und einer KorngrofRe (D90%) von 9,5um
enthalten, woraus 0,1 ml des cremigen Befestigungszementes gewonnen wer-
den konnte.

Die Aktivierung der Kapsel erfolgte durch den oben beschriebenen Stempel,
welcher fur 2-4 Sekunden herunter gedriickt wurde. Dadurch wurden die bei-
den Kammern im Inneren der Kapsel miteinander verbunden und die darin
enthaltenen Zementbestandteile konnten dann miteinander vermischt werden.
Der Mischvorgang innerhalb der Kapsel dauerte 15 Sekunden. Anschlielend
wurde der Zement mit Hilfe der Applikationspistole appliziert. Die Verarbei-
tungszeit vom Beginn des Mischens an wurde mit 2 Minuten angegeben, nach

denen die Polymerisation begann, die nach 5 Minuten abgeschlossen war.
Auf die initiale Lichthartung fiir eine leichtere Entfernung des Uberschusses

wurde im Rahmen dieser Studie zur Gewahrleistung der Datensicherheit ver-

zichtet.
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Abbildung 24: Das Hochfrequenz—Mischgerat silamat® ; Das Drehrad (A) dient
der Einstellung der Zeitschaltuhr; Die Kapsel wurde in die mit einem Pfeil mar-
kierte Vorrichtung (B) eingeklemmt (aus [130])

Die Abbildung 24 Zeigt das Hochfrequenz—Mischgerat silamat® (lvoclar Viva-
dent AG, Schaan, Liechtenstein). Das Drehrad (A) dient der Einstellung der
Zeitschaltuhr, die manuell erfolgte und durch das Dricken des zentral der
Drehscheibe gelegenen Schalters aktiviert werden konnte. Die Kapsel wurde in
die mit einem Pfeil markierte Vorrichtung (B) eingeklemmt, wobei auf einen fes-

ten Sitz der Kapsel geachtet werden musste. AnschlieRend erfolgte dann die

52



Aktivierung des Gerates und die beiden Komponenten wurden im Innern der

Aplicap®-Kapsel durch die Ruttelbewegung miteinander vermengt.

Der Zementiervorgang begann nach dem korrekten Anmischen der Befesti-
gungszemente mit dem Aufbringen des Klebstoffes in die Profilbohrung der
Scheibe mittels eines Einwegpinsels, wobei die Scheibe mit der groBeren Off-
nung nach oben bereitgelegt wurde. Dabei musste unbedingt auf eine vollstan-
dige Benetzung der Kontaktflache geachtet werden. Es folgte die Benetzung
der Kegeloberflache und das Einbringen des Kegels in die dafur vorgesehene
Profilbohrung mit Hilfe einer Pinzette. Das initiale Anpressen wurde mit einem
Finger durchgefuhrt wahrend zwei weitere Finger die Scheibe in die entgegen-
gesetzte Richtung pressten und diese Position fur ca. 5 sec gehalten wurden.

Entfernung der Zementreste

Durch das Zusammenpressen der Prufkorpereinzelteile kam es zu einem He-
rausquellen der Zementuberschisse zwischen der Scheibenoberflache und
dem Konus. Diese Uberschiisse wurden zunéchst mit einem Skalpell grob ent-
fernt und anschliellend mit einem in einer Pinzette gehaltenen Wattepellet

durch eine Wischbewegung vollstandig entfernt.

Aushartephase

AnschlieRend wurde der Prufkorper in eine eigens daflr angefertigte Tempe-
riervorrichtung eingebracht, welches eine konstante Temperatur von 37°C wah-
rend der Aushartephase gewahrleistete.
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Zementierlast B
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Thermostat A
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Abbildung 25: Schematischer Aufbau der Temperiervorrichtung mit der im
Thermostat (A) eingearbeiteten Vertiefung (D) in der sich der Prufkdrper be-
fand. Uber den Stempel (C) wurde die Zementierlast (B) auf den Priifkdrper
ubertragen.

Die Temperiervorrichtung setzt sich aus einem Kupferblock-Thermostat (A)
und einer in diesen eingefrasten Vertiefung (D) zusammen, die auf den Au-
Rendurchmesser der Scheibe abgestimmt war. Der Kupferblock erwarmte nun
die mit ihm in Kontakt stehende Scheibe auf 37°C entsprechend der In-vivo-
Situation im Mund des Patienten und hielt diese Temperatur konstant. Der Pruf-
korper wurde mit der Kegelspitze nach unten in das eingefraste Lager hinein
gesetzt und mit einem Stempel (C) senkrecht zu seiner Langsachse fixiert. Auf
diesem Stempel konnte nun ein Gewicht (B) in Form eines Zylinders mit einer
zentral gelegenen Bohrung aufgelegt werden, so dass alle Prufkorper dersel-
ben Zementierlast ausgesetzt waren. Die Dauer der Belastung wurde fur alle
Prufkorper auf 10 min festgelegt und mit einer Stoppuhr gemessen. Der Zeit-

punkt, zu dem die 10 min gestartet wurden, fiel mit dem Auftreffen der Zemen-
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tierlast auf den Stempel und somit auf der Kegelbasis zusammen. In dieser Zeit
konnte eine vollstandige Aushartung der verschiedenen Zemente erfolgen.
Nach Beendigung der Aushartephase wurden die Prufkérper aus der Vorrich-

tung enthommen und wie unter 3.2.1.5 beschrieben gelagert (Abb.28).
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Abbildung 26: Die Zementiervorrichtung mit dem Kupferblock (A) zur Tempera-
turregulation, dem Stempel (B), und der Zementierlast (C) (5 kg)
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Abbildung 27: Detailaufnahme des in der Zementiervorrichtung befindlichen
Prufkorpers= A Stempel= B, Kupferblock= C

3.2.1.5 Lagerung

Die Lagerung der Prufkorper erfolgte in  Plastikschalchen mit zugehérigem De-
ckel, wobei pro Schalchen 5 Prufkérper zugeordnet wurden, die jeweils diesel-
be Konditionierung erfahren hatten und mit identischen Zementen verarbeitet
wurden. Die Plastikschdlchen wurden zu diesem Zwecke mit destilliertem
Wasser aufgeflllt und anschlieRend in einer Warmekammer auf 37°C tempe-
riert. In das vortemperierte Wasser wurden dann die zementierten Prifkorper
eingetaucht und das Kastchen mit seinem Deckel verschlossen. Nach der Be-
schriftung der Kastchen begann die 24h-Wasserlagerung in der Warmekammer
bei 37°C. Nach der 24-stiindigen Wasserlagerung wurden alle Prufkorper ther-

mozykliert.
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Abbildung 28: Darstellung des Plastikschalchens mit beschriftetem Deckel, ge-
fullt mit destilliertem Wasser, in welchem 5 Prifkorper lagern.

3.2.1.6 Thermozyklierung

Alle Prufkérper durchliefen nach ihrer Lagerung eine kunstliche Alterung im
Sinne einer Belastung durch Temperaturwechsel. Diese Stressung wurde in
einem Thermozyklierungsgerat EK20 (Willytec, Minchen, Deutschland) durch-
geflhrt. Das Einbringen der Prifkorper in einen dafir vorgesehenen Tauchkorb
ermdglichte die gleichzeitige Alterung mehrerer Priufkdrper. Ein Wechselbad-
zyklus dauerte exakt 80 sec. Im Laufe dieses Zyklus wurden die Prifkérper zum
einen in ein Kaltbad getaucht (5°C, Aqua dest.), fir 30 Sekunden dort belassen
und anschliefliend aus dem Bad hinausgehoben. Nach einer Abtropfphase von

10 Sekunden tauchte der Schwenkkorb die Prufkorper fir 30 Sekunden in ein
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Warmbad (55°C, Aqua dest.). Wiederum folgte eine 10 Sekunden andauernde
Abtropfphase, worauf der Zyklus von neuem begann. Der Umfang der kinstli-
chen Alterung betrug 15.000 Zyklen und entsprach einer In-Vivo-Alterung von

ungefahr 3 Jahren.

Abbildung 29: Das Thermozyklierungsgerat EK 20 (Willytec, Mdunchen,
Deutschland). In der Mitte befinden sich der Zahler und die Basis der Apparatur
(A). Aus dieser ragt der Hebelarm (B) an dem der Tauchkorb (C) befestigt ist.
Links und rechts der Basis sind die beiden unterschiedlich temperierten Tauch-
bader sichtbar (ibernommen aus[130]).

Von nun an durchliefen die beiden Versuchsgruppen unterschiedliche Prozes-
se. In der Prufgruppe K erfolgte im Anschluss an die thermische Alterung die
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Datenerhebung wahrend die Versuchsgruppe V einen weiteren kunstlichen Al-
terungsprozess durchlief.

3.2.2 Datenerhebung Versuchsgruppe V

Nach der kunstlichen Alterung im Sinne des Temperaturwechselbades wurden
die Prufkorper dieser Gruppe einem dynamischen Prufverfahren unterzogen.
Dabei handelte es sich um einen Mehrstufenschwingversuch mit dem Prifsys-
tem DYNA-MESS, welches mit einer Kraftmessdose von 5 KN ausgestattet ist.
Das Stufenlastverfahren setzte sich aus mehren Stufen zusammen. Jede Stufe
durchlief 100.000 Zyklen mit einer Frequenz von 10 Hz. Die erste Stufe startete
mit einer Last von 100 N (Abb. 34). Nach 100.000 Zyklen wurde die Last um
jeweils 50 N erhoht. Dieser Vorgang wiederholte sich bis es zum Versagen des
Haftverbunds kam. Auch wahrend dieses Prufverfahrens wurde die Temperatur
durch den von der Sektion MWT eigens entwickelten Temperaturregler bei
37°C konstant gehalten. Der Temperaturregler erwarmte einen Kupferblock, in
den ein zylinderformiger Schacht eingefrast war. Die MalRe des Schachtes ent-
sprachen exakt denen eines Edelstahlzylinders, der in diesen eingesetzt wurde.
Am Boden dieses Edelstahlzylinders befand sich eine weitere, der Geometrie
des Prufkorpers entsprechende Ausfrasung und eine zentrale zylinderférmige
Vertiefung, in die der Kegel des Prufkorpers mit etwas Spiel hinein passte. Der
Zylinder wurde zunachst mit destilliertem Wasser gefullt und dieses auf 37°C
aufgeheizt. Erst dann wurde der Priufkdrper eingesetzt, wobei darauf geachtet
werden musste, dass die Kegelbasis nach unten zeigte. Der Zylinder wurde
daraufhin mit einem Fuhrungsteller fur den Stempel abgedeckt. Durch den Fuh-
rungsteller wurde gewahrleistet, dass der Stempel axial auf die Spitze des Ke-
gels traf. Dann wurde mit der dynamischen Belastung begonnen wie oben be-
schrieben. Die erreichte Belastungsstufe und die erreichte Zyklenzahl in dieser
Kraftstufe wurde notiert bzw. gemessen und spater ausgewertet.

Nach Versagen des Haftverbundes wurden die Kegel mit der dazu gehorigen
Scheibe an Luft gelagert. Dabei wurde streng darauf geachtet, dass es zu kei-

nen Verwechslungen kam.
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Elektronisch stufenweise regulierbare Last

Abbildung 30: Schematische Darstellung des Ausstol3versuchs. Der Kupfer-
block (A) Ubertragt die Temperatur auf den Edelstahlzylinder (B) und damit auf
die in diesem befindliche Flussigkeit (E) und den Prufkorper (D). Der Stempel
(C) trifft mit elektronisch stufenweise regulierbarer Last senkrecht auf den Kegel
des Prufkorpers und gewahrleistet damit eine axiale Belastung.
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Abbildung 31: Aufbau des dynamischen Prufsystems (A). Der Temperaturregler
(B) sorgte wahrend des gesamten Versuchs flr eine konstante Temperatur von
37°C, die uber den Kupferblock (C) auf den Edelstahlzylinder, die darin befindli-
che Flussigkeit und so auf den Prufkérper Gbertragen wurde. Der Stempel (D)
wurde durch den roten Fuhrungsteller in seiner Bewegungsrichtung stabilisiert.
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Abbildung 32: Detailaufnahme des Temperaturregelsystems (A). Der Edelstahl-
zylinder (D) ist durch einen roten Kunststofffihrungsteller (C) abgedeckt. Dieser
stabilisierte den Stempel (B) in seiner Bewegungsrichtung und ermdglichte da-
durch eine axiale Belastung des Prufkorpers.
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Abbildung 33: Detailansicht des Temperaturreglers.
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Abbildung 34: Ausschnitt aus der graphischen Darstellung des Stufenlastver-
fahrens. Jede Kraftstufe F (1 Stufe entspricht 50 N) durchlief 100.000 Zyklen.

3.2.3 Datenerhebung Prufgruppe K

Die Datenerhebung erfolgte mit Hilfe der Universalprifmaschine Zwick Z 010
(Zwick Roell, Ulm, Deutschland). In die Maschine wurde unter den Prufstempel
ein temperierbarer Kupferblock gespannt, in welchem sich eine Zylinderférmige
Ausfrasung befand, in die ein innen hohler Edelstahlzylinder passgenau eingeb-
racht werden konnte. In diesem Zylinder befand sich das exakt auf den Prif-
korper angepasste Lager. Eine weitere zylinderformige Aushohlung befand sich
im Zentrum des oben genannten Lagers und entsprach in ihrer Ausdehnung der
Kegelbasis. Der mit destilliertem Wasser geflillte Edelstahlzylinder wurde nun in
das Kupferthermostat geschoben und das darin befindliche Wasser auf 37°C
erhitzt. Der AusstoRversuch erfolgte mit einer Vorschubgeschwindigkeit von 0,5
mm/min. Die aufgewandte Kraft F [N] war dabei ein indirektes Mal} fur die
Grenzspannung o [N/mmz]. Der Zeitpunkt, an dem der Haftverbund des Pruf-

korpers der Kraft nicht mehr standhalten konnte, entsprach der prifkorperspezi-
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fischen Grenzspannung olim und die Kraft, der maximalen Bruchfestigkeit

Fmax.
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Abbildung 35: Darstellung der Universalprifmaschine Zwick (A), mit dem daran
angeschlossenen Temperaturregler (B). Im unteren Teil der Abbildung ist der
Kupferblock sichtbar, in dem sich der Zylinder und der Prufkérper befanden (C).
D stellt den Stempel dar, der senkrecht auf den Prufkdrper traf.
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Abbildung 36: Detailaufnahme des Edelstahlzylinders ( A). Er war in die zylin-
derformige Ausfrasung des Proben Temperaturreglers (B) eingesetzt. Im Zylin-
der war am Boden der Prufkdrper (C) sichtbar sowie die temperierte Flissigkeit
(D). Der Stempel (E) naherte sich dem im Zentrum des Prufkorpers befindlichen
Kegel axial.
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Abbildung 37: Eine weitere Detailaufnahme des Proben Temperaturreglers mit
eingesetztem Edelstahlzylinder. Bei dem in der Tiefe des Zylinders sichtbaren
Prifkorper kann man den im Zentrum befindlichen Kegel erkennen (A).

