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Einleitung

1 Einleitung

Dentale Implantate sind heutzutage fester Bestandteil der zahnarztlichen Be-
handlung. Bereits 1807 beschrieben Jourdan und Magiolo die ersten Implan-
tationen von alloplastischen Materialien zum Ersatz extrahierter Zahne [146].
Seit den 1960er Jahren wird von erfolgreichen Patientenversorgungen mit
enossalen Implantaten berichtet [18, 25]. MaRRgeblichen Anteil an der For-
schung hatte Per Ingvar Branemark, der nicht nur an der Entwicklung enossa-
ler zylindrischer Implantate beteiligt war, sondern auch den Begriff der
Osseointegration definierte [21].

Seit dieser Anfangszeit der dentalen Implantologie steigt der Anteil an
Implantatversorgungen in der Bevolkerung stetig an. Laut der 5. Deutschen
Mundgesundheitsstudie von 2016 hat sich beispielsweise der Patientenanteil
mit Implantaten in der Gruppe der 65- bis 74-jahrigen von 1997 bis 2016 etwa
verdreifacht [32]. Die Titanlegierung Ti-6Al-4V ist heutzutage das meist
genutzte Material flir dentale Implantate [56, 59, 85, 183]. Sie hat hervorra-
gende mechanische Eigenschaften, kann jedoch in seltenen Fallen ein Aller-
giepotential mit sich bringen [124, 154]. Als Alternative zu der Titanlegierung
steht die Hochleistungskeramik Zirkoniumdioxid als Implantatmaterial zur
Verfigung [59]. Aufgrund ihrer mechanischen Eigenschaften ist sie allerdings
statisch der Metalllegierung unterlegen [156]. Die haufigsten Komplikations-
ursachen in der dentalen Implantologie sind jedoch nicht auf die
mechanischen Einschrankungen zurickzuflhren, sondern resultieren aus
biologische Faktoren [1, 36, 40]. Die Periimplantitis, eine entzindliche
Erkrankung des implantatumgebenden Gewebes, hat entsprechend Reviews
von 2015 und 2018 eine Pravalenz von 22 % [36, 40] und zahlt dadurch zu

den grol3en Problemen der modernen Zahnheilkunde.

In der modernen Implantatprothetik ist fur die Verbindung von Komponenten
aus verschiedenen Materialien auch die Adhasivtechnik zunehmend von
Bedeutung [39, 107, 115, 180]. Seit der erstmaligen Beschreibung der
Adhasivtechnik durch Buonocore 1955 [24] hat sich das Anwendungsspekt-
rum Uber die Befestigung von Kunststoffen an Zahnhartsubstanzen hinaus

deutlich erweitert. Neben der minimalinvasiven Fullungstherapie und der
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Befestigung von Zahnersatz ohne retentive Praparationsform [47] ermdglicht
die Adhasivtechnik einen zuverlassigen Verbund unterschiedlicher Materialien
miteinander, zum Beispiel von metallischen Prothesengeristen mit Kunststof-
fen [78] oder Implantatteilen aus Titan mit Zahnersatz aus Hochleistungskera-
miken [39, 107, 115, 180]. Durch die Entwicklung immer neuer Adhasive mit
breitem Anwendungsspektrum besteht weiterhin Potential fur neue Nutzungs-

gebiete der Verbindung diverser Materialien miteinander.

Entzindungen erforscht werden. Das

, Die vorliegende Studie ist assoziiert an
das Teilprojekt B04 ,Aktive Stimulus-
responsive  Implantate® des DFG-

geforderten  Sonderforschungsbereichs
\ SFB/TRR 298 (SIIRI = Sicherheits-
’, | integrierte und infektionsreaktive Implan-
,,;-__—g tate), in dem zukunftige Moglichkeiten zur
) = Implantat aus Pravention und Therapie periimplantérer
) = UFG-Nb-Alloy

\

Mikropumpe Teilprojekt B04 widmet sich der Ent-

wicklung eines dunnwandigen dentalen

IR

Implantats aus einer ultrafeinkérnigen

I;um
= [1]]]]] ]
|

Niob-Legierung (= UFG-Nb) mit pordser

Abbildung 1 - Schemazeichnung eines ex-  Oberflachenstruktur und einer im Im-
perimentellen Implantats mit fixierter Mikro-
pumpe. Abb. mit freundlicher Genehmigung
von Pott PC, Klose C und Maier HJ. TP B04
SIIRI.

plantatinneren fixierten = Mikropumpe.
Durch den behandelnden Zahnarzt oder
die Zahnarztin soll die Pumpe aktiviert
werden konnen, um antiinflammatorische Wirkstoffe aus dem Inneren des
Implantats in die Umgebung freizusetzen. Uber die Mundhdhle ist dem
Zahnarzt bzw. der Zahnarztin das Implantatiumen nach Herausschrauben der
prothetischen Suprakonstruktion zuganglich, sodass ein Nachflllen des Wirk-
stoffs mdglich wird. Das Implantat ist schematisch in Abbildung 1 dargestellt
(Abb. 1). Zur Fixierung der Pumpe an der Implantatwand kommen dentale Ad-

hasivsysteme und Komposite in Frage.

UFG-Nb bringt entscheidende Anforderungen an dentale Implantatmaterialien

mit, wie eine hervorragende mechanische Stabilitat und Biokompatibilitat [105,
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114, 132, 138, 166]. Zur Verwendung als Material in der dentalen Im-
plantologie und auch zur moglichen Herstellung von Zahnersatz aus diesem
Material muss zudem ein stabiler adhasiver Verbund zu Kompositen mdglich

sein.

Ziel dieser Arbeit ist es, die Stabilitat des adhasiven Verbundes zwischen
UFG-Nb und verschiedenen Kombinationen dentaler Adhasivsysteme und
Komposite zu evaluieren und mit den jeweiligen Verbundfestigkeiten zu den

etablierten Materialien Titan und Zirkoniumdioxid zu vergleichen.
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2 Literaturubersicht

2.1 Adhasivtechnik in der Zahnmedizin

Adhasivtechnik beschreibt generell das Verkleben zweier Komponenten mit-
tels Haftvermittler und ermoglicht somit einen Verbund zwischen verschiede-
nen Werkstoffen ohne makromechanische Retention. In der Zahnmedizin wer-
den Adhasive in verschiedenen Nutzungsgebieten innerhalb und auf3erhalb
der Mundhohle verwendet. Intraoral sind adhasive Verbunde notwendig, um
beispielsweise Kunststofffullungen mit der Zahnhartsubstanz zu verbinden,
um keramische Restaurationen am beschliffenen Zahn zu befestigen oder
diese im Beschadigungsfall zu reparieren [12, 17, 47,113, 125, 127, 128, 130].
In der Kieferorthopadie ist der adhasive Verbund ebenfalls relevant.
Metallische und keramische Brackets fur Zahnspangen sowie Attachments im
Rahmen von Alignertherapien werden adhasiv am Zahn befestigt [22, 96].

Im zahntechnischen Labor wird bei der Herstellung von herausnehmbarem
Zahnersatz ein stabiler Verbund zwischen den zumeist metallischen Gerust-
materialien und Prothesenbasiskunststoff [78] oder Verblendkompositen mit
Hilfe von Haftvermittlern erreicht [93]. Fur die Anfertigung von implantatgetra-
genem Zahnersatz kdnnen konfektionierte Basen aus Titan mit patientenindi-
viduellen keramischen Aufbauten adhasiv aneinander fixiert werden [39, 46,
115, 180].

2.1.1 Prinzip und Bestandteile von Adhasivsystemen

Adhasion bezeichnet die Haftung unterschiedlicher Substanzen in engem
Kontakt zueinander. Aufgrund der Polymerisationsschrumpfung von Komposi-
ten konnen diese nicht direkt an Oberflachen adharieren. Fur einen stabilen
Verbund zwischen Kompositen und Substraten ist die Verwendung eines Ad-
hasivsystems daher unerlasslich [45]. Seit der Beschreibung erster Adhasiv-
techniken durch Buonocore [24] wird der Anwendungsbereich durch Weiter-
entwicklung dieser Systeme stetig groRer und geht mittlerweile Uber die Ver-
bindung zwischen Zahnhartsubstanz und Fullungswerkstoffen weit hinaus.
Entwicklungsbedingt haben sich auch die Einteilungsmdglichkeiten dieser

Systeme Uber die Zeit verandert. Heute scheint aufgrund der steigenden Zahl
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von sogenannten Universaladhasiven, Materialien mit einem grofl3en
Anwendungsbereich und Bindungsfahigkeit an verschiedene Substrate, eine
Einteilung anhand der Substratvorbereitung und der notwendigen
Arbeitsschritte sinnvoll [45]. Der Verbund von Adhasiv (flissige Phase) und
Adharend (aufnehmende Substratoberflache) kann mikroretentiv und/oder
durch chemisch-physikalische Bindungen erzielt werden. Fur eine erfolgreiche
mikroretentive Haftung benétigt das Substrat eine raue, somit vergroRerte, und
gut benetzbare Oberflache und das Adhasiv eine niedrige Viskositat [3, 16,
120, 133]. Fir eine moglichst gute Benetzbarkeit muss die Oberflachenenergie
des Substrats grofl3er sein als die Oberflachenspannung des Adhasivs. Damit
der Verbund mechanisch belastbar wird, ist es notwendig, dass das Adhasiv
nach Benetzung des Adharends und Eindringen in dessen Oberflachenrelief
in einen festen Zustand uUbergeht, was bei Dentaladhasiven durch
Polymerisation erfolgt. [45, 135, 162]

Bestandteile von Dentaladhasiven sind Bondingharze und Monomere, L6-
sungsmittel, Initiatoren zur Hartung, Inhibitoren und ggf. Fullstoffe. Zur Adha-
sion dienen hydrophobe meist langkettige Monomere wie Bisphenol A-
glycidylmethacrylat (Bis-GMA) und Urethandimethacrylat (UDMA), die zur Re-
duktion der Viskositdt mit den kurzeren Monomeren Triethyleneglycol-
dimethacrylate (TEGDMA) oder Hydroxyethylmethacrylat (HEMA) verdunnt
werden. Sie umschlielen in ausgehartetem Zustand die Porositaten des Ad-
harends und ermdglichen mit ihren reaktiven Gruppen eine Bindung zum Kom-
posit [45, 53, 135].

Einen besonderen Stellenwert und zentrale Rolle in der Forschung nimmt das
funktionelle Monomer 10-Methacryloyloxydecryldihydrogenphosphat (10-
MPD) ein (Abb. 2). Durch seine funktionelle Phosphatgruppe ermoglicht es die
chemische Haftung an Zahnschmelz, Keramik- und Metalloberflachen [5, 110,
193].

Ho_ }} i
TS PSS N AOS AN

HO™ O CH,

0

Abbildung 2 - Strukturformel von 10-MDP.
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Die Adhasion an die komplex aufgebaute hydrophile Oberflache des Dentins
ist deutlich komplizierter und erfordert die Vorbereitung mit einem separaten
Primer oder die Zugabe von penetrationsfahigen amphiphilen Monomeren wie
10-MDP [16, 29, 46].

In dieser Arbeit liegt der Fokus auf dem adhasiven Verbund zu metallischen
Legierungen und zu Zirkoniumdioxidkeramik. Aufgrunddessen wird auf den
adhasiven Verbund zu Zahnhartsubstanzen an dieser Stelle nicht weiter

eingegangen.

2.1.2 Prinzip und Bestandteile von Kompositen

Komposite sind Verbundwerkstoffe, die in der Zahnmedizin als modellierbare
Fullungswerkstoffe oder in flieRfahiger Konsistenz zur adhasiven Befestigung

von Zahnersatz zur Verfugung stehen [53, 79, 102].

Komposite bestehen aus einer organischen Matrix mit eingelagerten anorga-
nischen Fulllkorpern, die wesentlich Uber die Materialeigenschaften bestim-
men. Bestandteile der Matrix sind Monomere wie Bis-GMA, UDMA und
TEGDMA. Zusatzlich sind Inhibitoren, Stabilisatoren und Initiatoren wichtige
Ingredienzen eines jeden Komposits. Fur den Verbund dieser Komponenten
sind Haftvermittler, meist Silane, beigemischt. Je nach verwendetem Initiator
wird die radikalische Polymerisation der Monomere durch Licht (Photopoly-
merisation) oder eine Reduktionsreaktion von Akzelerator und Reduktionsmit-
tel, die sich in unterschiedlichen Substanzen (Grundmasse und Harterpaste)
befinden und erst bei Mischung der beiden miteinander reagieren (chemische
Polymerisation), gestartet. Alternativ kann eine Kombination aus beiden Initia-
torsystemen genutzt werden (dual-hartend). Neben den herkdmmlichen Kom-
positen, fir deren Adhasion ein separates Adhasivsystem notwendig ist, exis-
tieren zudem selbstadhasive Komposite, die insbesondere unter den niedrig-
viskosen Befestigungskompositen verbreitet sind. [53, 58, 102, 135]
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2.2 Hochleistungsmaterialien in der dentalen Implantologie

2.2.1 Zirkoniumdioxidkeramik

Keramiken werden in der Zahnmedizin seit dem 18. Jahrhundert eingesetzt
und werden bis heute stetig weiterentwickelt [48, 67]. Moderne Dentalkerami-
ken zeichnen sich insbesondere durch hohe Abrasionsfestigkeit, gute optische
Eigenschaften, eine hohe Druckbelastbarkeit und eine gute Biokompatibilitat
aus [48, 69, 91]. Keramische Werkstoffe zeigen in Abhangigkeit von ihrer
Grundstruktur teils deutliche Unterschiede hinsichtlich dieser Eigenschaften.
In Abbildung 3 ist ein gangiges Einteilungsschema der Dentalkeramiken dar-
gestellt (Abb. 3). Dentale Keramiken konnen grundsatzlich in Silikatkeramiken,
Oxidkeramiken und Hybrid- bzw. Verbundkeramiken eingeteilt werden [69]. Zu
den Silikatkeramiken gehdéren Feldspatkeramik, Glaskeramik, Lithiumdisilikat-
keramik und zirkoniumdioxidverstarkte Lithiumdisilikatkeramik. Je nach Ma-
terial eignen sie sich fur die Herstellung von kleineren Restaurationen wie
Veneers und Inlays bis hin zu Kronen im Seitenzahnbereich oder Bricken im
Frontzahnbereich [69, 70].

Dentalkeramiken

Silikatkeramiken Oxidkeramiken Verbundwerkstoffe
Feldspatkeramik Glasinfiltnerte Keramik Hybridkeramik
Glaskeramik Dichtgesir!te rte Verbundkeramik
Keramik
Lithiumdisilikatkeramik — Aluminiumoxid
Zirkonverstarkte : : St
Lithiumdisilikatkeramik R

Abbildung 3 - Einteilung der Dentalkeramiken unter Hervorhebung der Zirkoniumdioxidkeramik,
modifiziert nach Kern M, Beuer F, Frankenberger R, et al. [69]).

Innerhalb der Oxidkeramiken zahlen die dichtgesinterten polykristallinen Ke-
ramiken zu den sogenannten Hochleistungskeramiken. Die beiden wichtigsten
Vertreter sind Aluminiumoxid oder Zirkoniumdioxid [69, 135]. Polykristalline

Oxidkeramiken eigenen sich aufgrund ihrer mechanischen Belastbarkeit unter
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anderem auch fur die Herstellung von ein- oder mehrteiligen dentalen
Implantaten [59, 98].

Im Folgenden wird die Zirkoniumdioxidkeramik naher betrachtet, da dieser
Werkstoff neben zwei metallischen Materialien in dieser Studie als Vergleichs-

material dient.

Synthetisch hergestelltes Zirkoniumdioxid (ZrO2) weist charakteristisch sehr
hohe Biegefestigkeiten von 900 MPa bis 1200 MPa und eine geringe Anfallig-
keit fir Rissbildungen auf [123]. Die Bruchfestigkeit von Zirkoniumdioxid liegt
laut Manicone et al. bei bis zu 2000 MPa [101]. Seine gute Biokompatibilitat,
das geringe allergene Potential, die hohe mechanische Belastbarkeit und die
asthetische Uberlegenheit gegeniiber metallischen Werkstoffen machen Zir-
koniumdioxidkeramik zu einem haufig verwendeten Material in der
Zahnmedizin [31, 123, 190, 191]. Die Entwicklung der CAD/CAM Technologie
in der Zahnmedizin ergab neue Moglichkeiten zur Verarbeitung moderner
Hochleistungskeramiken [59, 67, 121]. Die besonderen mechanischen
Materialeigenschaften veranlassten Garvie et al. dazu, Zirkoniumdioxid im
Jahr 1975 als ,keramischen Stahl® zu bezeichnen und dies mit der
Polymorphie der Keramik zu begrinden [50].

