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Zusammenfassung

Ziel: Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Einfluss verschiedener Vorbehandlungen auf
die Langzeithaftung von glasfaserverstarkten Kompositwurzelstiften, die entweder mit
Universaladhasiven, dual-hartenden selbstkonditionierenden Adhé&siven oder einem
selbst-adhasiven Kompositzement (SAR) befestigt wurden, untersucht.

Material und Methode: Zwei Universaladhasive, FU: Futurabond U mit Rebilda DC
(Voco; Cuxhaven, Deutschland) und LU: LuxaBond Universal mit LuxaCore Z dual (DMG;
Hamburg, Deutschland), zwei selbstatzende Adhésive, CL: Clearfil DC Bond mit Clearfil
DC Core Plus (Kuraray Noritake; Okayama, Japan) und GR: Gradia Core SE Bond mit
Gradia Core (GC Europe NV; Leuven, Belgien) sowie ein SAR-Zement, RX: RelyX
Unicem 2 (3M; Minnesota, USA), wurden fur die Stiftsetzung verwendet. Vor Stiftzemen-
tierung wurden die wurzelkanalbehandelten Oberkieferinzisivi entweder mit einer 99%i-
gen Ethanolspilung (VB1), einer Ethanol-Tertidare-Butanol-Wasser-Losung (AH Plus
Cleaner, Dentsply Sirona; York, USA) (VB2) oder einer Kontrolle mit Aqua Dest. (VB3)
vorbehandelt. Aus der koronalen, mittleren und apikalen Wurzelregion jeder Zahnprobe
wurden zwei je 1 mm dicke Probenscheiben gewonnen. Eine Scheibe wurde direkt durch
den Push-out getestet, wahrend die andere vor der Testung einer thermomechanischen
Alterung mittels Thermocycling (5°C-55°C, 6.000 Zyklen) mit anschlielender sechsmo-
natiger Lagerung in einer Kochsalzlésung (0,9%, 37°C) ausgesetzt wurde. Eine qualita-
tive Darstellung der HohlrAume und Hybridschichten erfolgte mittels Mikro-Computerto-
mografie und Fluoreszenzmikroskopie. Die Auswertung der Daten erfolgte durch eine
Messwiederholungs-ANOVA mit Post-hoc-Test (MW+SA) (p<0,05).

Ergebnisse: Das Material (p=0,000), die Vorbehandlung (p=0,016) und die Lagerung
(p=0,000; Messwiederholungs-ANOVA) hatten einen signifikanten Einfluss auf die Haf-
tung. Das Material LuxaBond Universal (18,8+8,1 MPa) erzeugte im Durchschnitt die
hochsten Haftwerte (p=0,000, Tukey). Die Ubersichtsanalyse ergab fiir VB1 (16,5+6,9
MPa) signifikant héhere Haftwerte als fur VB3 (14,5+5,7 MPa; p=0,011; Tukey). Genauer
wurde dies fiur die Materialien LuxaBond Universal (p=0,000) und RelyX Unicem 2
(p=0,003) beobachtet.

Schlussfolgerungen: Die Ethanol-Vorbehandlung hatte einen positiven Einfluss auf die
Haftwerte eines selbstkonditionierten Universaladhésives ebenso wie auf die eines SAR-

Zements.
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Klinische Relevanz: Eine 99%ige Ethanolspilung kann als Vorbehandlung fur alle un-

tersuchten Materialien empfohlen werden.



Zusammenfassung 3

Abstract

Objectives: This study investigated the influence of various pre-treatments on the long-
term bond strength of fiberglass-reinforced composite posts cemented with universal ad-
hesives, dual-curing self-etch adhesives or a self-adhesive resin (SAR) cement.
Materials and Methods: Two universal adhesives, FU: Futurabond U with Rebilda DC
(Voco; Cuxhaven, Germany) and LU: LuxaBond Universal with LuxaCore Z dual (DMG;
Hamburg, Germany), two self-etch adhesives, CL: Clearfil DC Bond with Clearfil DC Core
Plus (Kuraray Noritake; Okayama, Japan) and GR: Gradia Core SE Bond with Gradia
Core (GC Europe NV; Leuven, Belgium), as well as a SAR cement, RX: RelyX Unicem 2
(3M; Minnesota, USA), were used for post cementation. Prior to post insertion, the root-
filled maxillary incisors were either pre-treated with a 99% ethanol solution (PT1), an eth-
anol-tertiary-butanol-water-solution (AH Plus Cleaner, Dentsply Sirona; York, USA) (PT2)
or a control with distilled water (PT3). Two sample slices, each 1 mm thick, were obtained
from the coronal, middle and apical region of the root. One slice was tested directly using
push-out, while the other one was subjected to thermomechanical aging (5°C-55°C, 6,000
cycles) followed by a six months storage in saline solution (0.9%, 37°C) before push-out.
Qualitative imaging of the voids and hybrid layers was performed using micro-computed
tomography and fluorescence microscopy. Data analysis was carried out using repeated-
measures ANOVA with post-hoc tests (MWxSA) (p<0.05).

Results: Material (p=0.000), pre-treatment (p=0.016) and storage (p=0.000; repeated-
measures ANOVA) had a significant influence on the overall bond strength. LuxaBond
Universal (18.8+8.1 MPa) revealed the highest bond strength among all materials
(p=0.000, Tukey) while PT1 (16.5£6.9 MPa) revealed significantly higher bond strength
than PT3 (14.5£5.7 MPa; p=0.011; Tukey). This was especially the case for the materials
LuxaBond Universal (p=0.000) and RelyX Unicem 2 (p=0.003).

Conclusions: The Ethanol pre-treatment had a positive influence on the bond strength
of a self-conditioned universal adhesive and that of a SAR cement.

Clinical relevance statement: A 99% ethanol rinse can be suggested as pre-treatment

for all examined materials.
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1 Einleitung

1.1 Stellenwert postendodontischer Versorgungen

Der Erfolg einer endodontischen Behandlung ist sowohl von einer dichten, langanhalten-
den und stabilen koronalen Versorgung als auch von einer suffizienten Wurzelfullung ab-
hangig (1). Manchmal wird die koronale Versorgung jedoch durch fehlende Zahnhartsub-
stanz zur Herausforderung (2). In diesen Féllen kann mit der Insertion eines Wurzelka-
nalstiftes eine Verankerung fur die koronale Restauration geschaffen werden. Dabei die-
nen Wurzelstifte der Retention koronaler Restaurationen, besitzen jedoch keine verstar-
kende oder stabilisierende Funktion fur den Zahn (3). Es kann hingegen bei der Stiftbett-
préaparation durch zusatzliches Entfernen von Zahnhartsubstanz eher zu einer Schwa-

chung der Zahnstruktur kommen (4).

1.2 Wurzelstifte

Die wichtigsten Eigenschaften eines postendodontisch versorgten Zahnes sind laut
Stockton (5) seine Resistenz gegen Frakturen und die Retention seiner koronalen Res-
tauration. Beide Aspekte wurden von zahlreichen In-vitro- und In-vivo-Studien untersucht,
welche zum Teil widersprichliche Ergebnisse lieferten.

Gegossene metallische Stiftaufbauten zeichneten sich unter Laborbedingungen durch
eine signifikant héhere Frakturresistenz bei vertikaler (90°) und schrager (130°) Belas-
tung im Vergleich zu (glas-)faserverstarkten Kompositwurzelstiften (Englisch (engl.): fi-
ber-reinforced composites — Abktrzung (Abk.) FRC) aus (6, 7). Als Grund flr diese Be-
obachtungen wurde das hohe Elastizitatsmodul (E-Modul) von starren metallischen Wur-
zelstiften (Titan= 118 GPa (8)) im Gegensatz zu flexiblen faserverstarkten Stiften (FRC=
30 GPa (9)) angefuhrt. Im Vergleich dazu liegt das E-Modul von hydratisiertem Dentin
zwischen 18-25 GPa (10). Das von vielen Autoren als ,dentindhnlich“ bezeichnete E-
Modul von FRC-Stiften (11, 12) sorgte fur eine gleichmaRigere Verteilung von Span-
nungsstress auf den Zahn (13) und damit flir weniger katastrophale Wurzelfrakturen unter
In-vitro-Belastung als metallbasierte Wurzelstifte (6, 11).