3.2.4 Datenverarbeitung

3.2.5 Umrechnung der Zyklenzahl

Eine Mdglichkeit, die Ergebnisse einzelner Prifkérper des Stufenlastverfahrens
untereinander und mit den Ergebnissen anderer Studien direkt vergleichen zu
konnen, stellt die Umrechnung der Zyklenzahl in die Kraftstufe dar. Dabei kénn-
ten folgende Bestimmungen gelten:

Als statistisch relevante Differenz der Stufenlastwerte sollen folgende Kriterien

gelten:
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1.
Ein Prufkérper muss die nachst hohere Kraftstufe erreicht haben, also einer
Mehrbelastung von mindestens 50 N ausgesetzt sein. Einzelne Kraftwerte

werden direkt als Differenzmerkmal Ubernommen und den Prifkérpern zu-

geordnet.

2.

Einteilung der 100.000 Zyklen in 10 Belastungsstufen:
Stufe 1 = bis einschlieRlich 10.000 — SN
Stufe 2 = bis einschlieRlich 20.000 — 10N
Stufe 3 = bis einschlieRlich 30.000 — 15N
Stufe 4 = bis einschlieRlich 40.000 — 20N
Stufe 5 = bis einschlieRlich 50.000 — 25N
Stufe 6 = bis einschliellich 60.000 — 30N
Stufe 7 = bis einschlieRlich 70.000 — 35N
Stufe 8 = bis einschlieRlich 80.000 — 40N
Stufe 9 = bis einschlieRlich 90.000 — 45N
Stufe 10 = bis einschlieRlich 100.000 — 50N

Je nachdem welche Stufe ein Priufkorper erreicht, werden der Last der bereits
erreichten Kraftstufe (z.B 100 N) fur jede weitere erreichte Belastungsstufe 5 N
hinzuaddiert (Kennzeichnung:—). Diese Umrechnung ermdglicht es auch bei
der Anwendung des Stufenlastverfahrens, die Zugspannung des Haftverbund-
Systems zu errechnen und erlaubt somit einen Vergleich mit den Ergebnissen
des statischen Prufverfahrens. Als bedeutsame Differenz soll per Definition gel-
ten:

Ein Prufkérper, der die nachst hdhere Kraftstufe erreicht (z.B 400N statt 350 N).
Ist die Kraftstufe gleich (beide Prufkorper 350 N), soll als bedeutsame Diffe-

renz ein Prufkorper gelten, der innerhalb einer Kraftstufe die nachst hohere Be-
lastungsstufe erreicht (fir das gewahlte Beispiel also mindestens 10.000 Zyk-
len mehr bei der Kraftstufe 350 N). Diese Bestimmungen werden zum Vergleich

der Mittelwerte der drei Zemente herangezogen.
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3.2.5.1 Statistische Aufbereitung

Die statistische Aufbereitung erfolgte mit Hilfe des Tabellenkalkulationsprog-
rammes Windows® Excel 2007 von Microsoft Corporation, in das samtliche
Messwerte beider Prufgruppen eingegeben wurden. Nach entsprechenden
Versuchsgruppen eingeteilt, wurden Tabellen erstellt, aus denen im Anschluss
der Mittelwert x sowie die Standardabweichung s(x) der entsprechenden Ver-
suchsgruppe berechnet wurden. Die Darstellung der Ergebnisse erfolgte dann

in Form von Saulendiagrammen.

Signifikante Unterschiede der Mittelwerte wurden anhand des Statistik-
Programms Microcal Origin® Version 6.0 von Microcal Software Inc. mit ei-
nem Signifikanz-Test (t-test Signifikanz-Niveau p=0,05) ermittelt und doku-

mentiert.

3.2.6 Makroskopische Kontrolle

Um eine Aussage uber den Bruchmodus des Haftverbund - Systems machen
zu konnen (adhasiv oder kohasiv), wurde eine Auswahl von Prufkorpern unter
dem Photomakroskop M400 / Photoautomat MPS 55 (Wild Heerburg AG,
Heerburg, Schweiz) untersucht. Es wurde aus jeder Prifgruppe jeweils ein
Prufkorper jedes verwendeten Zementes jeweils in Kombination mit einer hyro-
philen und einer hydrophoben Oberflache fur die 4 gleichen Prufkorper ausge-

wahlt.

Die Dokumentation der ausgewahlten Prufkorper erfolgte anhand der Software
Image Pro®Plus Version 4.5.1.29 von Media Cybernetics Inc.. Jedes Doku-
ment wurde mit dem Code des jeweiligen Prufkdrpers verschlusselt und als
JPEG gesichert.
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4 Ergebnisse

4.1 Vorversuche

Bei den Werten handelt es sich um die Mittelwerte mit den Standardabwei-
chungen.

Die Kontaktwinkelmessung auf der unbehandelten Titanoberflache ergeben
einen Mittelwert von 64,75 £ 1,89° (n=4). Unmittelbar nach der Konditionierung
in 1-Buthanol (Hydrophobierung) stellt sich Kontaktwinkel von 31,25 £ 4,27° ein
(n=4). Nach 2 Tagen Lagerung in Ethanol 21,5 £ 4,95° (n=2) und nach 4 Tagen
Lagerung in Ethanol 51+ 17,44° (n=3). Nach 4 Tagen Luftlagerung stellen sich
Kontaktwinkel von 37,5 + 0,71° ein (n=2). Die Werte nach der Hydrophilierung
betragen ohne Lagerung <5°. Diese Werte werden auch 2-11 Tagen nach der
Lagerung in Ethanol beobachtet (n=4).

Auf der sandgestrahlten Titanoberflache werden nach der Ultraschallreinigung
Werte von 14,5 + 9,19° gemessen (n=2). Nach 4 Tagen Lagerung an der Luft
steigt der Winkel auf 23 + 9,54° an (n=4).

Wird die sandgestrahlte Oberflache zusatzlich hydrophiliert, so ergibt sich im
Mittel ein Kontaktwinkel von < 5° unmittelbar nach der Konditionierung (n = 2).
Nach 2 Tagen Lagerung an der Luft steigt der Mittelwert auf 13 £ 1,41° an (n =
2), nach 4 Tagen Luftlagerung auf 56,5 £ 0,71° (n = 2).

4.2 Hauptversuche

Der Ergebnisteil gliedert sich in zwei Abschnitten. Um die Prifkdrper des stati-
schen AusstolRversuchs von denen des dynamischen AusstoRversuchs zu diffe-
renzieren erfolgt im ersten Teil die Darstellung der Ergebnisse der Prufgruppe K
(statische AusstoRverfahren), im zweiten Teil die der Versuchsgruppe V (dyna-

misches AusstolRverfahren).
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4.3 Teil 1 Prufgruppe K

Da die genauen Malde der Prufkorper bekannt waren, konnte die Kontaktflache
der Prufkorper berechnet, und daraus die Bruchspannung Rm ermittelt werden.
Fir die Kontaktflache A ergeben sich je nach Hohe des Prifkdérpers folgende
Werte:
Héhe 2,8 mm: A = 49mm?
Hoéhe 3,0 mm: A = 52mm?
Uber die Formel:
Spannung = Kraft / Flache
Rm = Fmax/49 mm?
Rm = Fmax/52 mm?

konnen die entsprechenden Werte der einzelnen Prufkorper ermittelt werden.

4.3.1 Daten

Tab. 7 Veranschaulicht zum einen die Rangfolge der Zemente nach Beruck-
sichtigung der Messwerte in den Kontrollgruppen, sowie die Auswirkung der
unterschiedlichen Oberflachenkonditionierung. Die Abb.38 zeigt die entspre-

chende Graphik.

Tabelle 7: Ranking nach statischem Prifverfahren

Zement Hydrophil Unbehandelt
15,09 MPa 14,52 MPa
Meron Plus®

1 (+1,25) (+0,78)

18,58 MPa 16,55 MPa
Harvard Zement®

2 (£2,87) (+1,85)

26,06 MPa 20,75 MPa

RelyX Unicem®
3 (£1,83) 0,44
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Abbildung 38: Ranking der Mittelwerte nach statischem Prifverfahren geordnet
nach Zementen unter Bertcksichtigung der Oberflachenkonditionierung

Tab. 8 stellt eine Liste mit samtlichen Prifkdrpern sowie erhobenen Messdaten
(maximale Bruchfestigkeit Fmax [N] und die daraus errechnete Bruchspannung
Rm [N/mm?]) auf. Dabei folgt die Reihenfolge der Priifkdrper ihrem Code.
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Tabelle 8: Gesamtubersicht Prufgruppe K; (* = Prafkdrper mit der Hohe 3,0mm)

Rm
Code Fmax [N/mm?] Bemerkungen
[N] [MPa]

P1 WLHAK* 726,04 13,96

P2 WLHAK 912,70 18,63

P3 WLHAK 898,40 18,33

P4 WLHAK 1.020,11 20,82

P5 WLHAK 1.036,17 21,15

P6 WMHAK 701,77 14,32

P7 WMHAK 942,18 19,23

P8 WMHAK 805,30 16,43

P9 WMHAK 759,21 15,49

P10 WMHAK 845,30 17,25

P11 Die Prufkorper P11-
P12 P15 wurden auf-
P13 grund von Verarbei-
P14 tungsfehlern  nicht
P15 verwendet.

P16 WLMeK 795,12 16,23

P17 WLMeK 727,67 14,85

P18 WLMeK 736,91 15,04

P19 WLMeK* 841,37 16,18

P20 WLMeK* 684,94 13,17

P21 WMMeK* 797,65 15,34

P22 WMMeK* 725,57 14,81

P23 WMMeK 657,13 13,41

P24 WMMeK* 779,73 14,99

P25 WMMeK 688,00 14,04
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P26 WLRXK* 1496,91 28,79
P27 WLRXK* 1342,89 25,82
P28 WLRXK 1174,90 23,98
P29 WLRXK 1309,79 26,73
P30 WLRXK 1225,15 25,00
P31 WMRXK* 1083,47 20,84
P32 WMRXK* 1051,75 20,23
P33 WMRXK 1031,37 21,05
P34 WMRXK 1041,99 21,27
P35 WMRXK* 1059,36 20,37

Tab. 9 —Tab. 11 listen die Prufkdrper der Prufgruppe K des jeweiligen Zementes
nach Oberflachenkonditionierung. Je Zement wurde 1 Diagramm zum graphi-
schen Vergleich der Messergebnisse fur die unterschiedliche Oberflachenkondi-
tionierung erstellt (Abb. 39 — 41).
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Datenubersicht Meron Plus® Bruchspannung

Tabelle 9: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Code

Ny

Ny

n3

N4

MeWLK

274,18

250,92

254,11

290,13

236,19

261,10

21,14

MeWMK

15,34

14,81

13,41

14,99

14,04

15,09

1,25

18

16

14

12

10

Rm[N/mm?]

Meron Plus®

Hydrophil

Gereiht nach Oberflachenkonditionierung

Unbehandelt

Abbildung 39: Meron Plus® Mittelwerte und Sandardabweichung
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Datenubersicht Harvard Zement® Bruchspannung

Tabelle 10: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Code N4 Ny N3 N4 N5 X s
HAWLK 13,96 18,63 18,33 20,82 21,15 18,58 2,78
HAWMK 14,32 19,23 16,43 15,49 17,25 16,55 1,85

Harvard Universal-Phosphat-Zement®
25
20 -

%t 15 I -

£

S

£

E 10 -
o
5 -
0

Hydrophil

Unbehandelt

Gereiht nach Oberflachenkonditionierung

Abbildung 40: Harvard Zement® Mittelwerte und Standardabweichung
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Datenubersicht RelyX Unicem® Bruchspannung

Tabelle 11: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Code N4 Ny N3 N4 N5 X s
RXWLK 28,79 25,82 23,98 26,73 25,00 | 26,06 1,83
RXWMK 20,84 20,23 21,05 21,27 20,37 20,75 0,44
RelyX Unicem®
35
30
25 I
t I
£ 20
S
z
‘T 15
o

10

Hydrophil

Unbehandelt

Gereiht nach Oberflachenkonditionierung

Abbildung 41: RelyX Unicem® Mittelwerte und Standardabweichung
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Tabelle 12: Datenubersicht Prufgruppe K Bruchspannung [N/mm?] mit Einzel-
werten n, Mittelwerten x und Standardabweichung s nach Oberflachenkonditio-

nierung gruppiert

Code N1 Ny N3 N4 Ns S
MeWLK | 274,18 | 250,92 254,11 290,13 236,19 261,10 21,14
HAWLK 13,96 18,63 18,33 20,82 21,15 18,58 2,78
RXWLK 28,79 25,82 23,98 26,73 25,00 26,06 1,83
MeWMK 15,34 14,81 13,41 14,99 14,04 15,09 1,25
HAWMK 14,32 19,23 16,43 15,49 17,25 16,55 1,85
RXWMK 20,84 20,23 21,05 21,27 20,37 20,75 0,44
Zementvergleich
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] ] _
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O T T T T T
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Gereiht nach Befestigungszement und Oberflachenkonditionierung

Abbildung 42: Vergleich der Bruchspannung Rm aller Befestigungszemente mit
Mittelwerten und Standardabweichung
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4.4 Teil 2 Versuchsgruppe V

4.4.1 Daten

Die Darstellung der Ergebnisse der Versuchsgruppe V ist wie folgt gegliedert:
Abb. 43 Zeigt exemplarisch den Ablauf der Messung und Datenerhebung im
Stufenlastverfahren. Die Tab. 13 zeigt das Ranking der Befestigungszemente
nach dem Stufenlastverfahren mit der erreichten Kraftstufe Fmin und der insge-
samt erreichten Zyklenzahl. Eine weitere Darstellung des Rankings jedoch nach
Umrechnung der Zyklenzahl in die Ktraftstufe, wie unter 3.2.5 im Teil Material
und Methode beschrieben zeigt die Tab. 14. Eine Datenubersicht der einzelnen
Zemente ist in den Tabellen 16 - 18 zu finden. Der Datenubersicht folgen gra-
phische Darstellungen der Ergebnisse in Form von Saulendiagrammen in den
Abbildungen 44 — 46.
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Abbildung 43

Ausschnitt aus der graphischen Darstellung der Datenerhebung des Stufenlast-
verfahrens (DYNA-MESS) (siehe auch Abb. 34)
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Tabelle 13: Ranking der Befestigungszemente nach dem Stufenlastverfahren.

