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1 Einleitung

Im Bereich der restaurativen Zahnheilkunde sind heutzutage lichthirtende
Komposite als Fiillungsmaterial nicht mehr zu umgehen. Der Wunsch der Patienten
nach dsthetischen und ,,weiflen®, bzw. ,,zahnfarbenen‘ Fiillungen wird immer groer
und anspruchsvoller. Diesem Wunsch versucht die Industrie mit einer inzwischen
uniiberschaubaren Anzahl auf dem Markt befindlicher Materialien gerecht zu
werden. Dabei soll der praktizierende Zahnarzt das vermeintlich ,.beste® Material
auswihlen und seinen Patienten anbieten. Doch wie geschieht solch eine schwierige
Auswahl? Meist durch Testen und Anwenden in der eigenen Praxis, demnach
empirisch. Die Kriterien dabei sind in erster Linie die Einfachheit der Anwendung,
die dsthetischen Resultate und nicht zuletzt die Langlebigkeit solcher Fiillungen.
Doch viele Faktoren hingen nicht nur von der Zusammensetzung des Materials ab,
sondern vor allem von der Handhabung und Verarbeitung. Somit ist der Ruf nach
einfachen Ablidufen, unkomplizierten Systemen und reproduzierbaren Ergebnissen
nach wie vor aktuell. In diesem Fall ist die Forschung gefragt, doch um neue
Materialien zu entwickeln bedarf es einer genauen Kenntnis der komplexen Abldufe
wihrend der Polymerisation und der verschiedenen Eigenschaften der Komposite.
Dartiiber hinaus sind die systematische experimentelle Priifung der Materialien und
die detaillierte Analyse der Zusammenhinge der verschiedenen Eigenschaften
essentiell.

Trotz starker Reduzierung der Polymerisationsschrumpfung in den letzten Jahren
bleibt diese der Hauptnegativfaktor im Versagen einer Kompositrestauration (Lutz et
al. 1991). Wihrend der Polymerisation der Kunststoffe kommt es zu einer
Volumenreduktion, diese tritt an den Kontaktflichen zwischen Fiillung und Zahn als
so genannte Kontraktionsspannung auf (Bowen 1967 und 1983, Feilzer 1987,
Ferracane 2004). Auswirkungen dieser Spannung sind Randspaltbildung (Kidd
1985), Entstehung pulpitischer Beschwerden, die auch als postoperative Schmerzen
bezeichnet werden und sogar Schmelzfrakturen. Die Folgen sind bekannt:
Rekontamination durch Bakterien (Briannstrom 1984), Entstehung einer
Sekundirkaries (Wilson 1997), Verlust der Fiillung, weiterer Verlust von

Zahnhartsubstanz bis hin zur Einbuf3e der Zahnvitalitit.
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Auch die Weiterentwicklung der Belichtungssysteme von Halogen-, Plasma- und
LED-Lampen beinhaltet mitunter eine groe Auswahlmoglichkeit in der Art des
Polymerisationsmusters, dabei konnen sich Lichtintensitdt, Belichtungs-
programmierung und Spektrum erheblich voneinander unterscheiden. Deshalb ist es
notwendig das Belichtungssystem im Zusammenhang mit dem Komposit ndher zu
betrachten. Die Art der Lichtaktivierung ist fiir die Qualitit und somit auch fiir die
Lebensdauer des Materials entscheidend. Eine hohe Polymerisationsrate hat positive
Auswirkungen, indem die mechanischen Eigenschaften verbessert werden, die
Stabilitdt der chemischen Struktur bewahrt wird, dadurch eine hohere Haltbarkeit der
Restauration gewihrleistet werden kann und vor allem das Wohlergehen des
Patienten gesichert wird. Denn verbleiben Restmonomere und Oligomere durch
unvollstindiges Aushdrten im Material, konnen diese durch den Speichel
herausgelost werden und zu allergischen Reaktionen fiihren. Uberempfindlichkeiten
und Gingivairritationen miissen im Zusammenhang mit der zunehmenden
Sensibilisierung der Bevolkerung bedacht werden. In Einzelfidllen kann der
Restmonomergehalt auch pulpitische Beschwerden, bis hin zur Pulpitis hervorrufen
(Brannstrom 1984).

Diese beiden genannten Faktoren, Polymerisationsschrumpfung und Konversionsrate
sind allerdings antagonistische Eigenschaften. Das heiflt, je hoher ein Komposit
endpolymerisiert ist, desto hoher ist die Schrumpfung. Andererseits gewéahrleistet

eine hohere Konversionsrate verbesserte mechanische Eigenschaften (Silikas 2000).

Ziel dieser Studie war es daher, die wechselseitigen Beziehungen von
Schrumpfungsverhalten und Konversionsrate in Bezug auf Belichtungsart und

—dauer, mikromechanische Eigenschaften sowie der Kavitidtentiefe und dem Einfluss
der Belichtungsquelle aufzuzeigen. Hierzu wurden bestehende Messmethoden
(Polymerisationsschrumpfung, Universalhirteversuch, Kriechen, Elastizitdtsmodul
und Fourier-Transformierte-Infrarot-Spektralanalyse) und Messsystematik zur
Materialcharakterisierung handelsiiblicher Komposite und Polymerisationslampen
verwendet. Die Studie soll in ihrer Vorgehensweise zunichst die einzelnen Parameter
analysieren und schlieBlich mit einer Gesamtiibersicht die Korrelationen

hervorheben.
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Fragestellungen:

Das Ziel der vorliegenden Untersuchung wird anhand folgender Fragestellungen
zusammengefasst. Eine systematische Versuchsanordnung sollte dabei entwickelt
werden, die aussagekriftige Werte zu einer routinierten Vorgehensweise in der
Erfassung von Materialeigenschaften  fithrt. Der Einfluss  verschiedener
Lichtpolymerisationslampen und Belichtungskonzepte auf das Polymerisations-

verhalten unterschiedlicher Materialien sollte getestet und beurteilt werden.

¢ Welchen Einfluss haben unterschiedliche Belichtungskonzepte und —arten auf
die Polymerisationsschrumpfung und -spannung?

e Welchen FEinfluss haben die Intensitit und die Dosis der
Polymerisationslampe auf die mikromechanischen Eigenschaften, sowie auf
die Konversionsrate und Schrumpfspannung?

e st eine verkiirzte Belichtungszeit von zehn Sekunden ausreichend?

e Wie wirkt sich die Variation der Belichtungsdauer auf die mechanischen
Eigenschaften und die Konversionsrate des Werkstoffes aus?

¢ Welchen Effekt hat eine Nachpolymerisation nach beendeter Belichtung?

e Welchen Einfluss auf die Schrumpfung und die mikromechanischen
Eigenschaften haben die unterschiedlichen Zusammensetzungen der
Materialien?

e Wie korrelierten die  mikromechanischen  Eigenschaften  Hirte,
Elastizititsmodul und Kriechen mit der Konversionsrate und der

Polymerisationsschrumpfung?
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2 Literaturiibersicht

Geschichtlich geht die Entwicklung von Kunststoffen bis ins 19. Jahrhundert zuriick,
doch speziell die Verwendung in der Zahnheilkunde ermdglichte, unter anderem
Rohm 1936, durch die Entdeckung des Polymerisationsverhaltens von
Polymethylmethacrylaten (PMMA). Dieses als Plexiglas bezeichnete Material
besteht aus Makromolekiilen, deren Grundbaustein fliissige Monomere des
Methacrylsduremethylesters (MMA) sind, die {ber eine entsprechende
Polymerisationsreaktion in ein Polymer iiberfiihrt werden. In den vierziger Jahren
des vergangenen Jahrhunderts begann man sie als Fiillungswerkstoffe in der
Zahnmedizin einzufiihren. Die Polymerisation fand bei Korpertemperatur statt (Mc
Lean 1950). Das Problem des PMMA war jedoch die ungeniigende
Abrasionsstabilitit und extrem hohe Polymerisationsschrumpfung (bis zu acht
Volumenprozent), dazu verfiarbte sich das Material nach nur kurzer Liegedauer.
Dartiiber hinaus wurde eine Pulpatoxizitdt aufgrund des hohen Restmonomergehaltes
vermutet (Pfaffenberg et al 1953). Bowen entwickelte schlieBlich auf der Suche nach
einem Material mit besseren physikalischen und chemischen Eigenschaften 1962 das
aromatische Dimethacrylat Bis-GMA (Bisphenol-A-Glycidylmethacrylat) als ein
Additionsprodukt eines Epoxidharzes und der Methylmethacrylsdure, welches er mit
silanisierten Fiillpartikeln vermischte. Die Silanschicht diente dabei dem chemischen
Verbund zwischen organischer Matrix und anorganischen Fiillern.

1973 erfolgte neben den chemisch polymerisierenden Kunststoffen die Einfiihrung
der lichthartenden Komposite mittels UV-Lichtgerdten (Wellenlinge < 400 nm).
Damit war der Grundstein fiir die Entwicklung der heutigen Kompositmaterialien

gelegt.
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2.1 Beschaffenheit lichthirtender Komposite

Moderne zahnirztliche Kompositmaterialien bestehen aus einem Konglomerat
unterschiedlicher Bestandteile, die die Eigenschaften des Werkstoffs beeinflussen.
Die drei Hauptbestandteile sind die organische Matrix, die disperse Phase und die

Verbundphase (Lutz et al.1983).

2.1.1 Die Matrix

Die Matrix besteht im nicht polymerisierten Zustand aus Monomeren, Initiatoren,
Stabilisatoren, Farbstoffen, Pigmenten und anderen Additiva (Janda 1988). Bei den
verwendeten Monomeren handelt es sich fast ausschlieBlich um mehrfunktionelle

Methacrylate mit der vereinfachten Grundformel: MA-R-MA.

i

B O O C _ ;
! {-" "‘nﬁ.-’ "'\wR-’f \ICif “-}CH_J :"uj:_"!. - R . :"I-'I."!-

O O
Das mit R bezeichnete organische Zwischenglied konnen aliphatische Ketten,
Urethanprédpolymere, aromatische Ringe und Polyither sein. Diese sind vor allem fiir
die mechanischen Eigenschaften, die Wasseraufnahme, die Schrumpfung, den
Polymerisationsgrad, die Viskositdit und zahlreiche andere FEigenschaften
verantwortlich. MA steht fiir die Methacrylsdureester-Reste (Hellwig et al. 2009).
Haufig vorkommende Dimethacrylate sind Bis-GMA, UDMA
(Urethandimethacrylat), oder TEGDMA (Triethylenglycoldimethacrylat), das wie
EGDMA (Ethylenglycoldimethacrylat) ein niedermolekulares Dimethacrylat ist.
Letztere stellen Verdiinnermonomere dar, die eine verbesserte Verarbeitung
ermdglichen, aber auch eine erhohte Schrumpfung verursachen (Patel 1987,

Venhoven 1993, Stansbury 2005).
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2.1.2 Die disperse Phase

Die disperse bzw. anorganische Phase setzt sich hauptsidchlich aus anorganischen
Fiillpartikeln zusammen. Diese Fiillpartikel bestehen meist aus Quarz, Silikat und
Siliziumoxid. Feine Fiiller bestehen vorwiegend aus Quarz und Lithium-Aluminium-
Silikat. Des Weiteren dienen die enthaltenen Barium-, Strontium-, Zink- oder
Ytterbiumglédser der Erzeugung der Rontgenopatizitit, die proportional zum Gehalt
des jeweiligen Elementes ist. Mikrofeine Fiiller sind kolloidale Silika- oder
Kieselsaurepartikel (Craig 2004). Die Komposite konnen grundsitzlich nach ihrer
FillkorpergroBe, Fiillgrad und Monomerklasse unterteilt werden. Vorwiegend
werden Quarz, Silikat und Siliziumoxid als anorganische Fiillkorper in variabler
GroBle und Gehalt verwendet und klassifizieren die heutigen Komposite. Dabei
unterscheidet man konventionelle Makrofiiller-, Mikrofiiller- und Hybridkomposite.

Die konventionellen Komposite haben eine durchschnittliche Fiillkérpergrofle von
1,5 bis 5 um (Makrofiiller) und gelten als veraltet. Durch die schlechte Polierbarkeit
sowie das schlechte Verschleil- und Abrasionsverhalten wurden diese Komposite
immer mehr durch Mikrofiillerkomposite ersetzt. Diese enthalten eine
FillkorpergroBe unter 1 pum, denen in unterschiedlichen Herstellungsverfahren
inhomogene Fiillkorper beigemengt werden, um akzeptable Fiilleigenschaften zu
erzielen. Diese jedoch weisen trotz besserer Polierbarkeit eine hohere Schrumpfung
und Anfilligkeit fiir Risse auf. Um also die Vorteile beider Kompositsysteme
miteinander zu verbinden, kombiniert man die Fiillkérper. Somit entstanden so
genannte Hybridkomposite mit einem Gesamtfiillkorperanteil von bis zu 85 %,
davon etwa 85-90 Gew% Makrofiiller und 10-15 Gew% Mikrofiiller. Die neue
Generation der Komposite mit Nanofiillpartikeln hat eine durchschnittliche
Partikelgrole zwischen 1 bis 10 nm wenngleich diese Fiiller als Cluster mit gréeren
Abmessungen vorliegen konnen (Craig 2004). Dariiber hinaus fiihrt eine
Verringerung des Fiillstoffanteils zu flieBfahigen Kompositen. Die mechanischen
Festigkeitswerte jedoch sind schlechter und die Polymerisationsschrumpfung hoher,
daher ist die Indikationsstellung eine andere als bei Hybridkompositen. Das Ausmal}
der Volumenschrumpfung eines Komposits wird durch dessen Fiilleranteils und —
Zusammensetzung, sowie der Konversionsrate dessen Matrix bestimmt (Labella

1999, Braga 2005).
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2.1.3 Die Verbundphase

Die Verbundphase stellt einen Haftvermittler zwischen hydrophober Matrix und
hydrophilen Fiillkérpern dar. Die dabei verwendeten Silane, wie z.B.
Methacryloxypropyl-trimethoxysilan, sind bifunktionelle Verbindungen, die in der
Regel eine chemische Bindung zwischen der Matrix und den Fiillkdrpern
ermoglichen. Die chemische Struktur des Silans mit dem Silizium an der zentralen
Einheit und zwei unterschiedlichen funktionellen Gruppen erlaubt die Ausbildung
von Wasserstoffbriickenbindungen zur Fiillkorperoberfliche sowie die Reaktion des
organischen Rests mit der Matrix. Dabei kommt es zu einer Hydrophobisierung der
anorganischen Fiiller, welche die Koppelung in die Matrix ermoglicht. Dieser Effekt
kommt durch den organischen Rest des an die Fiillstoffoberfliche gebundenen Silans
zustande. Zur Bereitstellung von H-Briicken muss im Vorfeld an einer funktionellen

Gruppe des Silans eine Hydrolyse stattfinden.

R-Si(OCH3); — & R-Si(OH)3 + 3H;C-OH

v
o /
H,C =C-C-0-(CH,);-Si-0-F
N

|
CH, O-H

Kunststoff
0O — /g
(o) 1
] /
HC=C-C-0-(CH,); — Si—0—
|
CH, o —
Paolymerisation
Abbildung 1:

Reaktion des Silans mit den Si-O-H Gruppen der Fiilloberfliche und dem reaktiven Gruppen mit
dem Kunststoff (web.uni-marburg.de/zahnmedizin//papers/MATERIAL/COMP)
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Das dabei entstandene Silanol iiberzieht die Fiillkdrperoberfliche und kann durch
thre  Oberflichenhydroxylgruppen unter Ausbildung kovalenter Bindungen
kondensieren = oder = Wasserstoffbriickenbindungen  eingehen.  Durch  die
Silanbeschichtung wird eine gute Benetzbarkeit des Fiillstoffes erreicht und somit die
Einbindung der anorganischen Fiiller in die organische Matrix erst ermdglicht. Durch
die Verringerung der Wasseraufnahme konnen die mechanischen Werte, wie
Biegefestigkeit, Druckfestigkeit und Vickershirte deutlich erhoht werden. Trotz
allem ist der chemische Verbund eine Schwachstelle in dentalen Kompositen, denn
es besteht die Gefahr beispielsweise durch saure Hydrolyse, den chemischen
Verbund zu 16sen und VerschleiBBerscheinungen wie Abrasionen zu begiinstigen

(Soderholm 1984).

2.1.4 Initiatormolekiile

Unabhéngig von der Art der Aushirtung wird die Polymerisation durch Anregung
eines Initiatormolekiils eingeleitet. Dieses kann durch energiereiche Strahlung
(Licht) oder durch einen chemischen Aktivator in Radikale umgesetzt werden. Die
Radikale starten den Vernetzungsvorgang der Monomergruppen. Der héufig
verwendete Fotoinitiator Kampferchinon (CQ) ist ein Diketon und hat sein
Absorptionsmaximum bei einer Wellenldnge von 468 nm. Bei Belichtung geht das
Molekiil eine Reaktion mit einem tertidren Amin ein wodurch ein angeregter
Komplex entsteht. Dieser zerféllt anschlieBend in ein Radikal und eine inaktive
Komponente. Das Radikal setzt dann die oben genannte Polymerisationsverkettung
in Gang (Standsbury 2000). Die Reaktionsaffinitit der Initiatoren ist fiir die
vollstindige Aushértung, die sich im Polymerisationsgrad, oder der Konversionsrate
der Doppelbindungen ausdriicken ldsst von entscheidender Bedeutung. Je hoher der
Umsetzungsgrad der Doppelbindungen zu Einfachbindungen, desto besser sind die
mechanischen und physikalischen Eigenschaften des Werkstoffes zu bewerten
(Hellwig et al. 1999). Allerdings kann Kampferchinon die Farbstabilitit des
Komposits durch seine Eigenfarbe beeintrichtigen und ist bei sehr hellen Nuancen,
wie z. B. bei Bleachingfarben kontraindiziert. Hier bietet sich die Verwendung eines
alternativen Initiatorsystems wie etwa Lucerin an, das ein Maximum bei einer

Wellenldnge von 390 nm besitzt (Hofmann 2002).
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2.1.5 Weitere Additiva

Als Additiva werden Zusitze mit besonderen Eigenschaften bezeichnet, wie z.B.
Stabilisatoren, Farbstoffe und Pigmente. Die Lagerungsfiahigkeit und Haltbarkeit
eines unpolymerisierten Komposits wird durch Stabilisatoren gewihrleistet, die eine
vorzeitige Aushértung verhindern (Janda 1988). In ihrer Funktion entsprechen sie
also Inhibitoren, die aber bei einem zu hohen Gehalt auch negative Auswirkungen
auf eine effektive Aushirtung des Werkstoffes haben konnen.

Farbstoffe, oder Pigmente verleihen den Werkstoffen die Farbnuancen, die moglichst
den individuellen Nuancen der einzelnen Zihne entsprechen und dadurch
vorzugsweise fiir den Patienten und seine Umwelt ,unsichtbar sind. Dafiir
verwendete Farbstoffe sind meist anorganischer Natur und entsprechen Chrom-,
Zirconium-, oder Eisenoxiden (Kullmann 1990).

Andere Additiva die die Eigenschaften eines Werkstoffes beeinflussen konnen, sind
in sehr unterschiedlichen Konzentrationen enthalten. Beispielhaft seien erwihnt:

Weichmacher, Lichtschutzmittel und optische Autheller (Hellwig 1999).
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2.2 Belichtungsquellen

Licht ist eine elektromagnetische Strahlung mit einem breiten Spektrum an Energie,
das durch Wellenldngen zwischen 380 und 780 nm dem sichtbaren Licht zugeordnet
wird. Dabei besitzt das Licht einen Wellen-Teilchen-Dualismus, der durch die
Quantenphysik erkldrt wird. Das bedeutet, dass das Licht sowohl Wellen- als auch
Teilcheneigenschaften besitzt. Im Bereiche von 780 nm™ mm wird von langwelliger
Wirmestrahlung (Infrarot IR) und unterhalb einer Wellenldnge von 300 nm wird von
kurzwelliger Ultraviolettstrahlung (UV) gesprochen. Vor allem die UV-Strahlung ist
sehr energiereich und kann dadurch Elektronen in chemischen Verbindungen
bewegen und diese dadurch zerstoren. Entsprechend sind UV-Lampen aus
arbeitshygienischen Griinden mit negativen Auswirkungen auf Gewebe und Material
weitestgehend vom Dentalmarkt verdrangt worden. Infrarotes Licht kann
innermolare Schwingungen mit generalisierter Molekularbewegung erzeugen und
damit Wirme freisetzen. Die Energie reicht allerdings nicht zur Verdnderung
chemischer Verbindungen aus. Allerdings wirkt sich die dabei entstehende Warme
unter Umstidnden auf thermosensible Gewebe negativ aus. Konsequenzen in der
Zahnheilkunde wiren dabei eine iibermédfige Erwidrmung der Pulpa (Hofmann 2002,

Hammesfahr 2002).

2.2.1 Halogenlampen

Halogenlampen (QTH = quartz tungsten halogen) funktionieren dhnlich den
alltdglichen Glithlampen. Im Inneren eines Quarzglasleuchtkorpers befindet sich eine
Wolframspindel, durch die der Strom fliet. Diese Wolframspindel stellt einen
elektrischen Widerstand dar und wird durch den Stromfluss zum Gliihen gebracht.
Das Quarzglas ist mit einem Halogen-Edelgas-Gemisch gefiillt, das fiir den
Kreislaufeffekt in der Halogenlampe sorgt. Die Wolframatome werden auf
Temperaturen bis zu 3000 °C erhitzt, verdampfen und setzen sich auf der Innenseite
des Lampenglases ab. Durch die niedrigere Temperatur am Glas verbinden sich

Wolfram und Halogen und kommen durch Konvektion zuriick zur Spindel, an der sie
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sich aufgrund der hoheren Temperatur wieder trennen. Das Wolframatom lagert sich
hierbei wieder an der Spindel ab und das Halogen wandert wieder nach auflen um
sich erneut mit dem Wolfram zu verbinden. Durch diesen Kreislaufeffekt wird die
Innenseite des Lampenglases nicht schwarz und die Lichtmenge der Lampe bleibt
konstant (Rueggeberg 1996, Ernst 2002).

Da Halogenlampen ein breites kontinuierliches Emissionsspektrum besitzen, werden
durch Filter unerwiinschte Spektralbereiche ausgeblendet. Der Hauptanteil des
emittierten Lichts des Wolframdrahtes befindet sich im Infrarotbereich. Diese
unerwiinschten Bereiche wiirden zu einer zusitzlichen Wiarmeentwicklung fiihren,
die bei einer nur diinnen Restdentinschicht pulpaschiddigend wirken konnen. Die
emittierte Strahlung dieser Lampen wird zu einem Spektrum gefiltert, das bei 380 nm
bis 400 nm beginnt und zwischen 500 bis 520 nm endet (Hofmann 2002). Das
erzeugte Licht befindet sich somit im blauen Wellenldngenbereich und liegt nahe der
Absorptionskurve von Kampferchinon. Die Leistungswerte konventioneller
Halogenlampen liegen zwischen 268 mW/cm? und 863 mW/cm?2. Ab einer
Strahlenflussdichte von mehr als 1000 mW/cm? spricht man von Hochenergie-

Lampen (z.B. Astralis 10, Ivoclar Vivadent).
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Abbildung 2:
Spektralemission einer Halogenlampe (QTH) im Vergleich zum Absorptionsbereich von
Kampferchinon (CQ) (Hammesfahr 2002).
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2.2.2 LED-Lampen

Die neuesten Entwicklungen in der Lichtpolymerisationstechnologie (2001) sind die
LED-Lampen. Diese Licht emittierenden Dioden (Light Emitting Diode = LED)
Lampen beruhen auf der Halbleitertechnik, bei der aus elektronisch angeregten
Atomen Licht in geringer Intensitit und mit beschrinktem Spektrum ausgesendet
wird. Quantenmechanische Effekte werden dabei zur Erzeugung von Photonen
ausgenutzt. Genauer betrachtet handelt es sich bei einer LED um eine Kombination
von zwei unterschiedlichen Halbleitern. N-dotierte Halbleiter besitzen iiberschiissige
Elektronen auf dem Halbleiterelement, wéihrend p-dotierte Halbleiter einen
Elektronenmangel aufweisen. Dadurch entstehen so genannte Elektronenlocher.
Durch Kombination dieser beiden Halbleitertypen und das Anlegen einer Spannung
verbinden sich Elektronen des n-Leiters mit den Lochern des p-Leiters und die LED
sendet ein charakteristisches Licht in einem spezifischen Wellenldngenbereich aus.
Die Farbe des LED-Lichts, seine wichtigste Eigenschaft, wird durch die chemische
Zusammensetzung der Halbleiter-Kombination bestimmt. In der Regel basieren sie
auf Gallium-Nitrid und produzieren ein Lichtspektrum von ca. 400 bis 500 nm mit
einem Emissionsmaximum bei 465 nm, das in das Absorptionsspektrum von
Kampferchinon fillt (Mills and Jandt 1999, Stahl et al. 2000, Cattani-Lorente et al.
2003). Halbleiter wiederum sind durch ihre Bandliicke gekennzeichnet, die direkt fiir
die Lichterzeugung genutzt wird. Wenn die Elektronen der Halbleiter-Kombination
vom hoheren zum niedrigeren Energieniveau springen, wird die Energiedifferenz der
Bandliicke in Form eines Photons abgegeben (Schubert 2006, Hering 2007).