Ein alteres Review von Fokkinga et al. (14) verglich In-vitro-Frakturresistenzen und Ver-
sagensmodi von diversen Stiftmaterialien mit und ohne Uberkronung. Obwohl (Carbon-
/Glas-)faserverstarkte Wurzelstifte hierbei deutlich geringere Frakturresistenzen aufwie-

sen, ergaben sie jedoch ,gunstige” beziehungsweise (bzw.) ,reparable” Frakturmuster im
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Vergleich zu metallischen Wurzelstiften (gegossen oder konventionell), welche signifikant
haufiger zu ,katastrophalen® Frakturen fuhrten (15-18). Klinische Studien wiesen jedoch
auf vergleichbare Frakturmuster von FRC- und Metallstiften (gegossen/konventionell) hin
(19-21).

Unter Laborbedingungen hatte das E-Modul von FRC- und Titanstiften keinen signifikan-
ten Einfluss auf den Widerstand des Zahnes gegen Frakturen (22). Die Autoren unterstri-
chen hingegen die Wichtigkeit eines ausreichenden Ferrules (Deutsch (dt.): Hilse, Man-
schette) fur die Stabilitat eines Stift-Stumpfaufbaus. Weitere Studien wiesen klinisch (Be-
obachtungszeitraum: sieben und elf Jahre) ebenfalls vergleichbare Frakturresistenzen
von stark substanzgeschadigten Zdhnen (zwei oder weniger Dentinwénde, Ferrule von
mindestens zwei Millimetern (mm)), die mit FRC- oder Titanstiften versorgt wurden, nach
(20, 23). Nach acht Jahren beobachteten Naumann et al. jedoch fiir beide Stiftmaterialien
einen starken Anstieg der Versagensraten (23). Daher flossen in einem neueren syste-
matischen Review nur die Ergebnisse von Naumann et al. (23) in die Metaanalyse ein,
die bis zum siebten Untersuchungsjahr verzeichnet wurden. Die daraus ermittelte mittlere
Uberlebensrate (drei bis sieben Jahre) von FRC-Stiften liegt signifikant hoher als bei Me-
tallstiften (24). Ein systematisches Review aus 2020 und eine randomisierte klinische
Studie aus 2022 ergaben hingegen gute und ahnliche klinische Ergebnisse fir FRC-Stifte
und gegossene Stift-Stumpfaufbauten (25), sowie eine vergleichbare 15-jahrige Uberle-
bensrate (FRC vs. Titan) (26).

In-vivo-Ergebnisse wiesen auflierdem auf ein entscheidendes klinisches Problem hin
(27): Der haufigste Versagensmodus von nicht metallischen Wurzelstiften, insbesondere
FRC-Stiften, ist der Retentionsverlust durch Dezementierung. Ein suffizienter adhasiver
Verbund des FRC-Stiftes mit dem Wurzeldentin stellt somit eine wichtige Voraussetzung

fur den Erfolg der postendodontischen Restauration dar (28).
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1.3 Herausforderungen bei der adhasiven Verankerung im Wurzelkanal

Die Retentionskraft des Dentin-Adhasiv-Verbundes ist von der Benetzung der Oberflache
mit dem Adhasiv und dessen Penetration in das Dentin abhangig (29). Durch die Bear-
beitung der Wurzelkanaloberflache mit Hand- oder rotierenden Instrumenten formiert sich
ein sogenannter (sog.) ,smear layer® (dt.. Schmierschicht) (30), der erstmals von Boyde
et al. beschrieben wurde (31). Er entsteht durch das Herausreil3en, Herausbrechen oder
Mitreil3en von Hydroxylapatit welches sich in einer Schmierschicht an der Oberflache ab-
lagert. Im Falle des Wurzeldentins entsteht durch Instrumentierung (hier: Reaming) ein
Smear Layer, der dem einer Dentinkavitat ahnelt (32). Infiziertes und nekrotisches Wur-
zeldentin zeichnet sich auf3erdem durch eine tiefe bakterielle Infiltration in die Dentinka-
nale aus (33). Zusammenfassend verdeckt der Smear Layer die Oberflache, behindert
die Desinfektion (34) sowie die Ausbildung eines suffizienten adhésiven Verbundes (35)
und muss daher modifiziert (36) oder entfernt werden.

Bei der Polymerisation von Adhéasiven und Befestigungskompositen kommt es zusatzlich
zu einer Schrumpfung der Polymermatrix, da der intermolekulare Abstand zwischen den
einzelnen Monomeratomen durch zusatzliche kovalente Bindungen verkleinert wird, was
zu sog. ,Schrumpfungsstress® fuhrt (37). Schon Davidson et al. stellten fest, dass die
Haftung von dentalen Adhasiven auf Dentin in Konkurrenz mit dem Schrumpfungsstress
des polymerisierenden Befestigungskomposites steht (38). Circa (ca.) 95% der Schrump-
fung erfolgt in den ersten 45 Minuten der Polymerisation (39). Hierbei entstehen durch
die Schrumpfung Spannungen innerhalb des aushartenden Komposits, welche durch das
.NachflieRen“ unpolymerisierter Monomere, dem sog. ,flow* (dt.: Fluss), zumindest in der
initialen Phase der Polymerisation ausgeglichen werden (39). Der Flow ist stark vom sog.
Konfigurations-Faktor (engl.: configuration factor = C-Faktor), der das Verhaltnis zwi-
schen gebundenen und ungebundenen Flachen einer Restauration beschreibt, abhéngig
(40). Da es innerhalb des Wurzelkanals kaum ungebundene Flachen gibt, die einen Flow
des Komposits begiinstigen, werden die Bedingungen fur die Haftung im Wurzelkanal (C-
Faktor > 200) zurecht als ,Worst-Case-Szenario® (dt.: ungunstigster Fall) beschrieben
(41).
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1.4 Entwicklung der Universaladhéasive

Das Grundprinzip der Adhasivtechnik ist die ,mikromechanische Verankerung“ des Ad-
hésives in der Zahnhartsubstanz (42). Dabei kommt es zu einem Herauslésen von Cal-
ciumphosphat aus Schmelz oder Dentin, wodurch sich Mikroporésitaten bilden, welche
durch eine diffusionsabhéngige Infiltration mit Adhasivmonomeren aufgefillt und mit Hilfe
einer In-situ-Polymerisation mechanisch mit dem Adhéasiv verankert werden (42). Die Be-
schreibung einer vollstandig mit polymerisiertem Adhasiv gefullten Dentinschicht, die
spater als ,hybrid layer® (dt.: Hybridschicht) bezeichnet wurde, geschah 1982 durch
Nakabayashi et al. (43).

