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3 EIGENE UNTERSUCHUNGEN

3.1 Ubersicht der Methodik

Festlegung eines geeigneten Messaufbaus und der Untersu-
chungspunkte fur die Vorversuche

U

Vorversuche

U

Auswertung der Vorversuche und Festlegung des endgultigen
Versuchaufbaus sowie —ablaufs.

U

Festlegung der Probenkdrperzahl und Materialien

U

Hauptversuche an 7 verschiedenen Materialien mit jeweils 3
Probenlangen und jeweils 10 Probenkdrpern

U

Statistische Auswertung

Tabelle 3-1: Untersuchungsplan

3.2 Versuchsaufbau

Die Kraftmessung des Versuchsmaterials erfolgt an einer Universalprifmaschi-
ne vom Typ Instron 6025. Auf dem nachstehenden Foto ist im Ausschnitt die
Universalprufmaschine mit der Messdose (oben), den beiden Probenstempelin,
den beiden Polymerisationsgeraten (Translux CL, Fa. Heraeus-Kulzer) und der

beweglichen Traverse (unten) abgebildet.
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Abb. 3-1: Versuchsaufbau (Erlduterung im Text)

Die Daten werden an der Steuereinheit von dem Monitor abgelesen. Standard-
mafig lagen keine geeigneten Befestigungsmoglichkeiten flr die Prufkdrper
vor. Zur Herstellung eines stabilen und einfach handzuhabenden Aufbaus wur-
den die entsprechenden Adapter flir die Aufnehmer der Universalprifmaschine
angefertigt. Die zwei Probenstempel werden Uber einen Adapter in die Messdo-
se und Traverse der Universalprifmaschine eingespannt. Mit zwei um 180°
versetzt angeordneten und wegdrehbaren Polymerisationsgeraten erfolgt die
Lichthartung.

Nach dem Schrifttum (16, 40, 111) sind Spannungen bis 2,5 MPa zu erwarten,
bezogen auf die Flache des Probekdrpers mit 6 mm Durchmesser ist die An-
wendung einer Messdose bis max. 100 N ausreichend. Der Lastaufnehmer
erfahrt konstruktionsbedingt bei einer Volllast von 100 N eine lineare Langen-

anderungen von 0,07 mm (87).

Der Versuchsaufbau ist flr die Vor- und Hauptversuche nahezu identisch.
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3.3 Versuchsdurchfiihrung

Die vorbehandelten Probenstempel aus Stahl (Abb. 3-2) werden Uber einen
Messingadapter in eine Messdose und in die Traverse der Universalpruf-
maschine eingespannt (Abb. 3-3). Der Abstand der Probenstempel wird auf
0 mm tariert, indem die Haftflachen druckfrei auf Kontakt gebracht werden. Die
Probenlange wird Uber die Wegangabe der Universalprifmaschine eingestellt
und als Ruckfahrpunkt fixiert. Das Versuchsmaterial wird zwischen die Pro-
benstempel appliziert, die Polymerisationsgerate ausgerichtet und der Versuch
gestartet. Es erfolgt eine regelmaliige Messung der Kraft in definierten Zeitab-
standen. Die Experimente finden in einem klimatisierten Raum statt, um die
Versuchsdaten nicht durch thermisch anfallige Bestandteile, vor allem durch

den metallenen Aufbau, zu verfalschen.

Fir die genauere Definition des Hauptversuchaufbaus werden Vorversuche
(Kap. 3.4) durchgefuhrt.