Anders als Glithlampen sind Leuchtdioden keine Temperaturstrahler. Sie emittieren
Licht in einem begrenzten Spektralbereich, das Licht ist nahezu monochrom.
Deshalb sind sie besonders effizient im Vergleich zu anderen Lichtquellen, bei denen
Farbfilter den groBten Teil des Spektrums herausfiltern. Lange Zeit konnten LEDs
nicht fiir alle Farben des sichtbaren Spektrums gefertigt werden. So scheiterte der
Einsatz griiner LEDs nicht nur an deren geringer Effizienz, sondern auch daran, dass
die geforderte blaugriine Lichtfarbe nicht verfiigbar war. Blaue LEDs gibt es erst seit
wenigen Jahren, doch die Entwicklung lduft ungebremst in Richtung effizienter und

Strom sparender Geriite.
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2.2.3 Halogen vs. LED

Mit einer elektrischen Leistung von 75 Watt erzeugt die Wolfram-Halogen-Lampe
eine ausreichende Lichtmenge im blauen Spektralbereich. Davon sind allerdings nur
2 % der Energie als Nutzlicht verfiigbar und 98 % verpuffen als Hitze und bediirfen
Hitze abfiihrender Ventilatoren (Lutz 1992). Um die effektive blaue Strahlung zu
erzeugen, benotigen Halogenlampen Filter, die die Wiarme erzeugende
Infrarotstrahlung absorbieren. Letztendlich steht nur 0,7 % der aufgewendeten
Energie fiir die Lichtpolymerisation zur Verfiigung. Nach drei bis neun Monaten
kann es schon zu Leistungsverlusten durch Ablagerungen des Metalldampfes an der
Glasinnenseite kommen. Die  durchschnittliche Lebenserwartung  einer
Halogengliihbirne liegt bei 100 Stunden, dabei nimmt die Intensitdt im Laufe der Zeit
ab. Die Leuchtkorper weisen damit eine relative kurze Lebensdauer auf (Rueggeberg
et al. 1996). Auch wihrend der Gebrauchsphase kann die Leistung variieren. Dieser
Leistungsabfall fithrt zu einer Reduktion der Polymerisationstiefe und somit zu
schlechteren physikalischen Eigenschaften (Barghi et al. 1994). Die maximalen
Polymerisationstiefen werden, abhédngig von Farbe und Fiillkorperanteil des
Komposits, in der Literatur mit zwei bis vier Millimetern angegeben. Diese
Schichtdicke sollte auch bei der Inkrementtechnik nicht iiberschritten werden (Ernst
et al. 2002).

Das emittierte Licht von LED-Lampen liegt mit 450-490 nm genau im Bereich des
Absorptionsmaximums des Photoinitiators Kampferchinon (468 nm). Die elektrische
Leistung, die eine LED bendtigt, betrdgt lediglich fiinf Watt und entwickelt kaum
Wirme. Der relativ hohe Wirkungsgrad liegt bei 7 %, das ist zehn Mal so hoch wie
bei einem Halogengerit. Infolgedessen wird weniger Energie in Form von Wirme
frei und die Gefahr der Uberhitzung des Pulpagewebes ist unwahrscheinlicher
(Hofmann 2002, Uhl 2003). Zur Handhabung besteht der enorme Vorteil darin, dass
die Lampe durch den geringen Stromverbrauch kabellos mit Akkumulatoren
betrieben werden kann und wesentlich zierlicher in der Form durch entbehrliche
Liiftungsvorrichtungen gestaltet werden kann. Auch die deutliche Geriduschreduktion
ohne Ventilation ist nicht unbeachtlich. Die Lebenserwartung von LEDs liegt bei

mehr als 10.000 Stunden, dabei kommt es lediglich zu einer sehr geringen Abnahme
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der Strahlenflussdichte (Schubert 2006). Untersuchungen zeigten, dass sich Intensitit
und Effizienz der Photoinitiation proportional zueinander verhalten, so dass die
Belichtungszeit mit LEDs um bis zu 25 % verkiirzt werden kann (Hammesfahr 2002,

Kimmel 2002).

2.2.4 Effekte auf Materialeigenschaften

Es wurde anhand von Studien belegt, dass hohere Belichtungsintensititen
mechanische Eigenschaften verbessern (Rueggeberg 1994). Es entstand der Trend
zur Entwicklung leistungsstarker Polymerisationsgerite. Dies fiihrte allerdings zu
hoheren Spannungen aufgrund von erhohter Schrumpfung des Materials. Es besteht
also ein direkt proportionaler Zusammenhang von Polymerisationsschrumpfung und
Lichtintensitét (Sakaguchi 1992).

Des Weiteren hidngt die Geschwindigkeit der Polymerisation von der Anzahl der
Fotoinitiatoren ab, die im Material enthalten sind sowie der Anzahl und der Energie
der Photonen, denen das Material ausgesetzt wird. Die Aktivierung erfolgt, wie in
Kapitel 2.3.3  beschrieben, effektiver wenn die Wellenlinge dem
Absorptionsmaximum des Initiators entspricht (Nomoto 1997). Diese Sachverhalte
fithren zu der Uberlegung, dass die Dosis, die der Photonenzahl entspricht, mit der

Lichtintensitidt durch den Faktor Zeit korreliert (Althoff 2000).

Dosis = Lichtintensitit x Zeit

Dieses Phianomen ist durchaus bekannt aus anderen Gebieten, wie etwa der
Fotografie. Koran (1998) empfiehlt eine Belichtungsdosis bei ca. 1600 mWs/cm?2, um
eine ausreichende Polymerisation zu erreichen. Das Ziel einer optimalen
Polymerisation ist die Realisierung einer hohen Konversionsrate mit moglichst
geringer Initiatoraktivitit. Eine Reduzierung der Belichtungszeit um 50%, wiirde also
nach obiger Gleichung eine Verdoppelung der Lichtintensitit erfordern, um die
Dosis konstant zu halten. Das Ziel ist es aber, interne Spannungen im Material
moglichst gering zu halten. Eine hohe Intensitdt jedoch wiirde keine Chance auf

Spannungsausgleich durch FlieBvorgidnge im Prid-Gelzustand bieten. Die
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Komplexitdt dieses  Sachverhaltes wird durch die Tatsache, dass
Spannungsentwicklungen anhand von Reaktionskinetik hervorgerufen werden,
verstirkt, zumal die Pra-Gelphase zeitlich limitiert ist. Vorausgegangene Studien
zeigten, dass langsamere Polymerisationsvorgiange dem Material einen Zugewinn an
Ausgleichsspielraumen ermdglichten. Folglich weisen niedrigere Polymerisations-
raten weniger Volumenreduktionen und geringere Spannungen auf (Feilzer 1993,
Mehl 1997, Braga 2002). Durch so genannte Soft-Start-Polymerisation und deren
Modifikationen, wie etwa Step-Cure bzw. Soft-Start (miniLED: ,,Ramp*), wird in
der initialen Phase der Polymerisation durch geringe Intensitidten die Umorganisation
des Polymers ermoglicht (Davidson 1997). Diese Soft-Start-Technik wurde
weiterentwickelt zur Puls-Verzogerung, die durch die Erzeugung eines kurzen
Lichtblitzes hoher Intensitét, gefolgt von der Endpolymerisation nach einer Pause
von einigen Minuten zu einer Endpolymerisation fiihrte. Studien belegten eine
Stressverringerung von 19-30 % (Lim 2002). Die kontrovers diskutierte Vermutung
liegt darin, dass bei diesen Belichtungsarten die Verzweigungsvorgéinge im Polymer
durch eine geringere Anzahl an Wachstumskernen, in einer eher linearen Richtung
stattfinden (Asmussen 2001, 2002). Die Materialien die in dieser Art polymerisiert
wurden, wiesen geringere Randspalten auf, ohne dass ein Einfluss auf die
mechanischen Eigenschaften und die Konversionsrate festgestellt werden konnte
(Mehl 1997, Rueggeberg 1999, Silikas 2000). Letztere Hypothese konnte Asmussen
2002 nicht bestitigen und fiihrte die Diskrepanzen der Ergebnisse auf die

abweichenden Versuchsdurchfithrungen zuriick.
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2.3 Nachteile dentaler Komposite

Trotz zahlreicher Vorteile der Komposite und enormer Verbesserungen in den letzten
Jahrzehnten ist das Bestreben nach weiterem Fortschritt und Perfektion ungebrochen.
Dazu bedarf es der genauen Betrachtung der Fehlerquellen und Schwachstellen im
System. Allem voran unterliegen Komposite der Volumenkontraktion wihrend des
Aushirtungsprozesses, die den Kernpunkt zahlreicher Studien darstellt. Dieses
Phianomen wird durch unterschiedliche Faktoren beeinflusst und verlangt nach

weiteren Untersuchungen.

2.3.1 Polymerisationsschrumpfung

Die Polymerisationsschrumpfung wird durch mehrere Faktoren beeinflusst, die in
Abb. 2 veranschaulicht werden (Watts 2003). Die bedeutendsten Einblicke und
Entwicklungen in das Phdnomen der Polymerisationsschrumpfung wurden durch
Davidson, de Gee, Feilzer und Alster errungen. Darunter zédhlt die Ermittlung des

Effektes des C-Faktors auf das AusmaB} der Stressentwicklung.
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Abbildung 3:
Verkniipfungen des Phinomens der Schrumpfung (nach Watts 2003)
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Seit erkannt wurde, dass die Volumenschrumpfung eine der Haupt- bzw.
Grundvoraussetzung fiir die Randspaltbildung in dentalen Kompositrestaurationen
ist, wurde ein beachtlicher Aufwand in die Minimierung der Schrumpfung wihrend
der Aushidrtung investiert (Bowen 1967, Choi 2000, Ferracane 2003). Die
Volumenreduktion wihrend des Polymerisationsprozesses hat Schrumpfspannungen
zur Folge. Diese entstehen durch die Umwandlung der Kohlenstoffdoppelbindungen
zu kovalenten FEinfachbindungen, dabei kommt es zu Verdnderungen der
interatomaren Rdume der Molekiile in Losung (van-der-Waals-Distanzen). Es wurde
festgestellt, dass fiir jedes umgewandelte C-C-Grammolekiil eine entsprechende
Schrumpfung von 23,0 cm? erfolgt (Loshaek 1953, Rueggeberg 1995). Betrigt der
Abstand der Kohlenstoffatome vor der Polymerisation ca. 4 A, so verringert er sich
nach der Verzweigung zur kovalenten Einfachbindung zu nur noch etwa 1,9 A
(Roulet 1987). Wenn Monomere in unmittelbarer Nachbarschaft miteinander zu
kovalenten Bindungen reagieren reduziert sich also die Distanz zwischen den beiden
Atomgruppen und es kommt zu einer Verringerung des Gesamtvolumens. Beides
tibertragt sich auf die Volumenschrumpfung, dessen Ausmal erfahrungsgeméif} durch
den Anteil der Fiillpartikel und der Konversionsrate der Matrix bestimmt wird. Werte
zur Schrumpfung von BisGMA liegen etwa bei 5,2%, von TEGDMA bei 12,5%.
Diese Werte sind wesentlich hoher als bei einem konventionellen Dentalkomposit,
die etwa zwischen 2 und 3% liegen (Labella 1999, Stansbury 1990 und 1992). Dieser
Unterschied liegt in der Tatsache, dass nahe zu 60% des Volumens eines
Hybridkomposits aus Fiillkorpern besteht. Mirko-gefiillte Komposite besitzen zwar
mit etwa 40% einen geringeren Fiillkorperanteil, aber in ihren Schrumpfungswerten
sind sie den Hybriden @hnlich, da sie teilweise vor-polymerisierte Kompositpartikel,
so genannte organische Fiiller, enthalten. Niedrigviskose, auch als flowable
bezeichnete Komposite erreichen Schrumpfungswerte bis zu 5%, groftenteils durch
den reduzierten anorganischen Anteil, der meist unter 50% liegt. Unterschiedliche
Werte aus verschiedenen Studien sollten allerdings kritisch betrachtet werden, da sie
in jeglicher Hinsicht von der Polymerisationsreaktion abhingig sind. Dies bereitet
vor allem auch Schwierigkeiten im direkten Vergleich dieser Studien, vor allem da
bisher in duBerst seltenen Fillen Konversionsrate im Bezug auf die Schrumpfung

ermittelt wurde (Lim 2002, Braga 2002).
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Es besteht ein breiter Konsens dariiber, dass die Volumenabnahme die mit der
Polymerisation dentaler Komposite einhergeht eines der priméren Defizite darstellt,
die die mogliche Uberlebensrate einer Kompositrestauration limitiert und letztlich
zum Versagen der Restauration fithren kann. Aufgrund der Entstehung neuer
kovalenter Bindungen in vernetzenden Polymerisaten scheint die Schrumpfung
unumginglich, da die Molekiile enger zusammenriicken und aufgrund der
extendierten Polymerstruktur ihre Mobilitdt einbiilen. Im Gegensatz zu vielen
anderen Polymeranwendungen mit iiberwiegendem Augenmerk auf die
Schrumpfkraft ist das Hauptproblem die wihrend der Polymerisation sich
aufbauende Schrumpfspannung (Davidson 1997). Die SO genannte starre
Kontraktion, manchmal auch als die Kontraktion nach Erreichen des Gelpunktes
bezeichnet, ist der Anteil der gesamten Volumenschrumpfung, die fiir die
Spannungsentwicklung verantwortlich gemacht wird (Bowen 1963, Davidson 1984).
In lichtatktivierbaren Kompositen wird die Zeit die einen FlieBvorgang in der
Polymermatrix erlaubt durch die schnelle Reaktionsrate drastisch verringert. Dadurch
erreicht das Material schon nach wenigen Sekunden einen festen Aggregatzustand
mit einer relativ niedrigen Konversionsrate. Die Folge: Spannung baut sich nahezu
zeitgleich mit dem Beginn der Polymerisation auf (Calheiros 2004). In dieser Zeit
entwickelt sich auch anndhernd die gesamte Volumenschrumpfung nachdem eine
gewisse Festigkeit des Komposits vorliegt. Verstindlicher Weise entwickeln
selbsthartende Komposite geringere Kontraktionsspannungen als lichthédrtende, da
sie eine langsamere Reaktionsrate und zudem durch die selbst initiierte Reaktion
weniger freie Radikale zur Verfiigung haben. Daraus folgt oftmals eine geringere
Konversionsrate als bei Lichthiartung (Feilzer 1993, Braga 2002). Bei ausreichender,
der Polymerisationsschrumpfung entgegen gesetzter Adhisionskraft, die im Falle
von Fiillungen durch das Bondingmaterial vermittelt wird, kommt es wihrend der
Polymerisation zur Ubertragung von Kriften auf die Zahnhartsubstanz. Ubersteigt
die sich aufbauende Spannung die adhidsiven oder kohisiven Krifte, dann konnen

Mikro- oder Makrodefekte entstehen (Stansbury et al.2004).
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Die Volumenschrumpfung von Kompositen erwies sich proportional zur
Konversionsrate (Silikas 2000, Braga 2002). In lichtaktivierbaren Materialien ist die
Konversionsrate das Produkt der Strahlungsintensitit und Strahlungsdauer (J/cm?)
(Sakaguchi 1998). Da die Polymerisationsgeschwindigkeit von der applizierten
Lichtintensitdt abhédngig ist, besteht die Moglichkeit durch die Belichtungsmethode
Einfluss auf den Elastizititsmodul zu nehmen. Dabei konnen sich die Polymerketten
reorganisieren und mikroskopisch sowie makroskopisch einer Verringerung des
Volumes durch plastische Deformation entgegenwirken. Um die Polymerisationsrate
zu verringern und somit die Zeit, die die FlieBvorginge im Materialgefiige erlaubt zu
verldngern existieren bereits genannte ,,Soft-Start“-Programme. Dabei wird im
Gegensatz zu der kontinuierlichen Belichtung mit hoher Intensitit zunichst eine
geringere Strahlendosis wihrend der ersten Sekunden abgegeben und abschlieBend
mit hoher Intensitit Endpolymerisiert. In vergleichenden Studien erwies sich die
Soft-Start-Polymerisation als signifikant spannungsmindernd und effizient gegeniiber
der konventionellen Belichtung bei gleich hohen Intensititen (Sakaguchi 1998, Watts
1999, Silikas 2000).

Ein weiterer Denkansatz zur Reduzierung des Volumenschwundes sind
Veridnderungen der Monomerstruktur, da die Monomere den aktiven Anteil der
Komposite darstellen. Die Verwendung gromolekularer Monomere wie Bis-GMA
hat sich bewidhrt. Der Ersatz gewohnlicher Dimethacrylatmonomere durch
Methacrylate mit verringert reagierenden Gruppendichten bis hin zu
fliissigkristallinen Monomeren und Ring Offnenden Systemen wurden dabei
entwickelt. Dariiber hinaus konnen auch Zusdtze wie zum Beispiel
Spiroorthocarbonate oder Epoxyharze zu Dimethylacrylaten beigefiigt werden.
Veridnderungen der Form, Oberflichenbeschaffenheit und Anzahl der Fiillkorper
durch Volumensubstitution fiithrten zu der Moglichkeit die Werte der Schrumpfung
von 9 Vol% auf etwa 1,5-5 Vol% zu senken (Ferracane 2005). Das Ziel ist nach wie
vor die Entwicklung eines nicht — oder zumindest minimal — schrumpfenden dentalen

Kompositwerkstoffs. (Ferracane 1995, Eick 1993).
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2.3.2 C-Faktor

Der C-Faktor (Configuration-Factor) ist per Definition der Quotient von gebundener
zu ungebundener Oberfliche einer Fiillung. Unter gebundener Oberfldche versteht
man die an das Restaurationsmaterial angrenzende Zahnhartsubstanz, ungebundene

Oberflache ist die Grenzflache des Materials zur Luft.

[ ] freie Oberfliche B ocbundene Oberflache
| | | | |
| | | | I
0,2 0.5 1,0 2,0 5,0
Abbildung 4:

Schematische Darstellung verschiedener C-Faktoren (Feizer et al. 1987)

Ein groBer C-Faktor entspricht also einem grolen Anteil gebundener Oberflédche. Die
Adhision zu der Zahnhartsubstanz und deren begrenzte Nachgiebigkeit limitiert die
Volumenreduktion und erhoht somit den Spannungsaufbau. Ubersteigt aber die
Schrumpfkraft den Widerstand der Adhisionskrifte, kann es zu einem Abldsen des
Komposits von der gebundenen Oberfliche kommen, oder aber Frakturen im
Schmelz konnen infolge uniiberwindbarer Haftung entstehen (Sakaguchi 2004).
Dieser Effekt der Steifheit des Systems wird in indirekten statischen Messverfahren
aufgegriffen. Bei einem Versuchsaufbau mit annihernder Compliance von Null kann
der Weg der bei der Schrumpfung zuriickgelegt wiirde iiber Lastmessdosen
(Kraftsensoren) in Kraft umgewandelt werden. Die Probenlinge wird iiber die
Messdauer dabei konstant gehalten. Eine dynamische Kraftaufzeichnung ist ebenfalls
durch einen inversen Piezo-Effekt moglich, der eine Verlingerung oder Verkiirzung
des piezoelektrisch wirksamen Korpers zur Kraftregistrierung bewirkt (Dullin 1998).
Da die Durchhirttiefe durch den C-Faktor begrenzt sein kann, wird in der Literatur
die Inkrementtechnik propagiert. Dabei soll das Einbringen des Materials in

mehreren Schichten erfolgen und somit den jeweiligen C-Faktor verringern. Die
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Durchhirttiefe soll dabei gewihrleistet werden. (Yoshikawa 1999, Peutzfeldt 2000).
Ein groer C-Faktor behindert unterdessen auch die ausgleichenden FlieBvorginge
wihrend des Prid-Gelzustandes (Feilzer 1987). Ein Spannungsausgleich an den
Kavititenwidnden kann durch das Anwenden eines geeigneten Bondingsystems
erheblich  verbessert werden. Den Grundstein zur Entwicklung der
mikromechanischen Haftung von Kompositen an Zahnhartsubstanz legte bereits
1955 Buonocore durch die Entwicklung der Sdure-Atz-Technik und Konditionierung

der Zahnoberfliche.

2.3.3 Gelpunkt

Der Gelpunkt wird als der Zeitpunkt definiert, an dem wihrend der initialen Phase
des Polymerisationsvorganges eine zuvor arbitrédr bestimmte Kraft gemessen werden
kann. In der Zeitspanne vor dem Gelpunkt, auch Pri-Gelzustand genannt, kommt es
zu einem viskoelastischen FlieBvorgang, der in der Literatur auch als Flow
bezeichnet. Dieser ermdoglicht Verschiebungen innerhalb des Polymergefiiges
zugunsten des Spannungsausgleichs. Erreicht der Prozess einen gewissen
Vernetzungsgrad, ist eine Verschiebung nicht mehr moglich und es kommt zu einem
schnellen Spannungsanstieg innerhalb des Materials (Davidson 1984). Somit konnen
die vorausgehenden Umbauvorginge einen indirekten Einfluss auf die spiteren
Auswirkungen auf das Volumen durch plastische Deformation nehmen (Feilzer
1990). Die starre Kontraktion, die dem Post-Gelzustand entspricht, ist der Anteil der
Volumenschrumpfung, die fiir den Spannungsaufbau im Werkstoffgefiige
verantwortlich ist (Bowen 1984, Davidson 1984, Braga et al. 2005). In
lichtaktivierbaren Kunststoffen ist dieser Vorgang durch die niedrige Reaktionszeit
auf Sekunden reduziert und bei noch sehr niedriger Konversionsrate bereits erreicht.
Das bedeutet, dass nahezu zeitgleich mit der Belichtung der Spannungsaufbau
beginnt (Braga et al. 2005). Selbsthirtende bzw. chemisch hdrtende Kunststoffe
besitzen einen  verzogerten  Gelpunkt und bauen somit  geringere
Schrumpfspannungen auf. Der Grund beruht auf der verlangsamten Reaktionsrate

durch weniger Radikale der Initiatoren. Allerdings erreichen sie nur geringe
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Konversionsraten und haben infolge dessen einen hohen Restmonomergehalt (Braga
2002, Feilzer 1993). Dieses Phidnomen der Verlingerung des Pri-Gelzustandes
versucht man durch Modifizierung der Belichtung zu beeinflussen. Die
Geschwindigkeit der Reaktion und das Erreichen des Gelpunktes sind direkt von der
Lichtintensitdt abhéngig. Wird eine hohe Lichtintensitit gewihlt, so werden mehr
freie Radikale im Komposit frei und beschleunigen den Prozess. Umgekehrt
resultiert bei abgeschwichten Lichtintensititen eine Verzogerung des Gelpunktes
(Feilzer 1995). Dieses Prinzip wird bei der so genannten Soft-Start- oder Step-Cure-
Belichtung ausgenutzt. In den ersten Sekunden wird nur eine geringe Intensitét (z. B.
250 mW/cm?) des Lichtes erzeugt und wechselt dann zu hohen Intensititen (z.B.
650 mW/cm?) (Mehl 1997, Silikas 2000, Sakaguchi 1998, Watts 1999). Das
Paradoxon liegt dabei in der Tatsache, dass der Flow und die Fiillpartikelgroe bzw.
—anteil sich gleichermallen auf die volumetrische Schrumpfung auswirken, aber eine
Erhohung der Fiilleranteile gleichzeitig eine grofere Steifheit des Systems nach sich

zieht (Labella 1999, Vaidyanathan 2001).