Zement Hydrophil Unbehandelt

Kraft- Zyklen- Kraft- Zyklen-
Stufe zahl stufe Zahl

622 | 1.071.861 560 841.691

1 Meron Plus®
(£76) | (£134.800) | (x119) | (£133.924)
887 N | 1.681.834 | 700N | 1.247.431
2 Harvard Zement®
(£155) | (x303507) | (x150) | (£333.051)
1.049 | 1.919.989 830 1.480.691
3 RelyX Unicem®

(£71) | (£109534) | (£27) | (£52751)

Tabelle 14: Ranking der Befestigungszemente nach dem Stufenlastverfahren.
Darstellung nach Umrechnung der Zyklenzahl in Kraft- und Belastungsstufen.

Zement Hydrophil Unbehandelt
Kraft- | Belaszungs | Kraft-
Belastungsstufe
Stufe - Stufe stufe
1 Meron Plus® 11 8 10 5
2 Harvard Zement® 16 9 13 5
3 RelyX Unicem® 19 2 15 9
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Tabelle 15: Gesamtubersicht Versuchsgruppe V; Liste samtlicher Prufkorper
der Versuchsgruppe V mit den jeweils erhobenen Messdaten (Kraftstufe[N] ,
Zyklenzahl); (* = Prufkorper mit der Hohe 3,0mm)

Code Kraftstufe Zyklenzahl Bemerkungen

P36WLHAV Wahrend des
Prufvorganges
wurde ein Fehler
in der Gerateein-
stellung behoben
und der Wert dar-
um nicht bertck-
sichtigt

P37WLHAV* 800 1.502.151

P38WLHAV* 750 1.419.801

P39WLHAV* .100 2.099.981

P40WLHAV 900 1.705.401

P41WMHAV 650 1.204.951

P42WMHAV 700 1.206.251

P43WMHAV* 650 1.124.601

P44WMHAV 550 901.351

P45WMHAV* 950 1.800.000

P46WLMeV* 549 949.701

P47WLMeV* 701 1.232.501

P48WLMeV * 700 1.202.701

P49WLMeV 550 971.351

P50WLMeV 609 1.003.051

P51WMMeV 600 1.014.901

P52WMMeV* 749 906.301

P53WMMeV 500 713.301

P54WMMeV 450 700.101
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P55WMMeV* 500 873.851
P56 WLRXV* 1.100 1.999.982
P57 WLRXV* 996 1.800.001
P58 WLRXV* 950 1.800.000
P59 WLRXV* 1.100 1.999982
P60 WLRXV* 1.100 1.999.982
P61 WMRXV* 850 1.520.201
P62 WMRXV 850 1.508.001
P63 WMRXV 850 1.528.001
P64 WMRXV 800 1.417.601
P65 WMRXV 800 1.429.651
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Datentbersicht Meron Plus® DYNA-MESS

Tabelle 16: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Code

nq

nz

n3

Ny

N5

VISV Fmin 600 749 500 450 500 560 119
e
Zyklenzahl 1.014.901 906.301 713.301 700.101 873.851 841.691 133.924
Datenubersicht Harvard Zement® DYNA-MESS
Tabelle 17: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s
Code ny ny n3 ny Ns X s

HAWM

Fmin

650

700

650

550

950

700

150

Zyklenzahl

1.204.951

1.206.251

1.124.601

901.351

1.800.000

1.247.431

333.051
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Datenubersicht RelyX Unicem® DYNA-MESS

Tabelle 18: Einzelwerte n, Mittelwerte x und Standardabweichung s

Code

RXWM

Fmin

nq

850

nz

850

n3

850

N4

800

N5

800

830

27

Zyklenzahl

1.520.201

1.508.001

1.528.001

1.417.601

1.429.651

1.480.691

52.751
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Datenubersicht Meron Plus® DYNA-MESS

1.200
1.000 -
800 -

600 - I

400 -

Kraftstufe Fmin[N]

200 -

841691 1071861
Hydrophil Unbehandelt

Abbildung 44: Meron Plus ® Mittelwerte und Standardabweichung gereiht nach

Oberflachenkonditionierung
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Datentibersicht Harvard Zement® DYNA-MESS

1.200

1.000 -

800 -

600 -

Kraftstufe Fmin[N]

400 -

200 -

1681834
Hydrophil

1247431
Unbehandelt

Abbildung 45: Harvard Zement® Mittelwerte und Standardabweichung gereiht

nach Oberflachenkonditionierung
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Dateniibersicht RelyX Unicem® DYNA-MESS

1.200
1.000 - I
800 - I
600 -

400 -

Kraftstufe Fmin[N]

200 -

1919989 1480691
Hydrophil Unbehandelt

Abbildung 46: RelyX Unicem® Mittelwerte und Standardabweichung gereiht

nach Oberflachenkonditionierung
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Zementvergleich DYNA-MESS
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Abbildung 47: Mittelwerte und Standardabweichung, gereiht nach Oberflachen-
konditionierung, gruppiert nach Befestigungszement. Die Beschriftung der pri-
maren X — Achse zeigt die Zyklenzahlen sowie den Code der einzelnen Zemen-
te.

Tabelle 19: Ranking der Zemente nach dem Stufenlastverfahren und nach der
Umrechnung der Zyklenzahl in die Kraftstufe

Zement Hydrophil Unbehandelt
12,16 MPa 11,41MPa
Meron Plus®

1 (+1,15) (+2,07)

17,67 MPa 14,38 MPa
Harvard Zement®

2 (+3,39) (+2,84)

20,77 MPa 16,98 MPa

RelyX Unicem®
3 (+1,87) (£0,53)
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Tabelle 20 listet samtliche Prufkérper der Versuchsgruppe V mit den jeweils
erhobenen Messdaten (Kraftstufe [N], Zyklenzahl und Bruchspannung [N/mm?]
nach Umrechnung der Zyklenzahl in die Kraftstufe [N]; (* = Prufkérper mit der

Hohe 3,0mm)
Zyklenzahl
Code Umgerechnete in der er- Rm .
Kraftstufe : [N'mm“] | Bemerkungen
Fmin[N] reichten (MPa]
Kraftstufe
P36WLHAV Wahrend des
Prufvorganges
wurde ein Fehler
in der Gerateein-
stellung behoben
und der Wert
darum nicht be-
rucksichtigt
P37WLHAV* 805 2.151 15,48
P38WLHAV* 760 19.801 14,62
P39WLHAV* 1.150 99.981 22,12
P40WLHAV 905 5.401 18,47
P41WMHAV 655 4.951 13,37
P42WMHAV 705 6.251 14,39
P43WMHAV* 665 24.601 12,79
P44WMHAV 594 901.351 12,12
P45WMHAV* 100 0 1,92
P46WLMeV* 574 49.701 11,04
P47WLMeV* 721 32.501 13,87
P48WLMeV * 705 2.701 13,56
P49WLMeV 590 71.351 12,04
P50WLMeV 614 3.051 12,53
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P51WMMeV 610 14.901 12,45
P52WMMeV* 754 6.301 14,50
P53WMMeV 510 13.301 10,41
P54WMMeV 455 101 9,29
P55WMMeV* 540 73.851 10,38
P56 WLRXV* 1.150 99.982 22,12
P57 WLRXV* 1.001 1 19,25
P58 WLRXV* 950 0 18,28
P59 WLRXV* 1.150 99.982 22,12
P60 WLRXV* 1.150 99.982 22,12
P61 WMRXV* 865 20.201 16,63
P62 WMRXV 855 8.001 17,45
P63 WMRXV 865 28.001 17,65
P64 WMRXV 810 17.601 16,53
P65 WMRXV 815 29.651 16,63
Makroskopie

Um den Bruchmodus der Prifkorper festzustellen, wurde aus jeder Priufgruppe
von jedem Befestigunszement und jeder Oberflachenkonditionierung ein Prif-
korper exemplarisch fur seine Gruppe mit dem PHOTOMAKROSKOP M400 der
Firma WILD aus Herrenburg makroskopiert. Dazu wurde von jeder ausgewahl-
ten Scheibe ein makroskopisches Foto mit einer 200-fachen VergroRerung der
grolReren Perforation angefertigt sowie ein makroskopisches Foto der Seiten-
ansicht des dazugehdrigen Konus mit einer 125-fachen Vergroerung. Die
Bilddateien wurden nach folgendem Schema benannt:
1. Prafkorper Code z.B. PSWLHAK
2. Bestandteil des Prufkorpers
K = Konus
S = Scheibe
3. Angabe zur VergroRerung (125x / 200x)
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4. Nummerierung der Bilder eines Prufkorper Einzelteils B1, B2
Die so benannten Bilder wurden auf einer CD-Rom gespeichert.

Die gleichzeitige Darstellung verschiedener Scharfetiefen des Kanals war nicht
moglich. Aul3erdem ergaben die Fokusierungen auf das Kanalinnere keine ver-
wertbaren Ergebnisse, sodass die konisch zulaufende Flache des Kanal — Inne-
ren nicht beurteilt werden konnte. Aus diesem Grund wurde die Kante des Ka-

naleingangs fokussiert.
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Abbildung 48: P5 WLHAK-K-125x-B1

Die Abbildung 48 lasst Reste des Kranzes A erkennen. Reste dieses Kranzes
verteilen sich auf den gesamten Umfang des Konus und sind nur auf der zur
Konus - Basis gerichteten Bruchkante zu finden. Die Reste des Bruches sind
ungleichmalig, schollenartig (B) uber die Kontaktflache verteilt. Neben diesen
Schollen finden sich Bereiche, die lediglich einen Hauch von Resten des Befes-
tigungszementes erkennen lassen (C). Diese Abbildung zeigt eine Mischung
aus kohasivem und adhasivem Bruch.
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Abbildung 49: P5 WLHAK-S-200x-B1

Auf der Abbildung 49 sieht man auf der Oberflache um die Perforation Zement-
reste, die nicht entfernt werden konnten. Trotz der unscharfen Darstellung der
Kontaktflache sieht man zumindest im oberen Drittel eine deutliche Schicht des
Befestigungszementes, die sich -wie man mit blolem Auge erkennen konnte-
mit einzelnen Unterbrechungen Uber die gesamte Kontaktflache ausbreitete.
Die Bruchkante B stellte sich leicht gezackt bzw. ausgefranst dar.
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Abbildung 50: P6 WMHAK-K-125x-B1

Abbildung 50 bildet einen deutlich, dicken Kranz an der oberen Kante der Kon-
taktflache ab, der nur stellenweise unterbrochen ist (A). Neben wenigen kleinen
Zementschollen (C), sind auf der Kontaktflache kaum Zementreste erkennbar
(B). Dies lasst im Gegensatz zur hydrophilen Oberflache einen adhasiven Bruch
vermuten.
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Abbildung 51: P6 WMHAK-S-200x-B1

Wieder stellt sich eine deutliche Zementschicht auf der Kontaktflache dar (A),
ein Unterschied zur hydrophilen Oberflache ist auf dieser Abbildung nicht aus-
zumachen. Auch hier findet man an der Bruchkante des auf dem Konus haften-
den Kranzes, einen Verlauf, der mit dem von gerissenem Pergament ver-
gleichbar gezackt ist (B). Die Unterschiede in der Oberflachenmorphologie
(C+D) verdeutlichen die Oberflachenveranderung durch das Sandstrahlen (C),
das sich nicht exakt auf die Kontaktflache beschranken lies.
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Abbildung 52: P18WLMeK-K-125x-B1

Auf der hydrophilen Oberflache hat sich ein gemischter Bruch ausgebreitet. Die
Bruchflache von Meron Plus® ist im Vergleich zu der von Harvard Zement®
deutlich feiner strukturiert. Die Oberflache weist besonders in den unteren 2/3
Bereiche mit einer feinen Kérnung auf (A), die zarten Schollen (B) laufen zur
Peripherie hin dinn aus. Ein Kranz (C) stellt sich an der oberen Bruchkante als
sehr zarter Ring dar, der sich im Gegensatz zu seiner Gestalt bei der Verwen-
dung von Harvard Zement® (vgl. Abb.48) nur undeutlich von den Ubrigen, Uber
die gesamte Kontaktflache verteilten Zementresten abhebt.
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Abbildung 53: P18WLMeK-S-200x-B1

Auch auf der dazugehorigen Scheibe ist keine scharfe Bruchkante zu erkennen,
lediglich eine unregelmafig strukturierte Schicht auf der Kontaktflache (A).
Durch die raue Oberflache wurde die Entfernung der Zementreste erschwert,
die sich filmartig ausgebreitet um die Perforation darstellen (C).
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Abbildung 54: P24WMMeK-K-125x-B1

Auch auf der unbehandelten Oberflache stellt sich ein gemischter Bruch dar,
der jedoch im Vergleich zur hydrophilen Oberflache einen grof3en adhasiven
Anteil hat (vgl. Abb. 52). Die noch auf dem Konus vorhandenen Zementreste
(A) zeigen an der Bruchgrenze deutlich abblatternde Bereiche (B), die eine glat-
te Oberflache aufweisen. Ein sehr zarter Kranz bildet sich zirkular im Verlauf
der oberen Kante der Kontaktflache ab (C). Neben den vereinzelten Zement-
resten gleicht die Oberflache derjenigen oberhalb der Kontaktflache (D).
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Abbildung 55: P24WMMeK-S-200x-B1

Auch in dieser Abbildung ist ein zarter Rest der oberen Bruchkante erkennbar
(A).Eine abgeblatterte Schicht stellt sich auf 6 Uhr dar(B). Wieder befinden sich
Zementreste zirkular um die Perforation (C).
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Abbildung 56: P28WLRXK-K-125x-B1

Im Unterschied zum Bruchmechanismus von Meron Plus® auf der hydrophilen
Titanoberflache zeigt sich bei RelyX Unicem® an der oberen Grenze der Kon-
taktflache ein deutlicher Kranz (A) des kohasiven Bruches (vgl. Abb.52). Das
ubrige Bild der Kontaktflache ahnelt der auf Abb. 52. dargestellten. Dunn aus-
laufende Zementschollen (B) im Wechsel mit Bereichen leichter Kérnung (C)
und einem Schmierfilm (D), der auch oberhalb der Kontaktflache eine deutliche
Adhasion des Klebstoffes auf der Titanoberflache erkennen Iasst, die eine
komplette Versauberung nach dem Zementieren erschwert hat.
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Abbildung 57: P28WLRXK-S-200x-B1

Auch auf der Scheibe zeigen sich fest mit der Titanoberflache verbundene Ze-
mentreste um die Perforation (A). Die gezackte Bruchkante des kohasiven Bru-
ches ist sehr grazil (B), Reste auf der Kontaktflache auf dieser Abbildung sind
nicht beurteilbar (C).
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Abbildung 58: P31WMRXK-K-125x-B1

Ein gemischter Bruch stellt sich auch unter der Verwendung von RelyX Uni-
cem® auf einer unbehandelten Oberflache dar. Der deutlich ausgepragte Kranz
(A) verlauft um den gesamten Konus. Die Kontaktflache ist ungleichmaliig von
flachigen Zementresten bedeckt, die eine plane Oberflache aufweisen (B). Die
Bruchkanten sind deutlich zu erkennen (C).
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Abbildung 59: P31WMRXK-S-125x-B1