3.3.1 Probenstempel

3.3.1.1 Auswahl und Herstellung

Die Probenstempel bestehen aus Rund-Edelstahl V2A mit einem Elastisitats-
modul von 200 GPa (176) und werden aus industriellen Stahlstangen geschnit-
ten. Sie haben einen Durchmesser von 6 mm (r =3 mm) und eine HOhe von
50 mm. Entsprechende Probenstempel verwendeten auch schon von BOWEN
und ALSTER (2, 19). Jeweils eine Stirnflache, die als Haftflache verwendet
werden soll, wird mit einer Karborundscheibe (Typ TF250, Fa. Jean Wirtz)
senkrecht zur Langsachse plan geschliffen, damit die Haftflachen bei der Mon-

tage in die Messapparatur parallel zueinander liegen.
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3.3.1.2 Vorbereitung der Haftflachen

Die Haftflachen werden mit dem System ESPE-Rocatec als Verbund zum
Composites beschichtet. Das Rocatec-System der Firma Espe zielt auf einen
adhasiven Verbund zwischen Legierungen und Kunststoffen. Mit diesem Ver-
fahren wird die Legierungsoberflache durch Sandstrahlung mit Korund gereinigt
und konditioniert. Kurz vor dem Versuch werden die Haftflachen mit der FlUs-
sigkeit ESPE-Sil benetzt, die silanisierte Oberflache ermdglicht dann den Ver-
bund zum Composites (149). Auf der folgenden Abbildung (Abb. 3-2) sind die
Probekorper mit den vorbereiteten Haftflachen dargestellt. Diese Vorbehand-
lung ist nach PFEIFFER, welcher minimale Haftwerte von 9 MPa gemessen
hat, ausreichend, und es werden Messfehler vermieden, welche bei einem

teilweisen Haftungsverlust auftreten konnten (149).

Abb. 3-2: Probekorper beim Benetzen der Haftflache

3.3.2 Applikation der Materialien und Polymerisation

Grolere Probenlangen von mehr als 3 mm kénnen nicht ohne Unterstitzung

zwischen den beiden Stempeln appliziert werden, weil sonst das Untersu-
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chungsmaterial wedfliel3t. Daher wird eine ca. 8 - 10 mm hohe Manschette aus
einem Polyethylenschlauch mit einem Durchmesser von 6 mm abgeschnitten,

geschlitzt, und um die beiden Stempel gelegt.

Nach der Einstellung der Probenlange Uber die Wegangabe der Universalprif-
maschine (Abb. 3-3 links) wird der Abstand zwischen den Haftflachen vergro-
Rert und das Material in die Manschette appliziert, welche an dem Proben-
stempel anliegt. Der Rucklauf auf die vorher eingestellte Probenlange wird
ausgelost und ist in der Abb. 3-3 rechts dargestellt. Das Uberschiussige Material
quillt aus dem Entlastungsschlitz oder Uber der Kante des Probenstempels
heraus. Der Uberschuss wird mit einem Skalpell biindig entfernt. Bei Beginn der

Messung wird die Messeinrichtung auf O N tariert.

Abb. 3-3: 1. Probekdrper auf Distanz 4 mm (links),
2. Material appliziert und gestutzt durch Manschette (rechts)
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Die Lichthartung erfolgt mit zwei um 180° versetzt angeordneten Polymerisati-
onsgeraten (Translux CL, Fa. Heraeus-Kulzer), wobei die Lichtaustrittsoffnun-
gen mit einem Durchmesser von 7,5 mm etwa 3 mm von der Compositeober-
flache entfernt sind (Abb. 3-4). Die Laborstoppuhr (Fa. Junghans) und die Poly-
merisationsgerate werden gleichzeitig gestartet. Einmal pro Versuchstag wird
durch ein Luxmeter die Lichtintensitat der Polymerisationsgerate Uberpruft,

damit ein Abfall der Lichtstarke erkannt und korrigiert werden kann.

Abb. 3-4: Probekorper wahrend der Bestrahlung

Mit der Anwendung von zwei Polymerisationsgeraten wird eine maximale Poly-
merisationstiefe von 3 mm, dem halben Durchmesser der Proben, erreicht.
Auch wenn dies die obere Grenze fur einen nicht geschichteten Composite-

kdrper ist, kann eine komplette Durchhartung erfolgen (187).