2.3.4 Konversionsrate

Als Konversionsrate wird die Anzahl der ge6ffneten Kohlenstoffdoppelbindungen zu
—einfachbindungen bezeichnet und betragt unter konventionellen
Belichtungsverhiltnissen zwischen 55-65 % (Ferracane 1986). Ausreichende externe
Lichtzufuhr, die Farbe und Dichte des Komposits, sowie die Eindringtiefe des
Lichtes und die Schichtdicke der Restauration beeinflussen die Konversion. Mehr als
20 % der initialen Doppelbindungen verbleiben im abgebundenen Kunststoff, da es
in tieferen Schichten zu einer 10 bis 100fachen Reduktion der
Ausgangslichtintensitdit kommen kann (Schmalz 2005). Das Ausmal} klinischer
Folgen ist noch nicht vollstandig gekldrt, doch Versuche in Zellkulturen bestétigten
die Zytotoxizitidt der Komposite (Anderson 1988). Untersuchungen von Pearson und
Longman konstatierten eine erhohte Loslichkeit der Komposite bei inaddquater
Belichtung (Pearson 1989). Dem entgegen beinhaltet die Wahl des passenden

Polymerisationsprozesses fiir eine Kompositrestauration einen Kompromiss
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zwischen den gegensitzlichen Materialeigenschaften Polymerisationsschrumpfung
und Konversionsrate. Es wurde festgestellt, dass sich die Volumenreduktion
proportional zur Konversionsrate verhilt (Silikas 2000, Braga 2002). Folglich steht
eine hohe Konversionsrate in Kontrast zu der Forderung eines niedrigen Wertes der
Polymerisationsschrumpfung (Rueggeberg 1994). Allerdings ist eine hohe
Konversionsrate erwiinscht, um mechanische Eigenschaften und eine chemische
Stabilitidt und lange Lebensdauer des Materials zu gewihrleisten (Asmussen 1982,

Ferracane 1985).
2.3.5 Mechanische Eigenschaften

Die mechanischen Eigenschaften dienen der Charakterisierung eines Materials und
konnen anhand zahlreicher Priifungsverfahren bestimmt werden. Es werden
verschiedene Kategorien unterschieden:

1. elastische Durchbiegung

2. plastische Verformung

3. Sprodigkeit und Zidhigkeit

4. Ermiidung
Sie dienen als relatives Mall zur Feststellung der Eignung eines Materials unter
bestimmten Bedingungen und Beanspruchung. Eine Vorhersage iiber die klinische
Bewihrung ist dabei nicht immer direkt moglich, da die im Mund entstehenden

komplexen Spannungen nicht nachgeahmt werden konnen (Ashby et al. 1980).
2.3.5.1 Elastizitdtsmodul und Kriechen

Der Elastizititsmodul (E-Modul) ist ein Mal} des Widerstands eines Materials gegen
elastische Verformung. Ist der E-Modul eines Materials gering, so besitzt dieses eine
geringe Steifigkeit und ist bei Belastung nachgiebig. Dies beruht auf der Tatsache,
dass die Atome eines Werkstoffes durch elektrostatische Bindungskrifte eine
gewisse Nachgiebigkeit aufweisen. Grundsitzlich wird zwischen primédren
Bindungen (ionische, kovalente und metallische Bindungen) sowie sekundiren

Bindungen (van-der-Waals- und Wasserstoffbriickenbindungen) unterschieden.
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Erstere sind relativ stabil, wobei letztere schwichere Bindungen darstellen, allerdings
im Bezug auf Polymere eine entscheidende Rolle spielen, da sie zusitzliche
Bindungen zwischen den Polymerketten herstellen. Basierend auf der atomaren
Beschaffenheit konnen die Bindungskrifte der kovalenten Atome berechnet werden
und zur Abschitzung fiir den Elastizititsmodul, die Hirte oder der Bruchfestigkeit
herangezogen werden. Ein theoretischer E-Modul von 1000 GPa kann fiir eine
kovalente Kohlenstoffeinfachbindung berechnet werden, doch die tatsdchlichen
Werte von Polymeren liegen weit unterhalb davon. Dies kann damit erkléart werden,
dass innerhalb des dreidimensionalen Netzwerks eines Polymers der Anteil
kovalenter Bindungen im Verhiltnis zu den sekunddren sehr viel geringer ist. Bei
Deformation durch von auBlen einwirkende Krifte werden zundchst die
Wasserstoffbriickenbindungen beansprucht. Der Einfluss der primédren Bindungen
steigt mit dem Vernetzungsgrad des Polymers. Somit kdonnen durch Zusatz von
Vernetzungsmolekiilen die mechanischen Eigenschaften verbessert werden (Ashby et
al. 1980).

Als Kriechen bezeichnet man die zeitabhingige, plastische Verformung eines
Werkstoffes unter Last, somit sind Kriechvorginge viskoplastischer Natur. Bei
Kunststoffen duflert sich die Viskoelastizitdt unter statischer Belastung durch eine
stetige Abnahme der Werkstoffsteifigkeit. Dies fiihrt unter konstanter Spannung zum
Kriechen (Retardation), d.h. zu wachsender Verformung, unter konstanter
Verformung zur Spannungsabnahme (Relaxation). Diese Relaxation kann als eine
Art Kriechen aufgefasst werden, bei dem die Spannung so gesteuert wird, dass die
Verformung stets gleich bleibt. Dabei kann in Versuchen der zeitabhidngige
Verformungszuwachs unter konstanter Spannung evaluiert werden. Allgemein legt
der Zeitstand-Zugversuch der DIN EN ISO 899-1 ein Verfahren zur Bestimmung des
Kriechverhaltens von Kunststoffen genormter Probenkorper unter
Zugbeanspruchung mit festgelegten Bedingungen vor. Allerdings kann Kriechen
auch aus dem Universalhédrteversuch als mechanische Kenngrofe, oftmals auch als

Relaxation bezeichnete Grofe eines Kunststoffes abgeleitet werden (s.0.).
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2.3.5.2 Hirte

Die Hirte definiert sich als der mechanische Widerstand, den ein Werkstoff einem
hirteren Priifkorper beim Eindringen entgegensetzt. Je tiefer der Priiftkorper in das
Material eindringen kann, desto weicher ist es. Auswirkungen auf die Hérte von
Kompositen haben deren Fiillergehalt und Fiillkorpergrole, chemische
Zusammensetzung, Farbe und Transluzenz, sowie die Lichtintensitit und
Bestrahlungsdauer. Die Hartepriifung kann als dquivalenter Parameter zum Vergleich
unterschiedlicher Polymerisationsverfahren herangezogen werden, da in Studien
Veridnderungen der Hirtewerte dem der Konversionsrate entsprachen (Ferracane
1985 und 1986).

Der Grad der Durchhirtung kann anhand von Hirtegradienten fiir ausgedehnte
Restaurationen interpretiert werden und erlaubt Aussagen iiber den Hérteverlauf im
Inneren von Kompositpriifkdrpern (Bédrwald et al. 2006). Dabei werden bei
zunehmendem Abstand von der Fiillungsoberfliche eine geringere Hérte und eine
niedrigere Konversionsrate beobachtet. Entsprechendes gilt auch bei zunehmender
Entfernung der Lichtquelle von der zu belichtenden Kompositoberfldche. Da die
Lichtintensitit indes abnimmt, wird eine moglichst unmittelbare ridumliche
Positionierung des Lichtaustrittsfensters an der Restauration empfohlen (Lutz et al.
1992). Zu beachten ist, dass die oberste Schicht durch den geringsten Abstand zur
Lichtquelle immer einen hoheren Polymerisationsgrad als darunter liegende
Schichten erfidhrt. In tieferen Lagen kommt es zur Abschwichung der
Strahlungsenergie durch dazwischen liegendes Material. Es kommt zur Absorption
und Streuung durch Fiillpartikel. Je opaker und dunkler die Kompositfarbe ist, desto
groBer das Absorptionsvermogen (Ferracane et al. 1986). Es wurde festgestellt, dass
selbst mangelhafte Lichtquellen an Oberflichen von Proben vergleichsweise gute
Hirtewerte erzielen konnen. Trotz hinreichender Oberfldchenhirte ist allerdings der
Grad der Tiefenhirte stark eingeschriankt. Dies hat zur Folge, dass eine Beurteilung
der Polymerisationsart lediglich anhand der Oberflachenhirte nicht aussagekréftig ist
(Hansen und Asmussen 1993). Erreichen tiefere Schichten einen Wert von mehr als
80 % der Hirte an der Oberfliche, so gelten sie als ausreichend polymerisiert.

Lingere Belichtungszeiten konnen einen Ausgleich geringerer Intensitéten erreichen.
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Die Qualitdt der Durchhirtung wirkt sich auf die Dauerhaftigkeit der Restauration
aus, dabei werden maximale Hirtewerte gewOhnlich nach drei bis 24 Stunden

erreicht (Lutz et al. 1992).

2.3.6 Kavitit und Restaurationsgestaltung

Abgesehen von der chemischen Zusammensetzung bestimmt auch die Geometrie
einer Kavitdt maflgeblich die entstehende Spannung wihrend der Polymerisation. Es
wird empfohlen das unpolymerisierte Komposit in mehreren Inkrementen mit einer
maximalen Schichtdicke von 2 mm einzubringen und jeweils zu polymerisieren
(Feilzer 1987, Peutzfeldt 2000, Yoshikawa 2000). Die Tiefe einer Kavitit
beeintriachtigt durch den erhohten Abstand zur Lichtquelle zusitzlich die Effektivitit
der Aushirtung (Rueggeberg 1993). Die Verwendung von Bondingsystemen und die
Konditionierung der Zahnhartsubstanz verbessert die mikromechanische Haftung des
Komposits enorm und ist seit ihrer Entdeckung 1955 durch Buonocore in der
modernen Zahnmedizin nicht mehr abkdmmlich. Die Konditionierung wird durch
entsprechende Behandlung mit Phosphorsédure oder anhand selbst dtzender Losungen
mit dem FErhalt eines retentiven Atzmusters erreicht. Haftvermittler dienen der
mikromechanischen und chemischen Verankerung des hydrophoben Komposits an
die feuchte hydrophile Zahnoberfldache, wobei flieBende Bondingmonomere durch
die Vorbehandlung die Moglichkeit haben in die freigelegten intratubuldren Rédume
einzudringen und die Kollagenfasern zu infiltrieren. Spannungen im Material konnen
dadurch abgebaut werden. Zusitzlich finden sich in der Literatur Empfehlungen zur
Verwendung von Unterschichten mit flieBfdhigen, niedrigviskosen Kompositen als

so genannte ,,Stress-Breaker* (Ernst et al. 2004).
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2.3.7 Weiterentwicklung dentaler Komposite

Zukunftstriachtige Untersuchungen und Fortschritte in der Monomerzusammen-
setzung fanden in den letzten Jahren grole Aufmerksamkeit. Angelehnt an die Ring
offnenden Oxirane liegen Studien zu so genannten Siloranen, einer Kombination von
Oxiran- und Siloxan-Monomeren, vor (Weinmann et al. 2005, Ilie und Hickel 2006).
Diese sollen geringe Schrumpfung, dank der Ring 6ffnenden Monomere, sowie eine
erhohte Hydrophobie durch das vorhandene Siloxane vereinen.

Es stellte sich heraus, dass die Oberflichenbeschaffenheit der Partikel einen groBeren
Effekt auf die entstehende Spannung besitzt als dessen GroBe. Ansidtze hierzu
existieren bereits anhand von so genannten Nanokompositen die seit 2002 erhéltlich
sind (z.B. Filtek Supreme, 3M Espe). Das Fiillerkonzept setzt sich aus zwei
unterschiedlichen Fiillerarten zusammen, einzelne Nano-Partikel mit einer Grofle
zwischen 20 und 75 nm und so genannte Nano-Cluster, grofere Einheiten von
Nanomeren. Dadurch soll einerseits die dsthetische Komponente von polierbaren
Mikrofiillern und andererseits die Stabilitit von Hybridkompositen miteinander

kombiniert werden.
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3 Material und Methode

In dieser Studie wurden vier Komposite in Bezug auf deren Schrumpfung,
mikromechanische Eigenschaften (Vickershirte, E-Modul und Kriechen) und zwei
davon auch auf ihre Konversionsrate nach Polymerisation mit drei verschiedenen
Polymerisationslampen, zwei LED- und einer Halogenlampe untersucht. Dabei
wurden die Programme und die Belichtungszeiten variiert. Direkt nach der Messung
der Polymerisationsschrumpfung, bzw. der Schrumpfspannung wurden die Proben
auf ihre mechanischen Eigenschaften, mit besonderem Augenmerk auf ihre Hérte hin
untersucht. Weiterhin wurden zur Simulation einer groflen Seitenzahnkavitét fiir
zwel Materialien, EsthetX (Dentsply) und Tetric Ceram HB (Ivoclar Vivadent)
exemplarisch der Verlauf der Hirte und die Konversionsrate anhand von 2 mm und
6 mm dicken Probenkorpern gemessen. Die Erfassung der mikromechanischen
Eigenschaften erfolgte dabei nach einer Lagerung von 24 Stunden, um den Effekt der

Nachhirtung zu untersuchen.

Folgende Grafik fasst die drei Methoden der Versuchsanordnungen zusammen:
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3.1 Verwendete Materialien

Die vier verwendeten Materialien sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

Zum einen wurde Tetric Ceram (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) als ein
lichthidrtendes Feinpartikel Hybridkomposit mit guten Erfahrungswerten aus
vorausgegangenen Studien gewdhlt und als hochviskose Variante von Tetric Ceram
wurde Tetric Ceram HB (,,Heavy Body*) hinzugezogen. Dieses hat im Vergleich zu
Tetric Ceram einen hoheren Anteil an Feinpartikeln und ist somit viskdser und soll
durch geringere Abrasion vor allem zur Restauration von Kavititen im

Seitenzahngebiet geeignet sein.

Als isthetisches Mikromatrix-Fiillmaterial wurde EsthetX (Dentsply DeTrey)
gewihlt, das sich besonders durch seine gute Polierbarkeit auszeichnen soll. Als
viertes Material wurde Gradia Direct posterior (GC), ein bevorzugt fiir Klasse I und

IT Kavititen geeignetes Komposit.
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Die untersuchten Materialien sind in ihrer Zusammensetzung nach Herstellerangaben

in Tabelle 1 dargestellt:

Tabelle 1: Zusammensetzung der verwendeten Komposite nach Herstellerangaben

Material

Matrix

Fillkorper

Tetric® Ceram
(Ivoclar Vivadent)
Lot D 22993
Farbe A3

Bis-GMA 6,3 Vol%
UDMA 5,8 Vol%
TEGDMA 3,3 Vol%

Bariumglas 38 Vol%
Ytterbiumtrifluorid 13 Vol%
Mischoxide 4 Vol%
Ba-Al-F-Si-Gliser 4 Vol%
Hochdisperses SiO; 1 Vol%
Gesamt: 60 Vol%
Durchschnittliche Partikel-
groBe: 0,2-1 um

Tetric® Ceram

Bis-GMA 6,7 Vol%

Bariumglas 42,5 Vol %

HB UDMA 4,8 Vol% Ytterbiumtrifluorid 9,3 Vol%

(Ivoclar Vivadent) | Alipathische DMA Mischoxide 2,3 Vol%

Lot D 54265 3 Vol% Ba-Al-F-Si-Gliser 0,8 Vol%

Farbe A3 Hochdisperses SiO; 8 Vol%
Gesamt: 63 Vol%
Durchschnittliche Partikel-
groBe: 0,2-1 um

Esthet X Bis-GMA Bariumfluoroalu-

(Dentsply DeTrey) | Bis-EMA miniumborosilikatglas

Lot 0112121 TEGDMA Hochdisperses SiO,

Farbe A2 Gesamtanteil anorganischer
Fiiller: 77 Gew%
Durchschnittliche Partikel-
groBe: 0,01-0,1 um

Gradia Direct | UDMA Fluoraminosilikatglas 24 Vol%

Posterior Dimetacrylat-Co- Hochdisperses SiO; 13 Vol %

(GO) Monomere Gesamt: 65 Vol%

Lot 0302081 35 Vol% Durchschnittliche Partikel-

Farbe A3 grofe: 0,85 um
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3.2 Polymerisationslampen

Es wurden drei Polymerisationslampen (Tabelle 2) mit insgesamt 13
Belichtungsprogrammen, jeweils einem Standardprogramm (HIP = high intensity
program, bzw. Fast Cure) und zusitzlichen Puls- und Softstart-Programmen bei
einem der Belichtungsgerite zur Aushértung der Materialien verwendet.

Bei dem Gerit Astralis 10 (Ivoclar Vivadent) handelt es sich um ein
Halogenlichtgerit mit einer Standardintensitit von 1857 mW/cm? erzeugt von einer
100 Watt Halogengliihbirne. Das dabei gewdihlte Programm war das High Power
Programm ,,HIP* mit verschiedenen Belichtungszeiten von 10, 20 und 40 Sekunden.
Die beiden LED-Polymerisationsgeridte waren Bluphase® (Ivoclar Vivadent) und
miniLED (Satelec by Acteon Group). Bluphase® erreicht eine Intensitit von
1435 mW/cm? und wurde ebenfalls im , HIP“-Modus verwendet. Bei beiden Geriten
im ,,HIP“-Modus wurden Belichtungszeiten von jeweils 10, 20 und 40 Sekunden
gewihlt. Das miniLED-Gerit mit einer Intensitdt von maximal 1141 mW/cm? wurde
zusitzlich zum kontinuierlichen Fast Cure Modus (10, 20, und 40 Sekunden) auch in
seiner Puls-Funktion getestet, sowie in dem Softstartprogramm ,Ramp®. Die
Belichtungsdauer im Puls-Programm betrdgt dabei 12, 24 und 48 Sekunden, da
zwischen zwei Pulsen jeweils eine Pause von 0,2 Sekunden entsteht. Das Programm
,Ramp* hat eine Gesamtdauer von 20 Sekunden. Wihrend der ersten 10 Sekunden
steigt die Intensitdt kontinuierlich auf 1141 mW/cm? bzw. auf die Maximalleistung
des jeweiligen Gerites an.

Das spektrale Streuverhalten und die Strahlungsintensitit der getesteten
Polymerisationslampen wurden mittels einer geeichten Faseroptik bestimmt. Es
handelt sich dabei um ein spektral auflosendes Radiometer, das mit einer Ulbricht-
Kugel ausgestattet ist (S2000, Ocean Optics, Dunedin, FL, USA). Die gesamte
Strahlungsdichte wurde mittels der Bestrahlungsstirke berechnet, die in
Abhingigkeit der Wellenldnge iiber dem gesamten Wellenldngenbereich durch die
effektive Flache des Spitze des Lichtleiters dividiert wurde. Der Durchmesser der
Spitze wurde anhand eines digitalen Mikrometer ausgemessen, deren effektive
Fliche als die Fliche der Spitze ohne Ummantelung definiert wurde. Zur
Bestimmung der Energiedichte wurde die Bestrahlungsstirke mit der Belichtungszeit

fiir jedes Polymerisationsgerit und Programm multipliziert.
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Abbildung 6:
Normierte Emissionsspektren der getesteten Polymerisationslampen mit jeweiliger
Gesamtstrahlungsdichte bzw. -intensitit. (Ilie 2006)
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Belichtungsdauer und —arten sind in Tabelle 2 zusammengefasst:
Tabelle 2 Belichtungsart und —dauer der verwendeten Polymerisationslampen
Polymerisations-
”
lampen \ ]]
g ( “ b M |
= \ W
Astralis 10 Bluephase® mini LED
Ivoclar ~ Vivadent | Ivoclar ~ Vivadent | Satelec by Acteon
AG AG Group
Seriennr.: 013336 Seriennr.: 1547581 | Seriennr.: 1146064
Art/Leistung Halogen (100 Watt) | LED (8 Watt) LED
Max. Intensitit 1857 mW/cm?2 1435 mW/cm? 1141 mW/cm?
Lichtleiter Anfangsdurch- Anfangsdurch- Anfangsdurch-
messer: 13mm messer: 13mm messer: 7,5 mm
Enddurchmesser: Enddurchmesser: Enddurchmesser:
8mm 8mm 8,5 mm
Lénge: 7 cm, | Lange: 7 cm, | Lange: 94 mm,
Kriimmung: 60° Kriimmung: 60° Kriimmung: 45°
(verwendete) High Power (HIP): | High Power (HIP): | Fast Cure (FC):10s,
Betriebsmodi = 10s = 10s 20s, 40s
= 20s = 20s Pulse: 12s, 24s, 48s
= 40s = 40s Softstart
(Ramp): 20s
Intensitit je
Betriebsmodi W/em? , -
[m 1§r5n7]\_ [mV\{i/‘(:?S]‘_ [ Wq o 1] Fast Cure
N N 0 1]
10 {s] 70 {js]
[mW/em?] Pulse
1141
12 18]
[mW/cm?] Ramp

1141

10 20 1s]
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3.3 Methoden

Die Arbeit setzt sich aus verschiedenen Messmethoden zusammen. Zunéchst wurde
die Polymerisationskontraktionsmessung in Bezug auf die Belichtungsart des
jeweiligen Komposits durchgefiihrt. Danach wurden die 2 mm dicken Proben sofort
dem Messgerdt entnommen und poliert, um anschlieBend Messungen der
mikromechanischen Eigenschaften an der Oberfliche und Unterseite der Probe
durchzufiihren.

Im dritten Teilbereich wurde anhand der beiden Materialien EsthetX und Tetric
Ceram HB die Effizienz der Belichtung durch Bestimmung der Konversionsrate
mittels Infrarotspektroskopie verglichen. Dabei wurden zwei unterschiedliche
Probendicke gewihlt (2 mm und 6 mm), um die Polymerisation in der Tiefe einer
Kavitdt zu simulieren. Danach wurden Hirteprofile der ,tieferen Kavitdt“ nach

24stiindiger Lagerung in destilliertem Wasser bei 37 °C gemessen.
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3.4 Polymerisationskontraktionsmessung

Die Polymerisationsschrumpfung bzw. -spannung wurde mit dem Stress-Strain-

Analyzer (SSA-Maschine, Dullin, Miinchen 1999) gemessen.

Abbildung 7:
Stress-Strain-Analyzer Dullin 1999, Miinchen

Die Messmethodik beruht darauf, dass bei einseitiger Fixierung der Probe ein freies
Schrumpfen erfolgen kann. Wird dieses unterbunden und an einer Halterungen ein
Kraftsensor und an der anderen ein Piezo-Translator platziert, so dient der Messweg
des Sensors der Kraftmessung. Der Piezo-Translator kompensiert dabei den

Messweg und hilt somit die Probenldnge konstant.
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Abbildung 8:
Messaufbau des Stress-Strain-Analyzers nach Dullin

Die Probengeometrie  wurde durch den Probenhalter 424  (Abb.9,
Zeichnungsnr. SSA-514) mit einer Seitenldnge von 4 mm und einer Hohe von 2 mm
(entspricht der Schichtdicke von 2 mm) bestimmt. Dadurch konnte ein C-Faktor von

0,33 simuliert werden, der in etwa einer Pramolarenkavitét entspricht (Abb. 8)

Lichtaustrittsoffnung

A

-
iy st e h s

Abbildung 9:
Probengeometrie der Schrumpfmessung
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Zum Messaufbau der SSA-Maschine (Abb. 6) gehoren der Messrahmen mit
Messkammer, ein Piezo-Translator, ein Kraftsensor (Lastmessdose), das Steuergeriit
fir den Piezo-Translator, die Stativhalterung fiir die Polymerisationslampe, das
Zusatzgehduse fiir die Energieversorgung und Signalkodierung der Kraft-,
Temperatur- und Lichtsensoren sowie der PC mit einer Datenerfassungskarte
(Abb. 7).