Die zu Abb. 58 gehdrende Scheibe verdeutlicht die starke Adhasion des Befes-
tigungszementes auf der rauen Titanoberflache, die zu deutlichen Zementres-
ten auch nach der Versauberung gefihrt hat (A). Im Inneren der konischen Ka-
nal6ffnung sieht man dinne Schichten in ungleichmafiger Schichtstarke (B).
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Abbildung 60: P36WLHAV-K-125-B1

Auf der Abbildung 60 erkennt man den bei der Anwendung von Harvard Ze-
ment® schon in den anderen Variationen zu beobachtenden adhasiven Bruch

(vgl. Abb. 50). Die Kratzspuren (A) stammen von der Versauberung mit einem
Scaler.
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Abbildung 61: P36WLHAV-K-125-B1

In dem konischen Kanal ist wiederum eine deutliche, ziemlich gleichmalige
Zementschicht (A), sowie Teile des Kranzes an der Bruchkante (B) zu erken-
nen.
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Abbildung 62: PASWMHAV-K-125x-B1

Das Bild auf der unbehandelten Oberflache ist mit dem auf der hydrophile Ober-
flache vergleichbar (vgl. Abb. 60).
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Abbildung 63:P45WMHAV-K-125x-B2

In dieser Einstellung erkennt man die mit Zementresten ausgeflllten Poren, die
eine bessere Benetzung auf der Unbehandelten Oberflache vermuten lassen
(A). Im Vergleich zur Kontrollgruppe ist der Kranz (B) bei gleichem Befesti-
gungszement und gleicher Oberflachenkonditionierung graziler (vgl. Abb. 50)
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Abbildung 64: PASWMHAV-S-200x-B1

Auf dieser Abbildung sieht man deutlich eine dlinne, gleichmalige Schicht des
Zementes (A), die stellenweise Einbriche in Ihrer Oberflache aufweist (B). Die
dunklen Linien auf der Scheibenoberflache wurden vermutlich durch das Auf-
treffen des Stempels auf die Scheibe nach dem Versagen des Haftverbund -
Systems hervorgerufen (C).
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Abbildung 65: P47WLMeV-K-125x-B1

Auch in der Versuchsgruppe zeigt sich auf der hydrophilen Oberflache unter
Verwendung von Meron Plus® das fur diesen Zement fast schon typische Bild
einer schuppigen Zementschicht (A) (vgl. Abb. 52), mit Bereichen, die durch
eine dickere Kornung imponieren (B). Die Oberflache erscheint rau. Wieder ist
der Kranz an der Oberen Kante der Kontaktflache nur leicht angedeutet (C), so
dass der Ubergang zur Flache oberhalb eher durch eine gerade Linie zu erken-
nen ist (D). Das Bild Iasst einen kohasiven Bruch vermuten.
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Abbildung 66: P47WLMeV-S-200x-B1

In der rechten Bildhalfte kann man den Kranz des kohasiven Bruches mit seiner
rauen Oberflachenstruktur erkennen (A). Aullerdem sieht man Spuren des
Sandstrahlens (B) sowie Zementreste, die auf der Oberflache der Scheibe fest
haften (C).

111



Abbildung 67: P54WMMeV-K-125x-B1

Abbildung 67 zeigt einen gemischten Bruchmodus. An der oberen Kante der
Kontaktflache ist ein Kranz ausgebildet, dessen Struktur der von zerrissenem
Pergament gleicht (A). Der Zement ist in einer gleichmaRigen Schicht auf der
Kontaktflache verteilt (B) und durch deutlich erkennbare Bruchkanten von Be-
reichen abgegrenzt, auf denen kein Zement zu sehen ist (C). An diesen Gren-
zen sieht man stellenweise absplitternde Zementteilchen (D).
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Abbildung 68: P54WMMeV-S-200x-B1

An der zu Abbildung 67 gehdrenden Scheibe sieht man am Eingang in den Ka-
nal eine Bruchkante mit ausgefranzter Struktur (A). Die schwer zu entfernenden
Zementreste haften wie ein Film auf der Oberflache der Scheibe (B).
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Abbildung 69: P58WLRXV-K-125x-B1

Die Struktur der Zementschicht auf der hydrophilen Kontaktflache des mit RelyX
Unicem® verarbeiteten Konus ahnelt der in Abb. 65 beobachteten. Sie unter-
scheiden sich hauptsachlich durch den hier deutlich hervortretenden Kranz (A)
und die zartere Kérnung (B).
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Abbildung 70: P58WLRXV-S-200x-B1

Zirkular stellt sich am Kanaleingang ein Bruch — Kranz dar. Die glanzenden
Kratzer (B) sind Spuren der Versauberung nach dem Zementieren.
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Abbildung 71: P61WMRXV-K-125x-B1

In dieser Abbildung sieht man kleine, mit Zement bedeckte Flachen (A) neben
Bereichen, die bis auf einen starkeren Glanz der Oberflache aulierhalb der
Kontaktflache gleichen (B). Der Zement hat sich stellenweise von der unbehan-
delten Titanoberflache abgelost (C). Zur Konus - Basis hin hat sich wiederum
ein Bruchkranz gebildet (D), der, wie auch der mit E gekennzeichnete Bereich
eine raue, gekornte Oberflachenstruktur aufweist. Der Bruch —Kranz stellt sich
als ein schmales Band dar.
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Abbildung 72: P61WMRXV-S-200x-B1

Um die Kanaloéffnung sind die Zementreste als dinner Film sichtbar (A). Reste
des Bruchkranzes sind mit B gekennzeichnet. Die Kontaktflache lasst sich nicht
beurteilen. Aus den Strukturen der Abbildung 71 und 72 wird ein gemischter
Bruch -Modus vermutet.
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5 Interpretation

5.1 Statistische Auswertung

Tab. 25 Zeigt das Ergebnis nach der statistischen Auswertung der Prufgruppe K
(also dem statischen AusstoRversuch). Signifikante Unterschiede der Mittelwer-
te wurden anhand des Statistik-Programms Microcal Origin® Version 6.0 von
Microcal Software Inc. mit einem Signifikanz-Test (i-test Signifikanz-Niveau
p=0,05) ermittelt und dokumentiert. Signifikante Unterschiede in den Mittelwer-
ten wurden durch ein ,+“ gekennzeichnet. Ergaben sich keine signifikanten Un-

“*

terschiede, folgte die Kennzeichnung durch ein ,-“. Die freien Felder entspre-

chen der gespiegelten Diagrammhalfte. Nicht zu vergleichende Kombinationen

wurden durchgestrichen.

Tabelle 21: Ubersicht der Signifikanz in der Prufgruppe K; Me = Meron Plus® ;
HA = Harvard Zement®; RX = RelyX Unicem®; WL = Hydrophil; WM = Unbe-
handelt. Signifikante Unterschiede in den Mittelwerten wurden durch ein ,+“ ge-
kennzeichnet, ergaben sich keine signifikanten Unterschiede, folgte die Kenn-
zeichnung durch ein ,-“. Die freien Felder entsprechen der gespiegelten Diag-

rammhalfte. Nicht zu vergleichende Kombinationen wurden durchgestrichen.

MeWM HAWL HAWM RXWL RXWM
MeWL - + +
MeWM - +
HAWL - + +
HAWM -
RXWL +
RXWM ><
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Tabelle 22: Ubersicht der Signifikanz in der Prifgruppe V. Das Ergebnis nach
der statistischen Auswertung der Versuchsgruppe V nach dem Stufenlastver-
fahren. Signifikante Unterschiede in den Mittelwerten wurden durch ein ,+“ ge-
kennzeichnet, ergaben sich keine signifikanten Unterschiede, folgte die Kenn-
zeichnung durch ein ,-“. Die freien Felder entsprechen der gespiegelten Diag-

rammhalfte. Nicht zu vergleichende Kombinationen wurden durchgestrichen.

MeWM HAWL HAWM RXWL RXWM
MeWL - + +

MeWM - +
HAWL + - +
HAWM -
RXWL +
RXWM ::>x<::

In der folgenden Darstellung werden die signifikanten Unterschiede der einzel-
nen Vergleiche getrennt voneinander dargestellt. Signifikante Unterschiede
werden durch einen Pfeil zwischen den beschrifteten Spalten markiert. Das far-
big unterlegte Feld entspricht den hoheren Mittelwerten.

5.1.1.1 Priifgruppe K

MeWL MeWM

HAWL HAWM

RXWL e RXWM

Abbildung 73: Signifikanz hydrophile - zu unbehandelter Oberflache je Zement
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MeWL

RXWL

HAWL

HAWL

MeWL

RXWL

Abbildung 74: Signifikanz des Zementvergleiches auf hydrophiler Oberflache

MeWM

RXWM

HAWM

S ——

HAWM

MeWM

RXWM

Abbildung 75: Signifikanz des Zementvergleiches auf unbehandelter Oberflache

5.1.1.2 Priifgruppe

MeWL

HAWL

RXWL

MeWM

HAWM

RXWM

Abbildung 76: Signifikanz der hydrophilen - zur unbehandelten Oberflache je

Stufenlastverfahren

MeWL

RXWL

HAWL

S ——
S ——

HAWL

MeWL

RXWL

Abbildung 77: Signifikanz des Zementvergleiches auf hydrophiler Oberflache

Stufenlastverfahren
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MeWL HAWL

RXWL  —— MeWL

HAWL RXWL

Abbildung 78: Signifikanz des Zementvergleiches auf unbehandelter Oberflache
Stufenlastverfahren
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6 Diskussion

Ziel der Untersuchung war es die Haftverbundwerte von drei ausgewahlten Be-
festigungszementen unter der Anwendung von Titan zu vergleichen. Dabei
wurde ein besonderes Augenmerk auf den Einfluss der Oberflachenhydrophilie-
rung gelegt. Aullerdem wurde der Frage nachgegangen, ob die Haftfestigkeit
durch die Anwendung unterschiedlicher Prufverfahren beeinflusst wird.

Nach dem Vergleich der drei ausgewahlten Zemente ergaben sich fur das Be-
festigungskomposit RelyX Unicem® nach dem statischen Prufverfahren auf
der hydrophilen Oberflache signifikant hdhere Haftververbund - Werte als flr
den Zinkoxid — Phosphat Zement Harvard Zement®, dessen Werte sich eben-
falls signifikant von den niedrigsten Werten des kunststoffverstarkten Glas —
lonomer - Zements Meron Plus® unterschieden. Demgegenuber unterschieden
sich auf der unbehandelten Oberflache nur die Werte zwischen dem Befesti-
gungskomposit und dem kunststoffverstarkten Glas — lonomer — Zement signifi-
kant.

Stellt man diese Ergebnisse denen des dynamischen Prufverfahrens gegenu-
ber, zeigen sich auf der hydrophilen Oberflache signifikante Unterschiede in
den Haftverbundwerten zwischen dem Befestigungskomposit, das wiederum
die hochsten Werte erreichte, und dem kunststoffverstarkten Glas — lonomer —
Zement. Dieser erreicht abermals die geringsten Werte. Dazwischen siedelte
sich der Zinkoxid — Phosphat — Zement an, dessen Werte sich ebenfalls signifi-
kant von den Ergebnissen von Meron Plus® unterschieden. Bei gleicher Rang-
folge ergab sich auf der unbehandelten Oberflache nur zwischen RelyX Uni-

cem® und Meron Plus® ein signifikanter Unterschied.

Beim Vergleich der Haftverbundwerte der einzelnen Zemente auf den unter-
schiedlich konditionierten Oberflachen ergaben sich in der Priifgruppe K fir
jeden Zement signifikante Unterschiede zwischen hydrophiler und unbehandel-
ter Oberflache.

In der Prufgruppe V zeigte die Anwendung von Zinkoxid — Phosphat — Zement
signifikante Unterschiede zwischen hydrophiler und unbehandelter Oberflache.

Dasselbe qilt fur die Werte des Befestigungskomposits wahrend sich die Werte
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des kunststoffverstarkten Glas — lonomer — Zements auf den unterschiedlichen
konditionierten Oberflachen nicht signifikant voneinander unterschieden.

Da die Zyklenzahl des dynamischen Prufverfahrens in den Haftverbundwerten
nicht bertcksichtigt wurde, konnte die Bruchspannung in der Prufgruppe V nicht
direkt errechnet werden. Aufgrund der Tatsache, dass die Prufkorper der Pruf-
gruppe K keiner mechanischen Alterung im Sinne einer Kausimulation ausge-
setzt waren, ware ein direkter Vergleich auch nicht unbedingt sinnvoll gewe-
sen. Aus diesem Grund wurde der Einfluss der unterschiedlichen Prufverfahren
lediglich durch den Vergleich der Rangfolge und der statistischen Unterschiede

in beiden Prifgruppen beurteilt.

Sowohl nach dem statischen, als auch nach dem dynamischen Messverfahren,
zeigte sich die gleiche Rangfolge der verwendeten Zemente. Auch beim Ver-
gleich der hydrophilen mit den unbehandelten Oberflachen blieb diese Rangfol-
ge erhalten. Daraus kann geschlossen werden, dass die Zemente die gleiche
Reaktion im dynamischen Messverfahren zeigen und nicht ein Zement in be-
sonderem Male auf durch die zyklische Kaubelastung geschwacht wurde. Die
Oberflachenkonditionierung nahm jedoch bei diesem Verfahren eine groflere
Bedeutung fur die Anwendung von Harvard Zement® ein, dessen Werte beim
Vergleich hydrophil zu unbehandelt im Unterschied zum statischen Verfahren
signifikante Unterschiede ergaben. Zudem erreicht der Zement auf der hydro-
philen und unbehandelten Oberflache im dynamischen Priufverfahren Werte, die

sich nicht signifikant von den Werten von RelyX Unicem® unterschieden.

6.1 Zementauswahl

Die Angaben der klinisch geforderten Haftverbundwerte reichen von 3,1 — 7,1
Mpa [129]. Aufgrund der unterschiedlichen Prifmethoden ist ein direkter Ver-
gleich der hier ermittelten Werte mit den oben angegebenen nicht moglich.
Dennoch kénnen alle drei Zemente, deren Haftverbundwerte weit Uber den ge-

forderten liegen zur Anwendung mit Ti empfohlen werden unter Bertcksichti-
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gung des gewunschten Retentionsmalles, das in der Literatur insbesondere,
wenn es um die Befestigung von Suprakonstruktionen auf Implantatstimpfen
geht, kontrovers diskutiert wird [3] [4] [12] [19] [32] [35] [45] [90].