Zirkoniumdioxid liegt je nach Temperatur in drei unterschiedlichen Kristallmor-

phologien vor (Polymorphie) (Abb. 4).

d

Ki 1170 °C 2370 °C kubisch 2680 °C
— —
monoklin tetragonal ubisCh  4——— gchmelze

azb#c a=b#c a=b=c

Abbildung 4 - Kristallmorphologie verschiedener Zirkoniumdioxidphasen, modifiziert nach Kohorst P,
Stiesch M [83].

Beim Ubergang von der tetragonalen Phase in die monokline Phase kommt

es bis zur Abklhlung auf Raumtemperatur zu einer deutlichen Volumenzu-
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nahme um 4,9 %, was zu erheblichen Spannungen im Kristallgeflige einher-
gehend mit Rissbildung fuhrt. Daher ist es fur die Herstellung von dentalen
Restaurationen aus Zirkoniumdioxid notwendig, die tetragonale Phase zu sta-
bilisieren, was unter Zugabe niederwertiger Oxide, z. B. Yttriumoxid, geschieht
[68, 159]. Je nach Volumenanteil des zugegebenen Yttriumoxids liegt ver-
mehrt die tetragonale Kristallphase der Zirkoniumdioxidkeramik vor. Die heute
genutzten modernen Y-TZP-Keramiken (yttrium stabilized tetragonal zirconia
polycrystals Keramiken) enthalten meist 4 oder 5 mol-% Yttriumoxid [59, 159,
191].

Die besonders hohe Biegefestigkeit, Bruchfestigkeit und Resistenz gegen
Rissbildung verdankt die Keramik der sogenannten Umwandlungsverstar-
kung. Dieser Mechanismus beruht zum einen darauf, dass bei spontaner Pha-
senumwandlung von tetragonaler zu monokliner Phase (t/m-Umwandlung)
Mikrorisse entstehen, an denen auftretende Springe in der Restauration tot
enden. Zum anderen kommt es durch die erhdhte Zugspannung an der Spitze
von Rissen zu einer forcierten t/m-Umwandlung. Durch das daraus resultie-
rende Wachstum der Kristalle an den Rissflanken wird die Rissausbreitung
erschwert [35, 104, 123, 190].

In der Mundhohle fuhren mechanische, thermische und chemische Belastun-
gen der Restaurationen zu Alterungseffekten an der Zirkoniumdioxidkeramik,
die zu verschlechterten Materialeigenschaften fihren und als Degradation be-
zeichnet werden. Bei Dentalkeramiken kommen insbesondere Degradation
durch Wasser, Saure und mechanische Ermidung vor. Im feuchten Milieu der
Mundhdhle und unter kaufunktioneller Belastung kdnnen die Phanomene nicht
unabhangig voneinander betrachtet werden [135, 143]. Ein Degradationsme-
chanismus innerhalb der Zirkoniumdioxidkeramik ist die Niedertemperaturum-
wandlung (low temperature degradation = LTD), bei dem in wassrigem Milieu
der Mundhohle eine spontane Umwandlung der metastabilen tetragonalen
Phase zur monoklinen Phase stattfindet. Diese langsame Phasenumwandlung
fuhrt zu einer Volumenzunahme innerhalb des keramischen Korpers und zur
Entstehung von Mikrorissen an seiner Oberflache, durch die weiteres Wasser
eindringen kann und den Prozess beschleunigen kann. Die Folge ist ein Ver-
lust an mechanischer Belastbarkeit des Materials. [19, 74, 81, 82, 94, 122,
187]
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2.2.2 Adhasiver Verbund zu Zirkoniumdioxid

Der adhasive Verbund zu Zirkoniumdioxid wurde parallel zum Vormarsch der
Keramik ab den 1990er Jahren erforscht [73]. Die aktuelle Studienlage zum
adhasiven Verbund an Zirkoniumdioxid ist umfassend und die langfristige Sta-
bilitat des Haftverbundes ist umfassend belegt. In der Literatur finden sich
diverse Studien zu Methoden der Oberflachenbehandlung vor der Anwendung
von Adhasivsystemen unter anderem durch Sandstrahlen mit Al3Oz,
tribochemische Silikatisierung, Laser, Plasma und Saureatzung [34, 145].
Unter den Vorbehandlungen hat das Abstrahlen mit AlsOz2 die hochste Evidenz
[34, 92, 133, 145]. Dort, wo im Voraus eine Silikatschicht aufgebracht wurde,

ist die Silanisierung von Zirkoniumdioxid sinnvoll.

FiUr den chemischen Verbund an der vorbereiteten ZrO2-Keramik eignen sich
funktionelle Monomere. Reviews zum adhasiven Verbund an Zirkoniumdioxid
von Scaminaci Russo et al. aus dem Jahr 2019 [145], Quigley et al. von 2021
[133] sowie Alammar und Blatz von 2022 [3] kommen ubereinstimmend zu
dem Ergebnis, dass Sandstrahlen mit der zusatzlichen Verwendung eines
phosphathaltigen Primers zu den besten Haftwerten fuhrt. Pott et al. stellten
bei der Untersuchung des Haftverbundes zwischen den Adhasivsystemen Fu-
turabond U, Futurabond M+ und Futurabond M+DCA in Kombination mit den
Kompositen BifixSE, BifixQM und GrandioSO auf Zirkoniumdioxidoberflachen
mittlere Haftwerte von bis zu 19,4 MPa fest [128].

Der Nutzen von phosphathaltigen Primern, meist 10-MDP, ist Gegenstand di-
verser Studien. Die funktionellen Monomere kénnen mit ihrer Phosphatgruppe
eine chemische Bindung zum Zirkoniumdioxid eingehen und dadurch einen
stabilen adhasiven Verbund aufbauen [6, 30, 92, 110, 126, 128, 133, 145]. Das
Aufbringen eines phosphathaltigen Haftvermittlers fuhrt auch in Kombination
mit der Verwendung selbstadhasiver Komposite zu verbesserten Haftwerten
[2, 54, 189].

Nagaoka et al. beschreiben unterschiedliche Arten der Bindung von Zirkoni-
umdioxid zu 10-MDP, die in Abbildung 5 schematisch dargestellt sind
(Abb. 5a-c). Zum einen kann die Phosphatgruppe von 10-MDP uber eine
Wasserstoffbrickenbindung an die -OH Gruppe von Zirkoniumdioxid binden

(Abb. 5a). Abbildung 5b zeigt die mdgliche ionische Bindung zwischen der

10
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deprotonierten negativ geladenen Phosphatgruppe mit den positiv geladenen

Zirkonionen.
Ho CH, 2 Zudem kann die
OH o=;|>—o/\/\/\/\/\/ Phosphatgruppe Uber eine
C
HIO " Wasserstoffbrickenbindung an
HO CH, | b die freie OH Gruppe der
o— :D—o/\/\/\/\/\/ cH, Phosphatgruppe eines weite-
Il
: ren 10-MDP Molekils ionisch
Ho i binden (Abb. 5b) oder eine Bin-
o o A YAV A VAV . .
© T ¢ CH, dung an eine weitere Zr-OH
o)
I_ Gruppe eingehen (Abb. 5c)
Cc
—o, "0 CH, [110].
PNOANANANNAS
4 N0
OH~ O 3 CH, Adhasive Verbundstellen unter-

liegen in der Mundhohle sowohl
Abbildung 5a-c - mdgliche chemische Bindungen von 10-

MDP zu Zirkoniumdioxid, Abbildung modifiziert nach ~ mechanischen Belastungen als
Nagacka etal. [110L auch thermischen und chemi-
schen Einflissen, die zu Alterungserscheinungen fuhren [88]. In Vitro-
Untersuchungen zeigen einen nachlassenden Haftverbund zu Zirkoniumdioxid
nach kunstlicher Alterung durch Wasserlagerung oder Thermocycling [34, 145,

188].

2.2.3 Metallische Legierungen in der dentalen Implantologie

Metalle sind in der Zahnheilkunde als Zahnersatzmaterial bereits fest etabliert
[15, 27, 41]. In der modernen Zahnmedizin kdnnen festsitzende und heraus-
nehmbare Restaurationen sowie Implantate aus verschiedenen Metalllegie-

rungen hergestellt werden [8].

Metalle konnen als elementare Metalle oder in Legierungen vorkommen. Eine
Legierung besteht aus verschiedenen metallischen und nichtmetallischen Be-
standteilen, von denen mindestens ein Metall bezogen auf die Masse Uberwie-
gen muss. Sowohl Legierungen als auch elementare Metalle weisen einen
metallischen Charakter auf, sie mussen entsprechend in einer metallischen

Bindung vorliegen, ein metallischer Glanz, eine hohe Duktilitat, hohe
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elektrische und Warmeleitfahigkeit und die Fahigkeit zur Salzbildung
aufweisen. [135, 162]

Reaktionen mit Ihrer Umgebung kénnen Werkstoffe, so auch Metalle, in ihren
Eigenschaften verandern. Geht mit dieser Veranderung eine Qualitatsminde-
rung einher, wird aus materialwissenschaftlicher Sicht von Korrosion
gesprochen. Bei der Korrosion von Metallen bilden freiwerdende lonen in
weiteren chemischen Reaktionen eine Deckschicht auf der Oberflache. Ist
diese Deckschicht kompakt und gut haftend, halt sie die weitere Korrosion des
Metalls auf und wird Passivierungsschicht genannt [23, 135]. Elementare
nichtedle Metalle haben in der Regel keine fur die klinische Anwendung
geeigneten Eigenschaften. Durch Legierungsbildung mit anderen Elementen
konnen die Eigenschaften jedoch modifiziert werden, um Kklinische
Voraussetzungen zu erfullen. Dentale Legierungen konnen nach ihren
Indikationen, der Verarbeitungsweise und der Zusammensetzung eingeteilt
werden. Nach der Zusammensetzung unterteilt man Edelmetalllegierungen
von Nichtedelmetall-Legierungen [135]. Zu den Edelmetalllegierungen
gehoren solche auf Basis von Gold, Palladium oder Silber. Legierungen auf
Basis von Kobalt, Nickel, Eisen, Titan oder Kupfer gehoren zu den Nichtedel-

metalllegierungen. [8, 134, 135]

In dieser Studie wird der adhasive Verbund zu mdglichen Implantatmaterialien
untersucht. Aus diesem Grund werden in den beiden folgenden Kapiteln Titan
und die experimentelle UFG-Niob-Legierung detaillierter betrachtet.

2.2.4 Titan

Titan ist ein Ubergangsmetall der vierten Nebengruppe des Periodensystems.
Es wird in der Zahnmedizin vorwiegend zur Herstellung dentaler Implantate
und ihrer Aufbauten verwendet, eignet sich jedoch grundsatzlich auch fur fest-
sitzenden und herausnehmbaren Zahnersatz [134, 168]. Titan und seine Le-
gierungen werden in die Grade 1 bis 39 eingeteilt, wobei die Grade 1 bis 4
verschiedene Reinheitsgrade von sogenanntem ,Reintitan® beschreiben.
Reintitan enthalt naturliche Verunreinigungen in Form geringer Anteile von
Sauerstoff, Eisen, Stickstoff, Kohlenstoff und Wasserstoff. Neben Reintitan ist
in der Zahnmedizin Titan Grad 5, eine Legierung aus Titan mit 6 % Aluminium
und 4 % Vanadium (Ti-6Al-4V), verbreitet [85, 183]. Titan ist um etwa
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25 - 33 % leichter als Edelmetalllegierungen, und hat etwa die halbe Masse
wie gangige Nichtedelmetalllegierungen. Es hat eine mit
Edelmetalllegierungen vergleichbare Harte und Elastizitatsmodul, eine hohe
Duktilitat sowie eine im Vergleich zu anderen Metallen geringe
Warmeleitfahigkeit. Der Schmelzpunkt von Titan liegt mit 1688 °C sehr hoch
und erfordert ein hochkomplexes und spezielles Gussverfahren, weshalb Titan
in der modernen (Zahn-)Medizin in der Regel computergestitzt in additiven
oder subtraktiven Techniken verarbeitet wird [51, 52, 158, 181]. Titan oxidiert
schnell und bildet dabei eine passivierende Titanoxidschicht aus, die fur die
Korrosionsbestandigkeit und damit gute Biokompatibilitat des Materials
verantwortlich ist. [135, 162]

2.2.5 Adhasiver Verbund zu Titan

Nachdem adhasive Haftung an Zahnhartsubstanzen seit der ersten Beschrei-
bung durch Buonocore 1955 [24] stetig weiterentwickelt wurde, schafften
Livaditis und Thompson erstmals 1982 durch elektrolytische Atzung der Me-
talloberflache einen mikromechanischen Verbund zwischen Komposit und Me-
tall [97, 162, 164, 165]. Nach heutigem Stand Iasst sich durch Korundstrahlen
der Metalloberflache mit Al2O3-Pulver mit KorngroRen von 50 — 250 ym ein
mikromechanisches Retentionsmuster erzeugen. Die Benetzbarkeit der
Metalloberflache verbessert sich durch die OberflachenvergroRerung und die
hohere Oberflachenenergie. Zusatzlich wird Al203 durch punktuelle Schmelze
in die Metalloberflache eingelagert. Mit der anschlielienden Verwendung eines
geeigneten Verbundsystems wird eine mechano-chemische Retention mit ho-
hen Verbundkraften madglich. [5, 53, 108]

Adhasivsysteme mussen fur die Herstellung eines adhasiven Verbundes in der
Lage sein, an die Passivierungsschicht von Titan zu binden. Fur die chemische
Bindung zwischen hydrophoben organischen Monomeren im Adhasiv und der
hydrophilisierten Metalloberflache ist eine chemische Konditionierung der
Adharendoberflache notwendig. Diese hat zum Ziel, der Oberflache einen
organischen Charakter zu verleihen. Sie erfolgt entweder durch Silikatisierung
und Silanisierung, durch die Anwendung von Metallprimern oder direkt durch

modifizierte Komposite [71, 72, 135]. Mittels bifunktioneller Monomere kdnnen
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geeignete Primer oder selbstadhasive Komposite direkt an die Oberflachen-
oxide der Metalloberflache binden und bilden somit die Basis fur die Anpoly-
merisation von Kompositen. Zu diesen bifunktionellen Monomeren gehdren
unter anderem 10-MDP und Biphenyldimethacrylat (BPDM) [93, 108, 117,
135, 162, 169, 186]. Die genauen Bindungsmechanismen sind bisher nicht
durch Molekulspektroskopie untersucht worden.

Diverse Studien belegen den besseren adhasiven Verbund auf der mit Al2O3
abgestrahlten und mit phosphathaltigen funktionellen Primern vorbehandelten
Titanoberflache im Vergleich zur unbehandelten Oberflache [10, 44, 78, 151,
180, 184]. Eine Studie von Taira et al. von 2014 [163] zeigte, dass sich der
Haftverbund zu Titan durch zusatzliche Saureatzung der Oberflache weiter
verbessern lasst. Auch andere Untersuchungen belegen den Vorteil der Sau-
reatzung im Vergleich zum alleinigen Abstrahlen [13, 26, 55]. Weiterhin
werden in der Literatur Oberflachenvorbehandlungen unter anderen mit Hitze
und Lauge [26], Titan-Tetraflourid [42], Plasma [76], Laser [10] und tribochemi-
scher Silikatisierung [4, 75, 184] untersucht. In der Literatur werden je nach
verwendeter Oberflachenvorbereitung, Adhasivsystem und Komposit auf
Titanoberflachen mittlere Haftwerte zwischen 0,7 MPa [151] und 24,9 MPa
[93] angegeben.

Einige Studien beschaftigen sich mit dem adhasiven Verbund zwischen Titan
und Zirkoniumdioxid, vermittelt durch unterschiedliche Adhasive und Kompo-
site. Mehl et al. fanden in ihrer Studie aus 2018 auf Zirkoniumdioxidoberfla-
chen vermehrt adhasives Versagen, wahrend auf Titanoberflachen vermehrt
kohasives Versagen beobachtet wurde [107]. Zu &hnlichen Erkenntnissen ka-
men auch Hansen et al. [60]. Im direkten Vergleich der Verbundfestigkeiten an
Zirkoniumdioxid und Titan stellten Carrabba et al. keinen signifikanten Unter-
schied fest [28], wohingegen andere Studien die Uberlegenheit der adhasiven

Verbindungen zu Titan gegentber Zirkoniumdioxid proklamieren [112, 151].