Es wurde hierbei eine Messung der Spannung mit Kompensation des
Kraftsensormessweges gewihlt, um die Polymerisationsschrumpfung beurteilen zu
konnen. Durch die Kompensation des Messweges wird die ansteigende Kraft bei
konstanter Probenldnge durch die Lastzelle registriert. Anschliefend kann aus den

erhaltenen Kraftwerten die Spannung anhand folgender Formel berechnet werden:

c=F/A

F entspricht dabei der auftretenden Spannungskraft. Die Fliche A berechnet sich aus
der Geometrie der Probenhalter, bzw. der Kavitidtengeometrie (A=2*4 mm = § mm).

Bei den Probenhaltern handelt es sich um Einweg-Aluminiumattachments, die zur
adhasiven Verbindung des Kompositmaterials zum Probehalter vorbehandelt werden
mussten. Hierfiir wurde die Attachmentkontaktfliche mit dem Rocatec-System
(ESPE, Seefeld) behandelt. Dabei verankern sich Silikatpartikel, die im speziellen
Strahlmittel enthalten sind, mechanisch auf der Metalloberfliche und verbinden sich
zusitzlich untereinander zu einer keramikartigen Schicht. Diese Oberflache wurde
anschlieBend mit Silan (ESPE-Sil) beschichtet, um einen chemischen Verbund
zwischen Komposit und Silikatschicht herzustellen. Nach 5 Minuten Trocknungszeit
wurde eine Schicht lichthidrtender Einkomponenten-Haftvermittler (Heliobond,
Ivoclar Vivadent) aufgetragen und im Lichtofen Dentacolor SX (Kulzer) 90

Sekunden bei einer Intensitit von 250 mW/cm? polymerisiert.
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Abbildung 10:

Geometrie der Aluminiumattachments

Um ein freies Schrumpfen an den Kontaktflichen zu ermoglichen, wurde der
Formaufsatz mit einer diinn aufgetragenen Schicht Silikonpaste (Baysilone®) und
einer Teflonfolie (Polytetrafluorethylen) isoliert. Nachdem der so vorbereitete
Formaufsatz auf dem Messtisch platziert wurde, konnten zwei vorbehandelte
Probehalter gegeniiberliegend in die Klemmschalen verschraubt werden. Somit war
ein Probehalter mit der Lastmessdose und der andere mit dem Piezo-Translator
verbunden.

Bei einer Eingabe der Messdauer von 300 Sekunden und der gewiinschten Abtastrate
wurde das Programm gestartet. Dabei initiierte das Einschalten der
Polymerisationslampe mittels des Lichtsensors einen synchronen Start der
Messdatenerfassung. Anhand des Kraft-Zeit-Diagramms konnten die Messwerte
zeitgleich abgelesen werden. Bei Erreichen der gewihlten Messzeit stoppte das
Programm und die Daten wurden anschlieBend durch den Benutzer gesichert. Die
analogen  Ausgangssignale der einzelnen Sensoren wurden iiber die

Datenerfassungskarte digital umgesetzt.
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Abbildung 11 stellt den Verlauf der Kraftentwicklung wéhrend der Messung im
Stress-Strain-Analyser dar. Die einzelnen Phasen sind zum Teil anhand der
Verdnderungen im Diagramm erkennbar. Als Beispiel wurde eine Belichtungszeit
von 40 Sekunden gewdhlt. Der Gelpunkt wird nach ca. 2-3 Sekunden erreicht, sobald
die Kraft den Wert von 0,5 N {iiberschreitet. Der Abschluss der Belichtung ist an dem
deutlichen Knick bei 27 N mit darauf folgenden steilen Anstieg auf bis zu 45 N fest

zu stellen.

Kraftin M
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Abbildung 11:
Kraft-Zeit-Diagramm
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3.5 Mikromechanische Eigenschaften

Der zweite Teilbereich beinhaltete die qualitative Priifung der oben hergestellten
Proben durch Evaluation physikalischer Eigenschaften. In dieser Studie wurde die
Giite der Polymerisation durch drei mechanischen FEigenschaften, Vickershirte,

Elastizititsmodul und Kriechen in einem Universalhirteversuch bestimmt.

3.5.1 Universalhidrtemessung

Die Proben wurden direkt nach der Messung der Polymerisationskontraktion im SS-
Analyzer auf 1200 Grit poliert und mit dem Universalhdrtemessgerit (Fischerscope

H100C, Fischer, Sindelfingen) vermessen.

[ S

Abbildung 12:
Universalhdirtemessgerit (Fischerscope HI100C, Sindelfingen, Deutschland)

Es wurden je Probe vier Messpunkte an Ober- und Unterflache durchgefiihrt. Das
Universalhirtemessgerit ist fiir die Messung der Universalhirte gemédfl DIN 50 359,
Entwurf DIN 55 676 und Technical Report ISO TR 14 577 entworfen. Dabei wurden
die Anzahl der Messpunkte, Kraft, Indentierungstiefe, Hirtewert, Elastizitdtsmodul
und Kriechen registriert. Die Messungen erfolgten vollautomatisiert an
vorprogrammierten Messstellen auf den Messobjekten. Der XY-Messtisch wurde
dabei automatisiert oder manuell durch Eingabe der XY-Koordinaten moglichst
mittig in gleichen Abstinden der Messpunkte auf der Probe programmiert.

Vorprogrammierte Messpunkte wurden grafisch stilisiert in einem XY-Diagramm
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am PC dargestellt. Die aktuell angefahrene Messstelle wurde dabei auf dem PC-
Monitor in einem Farbvideobild angezeigt.

Ein Eindringkorper aus Diamant in Form einer geraden Pyramide mit quadratischer
Grundfliche und mit einem Winkel von 136° zwischen den gegeniiberliegenden
Flachen (Vickerspyramide) wurde in die Oberfliche einer Probe eingedriickt. Das
Priifverfahren wurde mit kontrollierter Kraft durchgefiihrt. Dabei erhohte und
verringerte sich die Priiflast mit konstanter Geschwindigkeit zwischen 0,4 mN und
500 mN. Wihrend des Priifvorganges wurden die Priifkraft F und die Eindringtiefe h
sowohl bei Priifkraftzunahme als auch -riicknahme gemessen. Da die Geometrie des
Vickersdiamanten bekannt ist, konnte aus der Eindringtiefe der Universalhirtewert
HU = F/A (A = Oberfliche des Eindrucks) berechnet werden. Der Zusammenhang
zwischen der Universal- und Vickershirte wurde durch zahlreiche Messungen
verschiedener Materialien durch den Geridtehersteller in einer Software zur

Verfiigung gestellt und somit die Umrechnung erméglicht.

Schematische Darsteliung des Eindringens eines Diarmant-Eindringkdrpers in Eindruck eines ickers-
den Wenistolf. diamanten in 5z iumr
(Atormic-Force-Micro-
scope- Aufnahme).
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Abbildung 13:
Schrittweises Eindringen der Diamantpyramide wihrend des Messvorgangs (Helmut Fischer
GmbH & Co. KG, Sindelfingen)
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Der elastische Eindringmodulus E wurde aus der Steigung der Tangente an die
Entlastungskurve F = F,,x bestimmt. Uber eine Zeitspanne von 5 Sekunden wurde
die maximale Priifkraft (500 mN) konstant gehalten und dabei die verdnderliche

Eindringtiefe in Abhingigkeit der Haltezeit der Priifkraft (Kriechen) gemessen.

Durch den Mittelwert der vier einzelnen Messungen pro Seite der Probe konnte ein
Gesamtmittelwert aus (n=8) acht hergestellten Probekorpern je Material und
Belichtungsart berechnet werden. Die statistische Analyse erfolgte mittels
einfaktorieller Varianzanalyse ANOVA (analysis of variance) und Tukeys Post-hoc

Tests (0=0,05).
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3.6 Konversionsrate

Ergédnzend zu der qualitativen Priifung der mechanischen Eigenschaften wurde im
dritten Teil der Studie die Konversionsrate anhand der Fourier-Transformations-
Infrarot-Spektroskopie, kurz FTIR, durchgefiihrt. Dazu wurden exemplarisch zwei
Komposite der vorausgegangenen Messungen verwendet, um die Korrelation von

Konversionsrate und Hirte zu untersuchen.

3.6.1 Infrarotspektroskopie

Abbildung 14 erklért bildlich das Funktionsprinzip der Infrarotspektroskopie. Eine
Strahlungsquelle erzeugt durch einen ATR-Diamanten (,,Attenuated Total
Reflection®; Abgeschwichte Totalreflexion) im FTIR-Spektrometer ein bestimmtes
Spektrum. Diese Strahlung besitzt ein Spektrum im Infrarotbereich, das anhand des
Interferometers erfasst wird. FTIR steht dabei fiir die Fourier-Transformierte-
Infrarotspektroskopie. Durch den Probenkorper wird dieses Interferogramm
verandert und mit Hilfe von Detektoren registriert. Unter Verwendung der
entsprechenden Software wird das Spektrum {iiber einen im Vorfeld bestimmten
Zeitraum aufgenommen. Entsprechende  Umrechnungssoftware bietet die
Moglichkeit bestimmte Werte, wie etwa die Ermittlung bestimmter Peaks in deren

Wellenbereichen zu erhalten.

1. Lichte uelle 2. ATR-Dismart 3. Interferom eter 4.Probe [

Interferogramim

5. Detektor l
|

7. Spektrum

e 1-..“‘“”_‘_.
[ ] o

Abbildung 14:
Schematische Darstellung des FTIR-Systems nach Keck Interdisciplinary Surface Science Center
(www.nuance.northwestern.edu/keckii/)
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Die Infrarotspektroskopie (IR) ist ein physikalisches Analyseverfahren, das in einem
Wellenldngenbereich von 800-500.000 nm arbeitet. Sie dient der quantitativen
Bestimmung von bekannten oder unbekannten Substanzen oder zur
Strukturaufklarung chemischer Verbindungen (z. B. Kohlenstoffdoppelbindungen)
durch Identifikation anhand eines Referenzspektrums.

Die Konversionsrate KR wurde in Echtzeit mit einem FTIR-Spektrometer (Nexus,
Thermo Nicolet, Madison, USA, Abb. 15) bei abgeschwiichter Totalreflexion (ATR)

gemessen.

Abbildung 15:
FTIR-Spektrometer Nexus, Thermo Nicolet, Madison, USA

Dieses Verfahren wurde fiir die beiden Materialien EsthetX und Tetric Ceram HB
angewandt. Pro Material und Belichtungsmodus wurden jeweils acht Proben
hergestellt. Bei 13 Belichtungsprogrammen, zwei Kompositen und zwei
Priifkorpergeometrien (siehe unten) insgesamt 416 Proben.

Dabei wurde die unpolymerisierte Kompositmasse in die Probenform, direkt auf den
ATR-Diamanten appliziert. Das FTIR-Spektrum wurde in Echtzeit mit Beginn der
Belichtung fiir 20 Minuten an der Unterseite der Probe aufgenommen. Der
Durchmesser der gemessenen Fliche belief sich dabei auf 800 um. Die

Konversionsrate wurde anhand zwei verschiedener Probenkorpergeometrien gepriift:

1. Eine Schicht in einer 2 mm hohen Form mit einem Durchmesser von 3 mm,

dass direkt an der Oberflidche des Probenkorpers polymerisiert wurde.
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2. Ein Probenkorper mit einer Hohe von 6 mm bei gleichem Durchmesser,
hergestellt in drei Inkrementen von jeweils 2 mm Durchmesser, die separat

polymerisiert wurden.

Dabei wurde, wie in Abbildung 16 dargestellt, in drei aufeinander folgenden
Schritten jeweils die erste Schicht beginnend mit 2 mm bis auf 6 mm Hohe mit
abnehmendem Abstand von 4 mm auf O mm zur Probe belichtet. Mit jedem
eingebrachten Inkrement verdndert sich dabei der Abstand zur Belichtungsquelle um

jeweils 2 mm, wie in Abb. 16 nachvollzogen werden kann.

t=0 min t=3 min t=6 min

Lampe Lampe Lampe

R ]

0123456
0123456

1x2mm Inkrement 3x2mm Inkremente Probenhdéhe = 6mm
Probenhdhe = 2mm

Abbildung 16:
Probenherstellung in 2 mm und 6 mm Schichtung (Ilie 2009)

Die Wellenzahl befand sich zwischen (4000-670) cm™ und das FTIR-Spektrum
wurde mit vier Scans in einer Auflosung von 8 cm™ registriert. Um den Prozentsatz
der verbliebenen, nicht umgesetzten Kohlenstoffdoppelbindungen zu bestimmen,
wurde die Konversionsrate anhand der Variation der Peakhohe als Verhiltnis der
Absorptionsintensitdt der aliphatischen Kohlenstoff-Methacrylat-Doppelbindung
C=C bei 1634 cm™ bestimmt. Die interne Standard-Bande der C-C (aromatische
Kohlenstoffdoppelbindungen) bei 1608 cm™, die wihrend der Polymerisation
konstant blieb, diente als Bezugswert. Mit folgender Gleichung wurde der Peak der

Konversionsrate bestimmt:
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(1634cm ™ 1608cm ™) Feak Bemich rack Belichine
(1634cm™1608cm ™) Fouy Bemich vor Belickture

DCpeats = [1- ] x100

Zur Analyse der Qualitit der Polymerisation wurden die Proben 24 Stunden in
destilliertem Wasser gelagert. Innerhalb der 6mm hohen Proben wurden Hirte-
Profile durch die Mitte der Proben gemessen. Dafiir wurden die Probenkorper ldngs
auf 1,5 mm auf ihre Mitte unter Wasserzufuhr mittels Schleifpapier (800 Grit)
reduziert und anschlieBend mit Diamantsuspension (Korngréfe von 1 pm) poliert.
Die Messung der mikromechanischen Eigenschaften erfolgte mittels Fischerscope
H100C (Fischer, Sindelfingen) nach vierundzwanzigstiindiger Lagerung in
destilliertem Wasser bei 37 °C und anschlieBender oben genannter Aufbereitung. Die
Messung wurde bei 0,1 mm unter der Oberfldache, in Intervallen von 100 pm

zwischen den einzelnen Messpunkten gestartet.
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4 Ergebnisse

Die Verkniipfungen der antagonistischen Eigenschaften sollen im Anschluss der
ausgewerteten Ergebnisse eruiert werden. In Kapitel 4.1 sind die Kraftentwicklung
und der Spannungsaufbau wihrend der Polymerisation pro Komposit charakterisiert.
Der zeitliche Polymerisationsablauf der verschiedenen Belichtungsprogramme wird
in Kurvenverliufen fiir jedes Material verglichen. Die gemessene Endspannung nach
fiinf Minuten wird im Anschluss in Form eines Sédulendiagramms abgebildet. Die
Tabellen zu jedem Material geben eine Ubersicht der Statistik aller Belichtungsmodi
und ihrer homogenen Untergruppen, sowie ihrer Standardabweichungen.

In Kapitel 4.2 werden die Ergebnisse zu den zwei wichtigen mechanischen
Eigenschaften Vickershirte und Elastizititsmodul pro Komposit anhand von
Sadulendiagrammen der Mittelwerte und Standardabweichungen veranschaulicht.
Dabei wird zwischen Ober- und Unterseite, respektive der Lichtquelle zugewandter
und der Lichtquelle abgewandter Seite unterschieden. Zuletzt werden auch hier alle
Ergebnisse in Tabellen zusammengefasst.

Die Konversionsrate wird anhand zweier Materialien exemplarisch im ersten Teil des
Kapitels 4.3 ermittelt. Zunidchst werden die Kunststoffe getrennt voneinander
dargestellt, indes der Vergleich der Belichtungsprogramme von Interesse ist. Primér
werden dabei die 20-Sekunden-Programme beziiglich der unterschiedlichen
Probengeometrie von zwei und sechs Millimeter betrachtet. Exemplarisch wird auch
hierbei pro Material jeweils eine Polymerisationslampe mit ihren unterschiedlichen
Belichtungszeiten anhand von Diagrammen genauer erlédutert.

Im zweiten Teil des Kapitels 4.4 sind die dazugehorigen Hérteprofile dargelegt. Die
Simulation einer tiefen Seitenzahnkavitit wird mit einer Skizze und dem
Hirteverlauf in der Tiefe veranschaulicht. Anschlieend werden die Mittelwerte der
Vickershirte in Bezug zu den verschiedenen Belichtungsarten in unterschiedlichen
Schichten tabellarisch verglichen. Schlieflich folgt zum besseren Verstindnis der
Zusammenhinge ein Uberblick iiber Korrelationen zwischen den verschiedenen

Materialeigenschaften.
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4.1 Polymerisationsschrumpfung und Gelpunkt

Nachstehend werden Kurvenverldaufe entsprechend der Kraftentwicklung wéhrend
der Polymerisation dokumentiert. Die Daten wurden mittels des Stress-Strain-
Analyzers gemessen und aufgezeichnet. Die Ergebnisse werden anhand der
errechneten Mittelwerte aus jeweils acht Messungen pro Belichtungsart dargestellt.
Die anschlieBende Tabelle umfasst die Ergebnisse mit den Standardabweichungen
und den homogenen Untergruppen, die als hochgestellte Buchstaben markiert sind
(ANOVA, Tukey 0=0,05). Zusammenfassend werden die Gelpunkte der einzelnen
Programmgruppen (HIP bzw. FC, Pulse, Ramp) aller Materialien miteinander
verglichen. Diese drei Gruppen unterscheiden sich durch die Kontinuitit und
Intensitidt der Belichtung. HIP und FC entsprechen einer Belichtung mit konstanter
Intensitidt, wahrend das Puls-Programm bei gleicher Intensitdt Lichtimpulse mit
0,2sekiindigen Unterbrechungen erzeugt. Ramp und Pulse stellen hier die beiden
Soft-Start-Programme dar. Ramp hat dabei eine fest gelegte Dauer von 20 Sekunden
mit geringer Intensitit beginnend bis zu maximaler Stirke ansteigend. Die
Abkiirzungen der Belichtungsprogramme ist in Kapitel 3 Material und Methode
bereits vorgestellt worden und soll an dieser Stelle nochmals zur besseren Ubersicht
wiederholt werden.

Folgende Abkiirzungen benennen die einzelnen Belichtungsprogramme der

verschiedenen Polymerisationslampen:

Astralis 10 (Ivoclar Bluephase (Ivoclar Mini LED (Satelec)
Vivadent) Vivadent)
A10: Astralis10 HIP 10s BP10: Bluephase HIP 10s | FC10: Fast Cure 10s

A20: Astralis10 HIP 20s BP20: Bluephase HIP 20s | FC20: Fast Cure 20s
A40: Astralis10 HIP 40s BP40: Bluephase HIP 40s | FC40: Fast Cure 40s
P10: Pulse 12s

P20: Pulse 24s

P40: Pulse 48s

R20: Ramp 20s
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4.1.1 EsthetX: Kraftentwicklung und Schrumpfspannung

Im ersten Diagramm wird die Schrumpfkraft des Materials EsthetX anhand der 20-
Sekunden-Programme aller Lampen, bzw. aller Belichtungsmodi (HIP, Pulse und
Softstart) als Funktion der Zeit dargestellt. Das Programm A20 der Halogenlampe
entwickelt dabei die hochste Kraft im Bereich von 60 N, wihrend FC20 und P20 fast
identische Werte aufweisen und die 40-Newton-Marke nicht iiberschreiten. Das Soft-

Start-Programm Ramp erzeugt dabei die geringsten Werte unter 25 Newton.

EsthetX - 20s Programme

80 -

60 —A20
Z ——B20
£ 40 - FC20
§ P20
2

20 - ——R20

0 : T T 1
0 100 200 300
Zeitin [s]
Abbildung 17:

Kraft-Zeit-Diagramm der Schrumpfkraft von EsthetX mit Belichtung der 20s Programme

Abbildung 18 ist eine ndhere Betrachtung des Spannungsaufbaus der ersten 40
Sekunden des HIP-Programms der Lampen Astralis10 und Bluephase nach 10, 20
und 40s. Die Umrechnung der Spannungskraft erfolgte nach der Formel o = F/A. Die
Flache A berechnet sich hierbei durch die Probengeometrie A = 2 mm * 4 mm. Die
Peaks der Kurve der Halogenlampe bei 10, 20, 30 und 40 Sekunden markieren dabei
das Erloschen und Wiederbetitigen des ON-Knopfes, da die verldngerte
Belichtungszeit nicht wie bei der LED-Bluephase voreingestellt werden kann. Nach
Erloschen des Lichtes nach jeweils 10, 20 oder 40 Sekunden-Programmen ist auch

bei der Bluephase ein abrupter Anstieg zu beobachten.
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EsthetX - Astralis10 & Bluephase

Spannung in [MPa]

/ —A10
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Abbildung 18:
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Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von des Materials EsthetX bei Belichtung mit

Astralis10 und Bluephase

Spannung in [MPa]

EsthetX - mini LED

—FC10

—FC20
s FC40
; P10
—_ P20
— P40
—R20

Abbildung 19:

Zeitin [s]

Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von des Materials EsthetX bei Belichtung mit

allen miniLED-Programmen
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Am Pulsprogramm lassen sich die einzelnen Lichtimpulse mit den 0,2sekiindigen
Pausen in der Abbildung 19 gut erkennen. Nach Beendigung der Belichtung weisen
alle Belichtungsmodi einen sprunghaften Anstieg der Spannung auf, der sich auf den
Temperaturabfall nach Belichtung zuriickfiihren 14sst.

In der Gesamtbetrachtung der Auswirkungen auf das Material EsthetX erzeugt die
Halogenlampe Astralis10 die hochste Kraftentwicklung und damit auch den steilsten
Kurvenanstieg der Spannung wihrend der Belichtung im HIP-Modus. Einen
langsameren Kraftaufbau, aber @hnlich hohe Kraftentwicklung wurde bei der LED-
Lampe Bluephase, ebenfalls im HIP-Modus, aufgezeichnet. Alle Programme der
mini LED Lampe haben hierbei eine Schrumpfspannung von 5,0 MPa nicht
iberschritten und weisen somit die geringste Kraftentwicklung bei der Schrumpfung
auf. Bei allen Programmen stieg die Schrumpfspannung proportional zur Erh6hung
der Belichtungszeit. Der Gelpunkt der jeweiligen Programmgruppen ist in Tabelle
4.1.1 aufgefiihrt und wird am Ende von Kapitel 4.1 zusammenfassend fiir alle

Materialien verglichen und erliutert.

Tabelle 4.1.1 Zusammenfassung der Mittelwerte der Schrumpfspannung und der
Gelpunkte von EsthetX (ANOVA, Tukey 0=0,05)

Zeit Spannung | Gelpunkt

Typ Lampe |Programm Is] [MPa] [s]

10 3,80%(2,1)
Fast Cure 20 4,52 4)| 1,6%(0,2)
40 5,0%(2,3)

mini LED 10 4’Oa:(2’7) b
Pulse 20 4,6°°°(0,7) | 1,8(0,2)
LED 40 4,5%(2,4)
Ramp 20 4,2°°(1,7) | 4,6°0,2)
10 5,1°(3,3)
Bluephase HIP 20 6,0'(1,9) 1,4%°(0,2)
40 6,5'(3,1)
10 6,0'(4,5)
Halogen | Astralis 10 HIP 20 7.493,0) | 1,6%%0,2)

40 |7,993.3)
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4.1.2 Tetric Ceram HB: Kraftentwicklung und Schrumpfspannung

Die Ergebnisse fiir Tetric Ceram HB werden in folgenden Abbildungen 20 bis 22
dargestellt. Die Aufteilung erfolgt auch hier wie beim vorhergehenden Material

EsthetX.