Da es keine eindeutige Systemempfehlung fur die Zementierung des Abut-
ments im Implantat, als auch fur die Zementierung der Metallrestaurationen auf
dem Abutment gibt, stellt sich die Frage, welche Art von Dentalzement sich be-
zuglich des Haftvermdgens am besten zur dauerhaften Befestigung von Res-
taurationen auf Titan — Implantatstimpfen eignet. Eine kurze Literaturtbersicht
soll die Problematik in dieser Fragestellung verdeutlichen:

Nach der Einheilung von Implantaten folgt die Herstellung von Suprakonstruk-
tionen, die auf den Abutments befestigt werden. Diese kénnen festsitzend oder
abnehmbar gestaltet werden. Die festsitzenden Restaurationen werden in der
Mehrzahl der Falle zementiert, seltener verschraubt. Damit wird eine einfachere
und preisgunstigere Herstellung erreicht. Ebenso spricht die einfachere Gestal-
tung der Kauflache fir diese Vorgehensweise, die ansonsten durch die Ver-
schlussschraube beeintrachtigt werden kann. Als weiterer Vorteil der Zementie-
rung von Suprakonstruktionen wird die Mdoglichkeit angegeben, minimale Guss-
ungenauigkeiten durch den Zement  ausgleichen zu konnen
[3][8][12][29][69][90]. Bei verschraubten Suprakonstruktionen kann es zudem zu
einem Verlust oder einer Fraktur der Befestigungsschraube kommen, was ein
Nachteil gegenuber dem hauptsachlichen Vorteil, den Zahnersatz bei Bedarf
abnehmen zu kénnen, darstellt. So wird die Anwendung verschraubter Supra-
konstruktionen und die in diesem Zusammenhang auftretenden Schwierigkeiten
in zahlreichen Studien beschrieben [4][19][32][37][42]. Auf diesem Hintergrund
bevorzugen heute viele Anwender die Zementierung gegenuber der Verschrau-
bung der Suprakonstruktion [35][102][110]. Auch hier herrscht Uneinigkeit
unter den Anwendern in Bezug auf die Auswahl des Befestigungszementes (de-
finitiv oder provisorisch), insbesondere im Hinblick auf den Nachteil dieser Be-
festigungsweise, die ein einfaches Abnehmen der Restauration nicht erlaubt.
Die Auswahl des geeigneten Befestigungszementes sollte darum auf der Basis
folgender Kriterien gefallt werden:

e Die Notwendigkeit der Abnehmbarkeit
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e Die zu erwartende Belastung und somit der Bedarf an Retention

e Die Entfernbarkeit des Zementes

e Die Kosten
[1][83]
Stellt man auf Grundlage dieser Uberlegungen einen Zusammenhang zu den
erhobenen Ergebnissen her, so ist das Befestigungskomposit insbesondere
dann zu empfehlen, wenn eine hohe Belastung zu erwarten ist und somit ein
grolRer Bedarf an Retention vorliegt. Soll jedoch eine Abnehmbarkeit gewahr-
leistet sein, ist dieser Befestigungswerkstoff wohl eher ungeeignet. Zum einen
erschweren die guten Haftverbundwerte die Entfernung der Suprakonstruktion,
zum anderen ist die Schwierigkeit der Entfernung verbleibender Reste des Ze-
mentes auf der Abutmentoberflache und der Innenflache der Restauration zu
bedenken. Bei dem Versuch, der Entfernung dieser schwer entfernbaren Reste
droht eine Beschadigung der Oberflachen, die bei einer erneuten Zementierung
den sicheren Haftverbund beeinflussen konnte. Es ware interessant festzustel-
len, inwieweit sich dies auf die Haftverbundwerte auswirken wirde.
Im Gegensatz dazu zeigen sich auf den Kegeln, die mit dem Zinkoxid — Phos-
phat — Zement mit der zugehoérigen Scheibe verbunden wurden, kaum Zement-
reste. Zudem fiel die Versauberung bei der Anwendung dieses Zementes wei-
taus leichter, woraus geschlossen werden darf, dass auch die Entfernung der
auf dem Implantatabutment verbleibenden Reste nach Abnahme der Supra-
konstruktion ohne gro3e Beschadigung der darunter befindlichen Oberflache
gelingen musste. Die dennoch hohen Haftverbundwerte (vgl. Tab.7 S. 71) bei
gleichzeitig leichterer Entfernbarkeit stellen einen Vorteil gegenliber dem Befes-
tigungskomposit dar.
Meron Plus®, flr den sich die geringsten Werte ergaben, zeigt bezlglich der
Entfernbarkeit verbliebener Zementreste ein ahnliches Verhalten wie das Befes-
tigungskomposit RelyX Unicem®. Es ist somit fraglich, ob dieser Zement bei
gewulnschter Abnehmbarkeit der Restauration zu empfehlen ist. Ist eine dauer-
hafte Befestigung erwilinscht, so wird die Wahl wohl eher auf das Befestigung-
skomposit mit den hoheren Haftverbundwerten und einer sehr angenehmen
Verarbeitung im Bezug auf die Dosierung fallen.
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Wenn es um die Entfernung verbleibender Zementreste auf der Abutmentoberf-
lache geht, stellt der Bruchmechanismus einen entscheidenden Faktor dar
[104]. Der kohasive Bruch wirde Zementreste auf der Abutment — Oberflache
hinterlassen, die je nach Auswahl des Befestigungswerkstoffes mehr oder we-
niger schwer zu entfernen sind. Wie bereits oben erwahnt, konnten neben mog-
lichen Beschadigungen der Oberflache der Abutments beim Versuch der Ent-
fernung dieser Reste, verbleibende Reste den Haftverbund nach erneutem Ze-
mentieren beeinflussen. Unter diesen Gesichtspunkten ware dem Zinkoxid —
Phosphatzement, bei dem ein adhasiver Bruchmodus beobachtet wurde, gege-
nuber dem kunststoffverstarkten Glas — lonomer- Zement und dem Befesti-
gungskomposit der Vorzug zu geben, was in der Literatur bestatigt wird [104].
Der genaue Einfluss oben genannter Uberlegungen bei einer erneuten Zemen-
tierung auf die Haftverbundfestigkeit wurde in dieser Studie, in der jeder Pruf-
korper nur einmal verwendet wurde, nicht untersucht und kénnte Bestandteil
weiterer Studien sein. Die Beantwortung dieser Frage wurde einen Beitrag zur
Beseitigung der Unklarheiten in der Empfehlung fur Befestigungszement bei
der Anwendung auf Titanabutments [3] leisten.

Patyk schloss nach seinen Untersuchungen eine chemische Verbindung zwi-
schen Zinkoxid — Phosphat — Zement und der Titanoberflache aus. Seinen Aus-
fuhrungen zur Folge kommen nur Adhasionskrafte in Frage, die von einem en-
gen Kontakt und der Benetzbarkeit der Oberflache abhangen [84]. Die makros-
kopische Untersuchung der mit Harvard Zement® zementierten Prufkorper mit
den vorwiegend adhasiven Bruchverlaufen lasst eine Bestatigung dieser Ver-
mutungen zu. Demgegenuber zeigen sich bei der Anwendung des Befesti-
gungskomposits und dem kunststoffverstarkten Glas — lonomer - Zement ge-
mischte oder kohasive Bruche, die eine chemische Verbindung dieser Zemente
mit der Titanoberflache vermuten lassen.

6.2 Entfernung der Zementreste

Eine schabende Entfernung der Zementreste hinterlasst auf den Implantat -

Oberflachen Kratzer und Furchen. Diese begunstigen eine vermehrte Pla-
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queanlagerung, die wie auch verbleibende Zementreste zu Entzindungen des
umliegenden Gewebes fuhren kdnnen.

Agar et al. untersuchten verschiedene Verfahren zur Entfernung der Zement-
reste von Implantat - Oberflachen. Dabei beobachteten sie insbesondere bei
der Verwendung von Instrumenten aus Edelstahl die Ausbildung tiefer Kratzer
auf der Oberflache der Implantate, die im Vergleich zur relativ weichen Titan-
oberflache sehr hart sind [1]. Dieses Phanomen kann durch die vorliegende
Studie bestatigt werden, in der zur Entfernung der Zementreste wie im ,Teil Ma-
terial und Methode” beschrieben ein Scaler aus Edelstahl verwendet wurde (vgl.
Abb. 60, 70). In deren Studie stellte die Entfernung der Uberschiisse des Befes-
tigungskomposits die groflte Schwierigkeit dar [1]. Dies wurde in der Vorlie-
genden Studie in der gleichen Weise beobachtet (vgl. Abb. 58,59). Es bildete
sich ein dunner, fest mit der Oberflache der Prufkérper verbundener Film, der
nicht abgesprengt werden konnte. Die Versuche, diese Reste mit dem Scaler
zu entfernen, fihrten zu Kratzern in der Oberflache bei gleichzeitig weiterhin
verbleibenden Resten. Bei der Verwendung von Befestigungskomposite muss
also mit besonderer Vorsicht und Aufmerksamkeit an die Entfernung der Ze-
mentreste herangegangen werden, insbesondere bei subgingivaler Randgestal-
tung. Vor diesem Hintergrund ist dem Phosphat — Zement der Vorzug zu geben,
bei dessen Verwendung die Versauberung einfacher und effektiver durchge-
fuhrt werden konnte. Die Reste konnten zum einen im noch nicht ausgeharteten
Stadium leichter entfernt werden, zum anderen konnten ausgehartete Bereiche
weg gesprengt werden ohne die Oberflache der Prufkorper in sichtbarem Malle

Zu verletzen.

6.3 Prufverfahren

In der Literatur differieren die Angaben der Werte, der wahrend des Kauvor-
gangs auftretenden Krafte. Die Angaben liegen im Seitenzahngebiet zwischen
10,5 und 22 N, die Belastung in der Front ist um ca. 50% geringer. Kommen die
Zahne wahrend des Schluckvorganges in Kontakt, so wurden Krafte von bis zu
44 N im Seitenzahngebiet gemessen [18]. In einer Studie von Jorneus et al.

[44] erstreckten sich die Werte von einzelnen Patienten von 140 bis 390 N. An-
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genommen das Kauen nimmt einen Zeitraum von 20 min pro Tag ein, so kann
von 160 Zyklen pro Tag ausgegangen werden [83]. Pro Jahr treten ca. 2,2 x
10° Zahnkontakte auf [93]. Parafunktionen, wie z.B. der Bruximus fiihren zu
weiteren Belastungen, die quantitativ nur schwer bestimmbar sind, und Krafte
bis zu 400 N ausmachen. Ein Zahnersatz, mit einer mittleren Tragezeit von 10
Jahren wird folglich ca. 2,2 x 10° mal mit 10,5 — 22 N belastet. Es kann dem-
nach nicht davon ausgegangen werden, dass der zementierte Zahnersatz einer
unendlichen Anzahl von Belastungen mit einer festen Kraft von beispielsweise
110 N ausgesetzt wird [45]. Vielmehr sollte das gesamte Spektrum der mogli-
chen Krafte - sowohl hohere, als auch niedrige Werte - in einem Prufverfahren
berticksichtigt werden. Das Stufenlastverfahren bietet diese Mdglichkeit. Es in-
tegriert eine Dauerbelastung und somit eine Simulation der Gebrauchsphase.
Im Vergleich zum Alterungsprozess in einem Kausimulator erfahrt das Haftver-
bund - System jedoch die Stressung unter einem Anstieg der Kraft. Durch diese
Vorgehensweise werden niedere Kraftwerte ebenso wie der Hochstwert be-
rucksichtigt, gleich dem Auftreten unter physiologischen Bedingungen in der
Mundhohle, an den sich das Stufenlastverfahren Uber mehrere Kraftstufen he-
rantastet. Es ermdglicht Belastungen von nahezu 0 N bis weit Uber 400 N und
deckt somit das gesamte Kraftespektrum ab, das unter physiologischen Bedin-
gungen in der Mundhohle auftreten kann.

In der vorliegenden Studie wurde eine Belastungsfrequenz der Versuchsgrup-
pe V von 10 Hz gewahlt. Die Kaurate ist bei jedem Menschen unterschiedlich.
In Abhangigkeit von der Nahrungskonsistenz treten wiederum im Kauverhalten
eines einzelnen Individuums Unterschiede auf. In einer Studie von Okazaki et
al. wurde der Einfluss von der Frequenz der Belastungszyklen auf das Ermu-
dungsverhalten von Zinkoxid — Phosphat — Zement beobachtet [76]. Er stellte
bei einer Steigerung der Belastungsfrequenz von 1Hz auf 20Hz eine verklrzte
Zeit bis zum Bruch fest. Eine Frequenz von 10Hz stellt auf diesem Hintergrund

einen angemessenen Mittelwert dar.

Zur Kraftubertragung auf den Prufkorper wurde ein Metallstempel gewahlt, der

sich aufgrund der Prifkdrpergeometrie als der geeignetste erwies. Durch die
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Prufkorpergeometrie wurde eine Belastung auf Druck-, Zug- und Scherkrafte
ermaoglicht, was den physiologischen Belastungen naher kommt als die bei rei-
nen Zug- und Scherversuchen auftretenden Krafte. Leider wurden derartige
Versuchsaufbauten bisher nur in Verbindung mit Zirkonoxid verwendet, was
keinen direkten Vergleich der Resultate der vorliegenden Studie erlaubt
[59][130]. Das Ausstol - Prufverfahren bietet den Vorteil einer standardisier-
ten Priifkorpergeometrie, die unter Berucksichtigung der Haftverbundflache
die Errechnung der Bruchspannung ermdglicht und somit die Angaben der pro
mm? aufgetretenen Kraft im Moment des Bruches eines Haftverbund-Systems
gewabhrleistet. Demgegenuber steht die Verwendung der maximalen Abzugs-
kraft, die als Wert flr die Retention in einigen Studien Verwendung findet. In
diesem Wert wird die Haftverbundflache nicht berlcksichtigt. Folglich ist ein
Vergleich mit diesen Studien nur unter Verwendung von Prufkorpern mit exakt
den gleichen Abmessungen moglich.

Ein standardisiertes VVorgehen beim Zementieren bietet am ehesten die Mog-
lichkeit, eine vergleichbare Starke der Zementschichten bei den einzelnen Pruf-
korpern zu erzielen. Dabei hat sich insbesondere die Belastung mit einer kons-
tanten Last Uber die Zeit des Aushartens bewahrt, was in zahlreichen Studien
eingesetzt wird [59][69][104][130]. Die im Teil Material und Methode beschrie-
bene Vorrichtung fir das Zementieren der Prifkorper gewahrleistet sowohl eine
gleichmalige Last als auch eine konstante Kraftrichtung und Temperatur bei

allen Prufkorpern.

Die Zementierlast wurde fur alle Prifkérper gleich gewahlt aufgrund des Ergeb-
nisses einer Studie von 2006, nach der bei Zementierlasten zwischen 2-8 kg
kein signifikanter Unterschied in den Haftverbundwerten auftritt [130].