Im Allgemeinen lassen sich Adhasive nach ihrer Interaktion mit dem Smear Layer klassi-
fizieren. Wahrend Etch-and-Rinse (ER) Adhasive den Smear Layer vollstandig auflosen,
machen Self-Etch (SE) Adhasive ihn permeabel (44). Diese Interaktion von Sauren mit
dem Hydroxylapatit (HAp) wurde durch das von Yoshida et al. entwickelte ,Adhasions-
Dekalzifizierungs-Konzept® beschrieben (45). Dabei gehen die Sauren initial eine ioni-
sche Verbindung mit dem Calcium des HAp ein, welche entweder bestehen bleibt, was
fur eine geringere Dekalzifizierung sorgt oder sich rasch wieder I6st. Im letzteren Fall
bleiben die negativ geladenen Carboxylationen der Saure an den positiv geladenen Cal-
ciumionen des HAp gebunden und l6sen diese aus der Oberflache der Zahnhartsubstanz
(45). Zurlck bleibt eine dekalzifizierte Hybridschicht im Dentin (46). Ob sich die ober-
flachliche Verbindung wieder |6st, hangt von der Stabilitat des Calciumsalzes ab und da-
mit von seiner Loslichkeit im umgebenden Medium (46), der pH-Wert der S&uren nimmt
dabei eine zweitrangige Rolle ein (45).

Lange wurde angenommen, dass primar die mikromechanische Verankerung den Ver-
bund zur Zahnhartsubstanz ermdglicht (47). Auch in Bezug auf die Schmelzadhéasion gilt
sie weiterhin als Goldstandard (42). Im Falle der Dentinadhasion konnten jedoch zuséatz-
lich ionische Verbindungen zwischen sauren Adhasivmonomeren und den Calciumionen
des HAp im oberflachlichen Kollagennetzwerk nachgewiesen werden (48). Diese und
weitere Erkenntnisse fuhrten zur Weiterentwicklung der Adhasivtechnik und zur Einfuh-
rung sog. ,Universal-“ oder ,Multimode-Adhasive“. Laut der Hersteller kbnnen diese Sys-
teme mit allen bekannten Adhasivstrategien angewandt werden, also im Total-Etch-Mo-
dus (Konditionierung von Schmelz und Dentin), Selective-Etch-Modus (reine Schmelz-

konditionierung) oder selbstatzend (49). Neben ihrer Funktion als Primer fur diverse Arten
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von Keramiken sowie metall- und kunststoffbasierten Materialien sollen Universaladha-
sive fur die direkte und indirekte adhéasive Befestigung von Restaurationen nutzbar und
kompatibel mit chemisch-hartenden, lichthartenden und dual-hartenden kunststoffbasier-
ten Befestigungsmaterialien sein (49). Dabei spielen sog. ,funktionelle Monomere* fur die
universelle Anwendung dieser Adhésivklasse eine besonders grof3e Rolle. Solche Mono-
mere besitzen unterschiedliche Eigenschaften: Einige fungieren als saure funktionelle
Monomere und verleihen den Universaladhasiven ihren selbstkonditionierenden Charak-
ter, andere sog. ,Cross-linker” (dt.: Vernetzer) verbessern die Vernetzung der Adhasiv-
monomere, auch die Loslichkeit des Adhasivs kann durch sie beeinflusst werden (50).
Eines der bekanntesten funktionellen Monomere ist 10-Methacryloyloxydecyl-Dihydro-
gen-Phosphat, auch 10-MDP oder MDP genannt, welches wegen seiner effektiven und
langlebigen chemischen Bindung zum HAp von einigen Autoren als Goldstandard mo-
derner Adhéasive beschrieben wird (48, 51).

Diese neue Adhasivklasse verspricht neben einer universellen Handhabung auch eine
verbesserte Adhasion zu Zahnhartsubstanzen und dentalen Materialien, welche unter

den widrigen Bedingungen des Wurzelkanals gepruft werden sollten.

1.5 Ethanol-Wet-Bonding-Technik

Zur Verbesserung der Infiltration von Adhasiven in nattrlich feuchtes Dentin, wurden zu
Beginn der Adhasiventwicklung hydrophile Monomere eingesetzt (52). Forschungsergeb-
nisse konnten jedoch nach kurzer Zeit eine Absorption von Wasser aufgrund ihrer Pola-
ritat (53) beobachten (54). Einige Forscher machten diese Wasserabsorption fir die hyd-
rolytische Degradation des Adhéasiv-Dentin-Verbundes und eine nachweisliche Ver-
schlechterung der mechanischen Eigenschaften der Adhasive verantwortlich (55). Zu-
dem wurde beobachtet, dass sich Wasser tber Nanokanale durch die Hybridschicht be-
wegen kann, wodurch retikulare Muster von Wassereinlagerungen zwischen deminerali-
sierten Dentinfibrillen, sog. ,Water Treeing“ (dt.: Wasserbaume), entstehen (56). Ein Her-
auslésen unpolymerisierter Monomere aus der sich formenden Hybridschicht durch den
Wasseraustausch fuhrte ebenfalls zu einer Degradation der Adhéasive (57).

Da hydrophobe Adhésive zwar nachweislich bessere Haftwerte im Vergleich zu hydro-
phileren Adhasiven generieren (58), was wahrscheinlich auf ihrer verminderten Wasser-
absorption beruht (59), scheiterten solche Adhasive an einer schlechteren Infiltration in

feuchtes Dentin (60). Zur Verbesserung der Restwasserverdunstung aus dem Dentin
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wurde daher das sog. ,Ethanol Wet-Bonding” (das Belassen sichtbarer Ethanol-Ruck-
stande auf der geatzten Dentin-/Schmelzoberflache) vor Anwendung von hydrophoben
ER Adhasiven entwickelt, welches eine Stabilisierung der freigelegten Kollagenmatrix be-
wirkte und so zu einer erleichterten Infiltration hydrophober Adhasive beitragen sollte (58,
61). Eine Trocknung des Dentins vor Adhasivapplikation mit Hilfe von Ethanol fuhrte zu
einer verbesserten Langzeithaftung des adhasiven Verbundes hydrophober Monomere
(hier: Bisphenol-A-Glycidylmethacrylat (Bis-GMA)) (62). Die Autoren argumentierten,
dass mit Ethanol angereichertes Dentin durch Schrumpfung der Kollagenfibrillen gro3ere
interfibrillare Raume fur die Adhasivinfiltration schaffe, was laut vorherigen Forschungs-
ergebnissen in hoheren Haftwerten resultierte (63) und die Langlebigkeit des adhasiven
Verbundes deutlich verbesserte (64). Nach diesen Erkenntnissen wurden mehrere Pro-
tokolle entwickelt, bei denen hohe Konzentrationen von Ethanol nach dem Atzvorgang
von ER-Adhé&siven appliziert wurden (58, 61). Dies fuihrte zu einem deutlich verringerten
.,Nanoleakage® (dt.= Nanoundichtigkeit) in der Hybridschicht eines hydrophoben ER Ad-
hasivs im Vergleich zu ausgepragtem Nanoleakage und Water Treeing nach herkdmmli-
chem ,Water Wet-Bonding“ (das Belassen sichtbarer Wasserrlickstande auf der geatzten
Dentin-/Schmelzoberflache) (61).

Diese ersten Splilprotokolle nahmen durch die schrittweise Steigerung der Ethanolkon-
zentration viel Zeit in Anspruch und waren fur den klinischen Alltag wenig geeignet. Daher
kam es zur Entwicklung modifizierter Protokolle, wie zum Beispiel einer einmaligen Ap-
plikation einer 100%igen Ethanolspilung fir 60 Sekunden (Sek.) (65). Mit dieser Dentin-
vorbehandlung konnte die Infiltration eines hydrophoben Adhéasives in Kombination mit
einem Ethanol basierten Primer (50% Ethanol) auf zuvor mit 37%iger Phosphorsaure (15
Sek.) oder 0,1 Molare Masse EDTA (60 Sek.) konditioniertem Dentin verbessert werden
(65).