3.3.3 Messung

Zu dem ZeitpunktO0 werden die beiden gegenuberliegenden Halogen-
Polymerisationsgerate eingeschaltet und die Raumtemperatur und Luftfeuchtig-

keit gemessen (Abb. 3-4). Wahrend der Polymerisation und danach wird die
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Kraft im Zeitabstand von 10, 20, 30, 40, 50, 60 Sekunden und im Minutenab-

stand bis 6 Minuten dokumentiert.

Dieser Typ der Universalprifmaschine ist nicht flr eine statische Messung Utber
einen langeren Zeitraum ausgelegt und es kann keine kontinuierliche Erfassung
der Daten auf einem PC erfolgen. Aus diesem Grund werden die Daten in

festen Zeitabstanden vom Bildschirm abgelesen.

3.4 Vorversuche

Ziel der Vorversuche ist es, die Tauglichkeit des Versuchsaufbaus sowie die
Relevanz der verschiedenen Umgebungsvariablen, Probenlangen und Applika-
tionsarten zu untersuchen, welche dann bei den Hauptversuchen bericksichtigt
werden sollen. In den Vorversuchen wird daher geklart, ob Unterschiede bei
verschiedenen Probenlangen, durch die Anwendung einer Manschette, bei
unterschiedlichen Polymerisationszeiten oder bei Feuchtigkeitseinwirkung nach
der Polymerisation messbar sind. Eine Ubersicht der verschiedenen Reihen ist

in der Tabelle 3-2 dargestellit.

3.4.1 Material

Fur die Vorversuche wird zur Vergleichbarkeit der Reihen das Material Pris-
ma Fil (Firma Dentsply) verwandt. Die Materialeigenschaften sind in der Tabelle
3-4 aufgeflhrt.

3.4.2 Probenlange

In der Untersuchung sollen praxisrelevante Probenlangen verwendet werden.
Das Volumen spielt hierbei eine untergeordnete Rolle, da dies bei gleichem
C-Faktor keine beeinflussende GroRe bei der Spannungsmessung ist (58, 80).
Es werden drei unterschiedliche Probenlangen mit der Verdoppelung der Hohe

von 2 mm auf 4 mm und 8 mm untersucht. Hierbei soll auch geklart werden, ob
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eine Messdose fur den Bereich von 1-100 N ausreicht. Es werden die Ver-
suchsreihen, jeweils mit den Rahmenbedingungen einer Bestrahlungsdauer von
60 Sekunden mit Polyethylenmanschette ohne Wassereinwirkung der Proben-

langen von 2, 4 und 8 mm (Reihen E, D, F) gebildet.

3.4.3 Polyethylenmanschette

Zur Herstellung grolRerer Proben ab ca. 3 mm Lange wird zur Applikation ein
Polyethylenschlauch bendtigt, welcher als Manschette zur Stutzung der unpo-
lymerisierten Materialien dient. Eine eventuelle Haftung des Composites an der
inneren Wand der Manschette vermindert die freie Oberflache der Probe und
konnte zu hoheren Kraften fuhren. In pastosem Zustand haften die Composites
zumindest an der Polyethylenoberflache. Es wird untersucht, ob bei den 2 mm
hohen Proben wahrend der Aushartung der Materialien mit und ohne Manschet-
te unterschiedliche Krafte entstehen. Deshalb werden Versuchsreihen mit
(Reihen A, E) und ohne (Reihen C, L) Manschette mit jeweils zwei verschiede-

nen Bestrahlungszeiten (20 und 60 Sekunden) gebildet.

3.4.4 Bestrahlungszeit / Lichthartung

Die Geschwindigkeit der Polymerisation und somit die Spannungszunahme ist
abhangig von der Bestrahlungszeit. Weiterhin absorbiert die Polyethylenman-
schette einen Teil des Kaltlichts der Polymerisationsgerate. Zur Prifung, ob die
Art und Dauer der Lichthartung und die Lichtabsorption der Polyethylenman-
schette einen Einfluss haben, werden die Messergebnisse der Versuchsreihen
mit und ohne Manschette bei 20 und 60 Sekunden Bestrahlungszeit (Reihen A,

E, C, L) gegenubergestellt.