2.2.6 Niob

Niob ist ein Ubergangsmetall der fiinften Nebengruppe des Periodensystems
und steht damit in direkter Nachbarschaft zu Titan, was Ahnlichkeiten in Bezug
auf Biokompatibilitdt und Materialeigenschaften nahelegt [11]. Niob wird aus

Erzen immer in Kombination mit Tantal gewonnen, von dem es nicht restlos
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zu trennen ist [147]. Beide Materialien haben eine sehr gute Biokompatibilitat,
die bei Niob in der hohen Korrosionsbestandigkeit durch eine sich schnell
ausbildende passivierende Oxidschicht begrindet ist [105, 119, 131]. Die
haufigste Oxidationsform des Niobs ist Nb20s, welches sich als fest
anhaftende Oxidschicht auf der gesamten Materialoberflache auflagert und
neben der hohen Korrosionsbestandigkeit eine herausragende chemische und
thermische Stabilitdt, eine hohe mechanische Belastbarkeit sowie gute

biologische Eigenschaften hat [142].

In der Medizin werden Nioboxid sowie Niob-Legierungen mit Zirkonium oder
Titan sowohl als Implantatmaterialien, [103, 142] als auch als mogliche Ober-
flachenbeschichtungen von Implantaten zur Verbesserung der Biokompatibili-
tat diskutiert [119, 131, 157]. Die Biokompatibilitat und Gewebefreundlichkeit
sowie die Moglichkeit der Osseointegration von enossalen Implantaten ist so-
wohl in-vitro [105, 119] als auch in-vivo [66] untersucht und bestatigt worden.
Die mechanische Stabilitat von reinem Niob ist allerdings nicht ausreichend fir
einen Einsatz als Implantatmaterial [116]. Die Weiterentwicklung von Niob-Le-
gierungen im Hinblick auf die Entwicklung neuer Implantatmaterialien ist Ge-
genstand aktueller Forschung im Teilprojekt BO4 des DFG-geforderten Son-
derforschungsbereiches SFB/TRR-298 (SlIRI), an den diese Studie Uber eine
.Integrated Research Training Group (IRTG) — Implant Technologies® assozi-

iert ist.

2.2.7 Die experimentelle ultrafeinkornige Niob-Legierung (UFG-Nb)

Die Legierungen des Ubergangmetalls Niob haben eine hohe Duktilitat und
thermische Stabilitat [114, 139]. Speziell Legierungen von Niob mit Zirkonium
zeichnen sich zudem durch eine gute Biokompatibilitat, Osseointegration und
Korrosionsresistenz aus und sind daher in den Fokus der Biomaterialfor-
schung, insbesondere der Forschung im Bereich neuer Implantatmaterialien,
gelangt [105, 132, 138, 153]. Klassische Niob-Legierungen haben bei hoher
Biokompatibilitdt und Korrosionsresistenz eine verhaltnismalig geringe Fes-
tigkeit [116]. Mittels Severe Plastic Deformation kann eine ultrafeinkdrnige
Mikrostruktur erzielt werden, wodurch sich die Festigkeit der Legierung erhoht,

ohne dass die Duktilitat des Materials wesentlich nachlasst. Die dafir notwen-
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dige Reduktion der KorngrofRe wird durch wiederholte Deformation des Mate-
rials unter hohem Druck erzielt. Zur Hartung ist im Gegensatz zu anderen
metallischen Biomaterialien keine Zugabe weiterer Legierungsbestandteile
notwendig, was flir die Biokompatibilitat von Vorteil ist. [114, 132, 137, 138,
140, 153, 166]

UFG-Nb zeigen in-vitro eine hohe Langzeitstabilitat auch bei mechanischer
und chemischer Belastung. Selbst bei vorhandenen Ermidungsrissen erhoht
sich die Korrosionsanfalligkeit nur in geringen Malen [138]. Die hohe
Korrosionsbestandigkeit verdankt die Legierung unter anderem einer dichten
Passivierungsschicht, die Reaktionen mit der Umgebung verhindert. Zudem
fuhrt die hohe Oberflachenharte des Materials zu einem geringen Abrieb und
bietet dadurch weniger freie Partikel, durch die Unvertraglichkeitsreaktionen
ausgelost werden konnen [132, 138]. In der Vergangenheit wurden Niob-
Legierungen als mogliche Implantatmaterialien [103] und fir die Herstellung
von Oberflachenbeschichtungen [131, 142] untersucht und teilweise klinisch
angewendet. Als Implantatmaterial konnten sich klassische Niob-Legierungen
bisher nicht etablieren. Die verbesserten Eigenschaften machen die neue
UFG-Niob-Legierung zu einem vielversprechenden Material fur zukunftige
Implantate und die Legierung muss daher in Hinblick auf die unterschiedlichen
Anforderungen an Implantatmaterialien weiter untersucht werden. Sowohl die
mechanischen Eigenschaften als auch das Korrosionsverhalten der Legierung
sind Gegenstand vorhandener in-vitro-Untersuchungen [114, 132, 138, 140,
166]. Die bisherigen Erkenntnisse hinsichtlich Biokompatibilitat und
Osseointegration beruhen grofdtenteils auf Untersuchungen an reinem Niob
oder klassischen Niob-Legierungen [66, 105, 119, 131]. Demnach ergibt sich
ein Forschungsbedarf bezuglich dieser Aspekte an der UFG-Niob-Legierung.
Zu anderen relevanten Themen in der klinischen Anwendung, wie der
Mdglichkeit des adhasiven Verbundes an UFG-Niob-Legierungen, gibt es bis-

her keine Daten.

2.2.8 Adhasiver Verbund zu UFG-Niob-Legierungen

In der Literatur finden sich keine Untersuchungen zum adhasiven Verbund an
einer UFG-Niob-Legierung. Yanagida et al., Hieda et al. und Koizumi et al.

untersuchten den adhasiven Verbund an unterschiedlichen Legierungen mit
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Niob und proklamieren einen stabilen Verbund an diesen Materialien, was die
Herstellung eines stabilen adhasiven Verbundes auch an der UFG-Niob-Le-

gierung vermuten lasst [63, 84, 185].

2.3 Anforderungen an Implantatmaterialien und Komplikationen in der

dentalen Implantologie

Dentale Implantate erfahren in der Mundhohle durch den Kaudruck eine ste-
tige dynamische Belastung. Deshalb mussen Implantatmaterialien hohen me-
chanischen Belastungen standhalten und zudem eine hervorragende Biokom-
patibilitat aufweisen und die Moglichkeit der Osseointegration bieten [18, 25,
59]. Aufgrund seiner Materialeigenschaften hat sich Titan zur Herstellung von
Implantaten durchgesetzt und wird heute am haufigsten verwendet [85, 183].
Bereits in der Anfangsphase der modernen dentalen Implantologie ab den
1960er Jahren wurden auch Implantate aus Keramik, damals Alumini-
umoxidkeramik, entwickelt. Infolge der geringen Biegefestigkeit kam es bei
extraaxialer Belastung haufig zu Implantatfrakturen. Erst parallel zur Weiter-
entwicklung der Zirkoniumdioxidkeramik als Zahnersatzmaterial in den letzten
Jahren wird Hochleistungskeramik wieder zunehmend auch als Implantatma-
terial genutzt. [98, 141]

Mit steigender Zahl der implantologisch versorgten Patienten in der Zahnme-
dizin steigt auch die Relevanz der moglichen Komplikationen [32]. Es wird
zwischen frUhen Komplikationen wahrend der Einheilphase des Implantats
von Komplikationen am bereits osseointegrierten Implantat unterschieden
[149]. Am haufigsten treten biomechanische und infektionsassoziierte

Komplikationen am osseointegrierten Implantat auf [40, 95].

Mechanische Komplikationen kénnen die Implantatfixtur sowie prothetische
Komponenten betreffen [95]. Der Fokus dieser Arbeit liegt auf der Uberpriifung
der adhasiven Verbundfahigkeit von Kompositen an UFG-Nb als potentiell
hochbelastbares Material fur Implantatfixturen. Im Folgenden werden daher
Komplikationen an Implantatfixturen naher betrachtet. Frakturen der Implan-
tatfixtur fihren in der Regel zur Entfernung des Implantats und zahlen daher
zu den schwersten Komplikationen in der Implantologie. Stoichkov und Kirov
stellten Uber einen Beobachtungszeitraum von 3 bis 10 Jahren eine Pravalenz

fur Implantatfrakturen von 2,3% fest [161]. Ursachlich scheinen primar eine
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okklusale Uberbelastung durch Parafunktionen oder insuffiziente okklusale
Gestaltung der Suprakonstruktion sowie ein dinner Implantatdurchmesser zu
sein [57, 161]. Ein vorangegangener infektionsbedingter Knochenabbau kann
das Risiko fur Implantatfrakturen weiter erhéhen [95]. In der Literatur finden
sich zudem Hinweise, dass Implantatfrakturen an Zirkoniumdioxidimplantaten

haufiger auftreten als an Titanimplantaten [59, 62, 156].

Die biologischen Komplikationen umfassen im Wesentlichen die Mucositis und
Periimplantitis. Dabei handelt es sich um bakteriell bedingte entzindliche Er-
krankungen des periimplantaren Gewebes, die bei der Mucositis auf die
Weichgewebe begrenzt bleiben und bei der Periimplantitis zu einem fortschrei-
tenden Verlust des implantatumgebenden Knochens fuhren [40, 87, 149]. Pe-
riimplantitis hat laut Dreyer et al. und Derks et al. eine Pravalenz von 22 % und
ist die haufigste Ursache fur Implantatverlust [37, 40, 149]. Zu den Risikofak-
toren der Periimplantitis zahlen unter anderem schlechte Mundhygiene, eine
positive Parodontitis-Anamnese, Rauchen sowie Diabetes Mellitus [40]. Die
Therapie der Periimplantitis ist komplex und der Erfolg schlecht vorhersagbar
[148]. Aktuelle Konzepte setzen daher verstarkt auf Pravention. Sollte eine In-
tervention unerlasslich sein, basiert die Therapie heutzutage auf Entfernung
des pathogenen Biofilms sowie adjuvanter lokaler antiseptischer oder chirur-
gischer Therapie [38, 148]. Schwarz et al. geben je nach Technik im Rahmen
der chirurgischen Therapie bei Patienten/Patientinnen mit regelmaliger
Nachsorge Erfolgsraten von 33 -75% an. Schwarz et al. definieren
»1herapieerfolg® als klinisch entziindungsfreie Verhaltnisse mit stabilem

Knochenniveau, nicht zwingend als Gewinn von neuem Knochen [148].

Neben bakteriell bedingten Entziindungen des periimplantaren Gewebes wird
auch der Einfluss von Unvertraglichkeitsreaktionen auf die periimplantare Ge-
sundheit diskutiert [77]. Grundsatzlich kbnnen Implantat- oder Zahnersatzma-
terialien Uber den Kontakt zu Schleimhauten oder die systemische Aufnahme
kleiner Partikel immunologische Unvertraglichkeitsreaktionen auslésen. In der
Literatur finden sich keine Beschreibungen von toxischen oder Unvertraglich-
keitsreaktionen auf Zirkoniumdioxid. Unvertraglichkeitsreaktionen auf metalli-
sche Dentallegierungen werden von Korrosionsprodukten ausgeldst, folglich
sind  korrosionsresistente  Metalle tendenziell biokompatibler als

korrosionsanfallige Legierungen [9, 99, 155]. Entsprechend Sicilia et al. liegt
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die Pravalenz der allergischen Reaktionen auf Titan bei 0,6 % [154]. Im
Vergleich reagierten in einer 2019 von Rosholm Comstedt et al.
veroffentlichten Studie 7,5 % der Personen allergisch auf Cobalt, welches ein
wichtiger Bestandteil gangiger Nichtedelmetalllegierungen ist [136]. Die
Pravalenz von Titanallergien ist zwar gering, jedoch nehmen Allergien, auch
auf Titan, in der Bevolkerung seit Jahren ohne schlussige Erklarung zu [90,
160].

Die mechanischen Einschrankungen von Zirkoniumdioxidkeramik als Implan-
tatmaterial und die moglichen biologischen Kontraindikationen bei der Verwen-
dung von Titan machen die Entwicklung neuer Implantatmaterialien notwen-
dig. Die Erarbeitung erfolgreicher Strategien in der Periimplantitistherapie ist
angesichts der grolen klinischen Tragweite dieser Erkrankung und der aktuell

wenig zufriedenstellenden Behandlungsoptionen zwingend erforderlich.
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3 Problemstellung

Dentale Implantate werden heute meist aus Titan gefertigt [56, 85, 183]. In den
seltenen Fallen von Materialunvertraglichkeiten gegen Titan als dentalen
Werkstoff eignet sich Zirkoniumdioxidkeramik als Alternativmaterial [154].
Aufgrund seiner im Vergleich zu Metallen reduzierten mechanischen
Belastbarkeit bestehen jedoch Einschrankungen im Indikationsspektrum [59].
Die haufigste biologische Komplikation bei dentalen Implantaten ist die
Periimplantitis, eine entzundliche Erkrankung des implantatumgebenden
Knochens, die zum Knochenabbau und langfristig zum Implantatverlust fuhren
kann [36, 40]. Im Rahmen der Entwicklung neuer praventiver Therapien
ergeben sich Anforderungen an Implantatmaterialien, die Titan und Zirkonium-
dioxid bisher nicht erfullen kdnnen. Eine ultrafeinkornige Legierung mit Niob
(UFG-Nb), einem Metall aus der Titangruppe, scheint in Bezug auf
mechanische und biologische Materialeigenschaften eine vielversprechende

Alternative als Werkstoff zur Herstellung dentaler Implantate zu sein.

Im Rahmen des Teilprojekts BO4 des DFG-geforderten Sonderforschungsbe-
reich SIIRI (= Sicherheitsintegrierte und infektionsreaktive Implantate) soll ein
Implantat mit integrierter Pumpe zur benutzerinduzierten Wirkstofffreisetzung
entwickelt werden. Abbildung 6 zeigt ein Modell des Implantats (Abb. 6). Das
verwendete Implantatmaterial soll den Anforderungen an die Entwicklung ei-
nes Implantats mit integrierter Pumpe gerecht werden sowie eine hohe me-
chanische Belastbarkeit und exzellente Biokompatibilitat aufweisen. Ein viel-
versprechendes Material fur dieses Implantat ist UFG-Nb. Abbildung 7 zeigt
den Prototypen eines Implantats aus UFG-Nb (Abb. 7). Elementar fur die
angestrebte Funktion des neuen Implantats ist die sichere Fixierung der
Mikropumpe im Implantatinneren, die durch Pumpbewegungen oder denkbare
Kollision von Instrumenten beim Nachfillen des Wirkstoffes verschiedenen
Kraften ausgesetzt ist. Fur die Befestigung kommen dentale Adhasivsysteme
und Komposite verschiedener Viskositat in Frage.
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Adhasivsystem

I Komposit

Implantat aus
UFG-Nb-Alloy

IMikropumpe

Lo 11T

Abbildung 6 - Modell eines Implantats mit integrierter Pumpe. Abbildung Abbildung 7 - Prototyp

modifiziert nach Pott et al. eines Implantats aus
UFG-Nb bestehend aus
Implantatfixtur (=) und
experimentellem
Abutment (A).

Das Ziel dieser Studie war es, den adhasiven Verbund zwischen UFG-Nb und
verschiedenen Adhasivsystem-Komposit-Kombinationen mit den jeweiligen
Verbundfestigkeiten zu den etablierten Materialien Ti-6Al-4V und Zirkoniumdi-

oxid zu vergleichen. Dafur wurden folgende Hypothesen aufgestellt:

1. Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten UFG-Nb-Adh&siv-Kom-
posit-Kombinationen ist unabhangig vom verwendeten Adhasivsystem.

2. Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten UFG-Nb-Adhasiv-Kom-
posit-Kombinationen ist unabhangig vom verwendeten Komposit.

3. Die initiale Verbundfestigkeit der Substrat-Adhasiv-Komposit-Kombina-
tionen ist unabhangig vom Substrat.

4. Kunstliche Alterung hat keinen Einfluss auf die Verbundfestigkeit der

untersuchten Substrat-Adhasiv-Komposit-Kombinationen.
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4 Material und Methoden

4.1 Studiendesign

Fir die Untersuchung der Verbundfestigkeit zwischen den unterschiedlichen
Adhasivsystem-Komposit-Kombinationen (AKK) jeweils zu den Substraten
UFG-Nb, Titan und Zirkoniumdioxid wurden die drei Substrate in Epoxidharz
eingebettet. Auf die Oberflachen wurde jeweils eins der drei untersuchten
Adhasivsysteme aufgetragen. Um eine definierte Verbundflache zu erreichen,
wurde auf die vorbereitete Flache jeweils eines der drei Komposite in einen
Plexiglaszylinder appliziert und polymerisiert (Abb. 8). Im ersten Teil des
Versuchs wurde die Bruchbelastbarkeit der Proben im Schertest ohne
vorherige kunstliche Alterung Uberprift. Im zweiten Versuchsteil wurden die
Proben vor der Bruchbelastung kunstlich durch 5000 Zyklen im Thermocycling
gealtert. In den resultierenden 54 Versuchsgruppen wurden jeweils 10

Probekorper genutzt (n=10).