Um die Vorteile hydrophober Adhasive bei der Verankerung von FRC-Stiften im Wurzel-
kanal nutzen zu kénnen, sollten fir diese Arbeit Spulprotokolle im Sinne einer modifizier-

ten Ethanol Wet-Bonding Technik weiterentwickelt werden.
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1.6 Problemstellung

Durch die ungunstigen Bedingungen fur die Adhasivtechnik im Wurzelkanal ist die h&u-
figste Versagensursache fur adhasiv befestigte FRC-Stifte die Dezementierung (27). Zur
Befestigung von Wurzelstiften stehen eine Vielzahl an Materialien zur Verfugung. Diese
werden allgemein in dentale Zemente, selbstadhasive Befestigungskomposite und Ad-
hasive unterteilt. Die Oberflachenbeschaffenheit, der Wassergehalt der Zahnhartsub-
stanzen und der vom C-Faktor abhangige Kontraktionsstress beim Abbinden des Befes-
tigungsmaterials beeinflussen den Erfolg und die Qualitat des adhasiven Verbundes (41).
Daher sollten Methoden zur Verbesserung adhasiver Befestigung unter diesen Bedin-
gungen weitergehend untersucht werden.

In der vorliegenden Arbeit wurden die Haftkrafte von selbstatzenden dual-h&rtenden Ad-
hasiven sowie einem SAR-Zement mit denen der Universaladhasive verglichen. Verfiig-
bare Daten fur die Optimierung der adhasiven Haftung im Wurzelkanal durch eine Den-
tinvorbehandlung zeigen uneinheitliche Ergebnisse. Ziel dieser Arbeit war es daher, den
Einfluss verschiedener Vorbehandlungen auf die Haftkraft adhasiver Befestigungssys-
teme zum Dentin zu untersuchen. Gleichzeitig sollten potenzielle Fehlerquellen, wie eine
ungentgende Infiltration der Adhéasivsysteme/des SAR-Zements, und auftretende Hohl-

raume gemessen und exemplarisch qualitativ dargestellt werden.

Die aufgestellte Nullhypothese der Arbeit besagt, dass weder die Vorbehandlung des
Dentins, das Befestigungssystem noch die Alterung einen Einfluss auf die Haftkraft und
die Versagensmodi der Proben haben. Es besteht auRerdem keine Korrelation zwischen

den Lufteinschliissen und der Retention der Wurzelstifte.
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2 Methodik

Fur diese Arbeit wurden 180 humane, nach Ethikantrag (EA4/102/14) der Ethikommis-
sion der Charité — Universitatsmedizin Berlin erworbene und in 0,5%igem Chloramin-T
(Chloramin T Trihydrat, Carl Roth GmbH + Co. KG, Karlsruhe, Deutschland) gelagerte
obere Schneidezéhne der 2. Dentition ausgewahlt. Ausgeschlossen wurden karidse und
endodontisch behandelte Z&hne mit Resorptionen, Frakturen oder einer Wurzell&ange von
weniger als 16 mm. Nach Reinigung der Zahne mithilfe eines Ultraschallscalers (Sirono-
sonic L, Dentsply Sirona, Bensheim, Deutschland) wurden diese mit einer 0,2 mm Sage
(Exakt Trennschleifsystem 300 CL, Fa. Exakt Vertriebs GmbH, Norderstedt, Deutsch-
land) auf Ho6he der Schmelz-Zement-Grenze dekapitiert und mit Nassschleifpapier
(Schleifpapier, SiC, Buehler GmbH, Dusseldorf, Deutschland) der Kérnung 800 auf eine
plane Schnittflache senkrecht zur Langsachse der Wurzeln geschliffen.

2.1 Herstellung der Push-out-Proben

Die Wurzelkanalbehandlung der Proben ist dem Abschnitt ,materials and methods" in der

Veroffentlichung Kosan et al., 2021 (66) auf Seite 6420 zu entnehmen.

AnschlieRend wurden die Wurzelfillungen mit Hilfe des Calamus Dual (Dentsply Sirona)
von koronal nach apikal auf 6 mm gekirzt und mit Handpluggern (Dentsply Sirona Endo-
dontics) der Grol3e 1 und 2 im apikalen Abschnitt verdichtet. Fir die Stiftbettpraparation
wurde der Vorbohrer des jeweiligen Systems verwendet (Tabelle 1). Die Bohrung wurde
auf 10 mm Tiefe in den Kanal mit einem Reduzierstiick (T1 LINE Winkelstiick C6L, Uber-
setzung: 6:1, Sirona Dental Systems GmbH, Bensheim, Deutschland) bei einer Umdre-
hungszahl von 1.000-2.000 Umdrehungen min~! mit Wasserkihlung durchgefihrt. Fir
den Panavia Post musste eine 12 mm tiefe Stiftbohrung durchgefiihrt werden, da dieser
apikale Mikroretentionen aufweist, die beim Push-out-Versuch keinen Vergleich mit den
anderen Stiftsystemen erlauben (Abbildung 1). Die Stiftbohrung und Entfernung der Gut-
tapercha-Reste erfolgte unter LED-Beleuchtung und bei 2,5-facher Vergro3erung mit ei-
ner Lupenbrille (ExamVision ApS, Samso, Danemark). Die Sauberkeit der Dentinwéande
wurde anschlieend unter dem Stereomikroskop (Wild M5A, Wild Heerbrugg, Gais,
Schweiz) bei 100-facher VergréZerung Uberpruft.
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Tabelle 1: Die verwendeten Wurzelstifte und Vorbohrer. Quellen: (67) (68) (69) (70) (71)

Gruppe Hersteller Wurzelstifte Vorbohrer
FU VOCO Rebilda Post Gelb Rebilda Post Bohrer Gelb
CL Kuraray Panavia Post Nr.6 Peeso Bohrer Gr.6
GR GC Fiber Post GC Blau Fiber Post Bohrer @1,6 mm
LU DMG Luxapost Grin LuxaPost Bohrer @1,5 mm
RX 3M Espe RelyX Fiber Post Gr.2 RelyX Fiber Post Bohrer Gr. 2

Abbildung 1: Panavia Post Gr. 6 mit api-
kalen Retentionen (gelbe Klammer).

Quelleangabe: https://www.kuraraynori-

take.eu/pub/media/pdfs/panavia-post-
quide-book-de.pdf (72).

AnschlieRend erfolgte eine Behandlung aller Proben mit 5 ml 1% NaOCI nach der inter-

mittierenden Spultechnik (siehe Seite 6420 ,materials and methods" in Kosan et al., 2021
(66)).
Nach der Trocknung der Wurzelkanale wurde eine der drei nachfolgenden Vorbehand-

lungen durchgeflhrt:
VB 1: Spilung mit 2,5 ml 99% Ethanol-Lésung fur 60 Sek.

VB 2: Zweimaliges Einmassieren des AH Plus Cleaners fir jeweils 30 Sek. mit einer En-
dobrush (DMG, Hamburg, Deutschland) und abschlielende Spulung mit 2,5 ml
Aqua Dest., entsprechend der Herstellerempfehlung (73).

VB 3: Spulung mit 5 ml Aqua Dest. (Kontrollgruppe).


https://www.kuraraynoritake.eu/pub/media/pdfs/panavia-post-guide-book-de.pdf
https://www.kuraraynoritake.eu/pub/media/pdfs/panavia-post-guide-book-de.pdf
https://www.kuraraynoritake.eu/pub/media/pdfs/panavia-post-guide-book-de.pdf
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Nach der Trocknung der Kanale mit Papierspitzen wurden die Wurzelstifte gemafd den
Herstellerangaben mit den dazu passenden Befestigungssystemen zementiert (siehe Ta-
belle 1 in Kosan et al., 2021 (66)). Die Applikation der Adhésive erfolgte mit Endobrushes
(DMG), die speziell fur den Wurzelkanal bestimmt sind. Zum Einbringen der Komposite/
des SAR-Zementes in den Wurzelkanal wurden fiur alle Gruppen einheitliche, industriell
hergestellte Applikationskanulen (Smartmix Endotips, DMG) verwendet. Dabei wurde die
Kandule direkt oberhalb der gekirzten Wurzelfillung angesetzt und blieb immer im Befes-
tigungsmaterial, um Blasenbildung vorzubeugen. Die Lichth&rtung erfolgte mit einer Valo
Breitband-LED Polymerisationsleuchte (Langenwelle: 395-480 nm, Ho6chstleistung:
1.00/1.400-3.200 mW/cm, Ultradent Dental-Medizinische Gerdte GmbH & Co. KG,
Brunnthal, Deutschland). Dabei wurde das Gerat direkt auf den FRC-Stift aufgesetzt.