In der Literatur finden sich Studien, die einen Abzugswert von 5,5 N/mm? fiir
eine prothetische Restauration fordern Dieser Wert wurde von allen in dieser
Untersuchung getesteten Zementen deutlich Uberschritten. Es muss jedoch
bertcksichtigt werden, dass die Werte, welche fur den Haftverbund von Befes-
tigungszementen auf der natirlichen Zahnhartsubstanz angegeben werden,

deutlich von den auf Metalloberflachen ermittelten Werten abweichen kénnen
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[69][86][104]. Die Ursache dafur kann in der unterschiedlichen Oberflachenbe-
schaffenheit der naturlichen Zahnhartsubstanz und beispielsweise Titan gese-
hen werden. Eine weiche Oberflache ermdglicht eher das oberflachliche Ein-
dringen von Partikeln als eine harte, wahrend eine raue Oberflache eine besse-

re Verkeilung der Fullkorper in einem Haftverbundsystem hervorrufen kann [59].

6.4 Kontaktflache

Die Grofe der Abutments ist ein entscheidender Faktor fur die Haftkraft des
Haftverbundsystems bei der Verwendung von definitiven Befestigungszemen-
ten [15]. Dies beobachteten Covey et al. in ihrer Studie, in der Sie die Bedeu-
tung der AbutmentgroRe und des verwendeten Befestigungszementes fur die
Retention von implantatgetragenen Restaurationen untersuchten. Dies spricht
fur die Verwendung einer standardisierten Prufkorpergeometrie, die es ermogli-
chen wurde, die klinischen Studien untereinander vergleichen zu konnen. Das
Ausstol} - Prufverfahren stellt diesbezilglich eine Methode dar, die eine solche
Standardisierung auf einfache Weise erlaubt. Der Konvergenzwinkel von 3°
entspricht den Empfehlungen fur die Praparation in vivo. Die Wahl dieses Win-
kels erfolgt im Sinne der Beobachtung hoherer Retentionswerte bei geringeren

Konuswinkeln [4].

6.5 Vergleich mit anderen Studien

Sucht man in der Literatur nach Berichten, die sich mit der Befestigung von Ti-
tanrestaurationen beschaftigen, so trifft man auf zahlreiche Studien aus dem
Themenbereich der Implantologie.

Die Schwierigkeit, die Werte der eigenen Untersuchung mit denen anderer zu
vergleichen beruht auf der Tatsache, dass sich sowohl die Versuchsprotokolle
als auch die eingesetzten Implantatsysteme der einzelnen Studien unterschei-
den, sodass ein direkter Vergleich der einzelnen Ergebnisse nicht zu realisieren
ist [8][12][14][18][49][69][84][99][106][118].
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Squier et al. untersuchten in ihrer Studie die Retentionswerte u.a. flr einen
Zinkphosphat — Zement, einen kunststoffverstarkten Glas — lonomer - Zement
und ein Befestigungskomposit. Dabei wurde ein besonderes Augenmerk auf die
Auswirkung einer Oberflachenanodisation auf die Retentionswerte gelegt. Die
Werte wurden mit einem reinen Zugversuch nach Thermocycling erhoben. Die
hochsten Haftverbundwerte ergaben sich auf beiden Oberflachen fur das Befes-
tigungskomposit, gefolgt vom Zinkoxid — Phosphat — Zement und dem
kunststoffverstarkten Glas — lonomer — Zement mit den geringsten Retentions-
werten. Die Anodisierung der Oberflache hatte keinen Einfluss auf die Haftver-
bundwerte [104].

Das ermittelte Ranking der Befestigungszemente kann durch die in der aktuel-

len Studie ermittelten Ergebnisse bestatigt werden.

Auch in einer Studie von Mansour et al. [69] ergaben sich fur das Befestigung-
skomposit die hdchsten Haftverbundwerte (36,53 (x (8,1)). Im Vergleich zu den
hier verwendeten Zementen erreicht der kunststoffverstarkte Glas — lonomer —
Zement einen hoheren Wert (18,98 (+ 6,23)) als Zinkoxid — Phosphat — Zement
(10,9 (= 6,52)). Die Werte geben die Kraft in kg an, bei der das Haftverbund —
System bricht. Dabei gilt n = 10. Wie die vorliegende Arbeit im Gegensatz dazu
zeigt, ist der Haftverbund von Harvard Zement® auf der Titanoberflache starker
als der von Meron Plus®. Der Unterschied im Ranking der Zemente im Ver-
gleich zur vorliegenden Studie kann im Versuchsaufbau und der Oberflachen-
bearbeitung der Prufkorper begrindet liegen. Durch den gewahlten Versuchs-
aufbau kdnnen wie oben bereits beschrieben gleichzeitig Druck-, Zug- und
Scherkrafte wirken. Dies bietet den Flullstoffen des Zinkoxid — Phosphat — Ze-
mentes die Moglichkeit sich zu verkeilen und sich mechanisch in der aufgerau-
ten Oberflache der Prufkorper zu verankern und dadurch die Haftverbundwerte
zu steigern [59]. Ist - wie in der Studie von Monsour - die Oberflache relativ
glatt, so ist eine mechanische Verankerung nur eingeschrankt maoglich, was
sich in geringen Retentionswerten zeigt.

Die Adhasion von Glas — ionomer — Zementen auf der Oberflache prothetischer

Restaurationen beruht auf der molekularen Wechselwirkung von ionisierten

131



oder polaren Gruppen. Dementsprechend haftet dieser Zement nicht auf che-
misch inerten Oberflachen von z.B. Edelmetallen. Ein Befestigungskomposit
bindet mit den Phosphatestergruppen des Monomers in ahnlicher Weise direkt
an die Metalloxide der Oberflache [52]. Im Gegensatz zur Anwendung mit
Edelmetallen [12] kann bei der Verwendung von Befestigungskompositen auf
der oxidierten Titanoberflache in diesem Mechanismus die Ursache fur die ho-
hen Heftverbundwerte gesehen werden, wie sie auch in den eigenen Untersu-

chungen beobachtet wurden.

6.6 Chemische Oberflachenkonditionierung

Titan ist aufgrund seiner sehr grof3en Biokompatibilitdt und der positive mecha-
nischen Materialeigenschaften das fuhrende Material in der Implantologie. In
diesem Bereich spielt die Oberflachenkonditionierung eine ganz entscheidende
Rolle um eine optimale Knochenanlagerung an die Implantatoberflache zu er-
zielen. So hangen der Erfolg einer Osseointegration und die Belastbarkeit eines
Implantates in entscheidendem Malde von der Qualitat der Grenzflache zwi-
schen Knochen und Implantatoberflache ab. Je nach Art der Oberflachenkondi-
tionierung konnten Unterschiede in der Gewebeadaption beobachtet werden. In
diesem Zusammenhang ist insbesondere auf den Stellenwert der Oberflachen-
hydrophilie hinzuweisen [126]. So haben hydrophile Titanoberflachen die
Wechselwirkung zwischen Titanoberflache und dem umgebenden biologischen
Milieu verbessert [53], die Osseointegration der Implantate durch eine verbes-
serte Zellanlagerung beschleunigt und eine héhere Erfolgsrate der Knochenan-
lagerung sowie der Wundheilung ermoglicht [23][94]. Dieser Effekt der erhdhten
Benetzbarkeit von Implantatoberflachen wurde in zahlreichen Studien unter-
sucht. Die positiven Effekte der Oberflachenhydrophilie spielen dabei in der ini-
tialen Einheilphase die entscheidende Rolle [20][21].

Uber den Effekt der Oberflachenkonditionierung der Implantate auf den Haft-
verbund zwischen der Abutmentoberflache und dem Befestigungszement lie-
gen derzeit kaum Studien bzw. wissenschaftliche Untersuchungen vor [118].
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Um die Frage nach der Bedeutung der Oberflachenhydrophilie fur die Haftver-
bundwerte der Befestigungszemente beantworten zu kdnnen, soll nun auf die
genauen Reaktionsmechanismen der Titanoberflache eingegangen werden.

Wahrend die natlrliche Titanoberflache unbehandelt ist, hat die oxidierte Titan-
oberflache eine hohe Affinitat zu Wasser, was zu einer Adsorption von Was-
sermolekulen aus der Luftfeuchtigkeit fuhrt. Diesem Phanomen liegt der folgen-

de Reaktionsmchanismus zugrunde:

Metalloxid + Wasser — Metallhydroxid

Die Wassermolektle binden bevorzugt an die nicht abgesattigten 5-fach koordi-
nierten Titanionen an der aulReren Oberflache. Durch die chemische Bindung
wird die bevorzugte 6-fach-Koordination des Titans vervollstandigt. Ein groRRer
Teil des gebundenen Wassers dissoziiert, dadurch bleiben Hydroxid-lonen
(OH") an das Titan gebunden und bilden basische Hydroxylgruppen (- OH"). Die
Protonen (H")der dissoziierten Wassermolekile werden auf Oxidionen in der
Nachbarschaft Ubertragen und fuhren zur Bildung saurer Hydroxylgruppen (-
OH™). Die polaren Gruppen der duReren Oxidschicht binden weitere Wassermo-
lekule Uber Wasserstoffbricken, woraus eine hydratisierte Titandioxidoberfla-
che (TiO2 xn H0) resultiert.

Die passivierte Titanoberflache tragt unter physiologischen Bedingungen (pH
7,4) eine schwach negative Nettoladung [7].

Die Hydrophobie der unbehandelten Titanoberflache ist durch Adsorbtion na-
turlicher Adsorbate aus der Luft an der Oberflache zu erklaren [30]. Dabei steht
die Reaktion mit Kohlenwasserstoffen im Mittelpunkt, wobei auch in geringem
Umfang Reaktionen mit Alkoholen unter Bildung von Alkoxiden (2), sowie mit

Carbonsauren beobachtet wurden, die zur Bildung von Carboxylaten (3) fuhr-

ten.
Ti-OH + HO-CH>-R — Ti-O-CH>-R + HO (2)
Ti-OH + HOOC-R - Ti-OOC-R + HO (3)
[7][102]
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Auf diesem Hintergrund ist die Anwendung des beschriebenen Verfahrens zur
Erzielung einer hydrohoben Oberflache in Frage zu stellen. Durch eine 10-
minutige Behandlung im Ultraschalbad in 1 — Butanol versprach die Methode
die Erzielung einer hydrophoben Oberflache mit Kontaktwinkeln von 85+3° [18].
Im Gegensatz dazu ergaben die eigenen Messungen nach diesem Konditionie-
rungsverfahren auf der geschliffenen Oberflache Werte von 31,25 £ 2,27°. Oh-
ne das Konditionierungsverfahren wurde ein Mittelwert von 46,75 + 1,89° ermit-

telt, was der hydrophoben Titanoberflache entspricht.

Verunreinigungen auf der Titanoberflache konnen deren Modifizierung beeint-
rachtigen, was zu der Entwicklung spezieller Reinigungsverfahren fir die Titan-
oberflachen gefuhrt hat. Die organischen Verunreinigungen kénnen durch Sau-
re-, Plasma- oder Wasserstoffperoxidbehandlungen entfernt werden. Fur
reine Titanoberflachen wird eine Salpetersaurepassivierung nach einem
Standard F-86 der American Society for Testing and Materials (ASTM) empfoh-
len, welche jedoch die Freisetzung von lonen an der Oberflache férdert und
sich aus diesem Grund nicht fur die Anwendung auf Legierungsoberflachen
eignet [11]. Die ebenso verwendeten Plasmabehandlungen haben neben ei-
ner guten Reinigungswirkung den Nachteil, dass es sehr schnell zu erneuten
Verunreinigungen kommen kann.

Wie die eigenen Messungen bestatigen, fuhrt auch die in der vorliegenden
Studie zur Reinigung verwendet Losung aus NH;OH:H,0,:H,O zu einer Zu-
nahme der Oberflachenhydrophilie. Eine mogliche Erklarung des zugrundelie-
genden Mechanismus kann anhand eines Reinigungsverfahrens mit einem
Gemisch aus Schwefelsaure und Wasserstoffperoxid, der so genannten Piran-
ha-Lésung gegeben werden. Durch diese Reinigungsart der Titanoberflache
verstarkt sich deren Oxidschicht [7][82]. Die Benetzbarkeit der Titanoberflache
sowie deren Elementzusammensetzung dienten in der nun zu beschreibenden
Studie als messbare GrolRe der Objektivierung der Effektivitat des Reinigungs-
prozesses. Die folgende Tabelle zeigt in diesem Zusammenhang Werte der
Kontaktwinkelmessung nach der Sessile-drop-Methode vor und nach der Reini-

gung der Titanoberflache mit Piranha-Losung.
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Tabelle 23: Sessile drop Kontaktwinkel einer unbehandelten und einer mit Pi-
ranha-Losung gereinigten Titanoberflache mit Wasser (Dreifachbestimmung),
ubernommen aus: [7]

Probe Kontaktwinkel [°]
Titan unbehandelt 45 + 4
Titan gereinigt 20+3

Die Oberflachenhydrophilie nimmt nach der Reinigung mit Piranha-Lésung zu,
wie die eigenen Messungen mit der in dieser Studie verwendeten Losung be-
statigen. Die Erklarung ist - wie bereits oben erwahnt - in der Ausbildung einer
hydratisierten Titanoxidschicht sowie der effektiven Entfernung der organischen
Verunreinigungen zu finden, die zuvor die Hydrophobie auf der Titanoberflache
erzeugt haben.

In oben zitierter Studie wurde zusatzlich mittels XPS die Elementzusammenset-
zung der Titanoberflache vor und nach der Behandlung mit Piranha-Losung
bestimmt. Bei dieser wurde beobachtet, dass sich der Anteil an Kohlenstoffen
auf der gereinigten Oberflache von 49,6 Atom% auf 18,1 Atom% um ca. 30
Atom% reduzierte, was den organischen Verunreinigungen entspricht. Der An-
teil an Titan, der an der Oberflache ermittelt wurde, verdreifachte sich nahezu
von 5,9 Atom-% auf der unbehandelten, auf 20 Atom-% auf der gereinigten Ti-
tanoberflache. Der Anteil des Sauerstoffs stieg nach der Reinigung von 36,4
Atom-% auf 57,4 Atom-% an und machte somit den Hauptbestandteil der mit
Piranha-Losung behandelten Oberflache aus. Dies spricht flr eine hydratisierte
Titandioxidschicht auf der Oberflache. Der Anteil der gebundenen Sauerstoff-
atome vor der Behandlung mit Piranha-Lésung setzt sich zum einen aus den
lonen der Oxidschicht (TiO2), zum anderen aus den Sauerstoffatomen der
sauerstoffhaltigen Kohlenwasserstoffe sowie aus gebundenem Wasser zu-
sammen. Ebenso sind die Hydroxylgruppen der Oberflache in diesem Spektrum

enthalten [7]. Inwieweit sich die Oberflachenkonditionierung mit der
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NH4OH:H202:H,0-Losung auf deren Elementzusammensetzung auswirkt, be-

darf weiterer Untersuchungen.