Tetric Ceram HB

50 -
40 - —A20
£ 30 - —_B20
-E FC20
c 20 -
S P20
10 - —R20
O T T 1
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Zeitin [s]
Abbildung 20:

Kraft-Zeit-Diagramm der Schrumpfkraft von Tetric Ceram HB aller 20-Sekunden-Programme

Tetric Ceram HB - Astralis10 & Bluephase
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Abbildung 21:

Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Tetric Ceram HB der Lampen Astralis10
und Bluephase
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Tetric Ceram HB - miniLED

N w
I ]

Spannung in [MPa]
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Abbildung 22:
Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Tetric Ceram HB der miniLED

Bei dem Material Tetric Ceram HB weist die Halogenlampe Astralis10 ebenfalls die
hochsten Werte der Schrumpfkraft und —spannung auf, gefolgt von der LED-Lampe
Bluephase. Im Gegensatz zu EsthetX sind allerdings die Werte beider Parameter
wesentlich geringer. Auf die einzelnen Unterschiede zwischen den Materialien wird
in Kapitel 4.4. eingegangen. Die geringsten Spannungen und Krifte entwickeln sich
bei der Mini- LED, wobei das 10-Sekunden-Programm von Bluephase durchaus
vergleichbare Werte liefert und somit in der homogenen Untergruppe der 10-
Sekunden-Programme der miniLED vorzufinden ist. Die homogenen Untergruppen
werden in der folgenden Tabelle ebenfalls anhand der hochgestellten Buchstaben

markiert.
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Tabelle 4.1.2 Tabellarische Zusammenfassung der Schrumpfspannung und des
Gelpunktes von Tetric Ceram HB (ANOVA, Tukey a=0,05)

Zeit Spannung | Gelpunkt
Typ Lampen |Programm Is] [MPa] [s]

10 3,0%°°(0,1

Fast Cure 20 3,4bzd(o,4) 2,423%¢(0,2)
- 40 3,6°°°(0,4)
mini LED 10 2.6%(0.2)

LED Pulse 20 3,4°9(0,2) | 3,0°90,4)
40 4,1%(0,1)

Ramp 20 2,6%°(0,4) 6,9%(0,7)
10 2,9%0,3)

Bluephase HIP 20 4,37(0,3) | 2,0%%0,2)
40 5,39(0,4)
10 3,9%°(0,8)

Halogen | Astralis 10 HIP 20 4,990,2) 1,8%°(0,2)
40 5,69(0,7)
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4.1.3 Tetric Ceram: Kraftentwicklung und Schrumpfspannung

Abbildung 23 fasst die Kraftentwicklung der 20-Sekunden-Programme fiir das
Material Tetric Ceram zusammen. Astralis 10 erreicht dabei mit Abstand die

hochsten Krifte.

Tetric Ceram - 20s Programme
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Abbildung 23:
Kraft-Zeit-Diagramm der Schrumpfkraft von Tetric Ceram
Tetric Ceram - Astralis10 & Bluephase
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Abbildung 24:
Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Tetric Ceram
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Tetric Ceram - miniLED
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Abbildung 25:
Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Tetric Ceram mit der miniLED belichtet

Die geringsten Werte werden bei dem Komposit Tetric Ceram mit den 10-Sekunden-
Programmen der miniLED erreicht und somit stellen diese die erste homogene
Untergruppe dar. Die Belichtung mit der Astralis 10 fiir 10 Sekunden bewirkt zwar
den steilsten Kurvenanstieg, erreicht aber etwa nur 80 % der Schrumpfkraft einer
Belichtung mit 40 Sekunden. Bluephase bewirkt eine dhnliche Spannung bei einer

Belichtungszeit von 40 Sekunden wie eine 10sekiindige Belichtung mit Astralis 10.



4 Ergebnisse

66

Tabelle 4.1.3 Zusammenfassung der Schrumpfspannung und des Gelpunktes
(ANOVA, Tukey a=0,05)

Typ Lampe Programm Z[zit Spannung Gel[ps l;nkt
[MPa]
10 2,0%(1,1)

Fast Cure 20 2’7b§(2’2) 2,8°¢(0,2)
. 40 2,9°9(3,1)
mini LED 10 2.0%(0.7)

LED Pulse 20 2,5°(1,4) 2,8°°%(0,2)
40 2,91,7)

Ramp 20 2,7°°(1,8) 5,8'(0,2)
10 3,19(2,1)

Bluephase HIP 20 3,29(1,9) 2,23¢(0,3)
40 3,6°(2,4)
10 3,7%(3,5)

Halogen | Astralis 10 HIP 20 4.6'(4,3) 2,4230%9(0 2)
40 5,29(2,8)
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4.1.4 Gradia Direct posterior: Kraftentwicklung und Schrumpfspannung

Gradia Direct posterior ist das vierte und letzte getestete Material. Abbildung 26
umfasst die Kraft als Funktion der Zeit fiir die 20-Sekunden-Programme. Die
Diagramme in Abbildung 27 und 28 dokumentieren die Spannung als Funktion der

Zeit.

Gradia Direct - 20s Programme
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Abbildung 26:

Kraft-Zeit-Diagramm der Schrumpfkraft von Gradia Direct posterior 20-Sekunden-Programme

Gradia Direct - Astralis10 & Bluephase
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Abbildung 27:

Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Gradia Direct posterior mit den Lampen
Astralis10 und Bluephase belichtet



4 Ergebnisse 68

Gradia Direct - miniLED
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Abbildung 28:

Spannungs-Zeit-Diagramm der Schrumpfspannung von Gradia Direct posterior mit der miniLED
belichtet

Sehr deutlich sind hier die einzelnen Lichtimpulse des Soft-Start-Programms Pulse in
den ersten 40 Sekunden der Kurven zu erkennen. Die miniLED Lampe reduziert
dabei signifikant die Spannung im Vergleich zu Astralis10 und Bluephase. Lediglich
die Belichtung mit der Bluephase im HIP-Programm fiir 10 Sekunden erreicht eine
ebenso niedrige Spannung von 1,6 MPa, vgl. miniLED mit 20 Sekunden Puls-
Belichtung. Das Programm Ramp verzogert hierbei den Gelpunkt um das Dreifache.
Im Materialvergleich ist dies mit dem Ramp Gelpunkt von Tetric Ceram HB (beide

6,9 s) der lingste Pra-Gelzustand.

Mit Abstand die geringsten Spannungs- und Schrumpfkraftergebnisse liefert das
Material Gradia Direct posterior. Bis zu 50 % geringere Schrumpfspannungen der
bisherigen  Materialien wurden ermittelt. Doch die Reihenfolge der
Belichtungsprogramme bleibt auch hier konstant, Astralis 10 liefert die Hochsten,

miniLED die niedrigsten Werte.
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Tabelle 4.1.4 Zusammenfassung der Schrumpfspannung und des Gelpunktes von
Gradia Direct posterior (ANOVA, Tukey a=0,05)

Zeit Spannung | Gelpunkt
Typ Lampen | Programm Is] [MPa] [s]
10 1,3%(1,0)
Fast Cure 20 1,6°(0,6) | 2,9%°0,2)
. 40 1,8%(1,2)
mini LED 10 1.3%0.,6) »
Pulse 20 1,6(0,7) | 2,9°90,2)
LED 40 [1.8%(1.0)
Ramp 20 1,4%°(0,5) 6,9%(0,2)
10 1,6°(0,4)
Bluephase HIP 20 2,09(1,1) 2,52°(0,1)
40 2,2°(0,6)
10 2,6'(1,8)
Halogen | Astralis 10 HIP 20 2,7'(2,1) 2,6%°°9(0,2)
40 3,29(1,8)
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4.1.5 Vergleich der Gelpunkte aller Materialien

Da der Gelpunkt in diesem System als der Zeitpunkt des Erreichens einer Kraft von
0,5 Newton festgelegt wurde, besteht keine Differenz zwischen den
unterschiedlichen Belichtungszeiten der Programme. Dadurch wird der Gelpunkt
jeweils unter der Belichtungsart, unabhidngig von der Belichtungszeit
zusammengefasst.

Abbildung 29 fasst die Gelpunkte aller Materialien, den Belichtungsarten zugeordnet

zusammen.
- 6
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E 4 O TetricCeramHB
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© s & Gradia Direct
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Abbildung 29:

Sdulendiagramm der Gelpunkte aller Materialien in Abhdngigkeit zur Belichtungsart

EsthetX erreicht insgesamt im Vergleich zu den anderen drei Materialien wesentlich
schneller den Gelpunkt. Im Ganzen betrachtet ist aber eine eindeutige Tendenz dahin
zu erkennen, dass das Soft-Start-Polymerisationsprogramm Ramp bei allen
Materialien einen deutlichen Anstieg der Zeit zum Erreichen des Gelpunktes bewirkt.
Dies ist auch aus der Statistik der Tabellen ersichtlich, wihrend die ersten vier
Belichtungsprogramme nur geringe Unterschiede der homogenen Untergruppen
aufweisen unterscheidet sich Ramp signifikant davon. Im mittleren Bereich befinden
sich die beiden Programme FastCure und Pulse der miniLED, die innerhalb von drei
Sekunden den Gelpunkt erreichen. Mit weniger als drei Sekunden erreichen die
Halogenlampe Astralis10 und die LED-Lampe Bluephase, beide im HIP-Modus, den
Gelpunkt.
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4.1.6 Schrumpfspannung Soft-Start- vs. kontinuierlicher Belichtung

Zum Vergleich der Soft-Start-Polymerisation des Programms Ramp der Mini LED,
das ein festgelegtes Belichtungsprotokoll von 20 Sekunden besitzt, wurde als
Kontrollgruppe das kontinuierliche Fast Cure Programm, ebenfalls der Mini LED,
mit 20 Sekunden Belichtungszeit herangezogen. Die Statistik wurde mittels ANOVA
und Tukey-HSD Test (oo = 0,05) ermittelt. Homogene Untergruppen sind mit

hochgestellten Buchstaben markiert, in Klammern die Standardabweichungen.

Tabelle 4.1.6 20-Sekunden-Programme von Fast Cure und Ramp im Vergleich

Fast Cure 20s Puls 20s Ramp 20s
EsthetX 4,529(2,3) 4,62°(0,6) 4,16°(1,6)
Tetric Ceram HB 3,44°(3,4) 3,45°(1,2) 2,66°(2,8)
Tetric Ceram 2,69°(2,1) 2,48°(1,3) 2,72°(1,7)
Gradia Direct a a a
Posterior 1,60°(0,6) 1,62%0,7) 1,39%0,5)
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4.2 Mikromechanische Eigenschaften

Zur indirekten Bewertung der Polymerisation werden in dieser Studie die
mikromechanischen Eigenschaften hinzugezogen. Mittels dieses Priifverfahrens kann
die Polymerisationsleistung einer Lampe, bzw. die Effizienz eines bestimmten
Belichtungsmodus in seiner Lichtintensitdt oder —spektrum bewertet werden. Dazu
wurden die zu priifenden Materialien direkt nach der Polymerisations-
schrumpfmessung im SSA-Gerit (Dullin, Miinchen 1999) der Héartemessung im
Universalhidrtepriifgerdt  (Fischerscope® HI00C, Sindelfingen Deutschland)
unterzogen. Dabei wurden jeweils Ober- (HV) und Unterseite (HV_U) miteinander
verglichen. Zusitzlich zur Héarte wurde im Universalpriifverfahren auch jeweils der
Elastizititsmodul (E-Modul) und Kriechen gemessen. Wihrend der E-Modul
ebenfalls als Sdulendiagramm aufgefiihrt wird, ist Kriechen in der Gesamttabelle
zum Schluss mit aufgefiihrt. Zunichst werden die Ergebnisse zu den jeweiligen
Materialien in Abhédngigkeit zur Belichtungsart grafisch présentiert und zur besseren

Ubersicht anschlieBend in einer Gesamttabelle zusammengefasst.

4.2.1 EsthetX

In Abbildung 30 sind zu jedem Belichtungsprogramm S&ulendiagramme der Ober-

und Unterseite als Mittelwerte der Vickershirte abgebildet.

EsthetX

OHvV
EHV_U

HV

Programme

Abbildung 30:
Vickershiirte der verschiedenen Belichtungsmodi des Komposits EsthetX
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Eine Belichtung mit dem Fast Cure Programm erreicht lediglich mit einer
Belichtungsdauer von 40 Sekunden eine Vickershirte von 50 N/mm?. Dabei ergeben
sich bei EsthetX keine signifikanten Unterschiede zwischen Ober- und Unterseite.
Die Halogenlampe erzielt mit iiber 60 N/mm? im HIP-Modus die hochsten
Hirtewerte mit 40 Sekunden Belichtungszeit. FastCure erreicht im Vergleich nur die
geringsten Hirtewerte aller Belichtungsmodi. Im Mittelfeld bewegen sich die
Belichtungsprogramme der Bluephase, sowie die Soft-Startprogramme Puls und
Ramp.

Analog zur Vickershirte werden in folgender Abbildung die Mittelwerte der

Elastizitdtsmoduln des Materials EsthetX fiir Ober- und Unterseite dargestellt.

EsthetX
©
o
S
£ O E-Modul
% W E-Modul_U
=
w
Programme
Abbildung 31:

Elastizitdtsmodul von EsthetX nach den 13 verschiedenen Belichtungsprogrammen angeordnet

In der Rangfolge der Elastizititsmoduln fiihrt Astralis 10 mit 40 Sekunden
Belichtungszeit, dicht gefolgt von Bluephase, Puls und Ramp. Das Schlusslicht bildet

hier das Fast-Cure-Programm der miniLED.
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4.2.2 Tetric Ceram HB

Tetric Ceram HB
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Abbildung 32:
Vickershdrte der verschiedenen Belichtungsmodi des Komposits Tetric Ceram HB

Tetric Ceram HB

©

o

S

£ O E-Modul

_g B E-Modul_U
o

=

w

Programme

Abbildung 33:
Elastizititsmodul von Tetric Ceram HB nach den 13 verschiedenen Belichtungsprogrammen
angeordnet

Eine Vickershirte bis zu 75 N/ mm? erzielt Astralis 10 auch bei Tetric Ceram HB,
allerdings sind insgesamt bei Verdnderungen der Belichtungszeit starke Variationen
zu beobachten. Dariiber hinaus ist die Differenz der Héartewerte zwischen Ober- und
Unterseite signifikant. Bei allen Programmen ist mit Verldngerung der
Belichtungszeit auch eine Erhohung der Hirte zu beobachten. Die 10-Sekunden-

Programme weisen die hochsten Standardabweichungen vor.
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4.2.3 Tetric Ceram

Tetric Ceram
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Abbildung 34:
Vickershdrte des Komposits Tetric Ceram zu den verschiedenen Belichtungsprogrammen

Tetric Ceram
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Abbildung 35:

Elastizititsmodul von Tetric Ceram nach den 13 verschiedenen Belichtungsprogrammen
angeordnet

Das Soft-Start-Programm erreichte mit der 40sekiindigen Belichtung mittels Pulse
die hochsten Hartewerte und E-Modul. Astralis 10 und Bluephase erzielten dabei

vergleichbare Werte, wihrend Fast Cure und Pulse fiir 10 und 20 Sekunden unter

60 N/mm? verbleiben.
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4.2.4  Gradia Direct posterior

Gradia Direct posterior

HV

Programme
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Abbildung 36:
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Vickersharte des Komposits Gradia Direct posterior zu den verschiedenen Belichtungsprogrammen

Gradia Direct posterior
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Programme

@ E-Modul
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Abbildung 37:

Elastizititsmodul von Gradia Direct posterior nach den 13 verschiedenen Belichtungsprogrammen

angeordnet

Die Halogenlampe erreichte durch verlangerte Belichtung die hochsten Werte bis zu

60 N/mm? bei Gradia Direct posterior. Puls erzielte bei der 10-Sekunden-Belichtung

die niedrigsten Werte von 40 N/mm?.
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4.2.5 Ubersicht der mikromechanischen Eigenschaften

Tabelle 4.2.5 fasst die mikromechanischen Eigenschaften Vickershirte (HV), E-
Modul und Kriechen fiir die Probenober- und Unterseiten (_U) der vier getesteten
Materialien zusammen. Die homogenen Untergruppen sind als hochgestellte
Buchstaben dargestellt, sowie die Standardabweichungen in Klammern den Werten

nachstehend aufgelistet. Die Hirtewerte beziehen sich auf die Hirtepriifung

unmittelbar nach der Schrumpfungsmessung (Oh).

Tabelle 4.2.5 mikromechanische Eigenschaften

Mr?;f' P:;’%ra HV [N/mm3 | HV_U [N/mm?] | E-Modul [GPa] E"\["é’ggi—u K”‘[?,Zr]‘e” Krﬁ‘;ﬂ}i”—
A 10 59,8%°(7,2) 60,4%(7,5) 8,9%°(1,2) 8,7°(1,3) 45®1,2) | 4,3%1,3)
A 20 58,3%(5,4) 59,2°(9,2) 7,8%(1,5) 8,6%(1,5) 47°15) | 4,5%1,5)
A 40 62,8°(13,4) 59,7°%(7,1) 9,7°(1,7) 8,4%°(1,2) 4,2°(1,7) | 4,6™°(1,2)
B 10 54,0%(5,4) 48,7%(5,7) 8,5%(0,9) 7,3%°(1,4) 4,9°0,9) | 5,1°(1,4)
B 20 56,3%(8,2) 54,137 3) 8,0%(1,0) 7,7%°(1,4) 4,6°(1,0) | 4,8%(1,4)
B 40 54,7%(6,5) 55,3%%(6,7) 8,6%°(1,0) 8,8°(0,9) 4,7°(1,0) | 4,7°0,9)

Esg?et FC10 | 48,6%8,4) 44,3%(8,3) 7,4%(1,3) 7,5°(1,4) 4,9°1,3) | 5,0™(1,4)
FC20 | 45,9%6,6) 47,2%(6,6) 7,4%(1,6) 6,6%°°(1,7) 5,0°(1,6) | 5,1°(1,7)
FC40 | 49,5%8,6) 49,9%(6,0) 8,0°(1,8) 8,0°(1,3) 48°(1,8) | 4,8%(1,3)
P10 53,3%(6,5) 46,8%°(10,7) 8,2%°(1,3) 7,7%°(1,8) 4,4*(1,3) | 5,1°(1,8)
P 20 53,3%(6,7) 54,3%°%(6,1) 8,1%°(1,4) 7,9%°(1,5) 4,7°(1,4) | 4,6™°(1,5)
P 40 52,7%(8,8) 54,2%°(8,7) 7,9%°(1,5) 8,0°°(1,3) 4,9°(1,5) | 4,9°1,3)
R 20 57,9%(5,7) 54,5%°°%(7.2) 9,0°(1,1) 7,9%°(1,4) 4,6°(1,1) | 4,8%(1,4)
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Mr?;e' Progta | py (Nimm?] | HV_U [N/mm?] | E-Modul [GPa] E"\["gg;;—u K”F;Z*]‘e” K”e‘[’;j”—u
A10 | 60,9°°(9,9) 39,7%0,5) 9,7°(1,1) 6,5%(5,2) 45™(1,1) | 5,4°1,1)
A 20 74,712,0) 61,8°(0,6) 11,4°(2,4) 8,9°(1,7) 4.4°(1,2) | 4,9%2,1)
A40 | 715%(127) 58,1°°%(0,8) 10,2%(2,6) 8,6%(3,1) 4,3*°(1,1) | 5,1%(1,2)
B 10 52,6%(7,6) 47,3%(0,6) 8,5%(2,3) 6,9%°(2,2) 5,0°°(1,2) | 5,2°(1,3)
B 20 54,6°°(7,8) 53,4790 4) 9,5°%(2,1) 8,7°(5,1) 5,1°(1,2) | 5,0°(1,2)
B40 | 64,9%%(11,1) | 57,0%%0,3) 10,09(2,6) 9,293,0) | 4,6%91,2) | 4,9%(1,3)
Tetric 5
Ceram | FC 10 | 90.87(6.4) 38,6%(0,5) 8,1%%(2,3) 6,7%(2,0) 52°1,2) | 54%(1,2)
- FC20 | 451%85) 46,5%(0,5) 7,4%(2,4) 7,7°°%7,2) 53°(1,2) | 5,2%°(1,8)
FC40 | 545%7(3,8) 54,4%(0,6) 8,3°%(2,3) 8,06,9) | 5,0°°(1,2) | 52%(1,2)
P10 | 57.5°°(102) | 41,1*04) | 85%%(23) 6.4°(1,9) | 49°%®1.2) | 53%°(1,4)
P20 | 587™%88) | 46,6%90,3) | 8,7%923) 6,4°(15,9) | 4,8°%(1,2) | 5,1%(1,2)
P40 | 51,6°°(838) 52,0%°°(0,5) 8,9%°%(2,2) 8,8%(4,0) 5,0%(1,1) | 5,1%(1,1)
R 20 45,3%(5,6) 37,3%%(0,5) 7,6%°(0,0) 7,27°°(0,7) 5,4°(1,3) | 5,5°(1,3)
A10 | 621%°(142) | 651°9,5) 8,5%(1,3) 8,4°(1,3) 6,1°(0,6) | 5,7%°(0,6)
A20 | 66,9°°(19.6) | 53,1%(13,5) 8,4°°(2,3) 7,9%(1.4) | 53%04) | 56%0,7)
A40 | 684°°(20,0) 70,0°(16,8) 9,5°(1,6) 8,8"(1,8) 5,1%0,6) | 5,6%0,5)
B10 | 655%°(19,1) | 49,9%(15,2) 8,0%(2,2) 6,4°(2,2) | 5,9%%0,6) | 5,6%(0,6)
B20 | 66,7°(22,4) 52,8%°(17,1) 7,9%(2,5) 7,2%°°(2,3) 6,2°°(0,9) | 6,0%°(0,6)
B40 | 71,9°°%(26,0) | 534%21,1) 9,3%(2,5) 7,5%(1,6) | 58%905) | 5,5%0,6)
CTSJQ; FC10 | 57.0°(18,1) | 45,0%(16,2) 7,3%(1,6) 6,6°°(1,6) | 5,7%°0,8) | 6,5°(1,1)
FC20 | 45,0%(10,8) 48,1°°(17,2) 7,2%°(1,7) 6,5%(1,7) 6,6°(1,0) | 6,1%(0,3)
FC40 | 44,9°(13,8) 47.4%°(11,4) 6,8%(1,5) 7,4%°°(1,2) 6,1°°(0,7) | 5,7%°(0,9)
P10 | 60,3°™°(189) | 562%(19,2) 7,5%(1,9) 7,1%(1,8) 6,5°0,8) | 6,5(0,3)
P20 | 529°(16,0) 61,1%°(20,8) 7,0%(1,7) 8,2%(1,2) 6,0™°(0,8) | 5,6%1,0)
pao | 7640154 | g79%03 1) 9,2°(1,9) 9,2°2,1) 5,7%°0,8) | 5,4%0.5)
R20 | 762%(125) 68,6°(18,2) 9,6°(1,5) 9,1°(1,7) 5,9°°(0,5) | 6,2°(0,7)
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Mate- | Progra E-Modul_U Kriechen Kriechen_
il o HV [N/mm?] | HV_U [N/mm?] | E-Modul [GPa] (GPa] (%] U [%]
A10 | 583%(11,7) |52,7%(9,4) 6,8°%(1,1) 6,3°°%(1,2) | 6,6®0,7) | 7,4°0,8)
A20 | 56,0°°'(13,4) [52,8%"(11.2) | 6,7°%(1,5) 6,4°%(12) | 6,5%(1,0) | 6,8%(0,8)
A 40 59,4'(15,2) 55,7°°¢(9,1) 7,6%(1,6) 7,3%(0,7) 6,4°(0,8) | 6,8%°(0,6)
B10 |52,6™°(10,9) | 57,8%(17,1) 5,5%°°(1,0) 6,6°°°(0,9) 6,7%°(0,9) | 6,7%°(0,9)
abcdef
B20 | 46,5092 4:(31"(‘) 0 6.2%(1.1) | 53%09) | 63%(0,6) | 66°0,8)
B 40 44,4abcdef(9,7) 46’7abcdef(9’1 ) 6,1 abcde(.' ,1 ) 6,1 abcde(0,7) 6,9ab(0,8) 7’0ab(0,9)
Gradia
'?,'g‘;’_t FC10 | 41,5%96,7) | 39,5%(16,7) | 5,6%°0,7) 4,8%(1,6) 7,2°0,9) | 6,7°°(0,7)
erior
FC20 | 42,4°°%8,9) | 46,2%°°(9,0) 5,6%°(1,1) 5,6°°°(0,8) 6,8°(1,1) | 6,8%°(0,8)
FC 40 | 44,1%°(8,0) |48,5%% (12,6)| 5,5%%0,8) 6,1°°°(1,3) | 6,6°(0,6) | 5,9%0,7)
P10 | 40,0°°(13,7) 36,4%(6,6) 5,5%°°(1,6) 4,9%°(0,6) 7,0%°(0,8) | 7,0%(0,6)
P20 | 42,4%7509) 39,0%°(8,4) 5,5%°°(0,8) 5,4%°°(0,8) 7,0%(0,8) | 6,5%(0,8)
P40 | 52,3%5,0) | 556°%6,2) | 6,4%%0,8) 6,67°°(0,7) | 6,9%(0,8) | 7,4°(1,0)
R 20 52’0abcdef(6’7) 53,6deef(6,0) 6’3abcde(0’7) 6!5abcde(0!9) 6,4ab(0,6) 7!3b(1 !0)
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4.3 Konversionsrate und Harteprofile

Im dritten Teil der Studie wurden exemplarisch fiir zwei ausgewihlte Materialien
(EsthetX und Tetric Ceram HB) Proben von 2 mm und 6 mm Schichtdicke fiir die
Spektralanalyse im FTIR-Spektrometer Nexus Thermo Nicolet (Madison, USA)
hergestellt, anschliefend fiir 24 Stunden in destilliertem Wasser bei 37 °C gelagert,
zur Erstellung der Harteprofile pripariert und im Universalhdrtemessgerit
(Fischerscope  H100C,  Sindelfingen)  vermessen. Pro  Material  und
Belichtungsprogramm wurden jeweils 8 Probenkorper hergestellt (n=8). Somit
wurden zur Analyse der Konversionsrate und Hérteprofile jeweils 104 Proben pro
Schichtdicke und pro Material angefertigt.