Abbildung 2: Zylindereinbettformen aus
Silikon.

(Eigenes Foto: Esra Kosan)

Nach 24 Stunden wurden die Zahne parallel zur Zahnlangsachse mit einem Parallelome-
ter in kaltpolymerisierenden Kunststoff (Technovit 4071 ,the fast®, Heraeus Kulzer, Wer-
heim, Deutschland) wie folgt eingebettet: Eine zylindrische Einbettform aus Silikon (Ei-
genbau, Centrum Wissenschaftliche Werkstatten, CVK Charité, Berlin, Deutschland) (Ab-
bildung 2) wurde mit Vaseline (Fagron, Glinde, Deutschland) isoliert. AnschlieRend wurde
die Zahnwurzel am Stift in einem Parallelometer (Parallelometer VG2 Degussa, Frankfurt,
Deutschland) aufgehangt und mit der Technovit-Monomerfliissigkeit bestrichen. Danach
wurde die Wurzel parallel und abschlieBend zum Rand der Einbettform positioniert und
mit dannflieBendem Technovit eingebettet (Abbildung 3). Nach 10-minttiger Aushar-
tungszeit wurde die Form ausgebettet und die Uberstande mithilfe der Struers Schleifma-
schine (Labo Pol 25, Struers GmbH, Ballerup, Ddnemark / Willich, Deutschland) und

Nassschleifpapier (Kérnung 320) entfernt.
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Abbildung 3: Einbettvorrichtung
(Parallelometer und fixierte Ein-
bettform) zur Herstellung der
Push-out-Proben.

(Eigenes Foto: Esra Kosan)

AnschlieRend wurde jede Push-out-Probe unter standiger Wasserkihlung mit einer
Bandsage (Exakt 0,1 mm S&ge, E300 Exakt Diaplus, Exakt Vertriebs GmbH) in 6 je 1
mm dicke Scheiben geschnitten (Abbildung 4). Dabei wurden die koronalen Seiten der
Probenscheiben markiert, um eine korrekte Ausrichtung der Proben beim Push-out zu
gewahrleisten. Die Dicke jeder Probenscheibe wurde mir einer digitalen Blgelmess-
schraube (MDC-Lite Digimatic Micrometer, Fa. Mitutoyo, Kawasaki, Japan) millimeterge-

nau bestimmt, um anschliel3end die Haftwerte so exakt wie mdglich zu berechnen.

Abbildung 4: Vier Proben
wurden auf eine Plexiglasrea-
genzscheibe aufgeklebt. Die
koronalen Seiten wurden
markiert und die Proben unter

Wasserkihlung zersagt.

(Eigenes Foto: Esra Kosan)
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Fur die Bestimmung des Stiftradius wurden die Scheiben von beiden Seiten (koronal und
apikal) unter dem Stereomikroskop (Keyence Digitalmikroskop VHX — 500, Keyence
Deutschland GmbH, Neu-Isenburg, Deutschland) bei 100-150-facher Vergro3erung be-
trachtet und fotografisch erfasst. Darlber hinaus wurde das Vorkommen von Inhomoge-
nitaten oder Hohlraumen dokumentiert. Letztere wurden in drei Kategorien eingeteilt:

(1) keine Hohlrdume.
(2) kleine Hohlraume (<0,2 mm Durchmesser).
(3) groRe (>0,2 mm Durchmesser)/ zahlreiche Hohlraume.

Die aus jeder Probe entstandenen sechs Scheiben wurden der Reihenfolge nach von
koronal nach apikal mit den Nummern 1-6 versehen. Dadurch wurden jeweils zwei dem
koronalen (1,2), zwei dem mittleren (3,4) und zwei dem apikalen (5,6) Wurzelabschnitt
zugeordnet. Fur den Push-out-Versuch wurden aus jeder Probe drei Scheiben (1,3 und
5) flr eine sofortige Testung durch den Push-out ausgewahlt.

Die Ubrigen drei Zahnschnitte (2, 4 und 6) wurden fur 6.000 Zyklen einer thermischen
Wechselbelastung zwischen 5,0°C und 55,0°C im Temperaturwechselbad mit vollent-
salztem Wasser (durch einen lonenaustauscher, SG Wasseraufbereitung und Regene-
rierstation GmbH, Hamburg-Barsbittel, Deutschland) ausgesetzt. Dabei tauchten die
Proben abwechselnd, durch einen Thermocycler (Eigenbau Centrum Wissenschaftliche
Werkstatten, CVK Charité) angetrieben, je 30 Sek. in ein durch einen Eintauchkuhler (FT
402, 230V 50Hz, Julabo GmbH, Seelbach, Deutschland) gekiihltes Bad und ein beheiz-
tes Wasserbad (TW12, Julabo GmbH) ein. Die Transferzeit zwischen den Badern betrug
10 Sek. Daher bendtigte ein Zyklus eine Zeit von einer Minute 20 Sek. und 6.000 Zyklen
bendtigten funf Tage und 13 Stunden. AnschlielRend wurden die Proben fir sechs Monate
in steriler 0,9%iger NaCl-Losung (B. Braun Melsungen AG, Melsungen, Deutschland) bei
37°C in einem Brutschrank (Heraeus T 6060, Warmeschrank, Heraeus jetzt Kulzer
GmbH, Hanau, Deutschland) gelagert, bevor der Push-out-Test durchgefuhrt wurde. Die
0,9%ige NaCl-Lagerungs-Ldsung wurde sechs Monate lang alle sieben Tage ausge-

wechselt.
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2.2 Durchfuhrung des Push-out-Versuches

Der Push-out wurde mit einer universellen Prifmaschine (Zwick Roell Z010, Zwick GmbH
& Co. KG, Ulm, Deutschland), die mit einer 2,5 kN-Messdose versehen war (Abbildung
5), durchgefuhrt. Mit dem Programm testXpert Il (Zwick GmbH & CO. KG, Ulm, Deutsch-
land) wurden die Ergebnisse des Versuches in Newton gemessen und anschlie3end gra-
fisch dargestellt.

Abbildung 5: Zwick-Roell Z010 Prf-
maschine mit 2,5 kN-Messdose und
Push-out-Vorrichtung.

(Eigenes Foto: Esra Kosan)

Prufstempel

Prifteller mit

Ausstol36ffnung

Unter dem Stereomikroskop wurde fiir jede Probenscheibe ein Prifstempel (Eigenbau
Centrum Wissenschaftliche Werkstatten, CVK Charité) mit einem etwas kleineren Durch-
messer als der Wurzelstift ausgewahlt. Zusatzlich wurde eine auf dem Prfteller befindli-
che fur den jeweiligen Prifstempel passende Offnung (Abbildung 5), in die die Stifte aus-
gestolRen wurden, ausgesucht. Insgesamt wurden funf Prufstempel verschiedener Durch-
messer (1,59 mm, 1,20 mm, 0,99 mm, 0,80 mm und 0,60 mm) verwendet, die an der 2,5-
kN Messdose sicher befestigt wurden (Abbildung 5).