3.4.5 Feuchtigkeitseinwirkung

Eine Wassereinwirkung auf Composites kann zu einer hygroskopischen Expan-

sion flhren. Hierfur wird ein trichterformiger Wasserbehalter, Volumen ca.
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100 ml, an dem Adapter fur die Probenstempel montiert und geflllt. Nach der
Applikation und Lichthartung der Materialien kann dieser Behalter leicht Uber
die Compositeoberflache geschoben werden und verbleibt dort bis zum Ver-
suchsende (6 Minuten). Wahrend des Versuchstages ist der Wasserbehalter an
der Versuchsapparatur montiert, so dass Werkstoffe und Instrumente die Um-
gebungstemperatur haben. Zur Klarung der Frage, ob diese Wassereinwirkung
auch wahrend der relativ kurzen Messdauer zum tragen kommt, werden 2 mm
lange Proben 60 Sekunden bestrahlt und mit (Reihe K) bzw. ohne (Reihe L)

Wassereinwirkung untersucht.

Weiterhin soll geprift werden, ob Unterschiede messbar sind, wenn das Pro-
benmaterial Uber die Kanten der Probenstempel herausragt und nicht entfernt
wird, der Durchmesser der Probe also grof3er als 6 mm ist. Die Wiederholbar-
keit der Proben ist nicht einheitlich mdglich, weshalb auf eine Auswertung ver-

zichtet wurde.
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3.4.6 Ergebnisse und Auswertung der Vorversuche

Die folgende Tabelle zeigt die Versuchsergebnisse mit den gemessenen
Schrumpfungskraften nach 6 Minuten:
Reihe

Merkmal C A L E K B D F G

Probenlange [mm] | 2 2 2 2 2 4 4 8 2

Polyethylen- X X X X X X

manschette

Bestrahlungs-
eit [s] 201 20 | 60 | 60 | 60 | 20 | 60 | 60 5

Feuchtigkeits- X
einwirkung

Probenanzahl 9 10 9 10 10 9 9 9 5

@ Kraft nach 18,3|20,7|21,3|21,2|22,5|25,6 (257|398 9,7

6 min [N]
Standard-
abweichung IN] 10116 (2113109 (24]39]|27|24
Variations-
koeffizient o | 22|79 |100[ 62|41 93 ]153| 68 [24,3
40 %
30

Kraft [N]
=
=8
2.
=
——

10 1+ T

Cc A L E K B D F G

Tabelle 3-2: Gruppen der Voruntersuchungen sowie Ergebnisse
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Prufstatistisch wurde der U-Test nach MANN und WHITNEY fur unabhangige,
verteilungsfreie Stichproben gewahlt. Eine Auswertung erfolgte nur fur Reihen-
paare mit jeweils einem unterschiedlichen Merkmal (Probenlange, Manschette,
Polymerisationszeit oder Feuchtigkeitseinwirkung). Es wurden folgende Ergeb-

nisse ermittelt:

Reihe

Reihe C A L E K B D F G
C *% *% *%k% *%k% _ - - -
A n.s. | n.s. - *kk - - *kk
L n.s. | n.s. - - - -
E * _ *% *%k% *%k%
K - - - -
B n.s. - -
D *kk _
F -

Tabelle 3-3: Vorversuche - Zusammenfassung signifikanter Unterschiede

- = keine statistische Auswertung

n.s. =p > 0,05, nicht signifikant

* = p < 0,05, signifikanter Unterschied

ok = p < 0,01, hoch signifikanter Unterschied
**x*  =p<0,001, mit 99,9 % Sicherheit signifikant.