Ein, der eigenen Vorgehensweise ahnliche Reinigungsprozedur, Gbernommen
aus einer Studie von Cecilia Eriksson et al. [20] Uber die Zellreaktion auf der
Implantatoberflache wahrend der ersten drei Monate in situ, in der die Titan-
prufkdrper durch Kochen in einer Losung aus NHsOH (25%), H202(30%) und
H>0 im Verhaltnis 1:1:5 v/v gereinigt und damit eine hydrophile Oberflache mit
einem Kontaktwinkel < 11° erzielt wurde, wendete Martin Gutfleisch in seiner
Studie in einem ganz anderen Bereich der Wissenschaft fur die Entwicklung
reversibel beschreibbarer Offsetdruckformen an. Die Methode zur Erzielung
einer hydrophilen Oberflache kann durch die eigenen Messungen bestatigt
werden (Kontaktwinkel < 5°).

Die Vorgehensweise zur Reinigung und zugleich Hydrophilierung der Titanober-
flache soll nun kurz beschrieben und mit der eigenen Vorgehensweise vergli-
chen werden. Wie auch in der vorliegenden Studie wurden die Proben zunachst
einer Vorreinigung in Ethanol unterzogen. Das Verhaltnis der Reinigungslosung
NH4OH:H20,:H,0 betrug 1:1:4 im Gegensatz zum Verhaltnis 1:1:5 wie es in der
eigenen Studie zur Anwendung kam. Gutfleisch konditionierte die Proben bei
einer Temperatur von 80°C fir 10 min. in dieser Losung und erzielte nach einer
Spulung mit destilliertem Wasser und anschlie®ender Trocknung mit Stickstoff-
strom dadurch eine ,extrem hydrophile” Oberflache. Diese Vorgehensweise
wurde in der Studie als ,nasschemisches Reinigungsverfahren® bezeichnet
[31]. Die Konditionierungszeit entsprich der in der vorliegenden Studie, bei der
jedoch lediglich darauf geachtet wurde, dass die FlUssigkeit kochte bevor mit
der Konditionierung begonnen wurde, die ebenfalls 10 min. andauerte ungeach-
tet der dabei herrschenden Temperatur in der Losung. Mit spezifischen Unter-
suchungsmethoden konnten in der verglichenen Studie an den hydrophilen Ti-
tanoberflachen eine groRere Anzahl OH- Gruppen und H,O Molekile nachge-
wiesen werden, wie sie schon oben auf der gereinigten Titandioxid Oberflache

beobachtet wurde.
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Photoinduzierte Hydrophilie

Titanoxid stellt einen Photohalbleiter dar. Die photoinduzierte Hydrophilie be-
ruht auf der Ladungstrennung im Photohalbleiter, d.h. auf der Bildung von Elekt-
ronen — Loch — Paaren. Um Sauerstoff — Leerstellen zu erzeugen, missen so-
wohl Loécher als auch Elektronen an die Oberflache diffundieren. Durch die An-
regung der Titanoberflache mittels UV-A-Licht entstehen Elektronen. Diese
kénnen zu Reduktionsreaktionen fuhren. Dabei entstehende Lécher wiederum
konnen Oxidationsreaktionen hervorrufen. Das dadurch an der Luft entstehende
Ozon und die vorhandenen Hydroxyl-Radikale bewirken eine Zersetzung der
organischen Substanzen auf der Oberflache [27]. An die durch die Bestrahlung
mit UV-A gebildeten Sauerstoffleerstellen, kénnen Wassermolekile binden
[30]. Es entsteht eine ,superhydrophile Oberflache, die einen Wasserkontakt-
winkel von weniger als 10° im Vergleich zu einer unbehandelten Titanoberfla-
che, auf der ein Wasserkontaktwinkel von 70° angegeben wird, hat. Auf den
superhydrophilen Oberflachen flieRen die aufliegenden Wassertropfen ineinan-
der und bilden einen Film. Wird die Titanoberflache an der Luft gelagert, so
kommt es zu erneuten Verunreinigungen und somit zu einem Anstieg des Kon-
taktwinkels [30]. Dies kdnnen die eigenen Untersuchungen bestatigen, bei de-
nen ein Anstieg des Kontaktwinkels auf der Titanoberflache wahrend der Lage-
rung an Luft beobachtet wurde. Die Messung der hydrophilierten und sandge-
strahlten Oberflache ergab einen Winkel von < 5°, der sich nach 2 Tagen auf 13

1 1,41° und nach 4 Tagen auf 56 + 0,71° vergrofRerte.
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Abbildung 79: Prinzip der photoinduzierten Hydrophilie an Titanoxidoberflachen
(aus [27])

Dieses Phanomen macht die Notwendigkeit der Entwicklung eines geeigneten
Lagerungsmediums deutlich, die eine erneute Kontamination der gereinigten
Titanoberflache verhindert. Eine Maoglichkeit konnte die Lagerung in Ethanol
darstellen, in der wahrend einer Lagerungszeit von 11 Tagen der Kontaktwinkel
der hydrophilierten und geschliffenen Titanoberflache konstant < 5° betrug. Es
bedarf weiterer Untersuchungen festzustellen, welchen Einfluss das Lage-
rungsmedium auf den Haftverbund hat. Zudem ist die praktische Umsetzbarkeit
dieser Vorgehensweise in Frage zu stellen. Ebenso konnten die konditionierten
Titanoberflachen durch eine Verpackung, wie sie fur Implantate zur Anwendung
kommt und im folgenden Abschnitt im Zusammenhang mit einer weiteren Me-
thode zur Oberflachenkonditionierung beschrieben wird [23][105], vor organi-
schen Substanzen aus der Atmosphare geschutzt werden. Allerdings wuirden
durch Verpackungsmaterialien und den groReren Aufwand vermehrte Kosten

entstehen.

SLA- und modSLA- Oberflache

Fur diese Oberflachenmodifikation wird zunachst die Implantatoberflache mit
einer KorngréRe von 0,25-0,50 mm sandgestrahlt. Es folgt eine Atzung mit einer
Ldsung aus HCI und H,SO,4. Die SLA-aktive Oberflache kann nun durch eine

anschlieBende Spulung mit NaCl unter N,Schutzgas-Atmosphare und darauf

138



folgender Lagerung in isotonischer Kochsalzlosung zusatzlich modifiziert wer-
den. Diese Vorgehensweise bietet die Moglichkeit, die chemische Aktivitat der
Oberflache bis zur Implantation aufrecht zu erhalten, die sich unter anderem in
einer ausgepragten Hydrophilie der Oberflache zeigt [23] Durch die Lage-
rungsweise der zusatzlich modifizierten Implantate, wird eine Kontamination der
Oberflache mit Sauerstoff und organischen Substanzen aus der Atmosphare

vermieden und dadurch die chemisch reine Oberflache geschutzt.

hydrophil

hydrophob, - ﬁ o hydrophob,
oleophil i oleophil
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O - Brilcken (O © an Cberfliche ® Titan

. Hydroxyl-Gruppen . Molekulares Wasser

Abbildung 80: Modell der unterschiedlichen Benetzungseigenschaften von TiO,-
Oberflachen nach Wang et al.[116]

6.7 Haftverbund

Nach der Analyse der Vorgange auf der Oberflache des Titans ist nun die Frage
zu beantworten, wieso die Hydrophile Oberflache zu einer Verbesserung des
Haftverbundes fuhrt. Einen sehr entscheidenden Parameter fur die Beurteilung
des Bindungscharakters und besonders des Haftverbundes stellt der Oberfla-
chenkontaktwinkel dar. Je kleiner der Kontaktwinkel, desto grofer ist die Bin-
dungsenergie der Oberflache [74], die es dem Befestigungszement ermoglicht,
in die Mikrorauhigkeiten der Oberflache einzudringen und so den Haftverbund
zu starken. Dies kann als Erklarung fir die verbesserten Haftverbundwerte auf

den hydrophilen Oberflachen in der vorliegenden Studie und den Vergleichs-
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studien herangezogen werden, wie die folgenden Ausfuhrungen naher be-
schreiben werden.

Das verwendete Material, die Oberflachenbearbeitung und der Befestigungs-
werkstoff beeinflussen den Haftverbund von Befestigungsmaterialien zu der
Oberflache der Restauration. Dabei sind Zahlreiche Untersuchungen der me-
chanischen Oberflachenbehandlung im Sinne des Sandstrahlens der Ober-
flache bekannt. So wurden auch samtliche Prufkorper der vorliegenden Studie
nach ihrer Herstellung sandgestrahlt. Die Korngrof3e von 50 um entsprach der
Vorbehandlung von Titan in anderen Studien [109]. Eine Verbesserung des
Haftverbundes durch das Sandstrahlen der Oberflache konnte bereits in mehre-
ren Studien bei der Verwendung metallischer Restaurationen beobachtet wer-
den und ist ein anerkanntes Verfahren [37] [74] [113].

Untersuchungen uber den Einfluss der chemischen Oberflachenkonditionie-
rung auf die Retention von zementiertem Zahnersatz auf Implantat — Abut-
ments sind jedoch selten. Tsuchimoto et al. untersuchten den Einfluss ver-
schiedener Saurebehandlungen auf den Haftverbund von Befestigungskom-
positen auf Titan. Sie verwendeten Panavia Fluoro Cement fur ihre Untersu-
chungen und empfahlen die Anwendung von konzentrierter HCI (1N) zur effek-
tiven Oberflachenkonditionierung, um einen gesteigerten Haftverbund von
Kompositen zu Titan zu erzielen. Die Hauptursache der verbesserten Adhasion
sehen sie in der Dekontamination der Titanoberflache und einer Steigerung der
chemischen Wechselwirkung zwischen Komposit und Titanoberflache durch die
Oberflachenkonditionierung [112].

Diese Uberlegungen kénnen auf die vorliegende Studie ibertragen werden, bei
der zur Dekontamination der Titanoberflache die NH4,OH : H,O, : H,0 Ldsung
verwendet wurde. Der Effekt dieser Reinigung kann fur die hoheren Haftver-
bundwerte auf der hydrophilen Titanoberflache verantwortlich gemacht werden,
die insbesondere fur die Anwendung von RelyX Unicem® ® zutrafen. Die Mdg-
lichkeit einer Aktivierung der Titanoberflache mit daraus resultierender Steige-
rung der chemischen Wechselwirkungen insbesondere zwischen den
Kunststoffbestandteilen des Zementes und der Titanoberflache sollte dabei in

Betracht gezogen werden. Wie auch die Oberflachenkonditionierung mit HCI,
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kann die in der vorliegenden Studie angewendete Behandlung gut mit dem
Sandstrahlen kombiniert werden, was zu einer Verbesserung sowohl des che-
mischen- als auch des mikromechanischen Haftverbundes fuhrt.

Eine Atzung der Oberflache von Titanstiften mit Flusssaure fliihrte ebenfalls zu
verbesserten Haftverbundwerten [92]. Dabei soll die Flusssaure die schutzende
Oxidschicht auf der Titanoberflache zerstéren und die Oberflache selbst auf-
rauen. Eine Retention der Fullkorper in diesen Unregelmafigkeiten der Oberfla-
che soll fur die Steigerung des Haftverbundes verantwortlich sein. Eine reine
Atzung der Oberflache erreicht jedoch nicht die Steigerung des Haftverbundes
wie sie durch das Sandstrahlen der Oberflache entsteht. Des Weiteren ist der
Verlust der Oxidschicht kritisch zu betrachten, da eben diese fur die zahlreichen
positiven Eigenschaften des Titans verantwortlich ist.

Durch den erheblichen Anstieg der Reaktionsbereitschaft von Titan gegenuber
Sauerstoff und Stickstoff bei hohen Temperaturen kann es zu einer exzessiven
Ausbildung dieser Oxidschicht kommen. Es wird vermutet, dass diese den
Langzeithaftverbund adhasiver Systeme negativ beeinflusst, da sie die Reaktivi-
tat der ursprunglichen Titanoberflache mit dem Monomer des Haftvermittlers
reduziert [107][109].

Kamijo et al. berichteten von einer Steigerung des Haftverbundes durch eine
Oberflachenkonditionierung mit Wasserstoffperoxid (34,5%) dem eine oxidative
Wirkung zugeschrieben wird [46][80][81][129]. Um eine Verkurzung der Ober-
flachenbearbeitungszeit zu erzielen, wurden die Prufkorper in der Studie von
Yoshida et al. zusatzlich mit Halogenlicht bestrahlt [129]. Diese Bestrahlung
soll zur Bildung von Hydroxyl — Radikalen auf der Ti - Oberflache fuhren, die
wiederum die Ausbildung der Oxidschicht begunstigen. Neben der alleinigen
Steigerung der Haftverbundwerte beobachteten die Wissenschaftler der eben
genannten Studie einen linearen Zusammenhang zwischen diesen und der Be-
netzbarkeit der Oberflache. Je besser die Oberflache mit dem Zement benetzt
werden konnte, desto hdhere Werte ergaben sich.

Um die genauen Mechanismen der Oberflachenkonditionierung zu ermitteln,
wurden diese nach dem Farbwechsel, der Benetzbarkeit, AC-Impedanz und

TED (transmission electron diffraction) charakterisiert. Die TED wurde aufgrund
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der Vermutungen, dass der entscheidende Einflussfaktor fur den Haftverbund
von Zementen die Oxidation der Oberflache sei, zur Analyse des Materialinne-
ren durchgeflhrt, um auf diesem Weg die Kristallstruktur der unterschiedlich
konditionierten Titanoberflachen genauer zu untersuchen. Erst eine chemische
Isolation der Oxidschicht durch eine 10-stindige Behandlung mit einem Saure-
gemisch aus HF + HNO3 + HO in einem Verhaltnis 1:1:10 (v/v) ermoglichte die
Untersuchung. Drei Varianten der Oberflachenkonditionierungen wurden so
verglichen:

1.H,O, Bad fur 60 min.