Aufgrund der begrenzten Materialverfigbarkeit von UFG-Nb wurden jeweils
20 Prifkorper je Substrat hergestellt. Die Oberflachen der Prufkdrper wurden
nach den Scherversuchen zur Entfernung von Adhasiv- und Kompositresten
und zur Vorbereitung der Oberflache sandgestrahlt, was durch Sichtung der
Oberflache unter dem Lichtmikroskop Uberprift wurde (Abb. 8b). Anschlie-
Rend konnten die Prufkorper fur weitere Versuchsreihen genutzt werden.

Abbildung 8a - Probe aus Titan mit appliziertem Abbildung 8b - mit 110 ym AlsO2 abgestrahlte
Adhésiv und Komposit im Plexiglaszylinder. UFG-Nb-Oberflache bei 6,5-facher
VergréRerung.

Der detaillierte Versuchsablauf ist im Flowchart-Diagramm in Abbildung 9 skiz-
ziert (Abb. 9).
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Abbildung 9 - Schema des Versuchsablaufs.
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4.2 Verwendete Materialien

4.2.1 Substrate

Die Probekoérper aus Ti-6Al-4V (T) und aus Zirkoniumdioxidkeramik (Z) wur-
den aus Materialrohlingen im Biomaterialforschungslabor der Klinik flr
Zahnarztliche Prothetik und Biomedizinische Werkstoffkunde hergestellt. Die
Proben aus UFG-Nb (N) wurden im Institut fur Werkstoffkunde der Leibniz
Universitat Hannover durch die Arbeitsgruppe von Prof. Dr.-Ing. Hans-Jirgen

Maier gefertigt und fur diese Studie zur Verfugung gestellt.

4.2.2 Adhasivsysteme

Es wurden drei Adhasivsysteme der Firma VOCO GmbH verglichen (Abb.

T

lltllrabond M+ nd M+ DCA

‘\I
g “rsal-Adhasiv l)"au'lartung

52l adhesive (
iny

> i
:Futurabond M
Lj'“versal -AdhasiV ¢
a Niversal adhesive,,
5 mi

8 2025-01 £1601 ;'..mvm(;:’w

(1] 2202430 C€oee2

Futurabond U
SingleDose c.,,,w"" —

Abbildung 10a-c - Gebinde der getesteten Adhasivsysteme Futurabond U (a), Futurabond M+ (b) und
Futurabond M + DCA (c), alle VOCO GmbH.

Futurabond U (FBU) (VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) ist ein dualhar-
tendes Universaladhasiv, das neben organischen Sauren, Katalysatoren, Ini-
tiatoren und Stabilisatoren die Methacrylate Bis-GMA, UDMA, HEMA und
HEDMA enthalt. Neben der Befestigung von Restaurationen am Zahn ist es
auch zur Reparatur von Materialien aus Oxidkeramik, Metall und weiteren Ma-
terialien zugelassen. Dafuir kdnnen alle licht-, dual- und selbsthartenden Kom-

posite auf Methacrylatbasis verwendet werden. (Abb. 10a) [172]

Futurabond M+ (FBM) (VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) ist ein licht-
hartendes Universaladhasiv, das als vernetzende Monomere die Methacrylate
UDMA und HEMA enthalt. Auch dieses Adhasiv ist unter anderem fur die
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Verwendung an Oxidkeramik und Metall zugelassen. Nach dem Auftragen von
Futurabond M+ konnen alle lichthartenden Komposite auf Methacrylatbasis
verwendet werden. (Abb. 10b) [175]

Sowohl Futurabond U als auch Futurabond M+ enthalten saure bifunktionelle
Monomere mit einer Phosphorsauregruppe, die eine chemische Bindung zwi-
schen Substrat und Komposit ermoglichen [170, 172].

Durch die Mischung des Dual Cure Activators (VOCO GmbH, Cuxhaven,
Deutschland) mit Futurabond M+ (FBMD) wird dieses dualhartend, sodass
z. B. vor der Befestigung indirekter Restaurationen auf die Lichthartung ver-
zichtet werden kann. Zudem koénnen nach der Anwendung des Dual Cure
Activators zusatzlich dual- und selbsthartende Komposite auf Methacrylatba-
sis verwendet werden. (Abb. 10c) [171]

4.2.3 Komposite

Es wurden zwei fliel3fahige Befestigungskomposite und ein modellierbares di-
rektes Fullungskomposit der Firma VOCO Dental verglichen, die in Abbildung
10a-c dargestellt sind. (Abb. 11a-c)

A3 Grandiogox
|We);

S
3 ~

A Wera!
= QQAg‘éJ

<«
A

b

Abbildung 11a-c - Gebinde der getesteten Komposite Bifix QM (a), Bifix SE (b)
und GrandioSo (c), alle VOCO GmbH.

BifixQM (BQ) (VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) ist ein dualhartendes,
universelles Befestigungssystem auf Kompositbasis. Es wird zur definitiven
Befestigung von Restaurationen aus Keramik, Metall und Komposit verwen-
det. Restaurationen aus Metall, Komposit und Zirkoniumdioxid werden mit ma-
ximal 2 bar Druck abgestrahlt und im Anschluss mit einem geeigneten Adha-

sivsystem vorbereitet. Anschliellend wird BifixQM aufgetragen und die
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Restauration auf dem vorbereiteten Zahn befestigt. Nach der Entfernung von
Uberschiissen wird die Befestigungsfuge fiir mindestens 20 s mit der
Polymerisationslampe beleuchtet. (Abb. 11a) [174, 179]

BifixSE (BS) (VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) ist ein dualhartendes,
selbstadhasives Befestigungssystem auf Kompositbasis. Es eignet sich zur
definitiven Befestigung indirekter Restaurationen aus Keramik, Zirkoniumdi-
oxid, Komposit und Metall. Die Restaurationsoberflache wird vor der Applika-
tion von BifixSE getrocknet und nach den Angaben des Restaurationsherstel-
lers vorbereitet. Im Anschluss wird BifixSE aufgetragen. Transluzente Restau-
rationen werden von allen Seiten 20 s lichtgehartet. Opake Restaurationen
werden entlang der Befestigungsfuge fir 10 s pro Seite lichtgehartet. Die Po-

lymerisation ist nach 4 min abgeschlossen. (Abb. 11b) [177, 178]

GrandioSO (G) (VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) ist ein lichthartendes
Fallungsmaterial auf Methacrylatbasis. Nach der Anwendung eines lichthar-
tenden Dentin-Schmelzbonds kann es fur Fullungen und Aufbauten im Front-
und Seitenzahnbereich genutzt werden. Das Material wird in maximal 2 mm
dicken Inkrementen aufgebracht und anschlieRend mindestens 20 s lichtge-
hartet. (Abb. 11c) [173, 176]

4.3 Prufkorperherstellung

Das im Folgenden beschriebene Verfahren zur Prifkérperherstellung ist an
der Medizinischen Hochschule Hannover etabliert [125, 126, 128, 130].

FiUr die Herstellung der Zirkoniumdioxidprufkorper wurden 30 Weildlingrotun-
den der Firma METOXIT (Metoxit AG, Thayngen, Schweiz) mit einer zirkum-
ferenten Rille etwa 2-3 mm von einem Ende entfernt versehen, die der Makro-
retention der Probe in der Einbettmasse dient. Im Anschluss wurden die Weil3-
linge entsprechend der Verarbeitungsvorgaben des Herstellers bei einer Ma-
ximaltemperatur von 1500 °C gesintert. Die Rotunden mit 12 mm Durchmes-
ser wurden mit Aluminiumoxid der Kérnung 150 pym abgestrahlt und in Epoxid-

harz eingebettet.

Far die Prufkorperherstellung aus Titan wurden Scheiben von industriell gefer-
tigten Titanstangen mit 12 mm Durchmesser in Epoxidharz eingebettet. Die

UFG-Nb-Proben wurden in Quadern mit MalRen von 5x5 mm vom Institut fur
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Werkstoffkunde der Leibnitz-Universitat Hannover zur Verfligung gestellt und
ebenfalls in Epoxidharz eingebettet. Auf allen Proben war ausreichend Platz

fur die runde Klebeflache mit 3 mm Durchmesser vorhanden.

Vor dem Einbetten wurden die Proben mit doppelseitigem rlickstandslos ent-
fernbarem Klebeband (Tesa Doppelband / Fotostrip, Tesa, Norderstedt,
Deutschland) am Boden einer Hohlform mit einem Innenmall von 30 mm
(Buehler SamplKups 1.5 in, Buehler, Lake Bluff, lllinois, USA) befestigt, um zu
vermeiden, dass grolde Mengen Epoxidharz unter die Probe laufen. Im An-
schluss wurden die Formen mit 2-Komponenten Epoxidharz (Buehler
EpoThin, Buehler, Lake Bluff, lllinois, USA) aufgefillt, das im Verhaltnis funf
(Basis) zu zwei (Harter) angemischt wurde. Zur Vermeidung von Blasenbil-
dung fand die initiale Aushartungsphase unter Vakuum statt. Im Anschluss
hartete das Epoxidharz Uber 24 Stunden aus. Abbildung 12a-c stellen den Ein-
bettvorgang exemplarisch dar (Abb. 12a-c)

a b

Abbildung 12a-c - Buehler Hohlform mit 30mm Innenmalf leer (a) und mit in Epoxidharz eingebetteter
Zirkoniumdioxidrotunde (b) sowie Prufkdrper aus Zirkoniumdioxid nach dem Ausbetten (c).

Nach dem Ausharten wurden die Prif-
korper aus den Hohlformen geldst. Epo-
xidharzreste auf der Probenoberflache
wurden manuell mit Diamantscheiben der
Kérnungen 165 pum, 70 ym und 45 um

entfernt. Im Anschluss wurden alle Proben

zur Vorbereitung der Oberflache mit

Aluminiumoxid der Kornung 110 ym in

Abbildung 13 - mit 110 yum Al3O2 abge-
einem Abstand von etwa 2 cm und bei 6 bar strahlte Titanoberflaiche bei 6,5-facher Ver-

gréfRerung.

abgestrahlt (Abb. 13).
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Abbildung 14 demonstriert die Probenherstellung schematisch (Abb. 14).

eingebettetes
Substrat mit aufgetragenes positionierter appliziertes
sandgestrahlter Adhéasiv Plexiglaszylinder Komposit
Oberflache
- - s .

|:| Einbettmasse (Epoxidharz)
[ substrat (Titan, Zirkoniumdioxidkeramik oder UFG-Nb)
. Adhésiv (Futurabond U, Futurabond M oder Futurabond M + DCA)

Adhéasiv-
|:| Plexiglaszylinder Komposit-

Kombination
|:| Komposit (BifixSE, BifixQM oder GrandioSO) (AKK)

Abbildung 14 - Schematischer Ablauf der Priifkérperherstellung.

Auf die Probenoberflachen wurde entsprechend der jeweiligen Gruppenzuge-
horigkeit ein Adhasiv appliziert und lichtgehartet. Alle getesteten Adhasive
wurden 20 s auf der Substratoberflache einmassiert, 5s mit Druckluft
verblasen und anschlieBend 10s mit einer Polymerisationslampe
(Bluephase® G2, lvoclar Vivadent, Ellwangen, Deutschland) lichtgehartet. Die
Polymerisationslampe wurde so in einer Halterung fixiert, dass der Abstand

der Lichtquelle zum Prufkorper immer um 3 cm betrug.

Auf die vorbereitete Oberflache wurde das Komposit in einem Plexiglaszylin-
der mit einem Innendurchmesser von 3 mm (BEGO Hohlsticks 5 mm, BEGO
Implant Systems GmbH & Co KG, Bremen, Deutschland) aufgetragen und
anschlieBend entsprechend der Verarbeitungsvorgabe des Herstellers
lichtgehartet. Die Materialien BifixSE und BifixQM wurden 30 s lichtgehartet.
Das Komposit GrandioSO wurde 60 s lichtgehartet.

4.4 Scherversuch

Nach der Herstellung der Proben wurden diese 24 Stunden bei Raumtempe-
ratur gelagert, um eine vollstandige Durchhartung der dual hartenden Kompo-

site zu gewabhrleisten.
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Die aufgebrachten Kompositzylinder wurden im Anschluss unter Messung der
Kraft in einer Universalprifmaschine (UTS 20K, UTS Testsysteme GmbH &
Co KG, Ulm, Deutschland) im Scherversuch bis zum Bruch belastet. Dabei
konnte der Plexiglaszylinder an der Probe verbleiben, da sich das Adhasiv

nicht mit dem Formmaterial verbindet [125].

Um alle Prufkorper an ~ Abstand zw. Scherklinge

i i | und Probe = 0,05
gleicher Stelle in der | und Probe mm

Universalprifmaschine zu Scherklinge ~ l" -® \
fixieren, wurden sie in @

eine zweiteilige Halterung /

eingespannt. Der zwei- Plexiglaszylinder

. . K ]

geteilte Probentrager hat Ompc’?'
Probenmaterial —

eine  mittige 30 mm-

Bohrung, um die Probe
_ Probenhalterung
aufzunehmen. Sein Un-

terteil wird fest an der

Basis der Universal- Abbildung 15 - Schemazeichnung der Einspannung einer Probe
im Probentrager.
prufmaschine ver-

schraubt. Das Oberteil wird mit zwei Schrauben auf dem Unterteil verschraubt.
Die Halterung wurde auf dem Trager der Universalprifmaschine so fixiert,

dass die vordere Flache einen Abstand von 50 ym zur Scherklinge hatte.

Um die Probe in die Probenhalterung einzuspannen, wurde die Scherklinge
auf ihre Null-Position etwas Oberhalb der Offnung in der Probenhalterung ge-
bracht. Nach Einlegen des Prifkérpers wurde die Scherklinge abgesenkt bis
wenige Millimeter Platz zum Kompositzylinder verblieben. Im nachsten Schritt
wurde der Prufkorper so positioniert, dass zwischen Scherklinge und Proben-
oberflache oberhalb des Kompositzylinders eine 0,05 mm Fuhlerlehre mit
leichtem Widerstand hangen blieb. In dieser Position wurde der Prufkorper
fixiert, indem das Oberteil der Probenhalterung fest auf das Untertell
geschraubt wurde. Im Anschluss wurde die Scherklinge moglichst nah an den
Kompositzylinder herangefahren, ohne diesen zu bertuhren. Aus dieser Posi-
tion wurde die Messung gestartet. Abbildung 15 zeigt schematisch die einge-

spannte Probe in der Halterung (Abb. 15).
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Abbildung 16 — Probe aus Titan (¢) fixiert in
Probenhalterung (~) fur die
Universalprufmaschine (=)

Material und Methoden

Wahrend der Messung bewegt sich
die Scherklinge kontinuierlich mit ei-
ner Geschwindigkeit von
0,5 mm/min nach unten. Dabei
misst eine Kraftmessdose die Kraft,
die auf den Kompositzylinder aufge-
bracht wird. Die Messung wird auto-
matisch beendet, wenn ein Kraftab-
fall von 20 N eintritt, der dem Versa-
gen des adhasiven Verbundes ent-
spricht. Abbildung 16 zeigt eine
Probe in der Universalprifmaschine
(Abb. 16).
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4.5 Kiinstliche Alterung

Zur kunstlichen Simulation der Alterung des Haftverbundes im Patientenmund
wurden Proben nach gleicher Methodik hergestellt und anschlie3end fur 5000
Zyklen im Thermocycling belastet. Die Proben verweilten jeweils 30 Sekunden
in 5 °C und 55 °C warmem Wasser, die Wechseldauer betrug 10 Sekunden.
Ein Zyklus dauerte somit 80 Sekunden. Die verwendete Prufkdrperhalterung
und die Thermocyclingbader sind in Abbildung 17 a-b dargestellt (Abb. 17a-b).
Nach der kinstlichen Alterung wurden die Proben ebenfalls im Scherversuch

belastet.

= i
'\ LAUDA A\ =2,

Abbildung 17a-b - Prifkérperhalterung fir bis zu 8 Proben, exemplarisch mit einer Probe bestlckt (a)
und Thermocyclingbader mit eingehangten Prifkdrperhalterungen (b).