Probenlange (Reihen A, B, D, E, F):

Die durchschnittliche Kraft am Ende des Messezeitraums liegt bei den 20 und

60 Sekunden lang bestrahlten Probelangen von 4 mm (Reihe B, D) hoch signi-
fikant (p < 0,01) uber der Probelange von 2 mm (Reihe A, E). Die Signifikanz ist
bei dem Vergleich der Probenlange von 4 mm zu 8 mm (Reihen D, F) noch
groRer (p < 0,001).
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Polyethylenmanschette (Reihen A, C, E, L):

Die Reihe A mit der Polyethylenmanschette entwickelt eine hoch signifikant

groliere Kraft wahrend der Polymerisationsschrumpfung als die Reihe C ohne
Manschette. Dies lasst darauf schliel3en, dass eine Haftung an der Manschette
die freie Oberflache der Probe vermindert und somit starkere Zugkrafte entste-
hen. Dies bestatigt aber nicht die Gegenuberstellung der Ergebnisse der Rei-
hen E und L mit der hoheren Bestrahlungszeit, welche keine signifikanten
Unterschiede aufweisen. Bei der Entfernung der Proben konnte zudem in kei-
nem Fall festgestellt werden, dass das Probenmaterial mit der Poly-

ethylenmanschette verbunden war.

Bestrahlungszeit (Reihen A, C, E, L):
Zwischen den Bestrahlungszeiten 20 und 60 Sekunden, Reihen A und E, Iasst

sich kein unterschiedliches Verhalten ermitteln. Bei den Reihen C und L, ohne
Polyethylenmanschette, verursacht die nur 20 Sekunden bestrahlte Probe eine
hoch signifikant niedrigere Zugkraft. Die Reihe G, deren Proben nicht vollstan-
dig durchgehartet waren, bewirkt gegenuber den Reihen A und E eine mit

99,9 % signifikant geringere Zugkraft.

Feuchtigkeit (Reihen K, L):
Die Benetzung der Proben wahrend der Aushartung mit Wasser fuhrt zu keiner

signifikanten Veranderung der Kraftentwicklung.

3.4.6.1 Folgerung fur die Hauptversuche

Am deutlichsten sind Unterschiede bei verschiedenen Probenlangen messbar.
Die Polyethylenmanschette hat offenbar keinem Einfluss auf die Kraftentwick-
lung. Nur die kurze Bestrahlungszeit von 20 Sekunden fuhrt bei Proben ohne
Manschette zu geringeren Kraften. Diese Bestrahlungszeit wird bei den Haupt-
versuchen jedoch nicht angewandt. Das Merkmal Feuchtigkeitseinwirkung wird

wegen der fehlenden Signifikanz nicht weiter untersucht.
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Eine Weiterfuhrung der Prufungen in den Hauptversuchen mit einer Gegen-
uberstellung der Probenlangen erscheint sinnvoll. Erweitert werden soll dies

durch die Prifung verschiedener Materialien.

3.5 Hauptversuche

Da sich der Aufbau aus den Vorversuchen (Kap. 3.4) bewahrt hat, werden die
Hauptversuche mit dem selben Versuchsaufbau durchgefuhrt. Zur Herstellung
der Proben wird fur die Applikation generell eine Polyethylenmanschette ver-

wendet. Die Bestrahlungszeit betragt 60 Sekunden.

Weiterhin erfolgt die Uberpriifung des Haftverbundes zwischen dem Composi-
tes und dem Probenstempel nach Abschluss des Versuches, indem die Probe
auf Zug belastet wird. Die Messapparatur stoppt bei 100 N den Zugversuch,
dem maximalen Messwert der Messdose, so dass nur gepruft werden konnte,
ob der Verbund Stahlstempel/Composites standhalt. Dies war immer der Fall.
Nach dem Versuch werden die Proben auf eine komplette Durchhartung hin

visuell untersucht.