Das Programm zeichnete die gemessene maximale Ausstol3kraft in N bei einem Kraftab-
fall von 20% auf. Vor jedem Ausstol3 wurden tUberstehende Rander, die durch das Sagen

entstanden sind, mit einem Skalpell entfernt und die Proben mittig und plan aufliegend
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unter dem jeweiligen Prufstempel mit Hilfe einer Lupenbrille (2,5-fache Vergrof3erung)
und unter Beleuchtung positioniert.

Durch die Konizitat der Stifte nimmt der Durchmesser von apikal nach koronal zu. Daher
wurden die Proben bei einer Vorkraft von 0,2 N mit einer Geschwindigkeit von 0,5 mm
min! in diese Richtung ausgestoRen (Abbildung 6).

Befestigungsmaterial Waurzelstift

‘ Richtung der Kraft

Abbildung 6: Schematische Darstellung des Push-out-Vorganges.

(Eigene Darstellung: Esra Kosan)

Im Anschluss wurden die Probenscheiben unter dem Keyence Digitalmikroskop VHX —
500 bei 30-50-facher VergréfZerung von koronal und apikal betrachtet und die Versagens-
modi folgendermal3en klassifiziert:
e Kohasives Versagen: >70% der Versagensflache befindet sich im Wurzelstift (Ab-
bildung 7).
e Adhasives Versagen |: >70% der Versagensflache befindet sich an der Grenzfla-
che zwischen Wurzeldentin und Zement/Adhasiv (Abbildung 8).
e Adhasives Versagen ll: >70% der Versagensflache befindet sich an der Grenzfla-
che zwischen Zement/Komposit und Wurzelstift (Abbildung 9).
e Gemischtes Versagen: Adhasives Versagen | und Il und kohasives Versagen tre-
ten zusammen auf. Keines der drei erreicht 70% der Gesamtversagensflache (Ab-

bildung 10). (Eigene Fotos: Esra Kosan).
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Stift

Abbildung 7: Beispiel fur ein koh&sives Versagen

Bruch zwischen
Adhésiv und

| Dentin
Bruc!

zwischen
Adhésiv.
und

Dentin

100pm

Abbildung 8: Beispiel fur ein Versagen zwischen Dentin &

Zement/Adhasiv (adhasives Versagen 1)
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Bruch zwischen Adhasiv

und Dentin
Bruch zwischen

Stift und
~ Komposit

Bruch im Dentin

Bruch zwischen
Stift und
Komposit

Bruch zwischen
Stift und
Komposit

Abbildung 9: Beispiel fur ein Versagen zwischen Wurzelstift Abbildung 10: Beispiel fur ein gemischtes Versagen

& Zement/Komposit (adhasives Versagen Il)
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Fur die Berechnung der Haftkraft wurde wie folgt vorgegangen:

N

mm?2

Haftkraft = ‘mex |1 = 1MPa
e 105

Dabei entspricht Fmax (in N) der gemessenen Ausstol3kraft und die Haftflache A (in mmg?)
der Mantelflache eines Kegelstumpfes (Abbildung 11).
Letztere wurde folgendermal3en berechnet:

Haftflache A = m(ry, + 1)/ (1 — 1)% + h?

Dabei entspricht rc dem koronalen Stiftradius, ra dem apikalen Stiftradius und h der Dicke
der Probenscheibe.

Deckflache
N

Mantelflache

Grundﬂgche

Abbildung 11: Mantelflache eines Kegelstumpfes

Quellenangabe: https://de.wikipedia.org/wiki/Kegelstumpf (74)



https://de.wikipedia.org/wiki/Kegelstumpf
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2.3 Probenherstellung und Durchfuhrung des CLSM-Versuches

Zur qualitativen Analyse der verschiedenen Befestigungssysteme mit dem konfokalen
Laser-Scanning-Mikroskop (engl. Abk.: CLSM) (LSM 700, Carl Zeiss Microscopy GmbH,
Jena, Deutschland) wurden die Proben nach den Herstellerangaben unter Beimischung

zweier fluoreszierender Farbstoffe hergestellt:

1. Rhodamin B Isothiocyanat (RITC, Sigma Aldrich, St. Louis, USA) wurde zum An-
farben der Kompositbestandteile bzw. des RelyX Unicems 2 verwendet. Unter
dem LSM 700 fluoreszierte der Farbstoff, durch einen Helium-Neon-Laser ange-

regt, bei einer Wellenlange von 555 nm und stellte sich rot dar.

2. Fluoreszein Isothiocyanat (FITC, Sigma Aldrich) wurde zum Anfarben der Adhé&-
sivbestandteile verwendet. Unter dem LSM 700 fluoreszierte der Farbstoff, durch
einen Argon-Laser angeregt, bei einer Wellenlange von 488 nm und stellte sich

grun dar.

Fur die Herstellung der Proben wurde von beiden Farbstoffen eine 1%-L6sung herge-
stellt. Dafur wurden je 20 g der Farbstoffe in je 20 ml Ethanol (96%) geldst. 20 ul des
Gemisches wurden mit einer Eppendorf-Pipette (Sigma Aldrich) in ein separates Gefal3
pipettiert. Nach Verdunstung des Losungsmittels blieben die reinen Farbstoffe zurlck.
Die Herstellung der Proben erfolgte analog zu denen der Push-out-Versuche.

Zuerst wurden die 2 Komponenten der Adhasivsysteme (aul3er in der RelyX-Unicem-2-
Gruppe) miteinander vermischt. Dann wurden 20 pl des Adhasivs pipettiert, mit dem zu-
vor praparierten Fluoreszein Isothiocyanat vermischt und in den Wurzelkanal appliziert.
Fur das Anfarben des Komposits bzw. des SAR-Zementes, wurden 20 mg des jeweiligen
Komposits auf einer Prazisionswaage abgewogen und mit dem praparierten Rhodamin
B Isothiocyanat mit einem Heidemannspatel auf einer Glasplatte vermengt. Dieses Ge-
misch wurde anschliel3end mit einer Kompositspitze mit Kolben (Composite-Gun Spitzen
+ Kolben orange Needle, KerrHawe SA; Bioggio, Schweiz) und einem dazu passenden
Applikator (Compules Tips Gun Applikatorpistole, Dentsply Sirona) entsprechend der
Herstellerangaben in den Wurzelkanal appliziert und nach Insertion des Stiftes lichtge-

hartet.
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Pro Befestigungssystem und Vorbehandlung wurden zwei Zahnproben hergestellt und in
je vier 2 mm dicke Scheiben zersagt. Anschliel3end erfolgte eine Politur mit Nassschleif-
papier und Silikoncarbidscheiben bis zu einer Kérnung von 4.000 mit Hilfe einer maschi-
nellen Schleifmaschine (Exakt Mikroschleifsystem, Exakt Vertriebs GmbH). Zuletzt wur-
den die Proben mit dem LSM 700 im Dual-Fluoreszenz-Modus mit einem 40-fachen Ob-
jektiv und einem 2-fachen elektrischen Zoom untersucht und in BildgréRRe 160 x 160 um?
mit einer Aufldsung von 1.024 x 1.024 Pixeln fotografisch dargestellt. Fir die zwei ver-
schiedenen Farbungen wurden folgende Scan-Einstellungen gewéhlt: FITC (Exzitation:
488; Emission: 516) und RITC (Exzitation: 555; Emission: 580).

2.4 Probenherstellung und Durchfuhrung des Mikro-CT-Versuches

Fur die Untersuchung mit dem Mikro-CT (UCT) (SKYSCAN 1275, Bruker, Billerica, USA)
wurden jeweils zwei Proben aus allen fiunf Gruppen nach den Herstellerangaben herge-
stellt. Die Tiefe der Stiftbettpraparation betrug 8 mm.