4.6 Statistische Auswertung

Die Auswertung der Ergebnisse erfolgte mit IBM SPSS Statistics Version
26/27. Die Ergebnisse wurden mittels Levene-Test auf Varianzengleichheit
gepruft. Die Homogenitat der Varianzen wurde mittels Kolmogorov-Smirnov-
Anpassungstest nachgewiesen. Die im Anschluss durchgeflhrte einfaktorielle
ANOVA ergab Unterschiede unter den verschiedenen Gruppen. Mittels Post-
hoc Tukey Tests wurden diese Unterschiede in relevanten Einzelvergleichen

identifiziert. Das Signifikanzniveau wurde auf p=0,05 festgelegt.
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5 Ergebnisse

Zunachst werden die Ergebnisse des ersten Versuchsteils vor kinstlicher
Alterung innerhalb der Substrate Titan, Zirkoniumdioxid und UFG-Niob-
Legierung dargestellt. Im Anschluss erfolgt der Vergleich der drei Substrate
mit gleicher Adhasiv-Komposit-Kombination (AKK) untereinander. In der
Ergebnisdarstellung des zweiten Versuchsteils erfolgt zuerst die Darstellung
der Vergleiche innerhalb der gealterten Gruppen des jeweils gleichen
Substrats. Anschliellend werden auch nach Alterung die drei Substrate mit
gleicher AKK untereinander verglichen. Danach werden paarweise die

Vergleiche der ungealterten und gealterten Gruppen gezogen.

5.1 Deskriptive Ergebnisdarstellung aus Versuchsteil 1

Scherbelastbarkeit ungealterter Probekorper

Tabelle 1 gibt einen Uberblick tber die Mittelwerte, die Standardabweichun-
gen sowie die Minimal- und Maximalwerte der Scherbelastbarkeiten der Ver-

suchsgruppen ohne kunstliche Alterung (Tab. 1).

Tabelle 1 — Messergebnisse der Versuchsgruppen ohne kinstliche Alterung.

Versuchsgruppe Mittelwert Std.-Abweichung Minimum Maximum
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
19,06 1,91 16,75 22,17
16,88 1,59 14,58 19,33
15,72 1,86 12,40 18,71
18,55 7,00 3,28 30,68
16,29 1,82 13,29 20,20
14,68 2,83 9,37 19,52
17,78 2,83 14,05 21,66
19,88 2,72 13,92 23,73
14,97 3,29 6,63 18,88
16,66 2,28 13,27 21,48
16,01 3,25 12,32 23,88
15,51 3,28 11,98 23,13
14,45 2,61 10,42 18,62
14,30 1,26 12,33 15,68
16,69 2,41 13,65 22,32
16,00 2,56 12,80 21,79
18,67 2,93 14,33 23,70
14,59 2,89 11,06 21,28
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Fortsetzung Tabelle 1

Versuchsgruppe Mittelwert Std.-Abweichung Minimum Maximum
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
19,74 2,38 16,37 24,41
17,20 1,52 15,52 20,51
15,88 3,26 11,66 22,28
18,49 2,98 14,75 25,06
14,57 3,66 4,80 17,44
15,88 3,27 11,66 22,28
18,91 2,92 13,52 23,03
18,98 2,60 14,95 22,94
16,89 3,17 11,45 21,71

Aufgrund der Anzahl der einzelnen Versuchsgruppen erfolgt aus Grinden der
Ubersichtlichkeit die grafische Darstellung der Messergebnisse in Boxplot-Di-

agrammen aufgeteilt nach dem verwendeten Substratmaterial (Tab. 2-4).

5.2 Statistische Auswertung der Messergebnisse aus Versuchsteil 1

FUr die statistische Auswertung der Ergebnisse wurde zunachst die Normal-
verteilung der Daten mittels Kolmogorov-Smirnoff Test bestatigt. Die Vari-

anzengleichheit wurde mittels Levene-Analyse belegt.

Die zunachst durchgefuhrte ANOVA war signifikant (p<0,001). Die relevanten

Einzelvergleiche der Verbundfestigkeiten erfolgten mittels Tukey-Tests.
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5.2.1 Einzelvergleiche innerhalb der Titan-Gruppen

Ergebnisse

Tabelle 2 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit Titan, signifikante Werte sind

gelb markiert.
25 " 3 Gl o 8 ©
8| a9 o @, o o ol oI o
2 = = 2 = = 2 = =
— e & & e & & e 2 2
o 20 . | | | | | | | | |
o - - - - - - - - -
=
= T_FBU_BS >0,999 | >0,999 | 0,997 | 0942 | >0,999 | 0,720 | 0,177 | 0,293
‘©
c 15 .
=) T_FBM_BS | >0,999
=
2]
Q
S 10 T_FBMD_BS | >0,999
C
>
g o |T_FBUBQ | 0,997
> 5
° T_FBM_BQ 0,942
0 T_FBMD_BQ | >0,999
222829889
S SRS 2 [TFBUG 0,720
OmnmULome =Sm
[TER T [NTE TS o @ w
[ B B o T T
FeoEe D5 [TFBM.G 0,177
N
Versuchsgruppe [T_FBMD_G 0,293

Bei den Einzelvergleichen zwischen den Titan-Gruppen war lediglich die
Gruppe T_FBMD_BAQ signifikant hdher als die Gruppe T_FBM_G (p=0,028).
Alle Ubrigen Einzelvergleiche zwischen den Titan-Gruppen blieben ohne sta-
tistische Signifikanz (Tab. 2).

5.2.2 Einzelvergleiche innerhalb der Zirkoniumdioxid-Gruppen

Tabelle 3 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit Zirkoniumdioxid.
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Z_FBU_BS 0,996 | >0,999 | >0,999 | 0,991 0,999 | >0,999 | >0,999 | 0,999

Z_FBM_BS 0,996 >0,999

Z_FBMD_BS | >0,999

Z_FBU_BQ >0,999

Z_FBM_BQ 0,991

Z_FBMD_BQ | 0,999

Z_FBU_G >0,999

Z_FBM_G >0,999

Z_FBMD_G 0,999

Im Einzelvergleich der Zirkoniumdioxid-Gruppen untereinander wurde

statistisch signifikanter Unterschied gefunden (Tab. 3).

kein
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5.2.3 Einzelvergleiche innerhalb der UFG-Nb-Gruppen

Tabelle 4 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit UFG-Niob-Legierung,
signifikante Werte sind gelb markiert.
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Der Vergleich der einzelnen UFG-Nb-Gruppen untereinander zeigte einen sta-
tistisch signifikanten Unterschied. Die Verbundfestigkeit der Gruppe
N_FBM_BQ war niedriger als die von N_FBU_BS (p=0,030). Die Einzelver-
gleiche der ubrigen Gruppen zeigten keine Signifikanz (Tab. 4).

Diese Studie beschaftigt sich vorrangig mit dem adhasiven Verbund zu UFG-
Nb, daher werden die Ergebnisse der UFG-Nb-Gruppen im Folgenden detail-
lierter dargestellt. Zur besseren Visualisierung wird dabei wiederholt das
Boxplotdiagramm aus Tabelle 4 mit Fokussierung der jeweils relevanten
Gruppen dargestellt (Abb. 18-19).
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Abbildung 18 - Einzelvergleiche innerhalb desselben Adhasivsystems auf UFG-Nb.

Die Einzelvergleiche der Gruppen mit unterschiedlichen Kompositen bei glei-

chem Adhasivsystem auf UFG-Nb haben keine statistisch signifikanten Unter-

schiede gezeigt (Abb. 18).
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Abbildung 19 - Einzelvergleiche innerhalb desselben Komposits auf UFG-Nb.

Zwischen den Gruppen des gleichen Komposits auf UFG-Nb gab es in den

relevanten Einzelvergleichen keine statistisch signifikanten Unterschiede

(Abb. 19).
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5.2.4 Einzelvergleiche innerhalb der Gruppen derselben Adhasiv-

Komposit-Kombination auf Titan, Zirkoniumdioxid und UFG-Nb
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Abbildung 20 - Boxplots und p-Werte aus dem Vergleich innerhalb der Gruppen gleicher Adhasiv-

Komposit-Kombination.

Bei den Einzelvergleichen innerhalb der Gruppen mit der gleichen Adhasiv-

Komposit-Kombination wurden keine statistisch signifikanten Unterschiede

gefunden (Abb. 20).
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5.3 Deskriptive Ergebnisdarstellung aus Versuchsteil 2 -
Scherbelastbarkeit gealterter Probekorper

Alle Proben aus der kiinstlichen Alterung gehen in die Auswertung mit ein. Der
Tabelle 5 sind die Mittelwerte, die Standardabweichungen sowie die Minimal-
und Maximalwerte der Scherbelastbarkeiten der Versuchsgruppen nach
kunstlicher Alterung zu entnehmen (Tab. 5).

Tabelle 5 - Messergebnisse der Versuchsgruppen nach kinstlicher Alterung.

Versuchsgruppe Mittelwert Std.-Abweichung Minimum Maximum

[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
T_FBU_BS_A 15,33 4,33 8,13 21,91
T_FBU_BQ_A 17,98 2,60 13,18 20,71
T_FBU_G_A 14,46 2,55 11,56 19,46
T_FBM_BS_A 17,39 2,35 14,03 22,34
T_FBM_BQ_A 17,41 210 14,50 20,08
T_FBM_G_A 12,61 2,41 9,14 16,72
T_FBMD_BS_A 19,16 2,98 13,33 23,34
T_FBMD_BQ_A 18,02 212 15,18 21,25
T_FBMD_G_A 16,47 2,13 13,91 19,98
Z FBU_BS_A 15,60 2,33 12,12 19,15
Z FBU_BQ_A 14,49 2,40 10,19 17,72
Z FBU_G_A 18,95 2,03 17,34 23,37
Z FBM_BS_A 13,12 2,23 9,84 16,77
Z_FBM_BQ_A 15,63 3,25 9,68 19,78
Z FBM_G_A 18,86 1,98 16,56 22,17
Z FBMD_BS_A 14,03 1,61 12,37 17,08
Z_FBMD_BQ_A 15,74 2,47 11,92 18,77
Z FBMD_G_A 17,36 1,80 14,91 20,44
N_FBU_BS_A 17,93 4,45 10,00 23,46
N_FBU_BQ_A 18,31 0,69 17,43 19,31
N_FBU_G_A 13,59 2,28 9,85 17,75
N_FBM_BS_A 16,74 1,29 15,55 19,76
N_FBM_BQ_A 17,63 2,94 12,07 22,06
N_FBM_G_A 15,08 2,71 10,97 19,17
N_FBMD_BS_A 16,72 3,08 11,25 21,55
N_FBMD_BQ_A 19,39 1,37 17,32 21,562
N_FBMD_G_A 15,73 3,39 8,64 19,35
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5.4 Statistische Auswertung der Messergebnisse aus Versuchsteil 2

Fir die statistische Auswertung der Ergebnisse aus Versuchsteil 2 wurde die
Normalverteilung der Daten mittels Kolmogorov-Smirnoff Test bestatigt. Mit-

tels Levene-Analyse wurde die Varianzengleichheit belegt.

Der Vergleich der Versuchsgruppen untereinander mittels ANOVA war signifi-
kant (p>0,001). Mittels Tukey-Tests erfolgten die relevanten Einzelvergleiche
der Verbundfestigkeiten zunachst innerhalb der einzelnen Substrat-Gruppen.
AnschlielRend wurden die relevanten Vergleiche zwischen den unterschiedli-

chen Materialien nach Alterung gezogen.

5.4.1 Einzelvergleiche innerhalb der Substratgruppen nach kinstlicher
Alterung

Der Ubersicht halber wird wie in der Ergebnisdarstellung des ersten Ver-
suchsteils die Darstellung sortiert nach den Substratgruppen erfolgen. In den
Tabellen 6-8 sind die Boxplot-Diagramme der Versuchsgruppen nach kunst-
licher Alterung dargestellt (Tab. 6-8).

Tabelle 6 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit Titan nach kinstlicher Alterung.
Fir die Fragestellung relevante und signifikante p-Werte sind griin markiert, die Gbrigen signifikanten
p-Werte sind gelb markiert.
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Tabelle 6 zeigt die Ergebnisse aus den Einzelvergleichen der gealterten Titan-
gruppen untereinander. Es wurden sechs statistisch signifikante Ergebnisse
gefunden (Tab 6.). Zwei signifikante Unterschiede bestanden zwischen Grup-

pen mit jeweils gleichem Adhasivsystem und sind in Tabelle 6 grin markiert.
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Tabelle 7 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit Zirkoniumdioxid nach
kunstlicher Alterung. Fir die Fragestellung relevante und signifikante p-Werte sind griin markiert, die

Ubrigen signifikanten p-Werte sind gelb markiert.
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Z_FBU_BS_A 0,405 0,919 >0,999 0,468 >0,999 | >0,999 0,999
Z_FBU_BQ_A >0,999 >0,999 | >0,999 0,041 >0,999 | >0,999 0,735
Z FBU_G_A 0,405 0,031 0,365 | >0,999 0,007 0,503 >0,999
Z_FBM_BS 0,919 >0,999 | <0,001 <0,001 | >0,999 0,862 0,059
Z_FBM_BQ_A >0,999 | >0,999 0,365 0,937 >0,999 | >0,999 0,998
Z_FBM_G_A 0,468 | 0,041 | >0,999 | <0,001 | 0,426
|
Z _FBMD_BS_A | >0,999 | >0,999 0,007 >0,999 | >0,999
: Z_FBMD_BQ_A | >0,999 | >0,999 0,503 0,862 >0,999
Z_FBMD_G_A 0,999 0,735 >0,999 0,059 0,998

Die Einzelvergleiche der Zirkoniumdioxidgruppen nach

kunstlicher Alterung

untereinander ergaben sechs Paarungen, die statistisch signifikante Unter-

schiede aufwiesen (Tab. 7). Die zwei statistisch signifikanten Werte zwischen

Gruppen mit gleichem Adhasivsystem sind grin markiert.

Tabelle 8 - Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit UFG-Niob-Legierung nach
kunstlicher Alterung. Fir die Fragestellung relevante und signifikante p-Werte sind griin markiert, die

Uibrigen signifikanten p-Werte sind gelb markiert.
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Bei den Einzelvergleichen der gealterten UFG-Niob-Legierungsgruppen unter-

einander zeigten vier Paarungen statistisch signifikante Unterschiede, von de-

nen zwei zwischen Gruppen mit gleichem Adhasiv bestanden und grin
markiert sind (Tab. 8).
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5.4.2 Einzelvergleiche innerhalb der gealterten Gruppen derselben
Adhasiv-Komposit-Kombination auf Titan, Zirkoniumdioxid und UFG-Nb
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Abbildung 21 - Boxplots und p-Werte aus den E:nr_\erIIR]/Lél;tgb%Lcjzﬁzi der Gruppen mit gleicher Adhasiv-
Komposit-Kombination nach kinstlicher Alterung.

Im Einzelvergleich der gealterten Gruppen mit gleicher Adhasiv-Komposit-
Kombination zeigten sich folgende statistisch signifikante Unterschiede:
Z _FBU_G_A erzielte hohere Verbundfestigkeiten als T_FBU_G_A (p=0,028)
sowie N_FBU_G_A (p=0,002). Die Werte von Z_FBM_G_A waren signifikant
hdher als die von T_FBM_G_A (p<0,001). Die Gruppe T_FBMD_BS_A war

signifikant hoher als die Gruppe Z_ FBMD_BS_A (p=0,004) (Abb. 21).

5.5 Einzelvergleiche zwischen den Gruppen vor kiinstlicher Alterung und

den Gruppen nach kunstlicher Alterung

Aufgrund der grofen Gruppenzahl erfolgt der Ubersicht halber die Darstellung
der Boxplot-Diagramme aufgeteilt nach den Substratgruppen (Abb. 22 - 24).

Im paarweisen Einzelvergleich zwischen den jeweils ungealterten und gealter-
ten Titangruppen mit gleicher AKK gab es keine statistisch signifikanten Un-
terschiede (Abb. 22). Im Einzelvergleich der gealterten und nicht gealterten
Zirkoniumdioxidgruppen mit jeweils gleicher AKK wurde kein signifikanter
Unterschied gefunden (Abb. 23). Im Vergleich der UFG-Nb-Gruppen mit
gleicher AKK vor und nach kunstlicher Alterung untereinander sind keine

signifikanten Ergebnisse aufgetreten (Abb. 24).
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Abbildung 22 - Boxplots und p-Werte der Einzelvergleiche zwischen Titangruppen vor und nach
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Abbildung 23 - Boxplots und p-Werte der Einzelvergleiche zwischen Zirkoniumdioxidgruppen vor und
nach kinstlicher Alterung.
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Abbildung 24 - Boxplots und p-Werte der Einzelvergleiche zwischen UFG-Nb-Gruppen vor und nach
kinstlicher Alterung.