3.5.1 Material und Probenlange

Untersucht werden sieben Materialien mit unterschiedlichem Fullstoffgehalt und
unterschiedlicher Zusammensetzung sowie ein Compomer (Dyract). Die Be-
zeichnung, Hersteller, Charge, Farbe und die physikalischen Eigenschaften sind
in der nachfolgenden Tabelle 3-5 aufgelistet und nach dem Hersteller sortiert.
Die Daten zu den Materialeigenschaften beruhen auf den Angaben der Herstel-
ler, herstellerunabhangige Untersuchungen sind mit der Quellenangabe geson-

dert erwahnt.
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Tabelle 3-4: Untersuchte Materialien fur die Vor- und Hauptversuche

Die Zahlen in Klammern entsprechen den Quellen im Schrifttums-
verzeichnis fur herstellerunabhangige Untersuchungswerte
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Es werden nur lichthartende Composites untersucht und es wird darauf geach-
tet, dass eine Auswahl verschiedener Flullstoffgruppen und -volumina bertck-
sichtigt werden. Die Auswahl der Materialien war auf die der Hochschule von
den Firmen zur Verfugung gestellten Composites beschrankt. Die weitere Be-
zeichnung und Gegenuberstellung der gepruften Materialien und Probenlangen

erfolgt mit folgenden Kirzeln:

- Material| Dyract |Spectrum \(isio— Viso- Charisma Charisma| Durafill
Probenlange HF TPH Dispers | Molar F VS
2mm Dy2 Sp2 VD2 VM2 Ch2 ChF2 Du2

4 mm Dy4 Sp4 VD4 VM4 Ch4 ChF4 Du4

8 mm Dy8 Sp8 VD8 VM8 Ch8 ChF8 Du8

Tabelle 3-5: Versuchsreiheneinteilung

Die folgende Ubersicht gibt die Geometrie der Proben gemaR der Formel von
FEILZER (58) wieder:

Prufkérper: 3 mm Volumen Kreisflache C-Faktor C-Faktor ver-
Hohe & V=rixhxr F=rlxr C=d +2h gleichbar mit
2mm 56,54 mm° 28,27 mm* 1,5 Klasse II-l1I
4 mm 113,08 mm® 28,27 mm* 0,75 Klasse IV
8 mm 226,16 mm° 28,27 mm* 0,38

Tabelle 3-6: Kenngrdlien der Proben

3.6 Weitere Prifungen

Konsistenz

In einem Handversuch soll die Konsistenz ermittelt werden. Zur Vermeidung
spontaner Polymerisation findet der gesamte Versuch in einem abgedunkeltem
Raum mit Rotlicht statt. Die Konsistenz wird mit Ziffern 1 (weich) bis 7 (steif)
bewertet, wobei die gleiche Konsistenz mit der gleichen Ziffer bewertet wird.
Jeweils ein Gramm der sieben verschiedenen Materialen wird abgewogen und

zu einer Kugel geformt. Mit der flachen Seite eines Anrlhrspatels werden nach-
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einander die auf einer Waage liegenden Proben mit kontrollierter, gleicher Kraft

eingedruckt und dann entsprechend der Konsistenz angeordnet.

3.7 Statistische Auswertung

Die Versuchsdaten werden mittels der deskriptiven Statistik ausgewertet. Hier-
fur werden die Computerprogramme Microsoft Excel und Statibot (34, 82) be-
nutzt. Aus den gemessenen Werten wird der Mittelwert, die
Standardabweichung, der Variationskoeffizient sowie die prozentuale Kraftzu-
nahme zu der vorhergehenden Probenlange berechnet. Der Rang der Mittel-
werte und Variationskoeffizienten einer Probenlange wird in steigender

Reihenfolge den Rangplatzen 1 - 7 zugeordnet.

Prufstatistisch erfolgt eine Auswertung der drei Probenlangen einer Material-
gruppe sowie die Gegenuberstellung aller Materialien einer Probenlange. Als
Signifikanzniveau wurde p < 0,05 angenommen. Die Irrtumswahrscheinlichkeit
liegt also bei 5 % fur alle Aussagen, die aufgrund der Untersuchung getroffen
werden und der Unterschied wird als signifikant bezeichnet. Ein Signifikanzni-

veau von p < 0,01 ist hoch signifikant verschieden.

Eine statistische Verarbeitung der Materialeigenschaften Elastizitatsmodul,
Flllstoffgehalt und Konsistenz ist aufgrund der geringen Anzahl von sieben
verschiedenen Materialien nicht moglich und es wird nur eine beschreibende

Bewertung vorgenommen.