Die fertigen Proben wurden in kleinen Plastikréhrchen, die mit feuchten Einmalttichern
aus Viskose und Polyester versehen waren, in den SKYSCAN 1275 eingesetzt, um ein
Austrocknen der Proben zu vermeiden. Anschlie3end erfolgte der mehrere Stunden an-
dauernde Scanvorgang mit einer Auflésung von 8 um und einer Expositionszeit von 55
Millisekunden.

Danach wurden die Daten mit NRecon 1.7 (Bruker) rekonstruiert. Es erfolgte eine Bear-
beitung der Bilddaten, um Artefakte, die bei der Rekonstruktion der Bilder entstehen kon-
nen, vorzubeugen. Die daraus entstandenen 3D-Bilder wurden mit der CTVox Software
(Bruker) wiedergegeben, dafir durchliefen die Bilddateien im Programm DataViewer
(Bruker) einen Alignment-Prozess. Zur Darstellung der Proben mit Hilfe von CTVox wur-
den das Wurzeldentin sowie die Wurzelflllungsbestandteile ausgeschnitten. Das Befes-
tigungsmaterial des Stiftes wurde transparenter eingestellt als der Wurzelstift. Zusatzlich

wurden luftgefillte Hohlrdaume rot markiert, um sie visuell hervorzuheben.
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2.5 Statistische Auswertung

Fur die statistische Auswertung wurde das Programm SPSS, Version 25 (SPSS; Chi-
cago; lllinois, USA) herangezogen. Dabei wurde das Signifikanzniveau bei p<0,05 fest-
gelegt.

Die Ergebnisse der Push-out-Proben wurden durch die Variablen ,Befestigungssystem®
(finf Werte) und ,Vorbehandlung® (drei Werte) klassifiziert. Eine weitere Differenzierung
der Proben erfolgte Uber die Variablen ,Lagerung” und ,Lokalisation®. Die initial geteste-
ten Probenscheiben erhielten hierbei die Nummern 1,3 und 5. Wéhrend die nach TC und
Lagerung getesteten Proben die Nummern 2,4 und 6 erhielten. So entstanden fir jede
Probe sechs Scheiben und damit sechs Haftwerte. Fur jede der sechs Zahnschnitte wur-
den die Versagensmodi als Variable ,Failure Modes® und die Lufteinschllsse als Variable
,Voids“ erfasst.

Fur die Analyse der Push-out-Tests wurde eine Varianzanalyse mit Messwiederholungen
(Messwiederholungs-ANOVA) ausgefuhrt. Dabei ergaben sich Interaktionen zwischen
den Variablen ,Vorbehandlung“ und ,Befestigungssystem®, ,Lagerung“ und ,Befesti-
gungssystem®, sowie ,Lokalisation“ und ,Befestigungssystem®. Daher wurden die Daten
zunachst nach der Variable ,Befestigungssystem® stratifiziert. Mit Hilfe von univariaten
Varianzanalysen, UNIANOVAs (1-3), wurde anschliel3end der Einfluss dieser Variable
auf die abhangigen Variablen ,Vorbehandlung“ (UNIANOVA 1), ,Lagerung“ (UNIANOVA
2) und ,Lokalisation“ (UNIANOVA 3) untersucht.
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3. Ergebnisse

3.1. Ergebnisse der Push-out-Versuche

Die Auswertung der vorliegenden Studie ergab einen signifikanten Einfluss der Vorbe-
handlung (p=0,016), der Lagerung (p=0,000) und des Befestigungssystems (p=0,000)
auf die Haftwerte der Push-out-Versuche. Die Lokalisation im Wurzelkanal hatte dabei
keine Signifikanz (p=0,185; Messwiederholungs-ANOVA).

Zusatzlich ergaben sich mit der Ethanol-Vorbehandlung (16,5+6,9 MPa) signifikant ho-
here Retentionswerte im Vergleich zur Kontrolle (14,5+5,7 MPa) (p=0,011; Tukey Mess-
wiederholungs-ANOVA). Die AH-Plus-Cleaner-Proben (15,5+6,67 MPa) zeigten weder
im Vergleich zur Ethanol-Vorbehandlung (p=0,332) noch zur Kontrollgruppe (p=0,293;
Tukey) signifikante Unterschiede der Haftwerte.

Die Retentionswerte aller Gruppen nahmen nach dem Thermocycling und 6-monatiger
Lagerung (14,6MPa+6,2) verglichen mit den initial ermittelten Werten (16,4+6,6 MPa)
signifikant ab (p=0,000; Messwiederholungs-ANOVA).

Die Messwiederholungs-ANOVA zeigte aul3erdem signifikant hohere Retentionswerte in
der LU-Gruppe (18,8+£8,1 MPa) im Vergleich zu den Gruppen RX (16,1+6,4 MPa; p=
0,028), GR (15.1+4.6 MPa; p=0,001), CL (13,95+5,2 MPa; p=0,000) und FU (13,7 +6,3
MPa; p=0,000; Messwiederholungs-ANOVA). Letztere unterschieden sich nicht signifi-

kant voneinander.
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3.1.1 Interaktionen

Es wurden signifikante Interaktionen zwischen den Faktoren Vorbehandlung und Befes-
tigungssystem (p=0,011), Lagerung und Befestigungssystem (p=0,000) und Lokalisation
und Befestigungssystem (p=0,000; Messwiederholungs-ANOVA) festgestellt.

Fur drei der funf Befestigungssysteme konnten signifikante Interaktionen mit der Vorbe-
handlung in einer stratifizierten Analyse (UNIANOVA 1) nachgewiesen werden (siehe Ta-
belle 3 in Kosan et al., 2021 (66)). Die Retentionswerte der CL-Gruppe waren signifikant
héher mit Ethanol (15,0+4,6 MPa) als mit dem AH Plus Cleaner (12,8+5,1 MPa; p=0,033).
In der LU-Gruppe ergaben sowohl Ethanol (22,0+8,0 MPa; p=0,000) als auch AH Plus
Cleaner (19,4+7,7 MPa; p=0,001) signifikant hdhere Haftwerte als die Kontrolle (14,9+6,8
MPa). Im Vergleich zur Kontrolle (14,6+6,0 MPa) erreichte Ethanol (18,0+5,5 MPa) in der
RX-Gruppe signifikant hohere Retentionswerte (p=0,003; stratifizierte UNIANOVA 1).

Eine zweite stratifizierte Analyse (UNIANOVA 2) ergab fur drei der finf Befestigungssys-
teme signifikante Interaktionen mit der Lagerung (siehe Tabelle 3 in Kosan et al., 2021
(66)). In den Gruppen FU (p=0,007), CL (p=0,000) und LU (p=0,041; stratifizierte UNIA-
NOVA 2) ergaben jeweils die initial getesteten Proben signifikant héhere Retentionswerte

als die nach TC und Lagerung.

Fur vier der flinf Befestigungssysteme konnten signifikante Interaktionen mit dem Faktor
Lokalisation nachgewiesen werden (UNIANOVA 3) (siehe Tabelle 3 in Kosan et al., 2021
(66)). In der FU-Gruppe waren die Retentionswerte apikal (14,7+7,2 MPa) im Vergleich
zu denen im mittleren Wurzelkanalabschnitt (12,2+5,5 MPa) signifikant hoher (p=0,034).
Die Retentionswerte der CL-Gruppe fielen koronal (15,8+4,6 MPa) und mittig (14,7+4,1
MPa) signifikant hoher aus als apikal (11,3+ 5,8 MPa; beides p=0,000). In der GR-Gruppe
ergaben die koronalen Proben (17,7+5,1 MPa) signifikant h6here Haftwerte als die mitt-
leren (13,6+3,1 MPa) und apikalen (14,0+4,1 MPa; beides p=0,000). Die RX-Gruppe hin-
gegen ergab im mittleren (18,2+6,5 MPa) und apikalen Abschnitt (17,5+5,8 MPa) signifi-
kant hohere Retentionswerte als im koronalen Wurzeldrittel (12,6+5,4 MPa; beides
p=0,000; stratifizierte UNIANOVA 3).
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3.1.2 Ergebnisse zu den Versagensmodi nach Push-out

Die Versagensmodi der Proben waren signifikant vom Befestigungsmaterial (p=0,000)
und der Lagerung abhangig (p=0,000; Chi-Quadrat-Test).