43



Diskussion

6 Diskussion

6.1 Diskussion der Methodik

6.1.1 Verwendete Materialien

Ziel der vorliegenden Studie war die Uberprifung der Verbundfestigkeit ver-
schiedener Adhasiv-Komposit-Kombinationen auf einer experimentellen ultra-
feinkdrnigen Niob-Legierung, die im Rahmen des DFG-geférderten Son-
derforschungsbereiches SFB/TRR 298 flr die Entwicklung eines neuartigen
aktiven Stimulus-responsiven Implantats eingesetzt werden soll. Als Ver-
gleichsmaterialien zu der untersuchten UFG-Niob-Legierung wurden zwei in
der Zahnmedizin grindlich erforschte und etablierte Materialien gewahlt, die
ein grofRes Indikationsspektrum abdecken. Titan ist der am weitesten verbrei-
tete Werkstoff unter den dentalen Implantatmaterialien [56]. Zirkoniumdioxid
ist als Material fur festsitzenden Zahnersatz etabliert [121, 127, 159, 191] und
eignet sich darUber hinaus ebenfalls zur Herstellung von Implantaten [59, 141].
Zudem ist der adhasive Verbund verschiedener zahnmedizinischer Adha-
sivsysteme zu beiden Materialien ausfuhrlich erforscht und deren Stabilitat ist
gut belegt [2, 3, 5, 6, 10, 13, 17, 26, 28, 44, 55, 112, 151, 184].

Moderne Adhasivsysteme zeichnen sich durch ihre breite Anwendbarkeit an
verschiedenen Restaurationsmaterialien und Zahnhartsubstanzen aus. Be-
sonders geeignet erscheinen solche mit dem funktionellen Monomer 10-MDP
[6, 34, 111, 128, 133, 145, 169, 188, 189]. Sowohl Futurabond U als auch
Futurabond M+ sind als Vertreter solcher modernen Adhasivsysteme sowohl
fur die Anwendung an Metallen als auch an Zirkoniumdioxid zugelassen und
enthalten phosphathaltige Monomere [170]. Die Zugabe eines speziellen Akti-
vators zur chemischen Polymerisation (Dual Curing Activator, DCA, VOCO
GmbH, Cuxhaven) zu Futurabond M+ ermdglicht eine Aushartung auch in Be-
reichen, in denen Lichtpolymerisation nicht mdglich ist. In der klinischen An-
wendung betrifft das insbesondere die Befestigung von metallischen indirek-
ten Restaurationen. Bei der im Teilprojekt BO4 des Sonderforschungsbereichs
geplanten Befestigung einer Mikropumpe im Inneren eines Implantats kann

eine Lichtpolymerisation ebenfalls erschwert sein, weshalb bei dieser Studie
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auch autopolymerisierbare Adhasive und Komposite untersucht wurden.

Far die intraorale Anwendung stehen Komposite als fliefahige Befestigungs-
oder als plastisch modellierbare Restaurationsmaterialien zur Verfligung.
Beide Viskositaten kdnnen eigene Vorteile bei der Befestigung der Pumpe mit
sich bringen. Bei der Nutzung modellierbarer Komposite ist durch deren
geringere Flie3fahigkeit eine komplexere, dafur kontrollierbare Applikation und
damit eine besser definierte Positionierung der Mikropumpe an der Implantat-
innenwand zu erwarten. Bei der Verwendung eines dinnflieRenden Komposits
ware die Positionierung der Pumpe im beengten Implantatinneren durch Rut-
schen auf dem flie3fahigen Kompositfilm dagegen erleichtert. Ein Nachteil
ware jedoch, dass flieRfahige Komposite gewollte Porositaten im Implantatma-
terial unkontrolliert verstopfen kénnten. Aufgrund dessen wurden neben den
beiden flieRfahigen Befestigungskompositen BifixSE und BifixQM auch ein
plastisch modellierbarer Fullungswerkstoff (GrandioSO) untersucht.

Fur einen stabilen adhasiven Verbund von nicht selbstadhasiven Kompositen
am Substrat, in dieser Studie an Titan, Zirkoniumdioxid und UFG-Nb, ist die
Verwendung eines geeigneten Adhasivsystems notwendig. Auch bei der An-
wendung selbstadhasiver Befestigungskomposite wie BifixSE fuhrte im Rah-
men von in-vitro-Untersuchungen die zusatzliche Nutzung von Universaladha-
siven zu verbesserten Haftwerten an verschiedenen Substraten, weshalb in
der vorliegenden Studie in allen Versuchsgruppen Adhasivsysteme verwendet
wurden. [106, 144, 150]

6.1.2 Versuchsdesign

In-vitro-Untersuchungen bieten in der medizinischen Forschung die Mdglich-
keit zur Vereinfachung komplexer Zusammenhange durch die Eliminierung be-
einflussender Faktoren, sodass gezielte Untersuchungen einzelner Zusam-
menhange moglich werden. Sie bieten zudem den Vorteil der sicheren und
haufigen Reproduzierbarkeit, ohne Tier oder Mensch zu schadigen, und ge-
nerieren durch grof3e Versuchsgruppengroflen statistisch genaue Ergebnisse.
Die Ergebnisse von in-vitro-Untersuchungen dienen als Grundlage fur in-vivo-
Untersuchungen. Die Vereinfachung komplexer Zusammenhange ist gleich-
zeitig auch der Nachteil von in-vitro-Studien, da sie nicht in der Lage sind, die

Gesamtheit aller im Kontext relevanten Einflussfaktoren nachzubilden.
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Die Ergebnisse dieser in-vitro-Untersuchung sind essenziell fur die Entwick-
lung eines Implantats mit integrierter Mikropumpe, welche mittels dentaler Ad-
hasivsysteme und Komposite im Inneren des Implantats fixiert werden soll.
Der adhasive Verbund zwischen der Pumpe und dem Implantatmaterial wird
durch den in das Implantat inserierten flussigen Wirkstoff hydrolytischen Ein-
flussen ausgesetzt, die vereinfacht durch die kunstliche Alterung im zweiten
Versuchsteil simuliert wurden. Zudem ist beim Nachfullen des Wirkstoffs eine
Kollision von Instrumenten mit der Pumpe denkbar, die eine Scherbelastung
auf den adhasiven Verbund bedeutet. Fur die Messung der Verbundkraft
wurde daher ein Scherversuch in der Universalprufmaschine durchgefuhrt. Die
Krafteinleitung erfolgte wie in vergleichbaren Studiendesigns durch eine
Scherklinge [33, 92, 109, 126, 128, 130]. Die Belastung der Proben erfolgte im
90° Winkel, die Probenoberflache musste daher plan sein, um sie parallel zur
Scherklinge auszurichten. Die Ausrichtung erfolgte in der bereits in vorange-
gangenen Studien mehrfach genutzten Prufkorperhalterung zur Aufnahme zy-
linderférmiger Prafkorper. Die Herstellung der Proben in der beschriebenen
Weise ist an der MHH etabliert [125, 128, 130]. Die Testung von Scherbelas-
tungen an planen Oberflachen ist in der Wissenschaft gangige Praxis, auch

wenn die Innenwand eines Implantats nicht plan ist [14, 49, 72, 92, 93, 186].

Aufgrund der nur geringen zur Verfligung stehenden Menge der UFG-Niob-
Legierung war es erforderlich, Probekorper fur weitere Versuchsreihen erneut
aufzubereiten, indem die Oberflache abgestrahlt wurde (siehe S. 22). Die
Wiederaufbereitung der Proben war moglich, da die Dicke der Proben vor dem
Einbetten ausreichend hoch gewahlt worden war. Dieses materialschonende
Verfahren ermdglichte eine mehrfache Nutzung der Proben und dadurch eine,
trotz begrenzter Materialverfugbarkeit an UFG-Nb, grolle Ver-
suchsgruppenanzahl. Neben der Reinigung fuhrt das Abstrahlen der
Oberflache zu einer Aktivierung und Oberflachenvergréofierung und dadurch
zu einer Verbesserung des adhasiven Verbundes an Metall und
Zirkoniumdioxid [10, 34, 44, 78, 92, 133, 145, 151, 184]. Bei Zirkoniumdioxid
fuhrt Sandstrahlen erwiesenermalen zu einer Reduktion der Oberflachenqua-
litdt und damit zur mechanischen Schwachung des Materials sowie zur erhdh-
ten Anfalligkeit fir Alterung durch hydrolytische Prozesse [65, 192]. In der Li-

teratur werden verschiedene Korngrofden zum Abstrahlen von Zirkoniumdioxid
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empfohlen, wobei grof3e KorngroRen von 250 um und hoher Druck von Uber 2
bar zu einer groReren Schwachung der Keramik fuhren [118, 190], als kleine
KorngréfRen bei wenig Druck [89, 100, 118, 145]. In vergleichbaren Studien
wird daher haufig eine Korngréfte von 50 um zum Abstrahlen verschiedener
Materialoberflachen verwendet [60, 107, 112, 151]. Autoren wie Borges et al.
sowie Luthra und Kaur stellen allerdings die ausreichende Oberflachenvergro-
Rerung bei kleinen Korngrofen in Frage und schlagen daher die Verwendung
von Partikeln mit 110 ym Durchmesser vor [20, 100]. An Titan beschreiben
Almihatti et al. und Alfadda eine Uberlegenheit der KorngréRe von 250 um in
Bezug auf die Haftkraft des adhasiven Verbundes [4, 5]. In Anbetracht der
Studienlage wurde an allen Materialien Aluminiumoxid der Korngréf3e 110 um

zum Abstrahlen verwendet.

Das Protokoll der Prufkorperherstellung wurde identisch fur alle Gruppen an-
gewendet, jedoch lieRen sich im Rahmen dieser Untersuchung wie auch in der
klinischen Anwendung Abweichungen in Bezug auf Umgebungsparameter wie
Zeitabstande zwischen einzelnen Arbeitsschritten oder Umgebungstempera-
tur nicht vermeiden. Die Applikation der Adhasivsysteme und der jeweiligen
Komposite in die Plexiglaszylinder erfolgte manuell, weshalb geringe
Abweichungen der applizierten Kompositmenge auftraten. Dies kann jedoch
vernachlassigt werden, da die fur die Untersuchung relevante Kontaktflache
zwischen Komposit und Substrat durch den Innendurchmesser des
Plexiglaszylinders fur alle Proben identisch gewesen ist. Insbesondere bei
dem rein lichthartenden Fulllungskomposit GrandioSO wurde auf eine
maximale Inkrementhohe von 2 mm entsprechend der Herstellerangaben
geachtet, um eine ausreichende Polymerisation an der Kontaktflache zu
garantieren. Zudem wurden alle rein lichthartenden Materialkombinationen fur
60 s polymerisiert. Die vollstandige Polymerisation der beiden dualhartenden
Befestigungskomposite BifixSE und BifixQM wurde durch den zeitlichen

Abstand von 24 h bis zur Testung sichergestellt.

Fir die Berechnung der Verbundfestigkeit mussten die gemessene Bruchkraft
sowie die GroRe der Klebeflache (hier 7,06 cm?) bekannt sein. Die Komposite
wurden mit Hilfe eines Plexiglaszylinders aufgebracht, die selber keinen Ver-

bund mit der Substratoberflache eingeht und daher den adhasiven Verbund
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nicht beeinflusst, jedoch eine identische GroRe aller Klebeflachen sicherstellt
[125].

6.1.3 Kiinstliche Alterung

FUr die Simulation der intraoralen Alterung wurden die Proben Uber 5000
Wechselzyklen im Thermocycling zwischen 5 °C und 55 °C mit einer Verweil-
dauer von jeweils 30 s belastet. Thermocycling ist ein etabliertes Verfahren
zur kinstlichen Alterung von Materialproben [88, 109, 122, 145]. Die ISO Norm
10477 schreibt fur die Prifung eines adhasiven Verbundes zwischen
polymerisierbarem Kunststoff und Metall ein Minimum von 5000 Zyklen vor
[64]. Eine hohere Anzahl an Zyklen verandert die Ergebnisse der Alterung
nicht signifikant [33, 109]. Die Alterungsprozesse an den Proben werden im
Thermocycling durch hydrothermalen Stress und hydrolytische Prozesse
durch Wassereinlagerung ausgelost [88]. Wechselnde Temperaturen |0sen
durch unterschiedliche Ausdehnung der Materialien Stress innerhalb der Ma-
terialien und auf den adhasiven Verbund aus. Damit die Materialien die Um-
gebungstemperatur annehmen, muissen sie eine ausreichende Zeit im ent-
sprechenden Wasserbad verbleiben. Im Fall dieser Studie betrug die Verweil-
dauer pro Bad 30 s bei einer Zykluslange von 80 s, was im Bereich der in der
Literatur gebrauchlichen Zykluslangen von 60 - 120 s liegt [33, 92, 109, 125,
130, 186]. Thermocycling kann zu vermehrter Spaltbildung an der adhasiven
Verbundgrenze fuhren [7, 61]. Durch unterschiedliches Ausdehnungsverhal-
ten der aneinander befestigten Materialien unter wechselnden Temperaturen
ist ein Pumpeffekt vorstellbar, der vermehrtes Eindringen von Wasser in die
Mikrospalten provoziert und dadurch hydrolytische Prozesse verstarken

kobnnte.

Auch Wasserlagerung ist eine mogliche Methode zur kinstlichen Alterung und
fuhrt nach mindestens einem Monat erwiesenermal3en zu Degradationspro-
zessen an adhasiven Verbunden sowie zur Niedrigtemperaturdegradation
(LTD = Low temperature degradation) der Zirkoniumdioxidkeramik [74, 145].
Auf Ti-6Al-4V und andere metallische Substrate hat kinstliche Alterung keinen
Einfluss [167]. Zirkoniumdioxid kann sich durch kunstliche Alterung zwar in
seinen Eigenschaften verandern, jedoch fihrt Thermocycling allein ohne zu-
satzliche kinstliche Alterung nicht zu LTD [182]. Ob der adhasive Verbund an
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gealtertem Zirkoniumdioxid schwacher ist als an nicht gealtertem Zirkoniumdi-
oxid, wird in unterschiedlichen Studien kontrovers diskutiert [14, 33, 49]. Cinar
und Kirmali haben Zirkoniumdioxid jeweils mit 3000, 6000 sowie 12000 Zyklen
im Thermocycling gealtert und anschlie3iend den adhasiven Verbund auf der
gealterten Keramik gemessen. Sie stellten gegenuber ungealterten Ver-
gleichsgruppen einen signifikant schlechteren Verbund auf der gealterten Zir-
koniumdioxidkeramik fest, wobei die Anzahl der Thermocyclingzyklen keinen
Einfluss gehabt hat [33]. Galvao Ribeiro et al. dagegen stellten keinen Einfluss
kunstlicher Alterung von Zirkoniumdioxidproben, in diesem Fall durch Autokla-
vieren, auf den anschlielienden adhasiven Verbund fest [49].

6.2 Diskussion der Ergebnisse

Es folgt die Diskussion der Ergebnisse aus dem ersten Versuchsteil, dem die
Hypothesen 1 - 3 zugrunde liegen. AnschlieRend werden die Ergebnisse aus
dem zweiten Versuchsteil diskutiert, dem die vierte Hypothese zugrunde liegt.

Abschlieltend werden die Hypothesen beantwortet.

6.2.1 Diskussion der Ergebnisse aus Versuchsteil 1

Ziel dieser Untersuchung war der Vergleich der Haftverbundkrafte verschiede-
ner Adhasivsystem-Komposit-Kombinationen (AKK) auf Titan und Zirkonium-
dioxid zu denen auf einer neuen ultrafeinkérnigen Niob-Legierung (UFG-ND).
Im ersten Versuchsteil erfolgte die Messung der Verbundkrafte der unter-
schiedlichen AKK an den Substraten ohne kunstliche Alterung, um die drei
folgenden Hypothesen zu prufen:

1. Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten UFG-Nb-Adhasiv-Kom-
posit-Kombinationen ist unabhangig vom verwendeten Adhasivsystem.

2. Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten UFG-Nb-Adhasiv-Kom-
posit-Kombinationen ist unabhangig vom verwendeten Komposit.

3. Die initiale Verbundfestigkeit der Substrat-Adhasiv-Komposit-Kombina-

tionen ist unabhangig vom Substrat.