2.H,0, + Halogenbestrahlung 160 sec

3.Erhitzung auf 600°C fir 10 min.
Die Untersuchung der Kristallstrukturen zeigte fur alle drei Varianten einen Oxid
- Film aus Rutil Typ TiO,. In diesem Zusammenhang erforschten Lim und Oshi-
da et al., dass Oberflachen mit einer besseren Benetzbarkeit gegenuber einer
Ldsung aus kinstlichem Speichel aus einer Mischung aus Rutil und Anatas
TiO, zusammengesetzt waren. Diese Mischung bietet mehr Mikrorauheit und
somit eine bessere Benetzbarkeit [64]. In der hier vorliegenden Studie wurde
auf eine derartige Analyse der Oberflache verzichtet, die Bestandteil weiterer
Untersuchungen sein konnte, um die Veranderung der Oxidschicht auf dem Ti
durch die hier verwendete Losung zu ermitteln, die eine deutliche Hydrophilie
der Oberflache hervorruft.
Bis zu einer Konditionierungsdauer von 160 s stiegen die Werte des Haftver-
bundes an, bei langerer Behandlungszeit sanken sie wieder ab. Gleichzeitig
wurde nach 160 s die beste Benetzbarkeit beobachtet. Die Wissenschaftler
vermuten die Ursache in der Schichtstarke der Oxidschicht, die demnach einen
Optimal wert nicht Uberschreiten und einen Minimalwert nicht unterschreiten
sollte. Die Untersuchung der Auswirkungen unterschiedlicher Konditionie-
rungszeiten kann Bestandteil weiterer Untersuchungen mit der in der vorliegen-
den Studie verwendeten Methode der Oberflachenbehandlung sein.
Die Farbveranderung wurde von Yoshida et al. mit einem Photospektroskop
beobachtet. Dabei zeigten sich, mit kirzerer Bestrahlungszeit und gleichzeitiger

Einwirkung von Wasserstoffperoxid hellere Oberflachen, die linear mit der

142



Dauer der Konditionierung dunkler wurden. Gleichzeitig nahmen die gelben und
roten Farbanteile zu. Je langer die Oberflachenbehandlung andauerte, desto
dunkler war das Erscheinungsbild der Proben, was vermutlich auf die Zunahme
der Schichtstarke der Oxidschicht zurlckzuflhren ist. Auch die Prufkorper der
aktuellen Studie wiesen nach ihrer Konditionierung eine mit blolem Auge er-
kennbare Farbveranderung auf. Die vor der Behandlung metallisch silbernen
Prufkorpereinzelteile zeigten nach der Konditionierung eine braunlich schim-
mernde Oberflache, die mit den von Yoshida beschriebenen Veranderungen
vergleichbar zu sein scheint und vermutlich auf de Ausbildung der Oxidschicht

zurlckzufuhren ist.

Matinlinna et al. beschaftgten sich in einer Studie von 2006 mit der Anwen-
dung von Silanen im Zusammenhang mit Befestigungskompositen. Moderne
Befestigungskomposite bestehen aus einem Dimethacrylat - Monomer — Sys-
tem auf der Basis von Bis - GMA und TEGDMA. Die Zemente enthalten Dop-
pelbindungen zwischen Kohlenstoffatomen, die unter der Bildung von 3 — Me-
thacryloxypropyltrimethoxysilanen kovalente Bindungen mit den Metacrylatg-
ruppen der Silane eingehen kdonnen [71]. Nach dem Sandstrahlen mit 50 ym-
Aluminiumoxid wurden die Proben in einem Ethanolbad unter Ultraschall fur 10
min gereinigt. Die Silikatbeschichtung erfolgte durch ein tribochemisches Ver-
fahren mit Rocatec Plus, einem abrasiven Strahlgut mit 110um Korngréf3e Alu-
minium. Die Oberflache der Korner ist chemisch mit einer gallertartigen Silizium
— Dioxid — Schicht modifiziert. Die héchsten Haftverbundwerte erzielte RelyX ™
Keramik Silan. Die Werte lagen bei 19,5 + 4,3 MPa vor und 16,6+£3,5 MPa nach
dem Thermocycling. Die Autoren selbst kamen zu dem Schluss, dass nach die-
ser Untersuchung keine Empfehlung fur die Anwendung eines Silans in Ver-
bindung mit einem Befestigungskomposit gegeben werden kann. Vergleicht
man diese Ergebnisse mit denen der vorliegenden Studie (26,06 + 1,83 MPa
auf hydrophiler Oberflache 20,75 * 0,44 MPa auf unbehandelter Oberflache), so
kann durch den Einsatz eines Silans keine Verbesserung der Haftverbundwerte
beobachtet werden und der Schlussfolgerung der Autoren zugestimmt werden.
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Allerdings mussen der Unterschied im Versuchsaufbau und der Prufkorper-
geometrie bedacht werden, die den direkten Vergleich der Werte einschrankt.
Bei RelyX® Unicem handelt es sich um ein dualhartendes Befestigungskompo-
sit. Auf die initiale Aktivierung durch Licht wurde in der vorliegenden Studie ver-
zichtet, da fur diesen Zement keine Verbesserung der Haftverbundwerte nach
Lichtaktivierung beobachtet werden konnte [86].

Dies beobachteten unter anderem Sahafi et al. in ihrer Studie Uber den Haft-

verbund von Befestigungskompositen zu unterschiedlichen Stiftmaterialien [92].

In anderen Untersuchungen wurden mit Erfolg unterschiedliche Metallprimer als
Haftverbundvermittler zwischen Kompositzementen und der Titanoberflache
eingesetzt. Da sich in diesen Studien jedoch sowohl die Auswahl der Zemente
als auch der Aufbau der Prufkérper und die Prifmethode unterscheiden, kon-
nen die Werte der vorliegenden Untersuchung nicht mit diesen verglichen wer-
den [108][109]. Die Haftverbundwerte wurden in diesen Studien durch das
Thermocycling, die Auswahl des Primers, des Befestigungsmaterials und deren

Kombination beeinflusst.

6.8 Vergleich Haftverbund Priufung

In der Literatur werden verschiedene Verfahren fur die In-Vitro-Prufung des
Haftverbundes zwischen Befestigungszementen und prothetischen Restaura-
tionen beschrieben. Grundsatzlich wird zwischen dem Zug- und dem Scher-
versuch unterschieden. Fir den Zugversuch werden meist selbst hergestellte
Kronen auf extrahierte, moglichst standardisiert praparierte Zahne zementiert
[86]. Der naturliche Zahn kann jedoch nur eingeschrankt standardisiert werden,
was wiederum die Vorhersagbarkeit der Ergebnisse erschwert. Vor diesem Hin-
tergrund kdnnen durch die Verwendung von Metallen als Testkorper eine Reihe
von Faktoren ausgeschlossen werden, die die Haftkraft beeinflussen.

Je nach Studie unterscheiden sich die dann folgenden Schritte des Pufverfah-
rens, die in das Abziehen der Krone entlang der Praparationsachse und der

Messung der daflr bendtigten Kraft minden.
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6.9 Zink — Phosphat — Zement

Zinkoxid — Phosphat — Zement gilt immer noch als Goldstandard unter den Be-
festigungszementen. Seine Retentionswerte wurden in zahlreichen Studien un-
tersucht.

So verglichen Kent et al. in einer Studie von 1997 die Retentionswerte von
Zinkoxid — Phosphat — Zement und zwei provisorische Befestigungszemente,
mit denen ein Goldzylinder auf ein CeraOne Titan Abutment zementiert wurde.
Die Retentionswerte wurden in einem reinen Zugversuch untersucht und waren
fur den Zinkoxid — Phosphat - Zement deutlich hdher als flr die provisorischen
Befestigungsmaterialien und lagen bei 59,4 kg. Ein Vergleich dieser Werte mit
der Vorliegenden Studie ist leider nicht moglich [49].

6.10 Schlussfolgerung

(1)
Das AusstoB - Priifverfahren mit der neuartigen Prufkorper — Geometrie, so-
wie die mogliche Adjustierung der Prifbedingungen stellt ein einfach zu hand-

habendes, sehr gutes Verfahren zur Prifung von Haftverbund - Systemen dar.

(2)

Das Stufenlastverfahren ermoglicht zusatzlich eine Simulation des Alterungs-
prozesses unter Berucksichtigung aller unter physiologischen Bedingungen auf-
tretenden Belastungsstufen. Es stellt also ein Prufsystem dar, welches die in
vivo auftretende mechanische Beanspruchung eines Haftverbund — Systems in
einem tragbaren zeitlichen Rahmen in vitro in den Prifvorgang integriert. Es
kann als Weiterentwicklung des statischen Ausstol} - Prifverfahrens angesehen
werden und bietet sich als Ausgangspunkt fur eine Prafnorm von Haftverbund-
festigkeiten an, wofur in der Zahnheilkunde Bedarf besteht.

3)
Durch das Kochen von Titankorpern in einer Losung aus NH;sOH: H>O,: H,O
kann eine hydrophile Oberflache erzeugt werden.
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(4)

Das Konditionierungsverfahren eignet sich aufgrund der entstehenden
Dampfe und des Zeitaufwandes nicht fur die Umsetzung in den Praxisraumen
wahrend oder parallel zur Behandlung, sodass die Konditionierung vom Herstel-
ler/ im zahntechnischen Labor durchgefuhrt werden miusste. Um eine erneute
Kontamination der Titanoberflache zu verhindern, musste jedoch nach einem
Lagerungsmedium, welches die Oberflachenkonditionierung aufrecht erhalt,

geforscht werden.

)

Durch eine hydrophile Oberflache kdnnen die Haftverbundwerte aller geteste-
ten Zementklassen gesteigert werden, wenngleich die Oberflachenhydrophilie
keinen entscheidenden Einfluss auf den Bruchmodus der Zemente hat.

Die Hydrophilie der Oberflache ist nur zu empfehlen, wenn ein dauerhafter
Haftverbund zwischen Restauration und Abutment erzielt werden soll. Die Stei-
gerung des Haftverbundes wirde anderenfalls eine Entfernung der Suprakons-
truktion von einem Abutment erschweren und maoglicherweise Schaden auf der
Abutment — Oberflache oder schlimmer noch in der Implantat - Verankerung

verursachen.

(6)

RelyX Unicem® erreicht die hdchsten Haftverbundwerte auf beiden Oberfla-
chen. Positiv zu werten ist zudem die einfache Verarbeitung dieses Zementes
durch das Aplicap® Kapsel — System, das eine fehlerhafte Dosierung und eine
Verunreinigung wahrend des Anmischens verhindert. Der Zement kann fur die
dauerhafte Befestigung von Suprakonstruktionen aus Titan auf Implantatabut-
ments empfohlen werden, wenngleich der Entfernung der Zementreste beson-
dere Aufmerksamkeit entgegengebracht werden muss. Soll die Suprakonstruk-
tion abnehmbar gestaltet werden, ist dieser Zement aufgrund der schweren Ent-
fernbarkeit der Zementreste von der Titanoberflache und der hohen Festigkeit

des Haftverbund - Systems nicht geeignet.
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(7)

Harvard Zement® weist insbesondere auf der hydrophilen Titanoberflache mit
RelyX Unicem® vergleichbare Haftverbundfestigkeit auf. Der gemischte Bruch-
modus, der vorwiegend adhasive Flachen aufweist, begunstigt die Entfernung
der Zementreste von einem Implantatobutment und stellt somit einen Vorteil
gegenuber dem Befestigungskomposit dar. Soll die Suprakonstruktion abnehm-
bar gestaltet werden, so stellt dieser Zement unter den hier verglichenen Befes-
tigungsmaterialien das Mittel der Wahl dar, ist jedoch auch fur den dauerhaften
Haftverbund zu empfehlen.

(8)

Meron Plus® schneidet in diesem Vergleich am schlechtesten ab. Seine unge-
naue Dosierbarkeit, die von der Titanoberflache schwer zu entfernenden Ze-
mentresten und die geringsten Haftverbundwerte fuhren zu dieser Schlussfolge-
rung. Aufgrund seiner im Vergleich zur Anwendung auf Keramik (vergl. [130])
dennoch hohen Hafterbundfestigkeit (15,09 MPa 1,25 auf hydrophiler Oberfla-
che, 14,52 MPa 0,78 auf unbehandelter Oberflache) kann auch dieser Zement

zur definitiven Befestigung von Titanrestaurationen eingesetzt werden.
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7 Zusammenfassung

Mit einem in Ausstol} -Verfahren zur Prufung der maximalen Zug-/ und Scher-
festigkeit von Haftverbund - Systemen, wie sie zum Beispiel bei der Zementie-
rung von Suprakonstruktionen auftreten, wurden vergleichende Untersuchun-
gen unterschiedlicher Befestigungszemente durchgefuhrt. Der Haftverbund von
65 mittels CAD/CAM gefertigten Standardprifkdrpern aus Titan wurden mit
zwei unterschiedlichen Techniken untersucht. Neben dem der Situation in vivo
sehr nahe kommenden Alterungsprozess, den eine der Techniken ermdglicht,
bieten beide Verfahren die Mdglichkeit der thermischen und geometrischen Ad-
justierung. Ziel der Studie war der Bruchfestigkeitsvergleich a) statisch belas-
teter Haftverbundsysteme b) dynamisch belasteter Haftverbundsysteme, aus 3
Befestigungszementen unterschiedlicher Materialklassen (Befestigungskompo-
sit: RelyX Unicem®, Kunststoff-modifizierter Glas — lonomer — Zement: Meron
Plus® und ein Zinkoxid — Phosphat — Zement: Harvard Zement® ) und mikro-
mechanisch konditionierten Titanoberflachen in Abhangigkeit von der chemi-
schen Oberflachenkonditionierung.

65 identische CAD/CAM Titanprufkdrper wurden sandgestrahlt, die Halfte von
ihnen zur Erzeilung einer hydrophilen Oberflache chemisch konditioniert, alle
unter einer konstanten Last von 5 kg zementiert und anschliel3end fur 24h in auf
37° temperiertem Wasser gelagert. Alle Prufkorper durchliefen anschlieffend
eine thermische Wechselbelastung (15000 Zyklen 5°C/55°C). Die Halfte der
Prufkorper wurde einem statischen (5mm/min), die andere Halfte einem dyna-
mischen Prufverfahren (15000 je Belastungsstufe a 50 N) zur Erhebung der
maximalen Bruchfestigkeit unter konstanter Temperatur (37°C) unterzogen.

Die unterschiedlichen Obeflachenkonditionierungen zeigten in beiden Prufver-
fahren einen deutlichen Einfluss auf die Festigkeit mit folgendem Ranking der
gemittelten Werte: Statisches Prufverfahren: RelyX Unicem® hydrophile Ober-
flache 26,06 MPa (+1,83), unbehandelte Oberflache 20,75 MPa (+0,44); Har-
vard — Zement® hydrophile Oberflache 18,58 MPa (+2,87), unbehandelte Ober-
flache16,55 MPa (+1,85); Meron Plus® hydrophile Oberflache 15,09 MPa
(x1,25), unbehandelte Oberflache 14,52 MPa (+0,78).
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Dynamisches Prufverfahren: RelyX Unicem® hydrophile Oberflache 1049 N
(¥71) 1.919.989 (¥109534), unbehandelte Oberflache 830 N (+27) 1.480.691
(¥52751); Harvard Zement® hydrophile Oberflache 887 N (*¥155) 1.681.834
(¥303.507), unbehandelte Oberflache 700 N (¥150) 1247431 (¥333.051); Meron
Plus® hydrophile Oberflache 622 N (x76) 1.071.861 (+134.800), unbehandelte
Oberflache 560 N (£119) 841.691 (+133.924).

Durch eine Hydrophilierung der Oberflache kann die Haftverbundfestigkeit zwi-
schen Befestigungszementen und Titan gesteigert werden. RelyX Unicem®
weist fur einen dauerhaften Haftverbund die hochste Haftverbundfestigkeit auf.
Bei dem Wunsch nach der Abnehmbarkeit der Suprakonstruktion von einem
Implantatabutment ist Harvard Zement® mit ebenfalls sehr guter Haftverbund-
festigkeit, jedoch effizienterer Entfernbarkeit der Zementreste, der Vorzug zu

geben.
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