Die Ergebnisse der Konversionsrate und die mikromechanischen Eigenschaften
wurden den jeweiligen Materialien zugeordnet und ausgewertet. Zundchst wurden
pro Komposit die Verdnderungen in den unterschiedlichen Schichtdicken
miteinander verglichen, dann erfolgt eine genauere Betrachtung aller 20-Sekunden-
Programme. AnschlieBend wird exemplarisch fiir eine Belichtungsart der detaillierte
Verlauf bei Variation der Belichtungszeit charakterisiert. Zuletzt werden tabellarisch
die Mittelwerte der Konversionsrate, Standardabweichung und die homogenen

Untergruppen resiimiert.
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4.3.1 Konversionsrate von EsthetX

Abbildung 38 und 39 verdeutlicht eine Ubersicht des Verhaltens der Konversionsrate
in Abhingigkeit der Belichtungszeit und der Belichtungsprogramm. In Tabelle

4.3.1a sind die Werte zu EsthetX mit deren homogenen Untergruppen und der

Standardabweichung zusammengefasst.

EsthetX 2mm
c 65
2 60 —e—Astralis
©
z, 55 B /i z —a—Bluephase
S X — & —a+—mIinLED FC
£ 90 minLED P
E 45 ~ = minLED R
X 40 w w
0 20 40 60
Polymerisationszeit [s]
Abbildung 38:

Variation der Konversionsrate nach Belichtung fiir 10s, 20s und 40s an den Unterseiten von
Proben mit 2mm Schichtdicke gemessen

EsthetX 6mm

T 65
o 60 —e—Astralis
©
% 55 _ —s— Bluephase
5 I = —s—minLED FC
Y - minLED P
o & .

L LED R
E 45 —=|— min
(*]
X 40 T T

0 20 40 60
Polymerisationszeit [s]
Abbildung 39:

Variation der Konversionsrate nach Belichtung fiir 10s, 20s und 40s an den Unterseiten von
Proben mit einer Schichtdicke von 6mm, in je 3 Inkrementen a 2mm eingebracht
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Abbildungen 40 und 41 veranschaulichen das Verhalten der Konversionsrate der 2
und 6 mm Proben. Eine Verldngerung der Belichtungszeit von 10 auf 20 Sekunden
bewirkt eine signifikant hohere Konversionsrate beider Probengeometrien. Bei einer
Belichtung von 40 Sekunden ist allerdings nur bei den 6-mm-Proben ein weiterer
Anstieg der Konversionsrate zu beobachten.

Abbildung 41 vergleicht fiir das Material EsthetX alle 20 Sekunden Programme der
verschiedenen Polymerisationslampen in 2 mm und 6 mm Tiefe. Das Programm
Pulse der miniLED und Bluephase erreichen dabei die hochsten Werte. Im Mittelfeld
liegen Astralis, FastCure, wihrend Ramp das Schlusslicht bildet. Diese Differenzen
treten bei Betrachtung der 6-mm-Proben deutlicher hervor. Ramp erreicht dabei

lediglich eine Konversionsrate von knapp 40 %.

EsthetX-2mm

60 T |
2 50 W,.uk...wﬂww',-”:;::vjjw it e A A L
= 1. <3 wiy adaaaphh f Mﬂlﬂﬂ(mu A20
£ !’.W 60 )
© 40 "o
[7] o S—
§ % ' FC20
g 0 | P20
> f
g 10 ot —_R20
* 0 0 10 20 30 40 50 60 Zeitls]

° 4 8 12 16 20
Zeit [min]
Abbildung 40:

Vergleich der 20 Sekunden Programme aller verwendeten Lampen fiir EsthetX der Proben von
2mm Schichtdickem in Fokus der ersten 60 Sekunden
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EsthetX - 6mm

60
2 =0 |
%. 50 —A20
T 40 - ——B20
7]
S 30 - FC20
g 20 - P20
c —R20
xo 10 ~ /

0 Z S T T T T T 1
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Zeit [s]
Abbildung 41:

Vergleich der 20 Sekunden Programme in den ersten 60 Sekunden aller verwendeten Lampen fiir
EsthetX der Proben mit 6mm Schichtdicke, jeweils in 3 x 2mm Inkrementen

Die unterschiedlichen Ergebnisse der Probengestaltung von 2 mm und 6 mm im
Vergleich werden exemplarisch anhand der LED-Lampe Bluephase im HIP Modus
bei 10, 20 und 40 Sekunden in Abbildung 42 ndher betrachtet. Die ersten Minuten
nach der Belichtung werden rechts dabei nochmals im Ausschnitt dargestellt.
Wihrend eine Belichtung von 10 Sekunden eine Konversionsrate knapp an der 50 %
Marke erreicht, kann eine Verldngerung der Belichtungszeit von 20 auf 40 Sekunden
keine signifikante Erhohung der Konversionsrate bewirken. Beziiglich der 6 mm
Proben weist die 10- Sekunden-Polymerisation einen Sprung in der Kurve bei 3
Minuten auf. Der Grund hierfiir ist eine weitere Polymerisation, durch das
Einbringen und Belichten des zweiten Inkrements. Diese Verdnderung des

Kurvenverlaufs ist bei 20 und 40 Sekunden nicht mehr zu erkennen.
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Abbildung 42:

Mittelwerte der Konversionsrate gemessen in Echtzeit als Funktion der Zeit nach Belichtung mit
der LED-Polymerisationslampe Bluephase fiir 10, 20 und 40 s.

Tabelle 4.3.1a fasst nochmals die Werte der Konversionsrate von EsthetX zu den
2 mm und 6 mm Proben zusammen. Die homogenen Untergruppen sind anhand der
hochgestellten Buchstaben abzulesen, dazu in Klammern die jeweiligen

Standardabweichungen.
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Tabelle 4.3.1a Zusammenfassung der Konversionsrate von EsthetX in 2 mm und

6 mm Proben

H o, O,
Typ Lampe Programm Zlgit I;';:E::] %ﬂrﬁ]

10 52,0°%(2,0) 51,8"(1,6)

Fast Cure 20 54,1991 3) 54,5%9"(2,9)

. 40 55,39"(3,5) 54,6°9"(0,8)

Mini LED 12 54,292 0) 46,3°(1 8)

LED Pulse 24 553™(13) | 526™°(14)
48 55,7"(1,0) 54,0%9"(2,6)

Ramp 20 52,4°°%(1 3) 48,1%(1,2)

10 54,09°"(1,1) 51,7°(1,0)

Bluephase HIP 20 55,09"(2,5) 55,6"(1,8)

40 57,1'(2,7) 56,0"(3,0)
10 54,8"9"(1,2) 53,390 (2 5)

Halogen Astralis 10 HIP 20  54,89(1,3) 55,4°"(1,6)

40 55,19"(3,2) 55,7"(0,9)
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4.3.2 Konversionsrate von Tetric Ceram HB

Zunichst werden auch die Ergebnisse der unterschiedlichen Probengeometrien fiir
das Material Tetric Ceram HB prisentiert. Anschlieend folgen der Vergleich aller

20-Sekunden-Programme und eine ndhere Betrachtung der Auswirkungen der

Belichtungszeiten anhand des Beispiels der Halogenlampe Astralis 10.

TCHB 2mm

65
1)
% 60 1 T —o— Astralis
‘g 55 L —a—Bluephase
g —a— minLED FC
@ 50 minLED P
g 45 | —m—minLED R
¥

40 ‘ ‘

0 20 40 60
Polymerisationszeit [s]
Abbildung 43:

Variation der Konversionsrate nach Belichtung fiir 10 s, 20 s und 40 s an den Unterseiten von
Proben mit 2 mm Schichtdicke gemessen

TCHB 6mm

65
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% 60 1 I —o— Astralis
®
S 55 ~i —a— Bluephase
S 2 —a—minLED FC
g 50 1 ] minLED P
S 45 | 1 —m—minLED R
4

40 ‘ ‘

0 20 40 60
Polymerisationszeit [s]
Abbildung 44:

Variation der Konversionsrate nach Belichtung fiir 10 s, 20 s und 40 s an den Unterseiten von
Proben mit einer Schichtdicke von 6mm, in je 3 Inkrementen a 2 mm eingebracht
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Tetric Ceram HB —2 mm
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Abbildung 45:

Vergleich der 20-Sekunden-Programme aller verwendeten Lampen fiir TetricCeram HB der
Proben mit 2 mm Schichtdicke

Tetric Ceram HB — 6 mm
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Abbildung 46:

Vergleich der 20-Sekunden-Programme aller verwendeten Lampen fiir Tetric Ceram HB der
Proben mit 6 mm Schichtdicke, jeweils in 3 x 2 mm Inkrementen

87
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Abbildung 47:

Mittelwerte der Konversionsrate von Tetric Ceram HB gemessen in Echtzeit als Funktion der Zeit
nach Belichtung mit der Halogen Polymerisationslampe Astralis10 fiir 10, 20 und 40 s.
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Abbildung 47 erlaubt eine nihere Betrachtung der Entwicklung der Konversionsrate
der ersten Minuten. Ahnlich wie bei EsthetX ist hier mit 20 Sekunden ebenfalls ein
Kurvensprung bei drei Minuten zu beobachten. Die Nachpolymerisation zeigt sich
hier deutlicher. Signifikant ist auch der Unterschied der Konversionsrate zwischen 2
und 6 mm bei Belichtung mit 40 Sekunden. Wihrend bei EsthetX kein signifikanter
Unterschied zwischen 20 und 40 Sekunden-Belichtung herrscht, reagiert das Material
Tetric Ceram HB auf eine weitere Belichtung mit einer signifikanten Erhohung der

Konversionsrate.

Tabelle 4.3.2a Zusammenfassung der Konversionsrate von Tetric Ceram HB in 2 mm

und 6 mm Proben

Zeit KR[%] KR[%]
Typ Lampe Programm Is] omm 6mm
10 51,4%(5,1) 47,0%4,7)
Fast Cure 20 55,9°%3,5) 52,8™(1,8)
L 40 59,9%(1,5)  58,2°(3,0)
Mini LED 12 56,4°9(3,3)  46,8%(4,4)
LED Pulse 24 55,5°%(5,1)  53,8%(5,5)
48 57,7°(1,4) 58,7%(4,3)
Ramp 20 50,1%4,8) 49,1%2,5)
10 56,5°%(3,4) 50,0%(5,8)
Bluephase HIP 20 55,9°°(1,8) 56,6%(2,3)
40 54,3°°(3,3) 55,8°*¢(2,1)
10 49,7%3,5) 49,9%°(4,1)
Halogen Astralis 10 HIP 20 57,7%°(3,2) 56,5%(1,7)
40 63,4'2,7) 58,7°(1,4)
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4.3.3 Harteprofil EsthetX

Fir die 6 mm Proben wurden zusitzlich die mikromechanischen Eigenschaften in
Harteprofilen, ausgehend von der Oberfliche, in die Tiefe mit einem
Messpunktabstand von 100 pum erstellt. Fiir alle Polymerisationsmodi ergab sich,
dass in einer Tiefe von 6 mm der 80 %-Oberflichenhirtewert nicht unterschritten
wurde, da die Proben in drei Inkrementen hergestellt wurden.

Anhand der Polymerisationslampe Bluephase soll die Ermittlung der Hérteprofile
entsprechend einer Molarenkavitit gezeigt werden. Abbildung 48 verdeutlicht die
unterschiedlichen Hirtewerte in der Tiefe nach der Belichtung fiir 10, 20 und 40

Sekunden bei Einbringung der Inkremente in drei Schritten zu je 2 mm Schichtdicke.
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Abbildung 48:
Simulation einer Molarenkavitit mit Verlauf der Hdrteprofile in die Tiefe, EsthetX mittels
Bluephase polymerisiert

Die schematische Zeichnung eines Querschnittes durch eine Molarenkavitét erlaubt
den direkten Vergleich des Profilverlaufs der Hirte in die Tiefe der 6 mm
Probenkorper. Hierbei wurde die Polymerisationslampe Bluephase exemplarisch

ausgewihlt. Wihrend bei 10 Sekunden noch Diskontinuitiiten in den Ubergingen der
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Inkremente mit einer Abnahme der Hérte um 10 N/mm? in der Tiefe der Kavitiit zu
erkennen sind, zeigen die 20 und 40 Sekunden Belichtungszeit keine signifikanten
Unterschiede und Diskontinuitdten mehr an. Es wird eine suffiziente Polymerisation

mit Verldngerung der Belichtungszeit der tiefer liegenden Schichten erkennbar.

Tab. 4.3.3 Vickershdirte und Elastizitdtsmodul von EsthetX in 2 mm und 6 mm Tiefe

als Funktion des Belichtungsprogramms

T Lampe Pro- Zeit | HV-2mm HV-6mm E-2mm E-6mm
yp P gramm | [s] N/mm?2 N/mm?2 GPa GPa
. 10 | 92,7%%9,6) | 91,3°(4,2) 14,5%(0,8) 13,8%(0,9)
czf; 20 | 97,1%97,0) | 89,6°°(5,2) | 14,412 | 13,6°%0,9)
Mini LED 40 | 93,6%9(2,8) | 88,8°°(8,3) | 14,2%®(0,4) | 13,2°%(1,4)
ini 10 | 88,9%(21,8) | 72,6"(16,5) | 155%2.1) | 13,6°%(2,4)
LED Pulse | 20 | 87,4%24,3) | 85,0"%9,9) | 17,5%5,5) 13,7%(3,0)
40 | 86,1%°(14,0) | 81,0%%7,9) | 14,1%®(1,1) | 13,0%(1,6)
Ramp | 20 | 86,6%12,0) | 78,7°%(9,5) | 13,3%(0,9) | 12,7*%(1,1)
10 | 87,3%°@8,5) | 78,1%°(5,6) | 13,1%°0,8) | 13,0"%0,9)
Bluephase | HIP | 20 | 856%6,3) | 77,4"%°(5,0) | 13,8%®(0,6) | 11,7*%(1,5)
40 | 95,6%94,5) | 84,2°°(14,5) | 14,8®(0,4) | 12,4°%2,2)
10 | 91,2°%10,9) | 91,6°(7,0) 14,4%°0,8) | 13,6"%(1,0)
Halogen | Astralis 10 | HIP 20 | 99,8%8,0) 89,9°(5,0) | 13,7%(0,8) | 13,1*%0,5)
40 | 86,5™°(8,0) | 80,9°°°(7,8) | 14,3%(1,6) | 12,6°%0,9)

Tabelle 4.3.3 fasst die mechanischen Eigenschaften Vickershirte und E-Modul als
Funktion der Belichtungsprogramme zusammen. Diese Eigenschaften weisen, bis auf
einzelne Ausnahmen, die Tendenz in der Tiefe von 6 mm geringere Werte als in
einer Tiefe von 2 mm auf. Dennoch sind signifikante Diskrepanzen zwischen 2 mm
und 6 mm Tiefe weder innerhalb eines Belichtungsprogramms, noch innerhalb einer
Belichtungsart zu beobachten. Obwohl eine hochsignifikante Korrelation der
Belichtungszeit in Bezug auf die Konversionsrate bei den 2 mm Proben festgestellt
worden ist, konnte keine solche Korrelation der Belichtungszeit beziiglich der

mechanischen Eigenschaften eruiert werden.
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4.3.4 Harteprofile fiir Tetric Ceram HB

In Tabelle 4.3.4 sind die Mittelwerte der mikromechanischen Eigenschaften Hirte

und E-Modul fiir das Material Tetric Ceram HB zusammengefasst.

Tabelle 4.3.4 Vickershdrte und Elastizitiitsmodul von Tetric Ceram HB in 2 mm und

6 mm Tiefe als Funktion des Belichtungsprogramms

T Lambe Pro- Zeit HV-2mm HV-6mm E-2mm E-6mm
yp P gramm [s] N/mm? N/mm?2 GPa GPa
10 | 105,6%%7,4) | 92,1*8(5,8) | 17,2®(1,0) | 15,3%%(0,7)
ngé 20 | 112,9%4,9) | 99,1%%46) | 17,7%(0,6) | 16,35°(0,7)
o 40 | 109,2°4,5) | 106,4%(5,2) | 18,3°%0,5) | 17,0°%(0,7)
mini LED 10 | 100,7%4,7) | 95,6%(4,6) | 17,1%0,4) | 155"8(0,5)
LED Pulse | 20 | 99,8%4,7) | 100,8°5(4,3) | 20,3°°(5,1) | 17,95(3,2)
40 | 110,1%(4,7) | 100,4°°%4,6)| 17,9°(1,0) | 16,3°%(0,8)
Ramp | 20 | 100,1%7,2) | 90,5"(4,0) 16,5%(0,5) 14,9"(0,6)
10 | 110,1%%4,1) | 106,47%(3,8) | 17,6%°(1,0) | 16,8°°5(0,8)
Bluephase | HIP | 20 | 109,5°¥(5,7) | 103,55 (8,0) | 17,1*(0,9) | 15,8*%°(1,3)
40 | 107,0°%6,2) | 98,5°°(5,2) | 16,8%(0,7) | 15,8*°(1,1)
10 | 110,5%(4,4) | 92,9*(4,6) | 17,4%(0,4) 14,8"(0,8)
Halogen | Astralis 10| HIP | 20 | 104,1%°(5,1) | 96,8%°°(3,1) | 17,1%(0,5) | 15,9%%°"(0,8)
40 | 110,6.4(6,7) | 101,5°57(2,8) | 17,6%°(0,7) | 16,25°°(0,6)

Tabelle 4.3.4 fasst die mechanischen Eigenschaften Vickershirte und E-Modul als

Funktion der Belichtungsprogramme zusammen. Signifikante Diskrepanzen
zwischen den 2-mm und 6-mm-Proben sind innerhalb eines Belichtungsprogramms
sowie innerhalb einer Belichtungsart bei Tetric Ceram HB, wie bei EsthetX, nicht zu
beobachten. Wihrend eine Verdoppelung der Belichtungszeit von 10 auf 20
Sekunden noch eine signifikante Erhohung der Hirte bewirkt, hat eine weitere
Verldangerung der Belichtung keine signifikante Progression der Hirte zur Folge.
Eine hochsignifikante Korrelation der

Belichtungszeit in Bezug auf die

Konversionsrate bei den 2 mm Proben kann hier ebenfalls festgestellt werden.
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4.3.5 Korrelationen

Die Korrelationsbestimmung nach Pearson, mit 2-seitiger Signifikanz, ergab

folgende Beziehungen. Dabei gelten nachstehende Bezeichnungen:

**. Die Korrelation ist auf dem Niveau von 0,01 (2-seitig) signifikant.

*. Die Korrelation ist auf dem Niveau von 0,05 (2-seitig) signifikant.

-. nicht signifikant

Der Fiillkorperanteil wird hierbei jeweils in Volumenprozent (Vol %) und
Gewichtsprozent (Gew%) angegeben. Der Parameter Lampe unterscheidet zwischen
den drei angewendeten Modellen (Astralis 10, Bluephase und Mini LED), Programm
ist, wie schon unter 4.2 beschrieben, eingeteilt. Die Belichtungsart differenziert
hierbei zwischen Halogen und LED, wihrend die Intensitit die Leistung der Lampe
angibt. Die Zeit, bzw. die Belichtungszeit bezeichnet die jeweils angewendeten
Polymerisationszeiten (10, 20 und 40 Sekunden). Die Dosis errechnet sich dabei aus

der Intensitédt der Lampe und der Belichtungszeit.

Tabelle 4.3.5.1 Korrelationen an der Oberfliche der Proben (0 mm)

E-Modul Kriechen HV

Material -,384** ,734** -,097**
Vol% -,261** ,361** -,194**
Gew% ,354** -,251** ,182**
Lampe -,281* ,205™ =271
Programm -,184** , 154 -171**

Belichtungszeit - - -

Belichtungsart - - -
Intensitat ,281** -,208** ,267**
Dosis ,153** -,102** ,131**

An der Oberfldache der Proben zeigt weder die Belichtungszeit, noch die —art eine
signifikante Korrelation zu den mikromechanischen Eigenschaften. Hochsignifikante
Korrelationen bestehen zwischen den mikromechanischen Eigenschaften und dem

Material.
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Tabelle 4.3.5.2 Korrelationen in 2 mm Tiefe

Spannung | Gelpunkt E-Modul Kriechen HV Konvrzrtséions-

Material - 771 ,343** -,287** ,714** - ,174**

Vol% -,549** ,248** -,362** 413 -,184** ,174**

Gew% - - 137 -,172** - ,174*
Lampe -,487** ,356** -,194** ,107** -,200** -
Programm -,391** ,533** -,091* ,091* -,120** -

Zeit ,265** - ,218** -,094** ,128** ,287**

Belichtungsart -,273** ,708** - ,091* - -,129**
Intensitat ,486** -,338** ,189** -,102** ,198** -

Dosis ,435™* -,244** ,252** -,118* ,(72% ,287**

Tabelle 4.3.5.3 Korrelationen in 6 mm Tiefe, gemessen nach 24-stiindiger Lagerung

E-Modul 24h HV 24h Kriechen 24h |Konversionsrate

Material ,691** ,669** -,134** -
Lampe ,104* - - -,273**
Programm - -,137** - -,186**
Zeit - ,097* -,191* ,605**
Belichtungsart - -,237** - -,305**
Intensitat -,102* - - ,267**
Dosis -,118** - -,128** ,586**
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4.3.6 Effektstirke der Parameter (Eta-Quadrat)

Die Effektstirke (partiellen Eta-Quadrates m?) wurde anhand des allgemeinen
linearen Modells der Varianzanalyse ermittelt. Je ndher der Wert an Eins heranreicht,
desto stdrker ist der Einfluss des Parameters auf die gemessenen Eigenschaften.
Proben, die unmittelbar nach der Polymerisation gemessen wurden entsprechen der
Bezeichnung Oh, wihrend nach einer Lagerung fiir 24 Stunden in 37 °C destilliertem

Wasser die gemessen Werte mit 24h bezeichnet werden.