Die gemessenen Haftverbundkrafte der verschiedenen AKK auf Titan lagen
zwischen 14,68 + 2,83 MPa (T_FBM_G) und 19,88 + 2,72 MPa
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(T_FBMD_BQ). Mehrere vergleichbare Studien untersuchen die Haftverbund-
krafte von verschiedenen Befestigungs- und Verblendkompositen unter der
Verwendung von Adhasivsystemen bzw. Primern auf unterschiedlich vorbe-
handelten Titanoberflachen. Dabei liegen die angegebenen Verbundkrafte
zwischen 0,7 MPa [151] und 24,9 MPa [93]. Nach dem Abstrahlen der Titan-
oberflache mit Aluminiumoxid und der Verwendung unterschiedlicher Primer-
Komposit-Kombinationen maflken Cao et al. Haftwerte von bis zu
19,39 + 1,59 MPa [26]. Lee et al. erzielten Haftwerte bis zu 20,95 MPa bei der
Testung von Verblendkompositen [93]. Die in dieser Studie mit Titan erzielten
Haftwerte bewegen sich im Rahmen der in der Literatur angegeben Werte [13,
26, 42, 44, 55, 75, 76, 78, 93, 112, 163, 184]. Es lasst sich entsprechend
schlie®en, dass die hier verwendeten Adhasivsysteme und Komposite einen
stabilen Verbund zu Titan eingehen und dass dabei Verbundfestigkeiten er-
reicht werden kdnnen, wie sie auch mit anderen marktublichen Adhasivsyste-

men und Kompositen erreicht werden.

In den Zirkoniumdioxidgruppen lagen die gemessenen Verbundkrafte zwi-
schen 14,30 + 1,26 MPa (Z_FBM_BQ) und 18,67 + 2,93 MPa (Z_FBMD_BQ).
Pott et al. ermittelten in einer vergleichbaren Studie mit den gleichen Adha-
sivsystemen und Kompositen Haftwerte zwischen 10,4 +5,0 MPa und
19,4 £ 5,7 MPa. Diese Werte entsprechen den ermittelten Werten der
durchgefuhrten Studie und sprechen damit fur die korrekte Durchflihrung des
Versuchs [128]. Alammar und Blatz fassen in einem Review von 2022 die
Ergebnisse  diverser  Studien  zum adhasiven  Verbund an
Zirkoniumdioxidkeramik zusammen [3]. Bei der Verwendung von
verschiedenen Universaladhasiven und Kompositen auf mit Aluminiumoxid
abgestrahlter Zirkoniumdioxidoberflache werden Haftwerte zwischen
17,51 + 1,34 MPa [152] und 57,6 + 11,0 MPa [86] erreicht. Die verwendeten
Materialien reihen sich im unteren Bereich des breiten Spektrums der
Verbundfestigkeiten von unterschiedlichen AKK auf Zirkoniumdioxidkeramik
ein.

In den Gruppen mit der UFG-Niob-Legierung lagen die gemessenen
Verbundfestigkeiten zwischen 14,57 + 3,66 MPa (N_FBM_BQ) und
19,74 + 2,38 MPa (N_FBU _BS) und a&hneln damit den erzielten
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Verbundwerten auf den anderen Materialien. Vergleichswerte aus der Literatur
fur dieses Material gibt es nicht.

In der statistischen Auswertung wurden zunachst Einzelvergleiche innerhalb
der Substratgruppen gezogen. Die statistisch signifikanten Unterschiede lagen
innerhalb der Titangruppe zwischen den Gruppen T _FBM_G und
T_FBMD_BQ (p=0,028) sowie innerhalb der UFG-Nb-Gruppe zwischen
N_FBM_BQ und N_FBU_BS (p=0,030). Innerhalb der Zirkoniumdioxidgrup-
pen wurden bei den relevanten Einzelvergleichen keine statistisch signifikan-
ten Unterschiede gefunden. Die beiden signifikant unterschiedlichen Paarun-
gen sind aufgrund der mangelnden Vergleichbarkeit bei sowohl unterschiedli-
chem Adhasiv als auch unterschiedlichem Komposit fur die Fragestellung des
Versuchs nicht relevant. Es lasst sich folgernd zusammenfassen, dass
innerhalb der Substratgruppen keine relevanten Unterschiede bezogen auf die
Verbundfestigkeit bei gleichem Adhasiv oder Komposit bestehen. Auf den
einzelnen Substraten ist der adhasive Verbund aller getesteter AKK

gleichermal3en stabil.

Die Fragestellung dieser Studie bezieht sich besonders auf den Verbund auf
UFG-Nb, daher wurde dieser ausfuhrlicher dargestellt. Es zeigten sich inner-
halb der UFG-Nb-Gruppen mit gleichem Komposit beim Vergleich der ver-
schiedenen Adhasivsysteme keine signifikanten Unterschiede. Auf UFG-Nb
zeigten alle untersuchten Adhasivsysteme gleichermal3en stabile Haftwerte.
Auf den anderen Substraten gab es zwischen den verschiedenen Adha-
sivsystemen bei gleichem Komposit ebenfalls keine signifikanten
Unterschiede, was sich mit den Ergebnissen von Pott et al. deckt, die beim
Vergleich der Verbundkrafte der gleichen Adhasivsysteme keine Unterschiede
feststellten [128].

Bei dem Vergleich zwischen den verschiedenen Kompositen innerhalb der
UFG-Nb-Gruppen mit gleichem Adhasivsystem wurde kein statistisch signifi-
kanter Unterschied gefunden. Bei Betrachtung der Mittelwerte fallt eine
tendenziell geringere Verbundfestigkeit von GrandioSO im Vergleich zu den
beiden Befestigungskompositen BifixSE und BifixQM auf, diese Beobachtung
ist jedoch nicht statistisch signifikant (Abb. 20).
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In diversen Studien wird die Scherbelastbarkeit des Verbundes von verschie-
denen Kompositen auf Zirkoniumdioxidkeramik untersucht. Auf mit Alumini-
umoxid abgestrahlter Zirkoniumdioxidoberflache kénnen Befestigungskompo-
site Haftwerte von bis zu 57,6 + 11,0 MPa erreichen [86]. Beim adhasiven Ver-
bund von Fullungskompositen an abgestrahlter und mit phosphathaltigen Pri-
mern vorbereiteter Zirkoniumdioxidkeramikoberflache werden in der Literatur
Haftwerte zwischen 12,10 + 18.62 MPa [43] und 19,1 + 4,4 MPa [128] ange-
geben. Es zeichnet sich bei den in der Literatur angegebenen Werten ebenso
wie in den hier gemessenen Werten ein Trend ab, dass plastische Fullungs-
komposite weniger starke Verbundkrafte erzielen, als dunnflielRende
Befestigungskomposite. Eine denkbare Begrindung ist die geringere
Benetzung der Oberflache durch das Fullungskomposit aufgrund der héheren
Viskositat. Fur die Verbundfestigkeit ist die Groe der Kontaktflache
mitentscheidend. Um zwischen vorbereiterer Oberflache und dem Komposit
grofl¥flachigen Kontakt herzustellen, ist bei der Verwendung von Fullungs-
kompositen ein gutes Adaptieren des Materials an die Oberflache notwendig,
wohingegen niedrigviskose Komposite ohne weitere Adaptation an die
Oberflache heranflielten. Plastische Komposite kdnnten daher sensibler fur
Anwendungsfehler sein. Um dieser Beobachtung nachzugehen, sind
weiterfuhrende Untersuchungen notwendig. In dieser Untersuchung wurden
keine statistisch signifikanten Unterschiede zwischen den unterschiedlichen
Kompositen innerhalb der Substratgruppen gefunden, daher lasst sich
entsprechend der Fragestellung schliel3en, dass der Haftverbund unabhangig

vom verwendeten Komposit ist.

Nach dem Vergleich innerhalb der einzelnen Substratgruppen erfolgte der Ver-
gleich zwischen den verschiedenen Substratgruppen mit jeweils gleicher AKK.
Es wurden keine statistisch signifikanten Unterschiede zwischen den Verbund-
festigkeiten der drei Substrate Titan, Zirkoniumdioxidkeramik und UFG-Nb ge-
funden. In der Literatur finden sich kontroverse Angaben zum adhasiven Ver-
bund an Zirkoniumdioxid, verglichen mitdem an Titan. Es Uberwiegt insgesamt
die Ansicht, dass der Verbund an Titanoberflachen stabiler ist als der an Zir-
koniumdioxidoberflachen [60, 107, 151], teilweise wird jedoch auch ein gleich-
wertiger Verbund proklamiert [28]. Nakamura et al. stellen zur Diskussion,

dass die geringere Verbundstabilitat an Zirkoniumdioxid in der verminderten
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Oberflachenrauigkeit bei gleicher Vorbehandlung begrundet ist, die sich durch
die extreme Harte von Zirkoniumdioxid im Vergleich zu Titan ergibt [112]. In
den Studien, die eine Uberlegenheit von Titan nachweisen, wurden die Proben
mit Aluminiumoxid der Kérnung 50 um abgestrahlt [60, 106, 150], wohingegen
Carrabba et al. Aluminiumoxid in 70 ym Korngro3e verwenden und zu
gleichwertigen Verbundkraften zwischen beiden Materialien kommt [28]. Die
Ergebnisse dieser Studie zeigten keinen signifikanten Unterschied zwischen
den Verbundfestigkeiten der Titan- und Zirkoniumdioxidgruppen mit jeweils
gleicher AKK. In Anbetracht der verwendeten verhaltnismalig grofden
KorngroRe von 110 ym und dem hohen Abstrahldruck im Rahmen der
Vorbehandlung der Substrate ist eine im Vergleich zur Literatur hohere
Oberflachenrauigkeit auch der Zirkoniumdioxidproben plausibel. Zur Besta-

tigung dieser Vermutung bedarf es weiterfihrender Untersuchungen.

Auch der Vergleich von Titan und Zirkoniumdioxid mit UFG-Nb ergab keine
signifikanten Unterschiede. Diverse Studien bestatigen die Verbesserung des
adhasiven Verbundes an Metalloberflachen durch Abstrahlen mit Aluminium-
dioxid und die Nutzung phosphathaltiger Primer [10, 44, 78, 151, 180, 184].
Miyahara et al. proklamieren nach der Analyse von mit Aluminiumoxid abge-
strahlten Metalloberflachen, an denen anschlieRend adhasive Verbunde un-
tersucht worden waren, dass ein maf3geblicher Faktor fur die Verbesserung
des Verbundes die durch das Abstrahlen erfolgte Oxidierung der Legierungs-
bestandteile ist [108]. Der hier festgestellte gleichwertige Haftverbund an Titan
und UFG-Nb koénnte darin begriundet sein, dass beide Materialien eine dichte
Oxidschicht ausbilden, die eine direkte Bindung von funktionellen Monomeren

moderner Adhasivsysteme ermoglicht [117].

6.2.2 Diskussion der Ergebnisse aus Versuchsteil 2

Im zweiten Versuchsteil erfolgte die Messung der Verbundkrafte der unter-
schiedlichen AKK auf den drei Substraten Titan, Zirkoniumdioxidkeramik und
UFG-Nb-Legierung nach kunstlicher Alterung durch 5000 Zyklen im Thermo-

cycling. Diesem Versuchsteil lag die Hypothese zu Grunde, dass:

4. Kunstliche Alterung [...] keinen Einfluss auf die Verbundfestigkeit der
untersuchten Substrat-Adhasiv-Komposit-Kombinationen [hat].
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Die gemessenen Verbundkrafte der unterschiedlichen AKK auf Titan nach
kunstlicher Alterung lagen zwischen 12,61 + 2,41 MPa (T_FBM_G_A) und
19,16 + 2,98 MPa (T_FBMD_BS_A) und liegen im Bereich der Werte aus ver-
gleichbaren Studien. Cao et al. untersuchten in ihrer Studie die Verbundkrafte
von Komposit auf unterschiedlich vorbereiteten Titanoberflachen vor und nach
kinstlicher Alterung. Die Verbundkrafte auf mit Aluminiumoxid abgestrahltem
und mit Primern behandeltem Titan lagen nach 5000 Zyklen im Thermocycling
bei bis zu 17,31 + 2,39 MPa [26]. Almilhatti et al. untersuchten ebenfalls die
Verbundkrafte auf abgestrahlter Titanoberflache unter der Nutzung phosphat-
haltiger Primer nach kunstlicher Alterung und stellten Werte von bis zu
12,4 + 2,0 MPa fest [5].

Auf Zirkoniumdioxidkeramik lagen die Haftverbundkrafte der unterschiedlichen
AKK nach kunstlicher Alterung zwischen 13,12 + 2,23 MPa (Z_FBM_BS_A)
und 18,95 + 2,03 MPa (Z_FBU_G_A). Diverse Studien beschaftigen sich mit
dem adhasiven Verbund an Zirkoniumdioxidkeramik nach kunstlicher Alte-
rung. Ahn et al. maRen auf aluminiumgestrahlter und mit phosphathaltigem
Primer vorbereiteter Zirkoniumdioxidoberflache nach kunstlicher Alterung im
Thermocyclingverfahren Verbundkrafte von 15,23 + 1,97 MPa [2]. Fathpour et
al. malden bei einer vergleichbaren Untersuchung mit einem anderen Adhasiv-
system nach kunstlicher Alterung Verbundkrafte von 5,18 + 7,07 MPa [43]. Mit
bis zu 18,88 £ 1,41 MPa stellten Klaisiri et al. etwas hohere Verbundkrafte zu
Zirkoniumdioxid nach kunstlicher Alterung fest. Krifka et al. malden bei gleicher
Vorbehandlung nach kunstlicher Alterung auf Zirkoniumdioxid im Vergleich
sehr hohe Verbundkrafte von 67,0 + 18,8 MPa [86]. Im breiten Spektrum der
in der Literatur angegebenen Werte reihen sich die in dieser Untersuchung

festgestellten Werte im unteren Mittelfeld ein.

Auf der neuen UFG-Niob-Legierung wurden nach kanstlicher Alterung Ver-
bundkrafte zwischen 13,59 + 2,28 MPa (N_FBU_G_A) und 19,39 + 1,37 MPa
(N_FBMD_BQ_A) gemessen. Vergleichswerte aus der Literatur existieren fur

dieses Material nicht.

In der statistischen Auswertung wurden zunachst Einzelvergleiche innerhalb
der einzelnen Substratgruppen nach Alterung gezogen. Innerhalb der gealter-

ten Titangruppen wurden sechs statistisch signifikante Unterschiede
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gefunden, von denen vier sich unterscheidende Gruppen aufgrund nicht
gegebener Vergleichbarkeit bei sowohl unterschiedlichem Adhasiv als auch
unterschiedlichem Komposit nicht relevant sind. Die zwei signifikanten und
relevanten Unterschiede betrafen die Gruppe T FBM G _A, deren
Verbundfestigkeit jeweils im Einzelvergleich zu den Gruppen T_FBM_BS_A
(p=0,012) sowie T_FBM_BQ_A (p=0,011) unterlegen war. Beim Vergleich der
gealterten UFG-Nb-Gruppen untereinander wurden vier statistisch signifikante
Unterschiede gefunden, von denen zwei flr die Fragestellung relevant sind.
Diese relevanten Unterschiede lagen zwischen den Gruppen N_FBU_G_A
und N_FBU BS A (p=0,045) sowie N_FBU G A und N_FBU BQ_A
(p=0,014). Auch hier zeigt GrandioSO schlechtere Haftwerte als das jeweils
anderen Komposit. In der Tendenz wurde bereits im ersten Versuchsteil eine
geringere Verbundfestigkeit der Gruppen mit dem plastischen Komposit
GrandioSO im Vergleich zu denen mit BifixSE und BifixQM gesehen, die sich
nach Alterungssimulation in signifikant geringeren Werten manifestieren
konnte. Die in diesem Kontext erwahnte hdhere Sensibilitat des hochviskosen
Komposits fur Anwendungsfehler im Vergleich zu den dunnflieRenden Befesti-
gungskompositen kdnnte einen kleineren Adhasionsgrad zur Folge haben und
damit geringere Verbundkrafte erklaren. Zur Bestatigung dieser Theorie bedarf
es jedoch weiterer Untersuchungen. Auch innerhalb der gealterten Zirkonium-
dioxidgruppen waren die Einzelvergleiche zwischen den Gruppen
Z_FBU_G_Aund Z_FBU_BQ_A (p=0,031) sowie zwischen Z_ FBM_G_A und
Z FBM_BS_A (p<0,001) signifikant, jedoch zeigt GrandioSO in beiden Fallen
bessere Haftwerte als das andere Komposit. Im Gegensatz zur jeweils
erreichten Verbundfestigkeit ohne kinstliche Alterung fallt hierbei jedoch auf,
dass in den Fallen der Gruppen Z FBU G A und Z FBM_G_A wider
Erwarten nach Alterung hohere Verbundfestigkeiten als vor Alterung gemes-
sen wurden. Der statistische Vergleich zwischen den gealterten und unge-
alterten Gruppen blieb dabei ohne Signifikanz. Auch in einer Studie von Poft
et al. mit den gleichen AKK zeigte sich ein Trend zu hoheren Verbund-
festigkeiten auf Zirkoniumdioxidkeramik nach kunstlicher Alterung im
Vergleich zu ungealterten Proben, welcher statistisch allerdings nicht

nachgewiesen werden konnte. Poft et al. kamen dementsprechend zu dem
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Schluss, dass Alterung bei der Verwendung dieser Adhasivsysteme keinen
Einfluss auf die Verbundfestigkeit hat [129].

Im Vergleich der gealterten Gruppen mit unterschiedlichen Substraten und je-
weils gleicher AKK wurden vier relevante statistisch signifikante Unterschiede
gefunden (Abb. 21). Diese bestanden zwischen den Gruppen T_FBU_G_A
und Z_FBU_G_A (p=0,028), Z_ FBU_G_A und N_FBU_G_A (p=0,002),
T FBM_G_A und Z FBM_G A (p<0,001) sowie T_FBMD BS A und
Z FBMD_BS_A (p=0,004). Wie bereits auf Seite 55 erwahnt, wurden bei den
GruppenZ FBU _G_AundZ FBM_G_A aul3erordentlich hohe Haftwerte nach
kunstlicher Alterung gemessen, die sogar hoher als die der aquivalenten
Gruppen vor Alterung waren. Es lassen sich daher erwartungsgemaf}
signifikante Unterschiede beim Vergleich dieser Gruppen mit den anderen
Materialien erkennen. Die bereits vermutete hohe Sensibilitdt von GrandioSO
fur Anwendungsfehler kann ebenfalls eine breite Streuung der Ergebnisse
unter den einzelnen GrandioSO-Gruppen und eine resultierende Haufung von

signifikant unterschiedlichen Verbundkraften erklaren.

Die statistisch signifikanten Unterschiede liegen in allen Fallen zwischen Zir-
koniumdioxid und Titan bzw. Zirkoniumdioxid und UFG-Nb und in keinem Fall
zwischen Titan und UFG-Nb. Zwischen den Titan- und UFG-Nb-Gruppen, je-
weils nach kiunstlicher Alterung, waren die p-Werte in allen Fallen > 0,878 und
damit insgesamt hoher als viele p-Werte zwischen Zirkoniumdioxid und Titan
bzw. UFG-Nb. In Abbildung 21 sind die p-Werte der signifikanten Einzelver-
gleiche hervorgehoben (Abb. 21).

Es zeigt sich zudem oft, dass die erzielten Verbundkrafte mit gleicher AKK auf
Titan und UFG-Nb-Legierung jeweils beide héher oder beide niedriger liegen,
als auf Zirkoniumdioxid. Die werkstoffkundlichen Ahnlichkeiten zwischen den
beiden metallischen Materialien legen Parallelen in der Art des adhasiven Ver-
bundes und damit auch in der Stabilitat der erzielten adhasiven Verbindungen
nahe. Die Eigenschaften von Zirkoniumdioxid weichen teils deutlich von denen
der beiden anderen Substrate ab, es ist dementsprechend naheliegend, dass
auch der adhasive Verbund zwischen der Keramik und den metallischen
Werkstoffen in einigen Fallen unterschiedlich ist. Insgesamt Iasst sich aus den

Ergebnissen keine generelle Uberlegenheit des adhésiven Verbundes auf
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einem der drei Substrate oder einzelner Adhasiv-Komposit-Kombinationen
ablesen.

Um der Frage nach dem Einfluss der kunstlichen Alterung auf den Haftverbund
nachzugehen, erfolgte der Vergleich zwischen den Gruppen mit gleicher Sub-
strat-Adhasiv-Komposit-Kombination vor und nach kunstlicher Alterung. Zwi-
schen den ungealterten und gealterten Titangruppen wurden keine statistisch
signifikanten Unterschiede festgestellt. In der vorliegenden Untersuchung
hatte kinstliche Alterung keinen Einfluss auf den Haftverbund an den Titan-
oberflachen. In der Literatur wird kontrovers diskutiert, ob kunstliche Alterung
den Haftverbund an Titanoberflachen signifikant verschlechtert. Cao et al. [26]
proklamieren genauso wie Yanagida et al. [184] den negativen Einfluss des
Thermocyclings auf die gemessenen Verbundkrafte. Almilhatti et al. [5] und
Troia et al. [167] malRen dagegen keine signifikant reduzierten Verbundkrafte

nach Thermocycling, was von den Ergebnissen dieser Studie unterstutzt wird.

Beim Vergleich der ungealterten und gealterten Zirkoniumdioxidgruppen wur-
den keine statistisch signifikanten Unterschiede festgestellt. In der Literatur
wird vorrangig eine signifikante Verschlechterung des adhasiven Verbundes
an Zirkoniumdioxidkeramik durch kunstliche Alterung proklamiert, die Studien
nutzen dabei jedoch diverse verschiedene Methoden der Oberflachenvorbe-
handlung [120, 145]. Der mikromechanische und chemische Verbund von
Kompositen zu Zirkoniumdioxid wird durch Sandstrahlen der Oberflache und
Verwendung von 10-MDP-haltigen Adhasivsystemen signifikant stabilisiert
und dadurch hydrolysestabiler [3, 6, 30, 92, 110, 112, 126, 128, 133, 145].
Einige Untersuchungsergebnisse zeigen, dass klnstliche Alterung einen deut-
lich geringeren Einfluss auf den adhasiven Verbund Zirkoniumdioxidoberfla-
chen hat, wenn diese sandgestrahlt wurden und ein 10-MDP-haltiges Adha-
sivsystem zum Einsatz kam [43, 80, 88, 92, 129]. Die Ergebnisse dieser Un-

tersuchung unterstitzen diese These.

Zwischen den ungealterten und gealterten UFG-Nb-Gruppen mit jeweils glei-
cher AKK wurden keine signifikanten Unterschiede gefunden. An allen drei
Substraten wurde mit den verwendeten Adhasivsystemen und Kompositen

nach Sandstrahlung der Oberflache ein hydrolysestabiler adhasiver Verbund
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erzielt. Die Datenlage zum adhasiven Verbund an Titanlegierungen und Zirko-
niumdioxid lasst vermuten, dass diese Stabilitdt auch an der UFG-Nb-Legie-
rung wesentlich durch das Sandstrahlen der Oberflache sowie die
Verwendung eines 10-MDP-haltigen Adhasivsystems erreicht wurde. Um

diese Theorie zu bestatigen, bedarf es weiterer Untersuchungen.

6.2.3 Beantwortung der Hypothesen

Die ersten drei Hypothesen konnten auf Basis der Ergebnisse aus Versuchs-

teil 1 beantwortet werden.

Die erste Hypothese lautete: ,Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten
UFG-Nb-Adhasiv-Komposit-Kombinationen ist unabhangig vom verwendeten
Adhasivsystem®. Aufgrund der Ergebnisse dieser Untersuchung kann die Hy-

pothese bestatigt werden.

Die zweite Hypothese, dass ,Die initiale Verbundfestigkeit der untersuchten
UFG-Nb-Adhasiv-Komposit-Kombinationen [...] unabhangig vom verwende-
ten Komposit [ist]“, kann aufgrund der Ergebnisse dieser Studie ebenfalls be-

statigt werden.

Die dritte Hypothese lautete: ,Die initiale Verbundfestigkeit der Substrat-Adha-
siv-Komposit-Kombinationen ist unabhangig vom Substrat.“ Auch die dritte Hy-

pothese kann bestatigt werden.

Die vierte Hypothese bezieht sich auf die Ergebnisse des zweiten Ver-
suchsteils und lautete: ,Kunstliche Alterung hat keinen Einfluss auf die Ver-
bundfestigkeit der korrelierenden Substrat-Adhasiv-Komposit-Kombinatio-

nen“. Die vierte Hypothese kann ebenfalls bestatigt werden.

6.3 Schlussfolgerung und Fazit

Etablierte dentale Adhasivsysteme und Komposite ermdglichen einen, auch
nach Alterungseinflussen, stabilen adhasiven Verbund zu einer experimentel-
len UFG-Nb-Legierung mit Verbundkraften, die mit denen auf den gangigen
Implantatmaterialien Ti-6Al-4V und Zirkoniumdioxidkeramik vergleichbar sind.
Die erzielten Verbundkrafte sind dabei unabhangig von dem verwendeten

Komposit und Adhasivsystem sowie von kunstlicher Alterung. Fur die zukunf-
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tige klinische Anwendung von UFG-Nb als Material fur ein Implantat mit inte-
grierter Mikropumpe zur behandlergesteuerten Wirkstofffreisetzung sind diese
Erkenntnisse von Bedeutung, mussen allerdings durch weitere Untersuchun-
gen untermauert werden. Dabei muss beispielsweise ein chemischer Einfluss
des Wirkstofflosungsmittels auf den adhasiven Verbund ausgeschlossen
werden. Damit der Wirkstoff durch die Implantatwand dringen kann, muss
diese eine porodse Struktur haben. Aufgrund der niedrigen Viskositat von
dentalen Adhasiven ist es denkbar, dass die wichtigen Porositaten bei der
Befestigung der Pumpe partiell verschlossen werden. Diese mdgliche
Komplikation muss gepruft werden, sobald das Implantatmaterial in seiner
finalen Struktur vorliegt, und gegebenenfalls missen Alternativen
beispielsweise in Form geeigneter selbstadhasiver Komposite untersucht
werden. Neben einem stabilen Verbund auf der Implantatoberflache muss das
Komposit auch mit der aktuell noch in der Entwicklung befindlichen
Mikropumpe eine stabile Verbindung eingehen. Ob diese ebenfalls durch
Adhasivtechnik oder durch makromechanische Retentionsformen erreicht

werden kann, wird Fragestellung zukunftiger Forschung sein.
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7 Zusammenfassung

Der DFG-geforderte Sonderforschungsbereich SFB/TRR 298 untersucht
Technologien zur Steigerung der Implantatsicherheit. Unter anderem wird ein
dentales Implantat aus einer neuen ultrafeinkérnigen Niob-Legierung (UFG-
Nb) entwickelt, aus dem behandlergesteuert mit einer Mikropumpe an-
tibakterieller Wirkstoff freigesetzt werden soll. Die Befestigung der Mikro-
pumpe soll mit dentaler Adhasivtechnik erfolgen. Ziel dieser in-vitro-Untersu-
chung war es, die Verbundstabilitat etablierter Adhasiv-Komposit-Kombinatio-
nen (AKK) an UFG-Nb zu untersuchen und mit der Verbundstabilitat an Titan

und Zirkoniumdioxidkeramik (ZrOz2) zu vergleichen.

In dieser Studie wurden Quader aus UFG-Nb sowie Scheiben aus Titan und
ZrO2in Epoxidharz eingebettet. Die freiliegenden Substratoberflachen wurden
mit AlsOz2 (110 um) abgestrahlt und mit Ethanol gereinigt. Auf die getrocknete
Oberflache wurde je eins der drei Adhasive Futurabond U (FBU),
Futurabond M+ (FBM) und Futurabond M+ DCA (FBMD) (alle VOCO GmbH,
Cuxhaven, Deutschland) aufgetragen und lichtgehartet. Je eins der drei Kom-
posite GrandioSO (G), BifixSE (BS) und BifixQM (BQ) (alle VOCO GmbH,
Cuxhaven, Deutschland) wurde auf das vorbereitete Substrat appliziert und
lichtgehartet. Nach 24 h wurde die Verbundfestigkeit im Scherversuch gemes-
sen. Im zweiten Versuchsteil erfolgte vor dem Scherversuch eine zusatzliche
Alterungssimulation mit 5000 Zyklen im Thermocycling zwischen 5 °C und
55 °C.

Die maximalen Verbundkrafte der 27 Gruppen vor kunstlicher Alterung lagen
zwischen 18,67 +293 MPa (Z FBMD_BQ) wund 19,88 +2,72 MPa
(T_FBMD_BQ). In den Einzelvergleichen der unterschiedlichen AKK innerhalb
der Substratgruppen sowie zwischen korrelierenden Gruppen unterschiedli-
cher Substrate mit gleicher AKK wurden keine signifikanten Unterschiede ge-
funden. In den 27 Gruppen nach kunstlicher Alterung wurden Maximalwerte
zwischen  18,95+203MPa (Z_FBU_G_A) wund 19,39+1,37 MPa
(N_FBMD_BQ_A) gemessen. Bei den Einzelvergleichen innerhalb der geal-
terten Substratgruppen zeigten die Gruppen T_FBM_G_A und N_FBU_G_A
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signifikant geringere Verbundkrafte als die korrelierenden Gruppen mit den an-
deren Kompositen (p<0,045). Nach kunstlicher Alterung war die Verbundfes-
tigkeit von Z FBU_G_A hoher als die von T_FBU G _A (p=0,028) und
N_FBU_G_A (p=0,002). Die Verbundfestigkeit von Z_FBM_G_A war hoher als
die von T_FBM_G_A (p<0,001). Z FBMD_BS_A zeigte im Vergleich zu
T _FBMD_BS_A (p=0,004) eine reduzierte Verbundfestigkeit. Beim Vergleich
der korrelierenden Gruppen vor und nach Alterung wurden keine signifikanten

Unterschiede gefunden.

Die Ergebnisse dieser Studie zeigen, dass ein stabiler adhasiver Verbund an
UFG-Nb mit den etablierten AKK erzielt werden kann. Hinsichtlich der hier un-
tersuchten Parameter eignen sich alle getesteten AKK gleichermal3en fur die
Befestigung einer Mikropumpe im Inneren eines UFG-Nb-Implantats. Fur die
Etablierung von UFG-Nb als Material fur ein neues Implantat mit integrierter
Mikropumpe sind die Erkenntnisse dieser Studie in hdchstem Malie relevant.
Die Untersuchung zusatzlicher werkstoffoezogener Parameter ist aktuell
Gegenstand weiterer Forschung, in der unter anderem der Einfluss moglicher
Wirkstofflosungsmittel auf den adhasiven Verbund gepruft werden muss. Zu-
dem muss sichergestellt werden, dass die geplante pordse Materialstruktur

des Implantates auch nach adhasiver Befestigung der Pumpe erhalten bleibt.
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kinstlicher Alterung. Fir die Fragestellung relevante und signifikante p-
Werte sind griin markiert, die tbrigen signifikanten p-Werte sind gelb
markiert.

Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit
Zirkoniumdioxid nach kinstlicher Alterung. Fir die Fragestellung
relevante und signifikante p-Werte sind griin markiert, die tibrigen
signifikanten p-Werte sind gelb markiert.

Boxplot-Diagramme und p-Werte der Versuchsgruppen mit UFG-Niob-
Legierung nach kunstlicher Alterung. Fir die Fragestellung relevante und
signifikante p-Werte sind grin markiert, die Uibrigen signifikanten p-Werte
sind gelb markiert.
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9.3 Abkiuirzungsverzeichnis

9.3.1 Allgemeine Abkiirzungen

Bis-GMA

UDMA

TEGDMA

HEMA

10-MDP
CAD/CAM
Y-TZP-Keramiken
LTD

BPDM

Bisphenol A-glycidylmethacrylat

Urethandimethacrylat

Triethyleneglycoldimethacrylate

Hydroxyethylmethacrylat
10-Methacryloyloxydecryldihydrogenphosphat

Computer aided design / Computer aided manufacturing
yttrium stabilized tetragonal zirconia polycrystals Keramiken
low temperature degradation = Niedertemperaturumwandlung

Biphenyldimethacrylat

9.3.2 Spezielle Abkiirzungen

UFG-Nb
SIIRI

T

Y4

N

FBU
FBM
FBMD

BS
BQ

AKK

Ultrafeinkornige Niob-Legierung

Sicherheitsintegrierte und infektionsreaktive Implantate
Titan in der Versuchsgruppenbezeichnung
Zirkoniumdioxid in der Versuchsgruppenbezeichnung
UFG-Nb in der Versuchsgruppenbezeichnung
Futurabond U in der Versuchsgruppenbezeichnung
Futurabond M+ in der Versuchsgruppenbezeichnung

Futurabond M+ und Dual Core Activator in der Versuchsgrup-
penbezeichnung
BifixSE in der Versuchsgruppenbezeichnung

BifixQM in der Versuchsgruppenbezeichnung
GrandioSO in der Versuchsgruppenbezeichnung

Adhasiv-Komposit-Kombination
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