Tabelle 4.3.6 Signifikante Werte des partiellen Eta-Quadrates der Parameter

Gel- | Schrumpf- | o ME&uI HV oh | Kriechen ME&uI HV 24 | Kriechen

punkt | spannung oh - Oh 24h — 24h
Material 0,491 0,824 0,067 - 0,066 0,140 0,629 | 0,425 0,006
Programm | 0,861 0,906 0,241 | 0,147 | 0,199 0,189 0,049 | 0,069 0,136
Vol% 0,115 0,340 0,041 - 0,046 0,111 0,629 | 0,425 0,006
Gew% 0,082 0,545 0,050 - 0,036 0,114 0,629 | 0,425 0,006
Zeit 0,093 0,229 0,057 | 0,079 | 0,070 0,041 0,016 | 0,004 0,001
Intensitat | 0,190 0,613 - - 0,061 0,058 0,013 | 0,021 0,052
Dosis 0,689 0,598 0,134 | 0,093 | 0,144 0,130 0,042 | 0,053 0,097
Lampe 0,161 0,413 - - 0,057 0,050 0,013 | 0,021 0,052
Distanz - - 0,019 - - - 0,108 | 0,121 0,192

-. nicht signifikant
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4.3°7 Tendenzen

Zusammenfassend fiir alle Materialien wurden mittels der Epanechnikov-Kerner-
Funktion Tendenzen fiir die Schrumpfungskraft, sowie die Konversionsrate der
2 mm und der 6 mm Proben als Funktion der Dosis in drei Diagrammen dargestellt.
Mit diesen Diagrammen lisst sich die Flachendichte der gemessenen Werte erfassen.
Wihrend die Schrumpfungskraft und die Konversionsrate der 2 mm Proben alle
Materialien zusammenfasst, sind mit den 6 mm Proben lediglich EsthetX und Tetric
Ceram HB erfasst.

An Abbildung 49 ldsst sich ein linearer Anstieg der Schrumpfungskraft bis circa 30
Newton mit Erhohung der Dosis bis zu 30 J/cm? erkennen. Danach erfolgt ein
leichter Abfall der Kraft mit einem Plateau und anschlieend ab einer Dosis von iiber
50 J/cm? erreicht die Schrumpfkraft das vorausgegangene Niveau und steigt mit

weiterer Dosiserhohung nur méBig an.
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Abbildung 49:
Tendenzen der Schrumpfungskraft aller Materialien als Funktion der Dosis

Vergleicht man Abbildung 50 und 51 miteinander, konnen Unterschiede in den

Tendenzen von 2 und 6 mm Proben festgestellt werden. Wihrend eine weitere
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Dosiserhohung bei 2 mm die Konversionsrate relativ gleichméfig stetig ansteigen
lasst, zeigt sich ab einer Dosis von circa 30 J/cm? bei den 6 mm Proben durch ein
Plateau der Kurve keine wesentliche Veridnderung der Konversionsrate mehr. Bis
dahin ist allerdings der Anstieg bei 6 mm umso steiler und bei geringerer Dosis ist
die Konversionsrate unter 50 % wihrend bei 2 mm auch mit geringer Dosis ein Wert

iiber 50 % erzielt werden kann.
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Abbildung 50:
Tendenzen der Konversionsrate der 2mm-Proben aller Materialien als Funktion der Dosis
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Abbildung 51:

Tendenzen der Konversionsrate der 6 mm Proben der Materialien EsthetX und Tetric Ceram HB
als Funktion der Dosis
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5 Diskussion

Diese Studie gliedert sich in drei Teilbereiche, die insgesamt zu einer Darstellung
antagonistischer Eigenschaften dentaler Kompositmaterialien in Bezug auf ihre
Belichtungsart fiihrt. Im ersten Teil wurde das Hauptproblem moderner Komposite,
die Schrumpfspannung, die wihrend der  Polymerisation durch
Volumenschrumpfung entsteht, erfasst. Die letzteren beiden Teilbereiche
beschiftigten sich mit einer qualitativen Auswertung der Komposite anhand der
erzielten Werte der mikromechanischen Eigenschaften, sowie der Konversionsrate.
Dabei wurden unterschiedliche Belichtungsmethoden miteinander verglichen. Der
Einfluss auf die Materialeigenschaften stellte dabei den Bezugspunkt ihrer
Bewertung dar. Die Zusammenhinge des Antagonismus werden anhand der
Fragestellungen diskutiert. Charakteristiken der Materialzusammensetzung werden
durch die Verwendung unterschiedlicher Komposite mit unterschiedlichem
Fiillergehalt respektive FiillergroBe mit einbezogen. Trotz vorhandener Erkenntnisse
iiber die Effekte von Schrumpfspannung und Konversionsrate auf die
mikromechanischen Eigenschaften, beeinflussen allerdings in der klinischen
Anwendung weitere  Faktoren die Lebensdauer und Qualitit einer
Kompositrestauration. Die Verldngerung des Pria-Gelzustandes durch bestimmte
Belichtungsarten kann sich positiv auf eine eingeschrinkte
Polymerisationsschrumpfung, durch FlieBvorginge im entstehenden Polymer,
auswirken. Um auch in tieferen Schichten einer Kavitit eine moglichst hohe
Konversionsrate und somit auch gute mikromechanische Eigenschaften zu erzielen,
sollten bestimmte Belichtungszeiten nicht unterschritten werden. Inkrementtechnik
und ausreichende Belichtungszeiten, sowie die sorgfiltige Verarbeitung durch den
Praktiker fithren zu einer Dauerhaften und &sthetischen Wiederherstellung der
Zahnform und vermeiden mdogliche Nebenwirkungen durch Restmonomere im
Kunststoff. Zur Sicherung des klinischen Erfolges von Restaurationen aus modernen
Kompositen bedarf es der genauen Kenntnis dieser Faktoren.

Fiir eine bestimmte chemische Zusammensetzung eines lichthirtenden dentalen
Komposits beeinflussen die Konversionsrate, mechanische Eigenschaften sowie die

Schrumpfung die endgiiltige Qualitit der Restauration. Die Modulation der
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Lichtintensitdat, die inzwischen die meisten auf dem Markt befindlichen
Polymerisationsgerite erlauben, und die zusitzliche Moglichkeit der Anwendung
von Soft-Start-Programmen werden von den praktizierenden Zahnirzten heute
positiv angenommen. Dennoch prisentieren sich in der Literatur immer wieder
gegensitzliche Ergebnisse beziiglich des Effektes von Soft-Start-Programmen auf die
Reduzierung der Schrumpfspannung. Neben positiven Effekten in der Verwendung
dieser Belichtungsart (Hofmann, Ernst 2003, Mehl 1997) wurde die Abnahme der
Konversion bei verringerter Schrumpfung als ein Hauptproblem angesehen
(Stansbury 2004, Lu 2005). Um diese gegensitzlichen Ergebnisse zu beurteilen,
bedarf es einer genaueren Betrachtung des Designs der jeweiligen Studien. Zur
Bestimmung der Konversionsrate wurden meist diinne Schichten des Materials
aufgetragen (Halvorson 2002). Nicht nur die Geometrie und Volumen der einzelnen
Probenkorper, auch die Lichtintensitit der gemessenen Belichtungsgerite
unterscheidet sich wesentlich. Oben genannte Studie von Lu verzeichnet eine
Abschwichung der Konversionsrate nach Soft-Start-Polymerisation, wobei ein
Belichtungsprotokoll mit weniger als 450 mW/cm? Lichtintensitit verwendet wurde.
Dies entspricht weniger als der Hilfte der in vorliegender Studie analysierter

Belichtungsprotokolle (>1141 mW/cm?).

¢ Welchen Einfluss haben unterschiedliche Belichtungskonzepte und —arten auf

die Polymerisationsschrumpfung und -spannung?

In dieser Studie werden zwei grundsitzliche Belichtungskonzepte unterschieden.

1. Kontinuierliche Belichtung mit maximaler Intensitédt und Dosis

2. Soft-Start-Polymerisation mit Puls und Ramp

In dieser Studie wurden zwei unterschiedliche Soft-Start-Programme der Mini LED
angewendet. Ramp ist dabei als ein festgelegtes 20-Sekundenprogramm definiert und
wird hierbei mit jeweils 20-Sekunden-Programmen verglichen. Beim Puls-Programm
werden Lichtblitze im Maximalbereich appliziert, Ramp aber beginnt mit einer, von

Null an, ansteigenden Leistung und emittiert erst die letzten 10 Sekunden im
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Maximum. Dadurch ist dem Material eine lingere FlieBzeit gewéhrt, da zu Beginn
weniger Radikale zur Polymerisation zur Verfiigung stehen. Lichtimpulse im
Maximalbereich hingegen, erzeugen von Anfang an mehr Radikale und
beschleunigen somit die Polymerisation. Einer der auffilligsten Effekte des Soft-
Start-Programms Ramp ist somit sicherlich die signifikante Verzogerung des
Gelpunktes. Dieser wurde in der vorliegenden Studie arbitrér als derjenige Zeitpunkt
gewihlt, an dem die Schrumpfkraft einen Wert von 0,5 Newton erreicht. Wihrend
Ramp den Gelpunkt, unabhingig vom Material, um ein vielfaches Verldngert (bis zu
6,9 s bei Gradia Direct posterior), erreicht Puls keine signifikanten Unterschiede und
liegt im Bereich des kontinuierlichen Programms Fast Cure mit einer Belichtung von
20 Sekunden (Bsp.: Gradia Direct posterior 2,9s). Eine Verzogerung des Gelpunktes,
bzw. die verlingerte Pra-Gelphase, erlaubt dem Kompositmaterial ein Nachflielen
von seiner ungebundenen Oberfliche der Kavitdt her. Dabei ist die Viskositit des
sich bildenden Polymers noch gering und erlaubt dadurch eine Kompensation der
Schrumpfspannung.  Der  Zeitpunkt ab dem das  Material  keine
Kompensationsmoglichkeiten mehr hat, wird das spédtere Ausmal} der entstehenden
Spannung im Material bestimmen. Allerdings spielt nicht nur die Tatsache, dass ein
Soft-Start-Programm verwendet wird eine grofle Rolle, sondern auch welcher Art die
Soft-Start-Polymerisation ist. Beides, die Verldngerung des Pri-Gel-Zustandes und
die Verringerung der Polymerisationsspannung, ist den hier angewendeten Soft-
Start-Programm Ramp gelungen und macht die Anwendung zur Spannungsreduktion
zwingend notwendig. Ramp erwies sich dabei als Gelpunkt verzogerndes Programm
wesentlich effektiver als Puls. Die resultierenden Werte der Spannung zwischen Puls

und Ramp jedoch unterscheiden sich nicht signifikant von einander.

Die gemessenen Werte der Schrumpfspannung zeigten auf, dass die 20 Sekunden
Programme beider LED Lampen (Mini LED und Bluephase) signifikant niedrigere
Schrumpfspannungen erzeugten als die der Halogenlampe Astralis 10. Die Soft-
Start-Programme Ramp und Puls der Mini LED, bei einer Belichtungszeit von 20
Sekunden, unterschieden sich dabei nicht signifikant von den kontinuierlichen 20-
Sekunden-Programmen beider LED Lampen. Astralis 10, als einzige Halogenlampe,

rief die hochsten Spannungen nach einer Belichtung mit 20 respektive 40 Sekunden
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hervor. Bei Betrachtung der Schrumpfkraft als Funktion der Zeit, ist ein steiler
Anstieg der Kraft nach Belichtungsende zu erkennen. Der plotzliche
Temperaturabfall nachdem die Belichtung beendet wurde erzeugt eine thermische
Kontraktion. Da die Halogenlampe eine hohere Wirmeemission als die beiden LED
Lampen besitzt, steigt dabei auch die Schrumpfkraft entsprechend steiler und hoher

an.

Es liegen bereits Studien vor in denen festgestellt wurde, dass die Soft-Start-
Polymerisation durch die Herabsetzung der Schrumpfspannungen folglich weniger
Randspaltbildungen hervorruft, ohne die mechanischen Eigenschaften, oder die
Konversionsrate signifikant zu beeinflussen (Mehl 1997, Rueggeberg 1999, Silikas
2000). Dariiber hinaus wurde aber erkannt, dass die Polymerisation mit einem Puls-
Programm, trotz konstanter Konversionsrate und Hirte bei Messungen im trockenen
Milieu, die Struktur des Polymers durchaus verdnderten. Eine langsame
Initialbelichtung fiihrte dabei zu vorwiegend linear ausgerichteten Polymeren
(Asmussen 2001). Dies untermauerte die Hypothese, dass durch einen ,,Slow-Start*
der Polymerisation weniger Zentren des Polymerwachstums resultieren und sich
dadurch die Strukturen linearer, mit weniger Verzweigungen formieren.

Die Daten vorliegender Studie zeigen, dass Soft-Start-Programme wie Puls und
Ramp (20s) im Vergleich zu dquivalenten kontinuierlichen Programmen der gleichen
Polymerisationslampe lediglich in der Tiefe von 6 mm die Konversionsrate
signifikant verringerten. Bei den 2 mm-Proben beeinflusste ausschlieflich die
Belichtungsdauer und nicht die Belichtungsart die Konversionsrate. Vergleicht man
die Werte der unterschiedlichen Programme nur einer Lampe (Mini LED), so wurden
fiir die Soft-Start-Polymerisation signifikant niedrigere Werte der Konversionsrate in
einer Tiefe von 6 mm im Vergleich zu 2 mm gemessen. Die kontinuierlichen
Belichtungsprogramme zeigten indes keinen Einfluss auf die Konversionsrate bei
dem Material EsthetX in 6 mm Tiefe. Fiir Tetric Ceram HB sind am Beispiel der
Halogenlampe Astralis 10 signifikante Differenzen der 2 und 6 mm Proben sogar bei
einer Belichtungszeit von 40 Sekunden aufgetreten. Dabei wirkte sich die
Nachpolymerisation des zweiten Inkrements auch bei 20 Sekunden Belichtung

deutlich stédrker aus, als beispielsweise bei EsthetX mit Belichtung durch die
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Bluephase. Die unterschiedlichen Konversionsraten, die 20 Minuten nach der
Photoinitiation gemessen wurden, waren allerdings zu gering um eine Einflussnahme
auf die mikromechanischen Eigenschaften zu haben. Diese Messung erfolgte nach
Lagerung in destilliertem Wasser fiir 24 Stunden bei 37 °C. Die ermittelten Werte
der mikromechanischen Eigenschaften Hirte, E-Modul und Kriechen zeigten
hingegen erst signifikante Unterschiede bei einer Erhhung der Polymerisationszeit
von 20 auf 40 Sekunden. Damit bestitigte sich die Unabhédngigkeit von der
Belichtungsart, da bis in die Tiefe hindurch eine gleichmifBige Streuung erkennbar
war. Wihrend ungebundene Monomere als Weichmacher der Polymermatrix dienen

konnen ist eine Verringerung der Konversionsrate nicht von Vorteil.

¢ Welchen Einfluss hat die Intensitit der Polymerisationslampe und Dosis auf
die mikromechanischen Eigenschaften, sowie die Konversionsrate und

Schrumpfspannung?

Die Intensitit der einfallenden Strahlung im entsprechenden Wellenlingenbereich
und die Belichtungsdauer sind entscheidend fiir die Vollstindigkeit der
Polymerisation. Beides bestimmt die Entwicklung der mikromechanischen
Eigenschaften lichthdrtender Komposite. Die Bestrahlungsstiarke, respektive —
Intensitit, driickt dabei indirekt die Geschwindigkeit der Bereitstellung von Photonen
und damit das Generieren freier Radikale aus, wihrend die Belichtungszeit, bei einer
gegebenen Bestrahlungsstirke, die Anzahl der freien Radikale bestimmt, die aber
nicht unbedingt proportional zu einander sein miissen. Obwohl einige Empfehlungen
fiir die minimal zuldssigen Bestrahlungsstirke fiir eine bestimmte Zeit an einem
bestimmten inkrementelle Dicke bereits vorliegen (Caughman 1995, Watts 1984,
Sakaguchi 1992), gibt es noch keinen Konsens iiber eine ausreichende Belichtung
oder Energiedichte, die eine akzeptable Polymerisation bewirkt.

Neben der Leistung der Lampe die durch ihre Intensitit der Lichtenergie bestimmt
wird, ist auch entscheidend wie ergiebig die Belichtung mit der jeweiligen
Lampenart oder Belichtungsart ist. Zwei Kriterien wurden in vorliegender Studie
herangezogen: die Konversionrate und die mikromechanischen Eigenschaften. Beide

Parameter zeichnen ein Material aus und lassen auf dessen Lebensdauer und
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Widerstandskraft, bzw. VerschleiBverhalten schlieBen. Ein hirteres Material wird
sich, bei gleicher Belastung, weniger abnutzen wie ein weicheres Material. Niedrige
Konversionsraten lassen auf mehr Restmonomere in einem Kunststoff schlielen, die
einerseits als Weichmacher im Komposit negative Effekte auf die Hérte haben
konnen und andererseits aus der Restauration austreten konnen. Es besteht die

Gefahr, dass gesundheitsschidliche Nebeneffekte auftreten.

Die applizierte Energiedichte einer Polymerisationslampe entscheidet maf3geblich
iber die endgiiltigen mechanischen Eigenschaften und somit auch iiber die Induktion
von internen Spannungen in einem Komposit (Koran 1998). Es ist vorstellbar, dass
verschiedene Belichtungsprotokolle und gleichzeitig die sich unterschiedlich
aufbauenden Spannungen zu differenten Polymerstrukturen fiihren, obwohl die
Konversionsrate konstant bleibt (Asmussen 2001). Dabei errechnet sich die Dosis
durch die Multiplikation der Lichtintensitit mit der Belichtungszeit. Dem
entsprechend ist die Dosis bei langer Belichtungsdauer hoch, oder aber die Intensitit
ist bei kurzer Belichtungsdauer entsprechend hoch.

Dazu liegen Studien vor die konstatierten, dass Lichtquellen mit suboptimaler
Leistung, dennoch befriedigende Ergebnisse der Polymerisation vorweisen, wenn die
vorgesehene Zeit dem entsprechend lang ausgedehnt wird. Plasmabogenlanmpen
zum Beispiel produzieren sehr hohen Bestrahlungsstiarken mit der Konsequenz, dass
angeblich sehr kurze Belichtungszeiten (3 s) zu angemessener Polymerisation fithren
(Nomoto 1994). Derartige Behauptungen stifteten in der Vergangenheit grof3e
Verwirrung, aber sie scheinen auf der Annahme einer einfachen reziproken
Beziehung zwischen Intensitdt und Zeit zu beruhen. Tatsdchlich haben dies frithere
Studien bewiesen, doch dabei wurden nur enge Bereiche der gemaéBigten
Bestrahlungsstirke und Bestrahlungszeit untersucht. Die absoluten Werte der
Bestrahlungsstirke, die in anderen Studien verwendet wurden, sind dabei nicht
erwihnt. Es wurde ferner eine Halogenlampe mit einer bescheidenen Lichtausbeute
und einer Bestrahlungsstirke von 12,5 bis 100 % der Maximalleistung bei
Belichtungszeiten von 10 bis 80 Sekunden verwendet (Nomoto 1994). Angesichts
der Komplexitit der Polymerisationskinetik wurde in besagter Studie nur eine simple

Extrapolation der Wechselwirkung zwischen Bestrahlungsstirke und Zeit
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angedeutet. Diese Tatsache beinhaltet allerdings keine Allgemeingiiltigkeit fiir sehr
hohe Bestrahlungsstirken, wie sie z.B. Plasmabogenlampen erzeugen, und extrem
kurze Belichtungszeiten.

Die Leistung der Soft-Start-Programme wurde in vorliegender Studie anhand ihrer
Dosis-Lichtleistung ermittelt. Dazu wurde das kontinuierliche Programm Fast Cure
(20 s), als Kontrollgruppe mit einem konstanten Maximum der Lichtleistung mit den
Soft-Start-Programmen Ramp und Puls verglichen. Ramp, als ein festgelegtes 20-
Sekunden-Programm, mit bereits erwidhntem Belichtungsprotokoll. Puls hingegen
Polymerisiert anhand von intermittierenden Lichtimpulsen innerhalb von 24
Sekunden und jeweils Pausen von 0,2 Sekunden zwischen den einzelnen
Lichtblitzen. Die Gesamtleistung von Fast Cure und Pulse ist somit dquivalent (22,82
J/cm?), wihrend Ramp nur circa 75 % der Dosis von Fast Cure und Pulse erreicht
(15,21 J/cm?). Anhand der Epanechnikov-Statistik kristallisieren sich Tendenzen des
Zusammenhangs von Konversionsrate und Dosis heraus. Dabei wurde deutlich, dass
eine Dosis unter 20 J/cm? bei Proben von 6 mm Schichtdicke Konversionsraten unter
50 % hervorrufen, wihrend bei 2 mm Proben auch eine geringe Dosis Werte iiber
50 % erreicht.

Dariiber hinaus demonstrierten andere Forschungen einen linearen Zusammenhang
zwischen Lichtintensitit und Durchhértungstiefe, sowohl bei Halogenlampen, als
auch bei LEDs (Lindberg 2004). Interessanterweise garantierten dabei auch
verldngerte Belichtungszeiten keine hoheren Durchhirtungstiefen. Sobald die
Belichtungsquelle weiter als 6 mm von der Oberfliche entfernt platziert wurde,
wirkte sich dies auf die Polymerisationstiefe aus. Bei einer Distanz von 12 mm zur
Lichtquelle konnte keine messbare Polymerisation festgestellt werden, unabhiingig
von der Lampenart (Halogen vs. LED), oder der Belichtungsart (Soft-Start vs.
Standard) (Caldas 2003).
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e Ist eine verkiirzte Polymerisationszeit von zehn Sekunden ausreichend?

Die Verwendung von Polymerisationslampen mit ungeniigender Bestrahlungsstérke,
die in der zahnirztlichen Praxis aufgrund des Alters der Gerite sowie mittelmiBiger
Lichtleistung auftreten, erhoht die Moglichkeit der unzureichenden Belichtung dieser
Materialien. Offensichtlich gibt es Bedarf fiir konkrete Angaben von Werten der
Bestrahlungsstiarke und Zeitangaben, einer bestimmten Dicke von Inkrementen, die
zu einer ausreichenden Polymerisation eines bestimmten Komposits fithren. Dadurch
konnen Probleme mit ernsthaften klinischen Auswirkungen, wie schlechte
mechanische Eigenschaften aufgrund mangelnder Belichtung und Uberhitzung durch
Uberbelichtung, verringert oder beseitigt werden.

Angesichts der herangezogenen Studie von Musanje gab es offensichtlich keine
Untergrenze der Bestrahlungsstirke, die eine wirksame Polymerisation verhinderte,
zumindest bis zu 25 mW/cm2. Dies stimmte mit den theoretischen Erwartungen
tiberein: Es gibe keinen Grund, warum eine Kette sich nicht fortpflanzen solle, auch
wenn nur ein einziges Radikal zu einer bestimmten Zeit reagiere. Selbst bei 25
mW/cm? wurden gute Werte der Biegefestigkeit und E-Moduls erzielt, wenn auch
mit sehr langen Belichtungszeiten. Allerdings wurden in dieser Studie nur diinne
Schichten bis zu 1,5 mm angewendet. Dies bedeutet, dass das Konzept der
funktionalen Mindestanforderung an die Bestrahlungsintensitéit falschlicher Weise
fir diese Klasse von Materialien angenommen wurde, auch wenn eine solche
Zeitausdehnung wihrend einer zahnérztlichen Behandlung unangemessen erscheint.
Es gibt daher keinen zwingenden Grund eine alte, aber funktionierende Lampe zu
entsorgen, wenn die Bereitstellung der Bestrahlungsintensitit bekannt ist und eine
angemessene Kompensation durch Verldngerung der Belichtungszeit erzielt werden
kann (Musanje 2003).

Dies belegen auch die Werte dieser Studie, wihrend bei den 2 mm Proben mit einer
Belichtung von 10 Sekunden (Fast Cure) akzeptable Werte der mechanischen
Eigenschaften und der Konversionsrate erreicht wurden, konnten die 6 mm Proben
bei dieser verkiirzten Belichtungszeit nicht ausreichend in der Tiefe polymerisiert

werden. Dabei wird mit zunehmendem Abstand der Lampe zur Probenoberfliche
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auch die Intensitit dem entsprechend vermindert. Eine Verkiirzung auf 10 Sekunden
bei einer tieferen Kavitit kann daher nicht empfohlen werden.

Eine Erkldrung dafiir ist, dass in den ersten 10 Sekunden der Belichtung die
schnellsten Verdnderungen der Polymerstruktur statt finden. Studien dazu belegen,
dass ein zeitlicher Fehler von nur 0,5 Sekunden der integrierten Energie, einen 25-
prozentigen Fehler der Konversionsrate zur Folge hat. Tritt ein solcher zeitlicher
Fehler in einer GroBenordnung von 30 Sekunden auf, so wirkt sich dieser

vernachlidssigbar gering im Endergebnis aus.

e Wie wirkt sich die Variation der Belichtungsdauer auf die mechanischen

Eigenschaften und die Konversionsrate des Werkstoffes aus?

Trotz dieser geringen Unterschiede der Konversionsrate ist die Wechselwirkung
zwischen Belichtungszeit und Leistungsdichte, von einem praktischen Standpunkt
aus gesehen, vorhanden. Die Bedeutung dieser Wechselwirkung von
Belichtungsdosis, -dauer und Konversionsrate zeigt sich am deutlichsten anhand von
Aushirtungsprofilen, da jede Kombination von Belichtungszeit und Leistungsdichte
einen dhnlichen Kurvenverlauf besitzt. Halvorson geht in seiner Studie dabei davon
aus, dass an der Unterfldache einer Probe, die von der Luft isoliert polymerisiert, das
Profil unmittelbar zu einer Vorhersage der endgiiltigen Konversion durch die
Leistungsdichte und Belichtungszeit angewendet werden kann. Eine unzureichende
Konversion dieser Flidche soll in der Regel kein Problem darstellen, da eine nahezu
maximale Konversion mit relativ geringer Leistungsdichte und kurzer
Belichtungszeiten erreicht werden kann (10 s Belichtung mit einer Intensitdt von
200 mW/cm? ist ausreichend um eine 90-prozentige Konversion zu erreichen). Es
wird allerdings darauf hingewiesen, dass es sich um extrem diinne Schichten von
dentalen Kompositen zwischen 50 und 75 pm handelt. Dabei wird angenommen,
dass dieses Profil auch auf die Tiefe einer Kavitit abnehmender Lichtintensitéit
iibertragen werden kann, da sich die Energie einer bestimmten Belichtungszeit zum
unteren Teil der Probe hin bewegen wiirde. Die Energieabnahme spiegelt den
exponentiellen Abfall der Intensitdt mit der Tiefe und ist von der Zusammensetzung

des Werkstoffes abhingig. Dies konnte hierbei mit der Verwendung zweier
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unterschiedlicher Hybridkomposite bestitigt werden. Tetric Ceram HB, das ein
stopfbares Komposit fiir den Seitenzahnbereich darstellt, weist stark signifikante
Unterschiede der Konversionsraten zwischen den 2 mm und 6 mm Proben auf. Dies
untermauern auch die entsprechenden Ergebnisse der ausgewerteten mechanischen
Eigenschaften. Esthet X, als ein d&sthetisches Restaurationsmaterial fiir den
Frontzahnbereich, weist wesentlich geringere, dennoch signifikante, Unterschiede
der beiden Probengeometrien auf. Idealerweise stehen die Eigenschaften der
Transmission des Lichtes, durch das Material hindurch, im Zusammenhang mit dem
Profil der Konversionsrate und sind somit zur Voraussage der Konversionsrate in der
Tiefe anwendbar (Halvorson 2002).

Eine verlidngerte Belichtungszeit zur Kompensation von geringen Intensititen ist
natiirlich eine Moglichkeit, doch die praktische Anwendung in der Praxis verlangt
ein schnelles und routiniertes Vorgehen und muss beriicksichtigt werden. Dariiber
hinaus ist die Beeintrichtigung durch Uberbelichtung ein ebenso negativer Faktor,
sei es, durch die Verlingerung der Belichtungszeit, oder die Wahl einer zu hohen
Bestrahlungsintensitit der Lampe. Wihrend die Zeit, die fiir solche Effekte benotigt
wird fiir einen Zahnarzt ein Problem darstellt, bedarf die Auswirkung auf die Kinetik
der Reaktionen und Diffusion der Radikale einer genauen Untersuchung. Allerdings
ist die Tatsache, dass ein Licht zu hell sein kann mehr von Bedeutung, weil es die
implizierte Annahme untergrébt, die hinter der Einfithrung von Plasmabogenlampen
und &dhnlichen Lichtquellen steht: je heller, desto besser. Auf der Grundlage
ehemaliger Studien scheint es sogar wenig sinnvoll 1000 mW/cm 2 zu {iberschreiten
(Musanje 2003). Es sollte auch darauf hingewiesen werden, dass die Anregung der
Photoinitiatormolekiile die Konzentration der erregbaren Molekiile und damit die
Effizienz der Absorption exponentiell reduziert. Der Umbau und die Reaktionszeit
der Radikale sind kinetisch limitiert, das Photoinitiatorsystem ist schnell geséttigt
wenn die Bestrahlungsintensitit erhoht wird, ohne dass eine weitere Verbesserung
der Polymerisationsrate moglich wird. Die Bestrahlungsstirke ist daher begrenzt,
welches effizient mit vorhandenen Kompositen genutzt werden konnte. Folglich
muss geniigend Zeit zur Verwertung der Initiatoren vorhanden sein bis geniigend
Reaktionsketten geschaffen worden sind, die das Polymer in einen stabilen Zustand

versetzen.
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Wird eine hohe Anzahl an Radikalen generiert, fiihrt dies zur gegenseitigen
Eliminierung und somit zu einer reduzierten Reaktion. Die Kettenlidnge wird dadurch
negativ beeinflusst und es resultiert unter Umstdnden in eine unvollstindige
Ausbildung des Netzwerks mit schlechteren mechanischen Eigenschaften. Ein
Beweis dafiir zeigt sich anhand der angewendeten Halogenlampe Astralis 10 mit der
hochsten Intensitdt von 1857 mW/cm?. So kann die Ausiibung der hohen
Bestrahlungsstirke der Quellen ohne brauchbare Hinweise fiir einen Nutzen,

kontraproduktiv sein.

¢ Welchen Effekt hat eine Nachpolymerisation nach beendeter Belichtung?

In Ubereinstimmung mit friiheren Studien konnte eine begrenzte Umsatzrate der
Kohlenstoffdoppelbindungen bei maximaler Intensitit festgestellt werden. Eine
Erhohung der Belichtungszeit von 20 auf 40 Sekunden ergab keine signifikante
Verbesserung. Dieses Ergebnis ist charakteristisch fiir stark vernetzte Polymere, in
denen die Entwicklung des Netzwerks die Mobilitidt der reagierenden Bestandteile
stark einschrinkt. Aus den vorliegenden Diagrammen der Konversionsrate ist
ersichtlich, dass erhebliche Umstellungen in einer Nachpolymerisationsphase nach
Beendigung der Belichtung auftreten. Betrachtet man die vorliegenden Daten, so ist
die Nachpolymerisationsphase in den 20-Minuten-Kurven der Konversionsrate an
dem leichten Anstieg nach dem Plateau zu erkennen. Diese zusitzliche Aushértung,
auch als ,,Dark-cure” bezeichnet, findet zwischen 5 min bis 24 Stunden nach
Belichtung statt. Dabei stellt sich, je nach Material, bis zu 35 % der endgiiltigen
Konversionsrate ein. Dariiber hinaus konnte festgestellt werden, dass bis zu 62 % der
Post-Polymerisation innerhalb der ersten 5 bis 60 Minuten stattfindet (Halvorson
2002). Obwohl die Daten nicht innerhalb dieser Zeitspanne bei geringer Konversion
hierbei gemessen wurden, entsprechen die vorhandenen Ergebnisse der Aussage,
dass die Nachpolymerisation einen nicht zu verachtenden Beitrag zur endgiiltigen
Konversion leistet.

Die Konversionsrate ist innerhalb eines Inkrements, einer gewissen Schichtdicke des
Materials, vom Photoinitiatorsystem, der Intensitédt des Belichtungsgerites sowie der

Belichtungszeit abhingig. In der vorangegangenen Diskussion wurde darauf
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hingewiesen, dass im Hinblick auf die Konversion mit einer niedrigeren
Leistungsdichte ldngere Belichtungszeiten erforderlich sind. Die Erhohung der
Belichtungszeit unter den Bedingungen der sinkenden Intensitdt, bei konstant
bleibender Gesamtenergie, fithrt zu einer vergleichbaren Konversionsrate (Cook
1992).

Der Einfluss der Leistungsdichte lésst sich iiber das Ausmal3 der Konversionsrate im
Bezug zur Polymerisationsgeschwindigkeit erfassen. Mit kontinuierlicher
Belichtung, verfolgt die Polymerisationsrate = von  Methacrylaten ein
charakteristisches Muster, das wegen der Diffusion (Ausbildung der
Polymerstruktur) im Laufe der Polymerisation, die reagierenden Komponenten
einschrinkt. Dieses Muster ist in der friihen Phase der Reaktion durch einen
Riickgang der radikalen Umsetzungsrate und einer gleichzeitigen Zunahme der
Konzentration der Radikale manifestiert. Als Konsequenz beschleunigt sich die
Polymerisationsrate zZu einem Maximum hin, trotz abnehmender
Monomerkonzentration. Nachdem das Maximum iiberwunden ist, verlangsamt sich
die Umsetzungsrate aufgrund der aufgebrauchten Monomere. Da das Netzwerk sich
weiter entwickelt, wird die Rate der sich ausbreitenden Radikale schlieBlich durch
Diffusion begrenzt, und die Polymerisationsgeschwindigkeit verzogert sich, oft auf
eine limitierte Konversion in Anwesenheit von nicht umgesetzten Monomeren und
einer bedeutenden Anzahl von Radikalen (Lovell 1999). Eine geringere
Leistungsdichte senkt die Polymerisationsrate und verzogert das Maximum der
Umsetzungsrate auf einen spiteren Zeitpunkt. Vorausgesetzt die Bestrahlung ist
nicht begrenzt, setzt sich die Konversion bis hin zu ihrem limitierten Maximum fort.
Wird die Bestrahlung wihrend der chemisch kontrollierten Ausbreitung vorzeitig
beendet, wird auch die endgiiltige Konversionsrate unter ihrem Maximum liegen.
Der Schweregrad dieser Reduktion ist in einem rasanten Abfall der Kurve der
Konversionsrate zu beobachten, der sich lediglich in einem schmalen Bereich der
angewandten Energie im Vergleich zur Gesamtenergie befindet. Die in diesem
Intervall gemessene Konversion legt nahe, dass die Ausbreitungsgeschwindigkeit
noch nicht der Einflussnahme der messbaren Einschrinkung durch Diffusion
unterliegt. Die noch unvollstindige Konversion geht aus der friihzeitigen

Beendigung der Reaktion, wihrend der chemisch kontrollierten Phase der
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Vernetzung, hervor. Um eine geringe Verdnderung der Konversionsrate im Bereich
des Kurvenumbruchs, hin zum Plateau, zu erreichen ist eine verhdltnisméfBig viel
hohere Energieeffizienz notig. Dieses Resultat wird der stidrkeren Limitation durch

erhohte Konversion zugewiesen.

Durch den Anstieg der Konversionsrate der 2 und 6 mm Proben innerhalb der 20
Minuten nach Belichtung wird ersichtlich, dass ein signifikanter Anteil der
Polymerisation erst, nachdem das Licht erloschen ist erfolgt. Ubrige freie Radikale
fahren mit der Vernetzung und Terminierung nach Beendigung der Belichtung fort,
obwohl dabei keine weiteren Radikale initiiert werden. Die Kapazitit dieser
Nachpolymerisation hédngt nicht nur von den iibrigen Monomeren, der
Vernetzbarkeit des Systems und der Mobilitdt der reaktiven Gruppen ab. Dariiber
hinaus spielt auch die Konzentration der Radikale und ihre Lebensdauer nach
Photoinitiation eine wichtige Rolle. Aufgrund der verminderten Lichtintensitit und
der damit geringeren Konzentrationen von Radikalen war, im Vergleich der Tiefen
von 6 mm zu 2mm, das Soft-Start-Programm Pulse in allen gemessenen
Belichtungszeiten sowie Ramp, nicht in der Lage die Unterschiede in der
Konversionsrate zu kompensieren. Gleiches gilt fiir eine kurze Belichtungszeit von
10 Sekunden mit der LED-Lampe Bluephase, was zu der Empfehlung fiihrt, tiefere
Schichten mit einer Mindestdauer von 20 Sekunden sowie der Anwendung von
kontinuierlichen Belichtungsprogrammen fiir die Aushirtung zu wihlen. Diese
Empfehlung festigt sich auch durch die Beobachtung, dass mikromechanische
Eigenschaften in der Tiefe einer simulierten Molarenkavitit, die zu #hnlichen
Belichtungs- und Lagerungskonditionen hergestellt wurden, materialabhéngig sind.
Ausreichend konstante Werte der mechanischen Eigenschaften werden erst mit einer

Belichtungszeit von 20 Sekunden erreicht (Ilie 2005).
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e Welchen Einfluss auf die Schrumpfung und mikromechanischen
Eigenschaften haben die unterschiedlichen Zusammensetzungen der

Materialien?

Es ist notig neue experimentelle Techniken zur Unterscheidung der mechanischen
Eigenschaften von Nanostrukturen einzubeziehen, da sich diese in sehr kleinen
Dimensionen wesentlich in ihrem mikro- und makroskopischen Bereich
unterscheiden. Insgesamt betrachtet muss deshalb das viskoelastische Verhalten des
Kompositmaterials beriicksichtigt werden. Betrachtet man ein Komposit, so
verursacht die Interaktion der Fiillkorper mit der organischen Matrix eine fiir das
Material individuelle Eigenschaft. Dies kann durch das Konzept der Verbundphase
erkliart werden, die sich um die Fiillkérper legt. Grundsitzlich wird die Stirke der
Verbundphase durch die Art und die wechselseitige Reaktionsrate zwischen der
Partikeloberflache und den Polymerketten bestimmt. Entweder durch physikalische
(die Faltung der Molekiilketten), oder durch chemische (zum Beispiel durch den
Haftvermittler Silan) Interaktion bestimmt. Das hier unter anderem verwendete
Komposit EsthetX besitzt zum Beispiel einen hohen Fiillergehalt von 60 Vol%, so
dass die interpartikuldre Distanz extrem gering ist. Somit berithren die Partikel
umgebenden Verbundschichten einander. Eine Folge aus dieser Tatsache ist, dass die
Moglichkeit zur lokalen Umwandlung stark beeintrachtigt ist, da nur sehr wenig
Polymere zwischen den Partikeln zur Verfiigung stehen, um den
Umwandlungsprozess zu initiieren. Da die Abstinde zwischen den Fiillkérpern
gering sind, miissen bei der Polymerisation sehr kurze Strecken iiberwunden werden
und beschleunigen diese damit. Allerdings konnen groBe Fiillkorper die

Polymerisation durch die Absorption des Lichts beeintrichtigen.

Mittels der Varianzanalyse des allgemeinen linearen Modells konnte das Mal} der
Effektstirke, das partiellen Eta-Quadrates (n?), ermittelt werden. Daran ldsst sich
feststellen, wie stark der Einfluss eines Parameters ist. Je ndher Eta-Quadrat zu 1
liegt, desto stirker der Effekt. Ausgenommen der Distanz, haben alle Parameter
starke Effekte auf die Schrumpfspannung, an der Spitze die Parameter Programm

und Material. Die Variable E-Modul wird vorwiegend durch das Material und den
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Fiillergehalt (Vol%, Gew%), also die Materialzusammensetzung beeinflusst.
Wihrend die Hérte der 2 mm Proben (Oh) bevorzugt durch die Wahl des Programms
und der Dosis bestimmt wird, weist die Hérte der 6 mm Proben (24h) einen hoheren
Stellenwert beim Material und der Zusammensetzung (Fiillergehalt in Vol% und
Gew%) auf. Daraus ldsst sich schlieBen, dass der Einfluss von Dosis und
Belichtungsart durch den Nachhértungseffekt aufgehoben werden und langfristig
gesehen die Materialzusammensetzung den wichtigeren Faktor beziiglich der
Langzeitprognose der mechanischen Eigenschaften ausmacht. Die Schrumpfkraft
bzw. —spannung kann jedoch maBigeblich durch die Wahl des Belichtungsprogramms
moduliert werden, ohne dass dabei die Beschaffenheit der mechanischen
Eigenschaften eingebiiit werden miisste.

Beziiglich der 6 mm Proben trifft aber die Aussage zu, dass unabhédngig von der
Materialbeschaffenheit, wie schon bei der Konversionsrate festgehalten, eine
Erhohung der Belichtungsdauer die mikromechanischen Eigenschaften beeinflusst,

nicht die Wahl der Belichtungsart.

e Wie korrelieren die  mikromechanischen  Eigenschaften  Hirte,
Elastizititsmodul und Kriechen mit der Konversionsrate und der

Polymerisationsschrumpfung?

Die Beziehungen zwischen den Eigenschaften wurden anhand der statistischen
Korrelationsbestimmung nach Pearson, mit 2-seitiger Signifikanz ermittelt. Die
Korrelationen wurden fiir die Oberfldche der Proben (0 mm; Oh) sowie in 2 mm (Oh)
und 6 mm (24 h) Tiefe bestimmt. An der Oberfliche ergaben sich die stirksten
Korrelationen zwischen den mikromechanischen Eigenschaften Kriechen und E-
Modul mit dem Material, respektive der Materialzusammensetzung (Vol%; Gew %).
Die Hérte dagegen korrelierte dagegen nur schwach.

In einer Tiefe von 2 mm sind Wechselbeziehungen der Spannung vor allem zum
Material und der Intensitit, bzw. der Dosis der Belichtung zu beobachten, wihrend
die Spannung von der Belichtungszeit und —art nur miBig abhédngig war. Der

Gelpunkt hingegen entsprach vor allem der Belichtungsart, dabei korrelierten die
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mechanischen Eigenschaften und die Konversionsrate allgemein nur schwach mit
allen Parametern.

Die Konversionsrate in der Tiefe von 6 mm korrelierte hingegen stark mit der
Belichtungszeit und auch der Dosis, wihrend das Material im Bezug zur
Konversionsrate keine Signifikanz aufwies. Dem gegeniiber korrelierte die
Vickershirte und der E-Modul entsprechend stark mit dem Material, beide Variablen
zeigten aber gleichzeitig keinen Bezug zur Dosis und nur sehr geringe Korrelation
zur Belichtungszeit. Im Vergleich dazu zeigten sich keine, oder nur schwach

signifikante Wechselwirkungen der Belichtungsart.
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6 Schlussfolgerungen

Mit dieser Studie konnte analog zu zahlreichen Studien wie zum Beispiel Mehl 1997
Silikas 2000, Stansbury 2005 und Ilie 2005 belegt werden, dass das Konzept der
Soft-Start-Polymerisation nach wie vor Giiltigkeit hat in Bezug auf die Verringerung
der Schrumpfspannungen und dem Erreichen vergleichbarer Werte in der Harte und
der Konversionsrate, vergleichbar zu anderen kontinuierlichen Programmen. Andere
Ergebnisse, mit der Feststellung, dass geringere Schrumpfspannungen konsequent
schlechtere Konversionsraten oder mechanische Eigenschaften zur Folge haben,
konnte hiermit nicht bestitigt werden (Stansbury 2004). Die Verdnderungen des
Belichtungsprotokolls durch stufenartige und pulsierende, sowie exponentiell
ansteigende Belichtungsintensitidten erlauben dem Kompositmaterialien eine bessere
Kompensation der Schrumpfspannung durch den Verldngerten Fliezustand
(,Flow*) in der Pri-Gelphase. Diese Studie zeigte, dass eine Verringerung der
Schrumpfspannung kein Widerspruch zu gleichzeitig effektiven mechanische
Eigenschaften, sowie eine hohe Konversionsrate ist. Schichtstirken von 2 mm
konnen mit 20 Sekunden Belichtungszeit vollig ausreichend Polymerisiert werden,
sofern der Lichtleiter direkt an der Oberflidche platziert werden kann.

Bei Verlingerung der Belichtungszeit, konnten in diesem Fall keine signifikanten
Erhohungen der Konversionsrate, sowie der mikromechanischen Eigenschaften
festgestellt werden. Eine Belichtungsdauer von 20 Sekunden ist allerdings fiir die
untersten  Schichten tiefer Kavititen unabdingbar. Letztlich fiihrt nicht
ausschlaggebend eine Verkiirzung der Belichtungszeit zur Verwirklichung der so oft
verlangten ,,wirtschaftlichen® plastischen Restauration, sondern vor allem die
Garantie der Langlebigkeit durch addquate Verarbeitung macht die Kompositfiillung
zu einer okonomischen Leistung. Der Vergleich unterschiedlicher Komposite ist in
gewissen Grenzen moglich und dient zur Weiterentwicklung von Fiillkorpergehalt,
bzw. —design, sowie der Matrixzusammensetzung. Die unterschiedliche
Zusammensetzung von Fiillungsmaterialien, die verschiedenen Emissionsspektren
von Lichtquellen und die unterschiedlichen Empfindlichkeiten der Detektoren in den
jeweiligen Studien fanden bisher keine Ubereinstimmung einer ausreichenden

Belichtung oder Energiedichte, die eine akzeptable Polymerisation bewirkt.
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So sind Zahnidrzte auf Informationen von den herausgebenden Herstellern
angewiesen. Leider ist dies oft sehr unzureichend, da nur Angaben iiber die Zeit und
die empfohlenen Schichtdicke im Beipackzettel angegeben werden, aber keine
Angabe zur Bestrahlungsstirke gemacht wird. AuB3erdem sind auch die empfohlenen
Bestrahlungszeiten teilweise als unzureichend bei der Sicherstellung der
vollstandigen Polymerisation der Komposite dokumentiert worden (Halvorson
2002). Dabei ist die Wechselwirkung der Belichtung nicht ein alleiniges Merkmal
der Aushirtung von Kompositen, somit sind Berechnungen die lediglich auf diesem
Energiedichte-Konzept basieren ungiiltig. Lichtgerite mit hoher Bestrahlungsstirke
konnen zufrieden stellende Ergebnisse liefern, aber die Zeit die zur Polymerisation
erforderlich ist kann weit iiber den Empfehlungen der Hersteller fiir bestimmte
Produkte liegen. Die Ermittlung der Expositionsschwelle bedarf weiterer
Untersuchungen, um Soft-Start-Protokolle zu vergleichen. Da keine absolute
Untergrenze fiir die Bestrahlungsintensitit existiert, birgt dies eine groflere
Flexibilitdit in der Anwendung fiir den Zahnarzt, da selbst bei sehr niedrigen
Intensititen eine ausreichende Polymerisation bei hinreichend langen
Belichtungszeiten erreichbar ist. Um dem Praktiker die Feststellung iiber die
notwendige Zeit zu ermoglichen, sollte es eine Selbstverstindlichkeit fiir den
Hersteller sein zusidtzlich Angaben zu empfohlenen Lichtgeriten, sowie zu
bestimmten Farben der Komposite anzugeben, die das Ergebnis ebenso

beeintrachtigen.
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ANOVA Anaysis of variance
ATR Attentuierte Totalreflexion
BP Bluephase

BisGMA

C-C Kohlenstoffeinfachbindung
C=C Kohlenstoffdoppelbindung
C-Faktor Configuration factor
Cr Creep (Kriechen)

Cr_U Creep an der Unterseite
E-Modul Elastizitdtsmodul
E-Modul _U Elastizitiatsmodul an der Unterseite
FC Fast Cure (miniLED)

FTIR Fourier-Transformierte-Infrarot-Spektroskopie

GC Gradia Direct (posterior)

Gew% Gewichtsprozent

HIP High intensity program

HYV Vickershirte (Hardness of Vicker’s)
HV_U Vickershirte an der Unterseite
IR Infrarot

KR Konversionrate

LED Light emitting diode

PMMA Polymethylmethacrylat

QTH quartz tungsten halogen

SSA-Maschine Stress-Strain-Analyzer (Dullin, Miinchen)

Tetric Ceram HB Heavy Body
UDMA
UV Ultraviolett

Vol% Volumenprozent
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