Tabelle 2: Kreuztabelle zur Darstellung der Versagensmodi (in %) von initial getesteten und ge-
lagerten Proben aller funf Befestigungssysteme, aufgeteilt nach den Vorbehandlungen. Die
Hauptergebnisse wurden fett markiert. Modifiziert nach Kosan et al., 2021 (66).

Versagensmodi
Befesti- b Y]or-d adhasives Versa- adhdasives Versa- kohésives Ver- gemischtes
gungs- ehand- gen | gen Il sagen Versagen
system lung
initial TC initial TC initial TC initial TC >
FU Ethanol 29,2% 15,3% 9,7% 22,2% 0 0 11,1% 12,5% 72
AH* - 29,2% 23,6% 8,3% 12,5% 0 0 12,5% 13,9% 72
Cleaner
Kontrolle 31,9% 30,6% 8,3% 13,9% 0 0 9,7% 5,6% 72
z 30,1%  23,1% 8,8% 16,2% 0 0 11,1% 10,6% 216
z 53,2% 25,0% 0 21,8% 216
CL Ethanol 1,4% 1,4% 34,7%  43,1% 0 0 13,9% 5,6% 72
AH* - 2,8% 5,6% 33,3% 34,7%  3,8% 0 11,1% 9,7% 72
Cleaner
Kontrolle 6,9% 9,7% 30,6% 30,6% 0 0 12,5% 9,7% 72
z 3,7% 5,6% 32,9% 36,1% 0,9% 0 12,5% 8,3% 216
z 9,3% 69,0% 0,9% 20,8% 216
GR Ethanol 11,1% 9,7% 27,8% 38,9% 0 0 11,1% 1,4% 72
AH + 19,4% 11,1% 26,4% 29,2% 0 0 4,2% 9,7% 72
Cleaner
Kontrolle  12,5% 6,9% 29,2% 31,9% 0 0 8,3% 11,1% 72
z 14,4% 9,3% 27,8%  33,3% 0 0 7,9% 7,4% 216
z 23,6% 61,1% 0 15,3% 216
LU Ethanol 13,9% 13,9% 12,5% 11,1% 1,4%  13,9% 22,2% 11,1% 72
AH* - 16,7% 12,5% 8,3% 5,6% 42%  16,7% 20,8% 15,3% 72
Cleaner
Kontrolle  16,7% 13,8% 16,7% 16,7% 0 2,8% 16,7% 16,7% 72
p2 14,4% 13,4% 12,5% 11,1 1,9% 11,1% 19,9% 14,4% 216
X 29,2% 23,6% 12,96% 34,3% 216
RX Ethanol 5,6% 8,3% 27,8% 23,6% 0 0 16,7% 18,0% 72
AH* - 18,1% 29,2% 5,6% 13,8% 0 0 26,4% 6,9% 72
Cleaner
Kontrolle  27,8% 22,2% 6,9% 15,3% 0 0 15,3% 12,5% 72
b2 17,1% 19,9% 13,4% 17,6% 0 0 19,4% 12,5% 216
b2 37,0% 31,0% 0 31,9% 216
16,2% 14,3% 19,1% 229%  0,6% 2,2% 14,2% 10,5% 1080
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3.1.3 Ergebnisse zum Blasenvorkommen bei Push-out

Neben dem Befestigungsmaterial (p=0,000) war das Blasenvorkommen innerhalb des
Stift-Stumpfaufbaus signifikant von der Lokalisation im Wurzelkanal abhangig (p=0,000;
Chi-Quadrat-Test).

Tabelle 3: Kreuztabelle zur Darstellung der Lufteinschlisse (in %) in den fiinf Befestigungssyste-
men in Abhangigkeit von der Lokalisation im Wurzelkanal. Die Hauptergebnisse wurden fett mar-
kiert. Modifiziert nach Kosan et al., 2021 (66).

Befesti- Lokalisation blasenfrei kleine Blasen grofe/ zahlreiche >
gungssystem Blasen

FU koronal 15,2% 79,2% 5,6% 72
mittig 5,6% 91,7% 2,8% 72

apikal 6,9% 77,8% 15,3% 72

z 9,3% 82,9% 7,9% 216

CL koronal 13,9% 83,3% 1,8% 72
mittig 5,6% 91,7% 2,8% 72

apikal 4,2% 62,5% 33,3% 72

z 7,9% 79,2% 12,96% 216

GR koronal 9,7% 75,0% 15,3% 72
mittig 12,5% 76,4% 19,4% 72

apikal 2,8% 77,8% 19,4% 72

z 8,3% 76,4% 15,3% 216

LU koronal 6,9% 87,5% 5,6% 72
mittig 4,2% 83,3% 12,5% 72

apikal 2,8% 47,2% 50,0% 72

z 4,6% 72,7% 22,7% 216

RX koronal 5,6% 77,8% 16, 7% 72
mittig 5,6% 72,2% 22,2% 72

apikal 1,4% 61,1% 37,5% 72

z 4,2% 70,4% 25,5% 216

6,9% 76,3% 16,85% 1080
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3.2 Ergebnisse der qualitativen Analyse mit dem CLSM

Die qualitative Analyse mit der Fluoreszenzmikroskopie ergab fir jedes Befestigungssystem unterschiedliche Auspragungen ihrer
Hybridschichten. Nachfolgend werden exemplarische CLSM-Bilder jener Gruppen dargestellt, deren Haftwerte signifikant von der
Vorbehandlung beeinflusst wurden.

A1l: Eine dicke Hybridschicht (1,7 um) (weil3e A2: Eine sehr diinne Hybridschicht (0,8 um) A3: Eine sehr dicke Hybridschicht (3,2 um)

Pfeile) mit wenigen diinnen & langen Tags (weilRe Pfeile) mit nur wenigen langeren (weilRe Pfeile) mit vielen kurzen, inhomoge-

aus Adhéasiv & Komposit (blaue Pfeile). Komposit -& Adhasivtags (blaue Pfeile). nen und einem langeren Adhéasivtag (blaue
Pfeile).
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B1: Eine ausgepragte Hybridschicht (2,3 um) B2: Eine ausgepragte Hybridschicht (2,5 um) B3: Eine sehr diinne Hybridschicht (0,6 um)
(weiBe Pfeile) mit dicken, langen & homoge-  (weil3e Pfeile) mit vielen langeren partiell in- (weilRe Pfeile) mit sehr kurzen und vereinzelt
nen Adhasivtags (blaue Pfeile). homogenen Adhasivtags (blaue Pfeile). langeren Adhasivtags (blaue Pfeile).
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20um

C1: Keine Hybridschicht, aber wenige dinne  C2: Keine Hybridschicht und zwei kurze Tags C3: Keine Hybridschicht und wenige kiirzere
homogene & lange Tags (blaue Pfeile). (blaue Pfeile). & inhomogene Tags (blaue Pfeile).

Abbildung 12: Fluoreszenz-CLSM-Bilder aller Befestigungskomposite: A 1-3: Gruppe CL; B 1-3: Gruppe LU; C 1-3: Gruppe RX; 1: VB1 99%
Ethanol; 2: VB2 AH Plus Cleaner; 3: VB3 Kontrolle Aqua dest. Die mit einem Sternchen versehenen Abbildungen wurden nach Kosan et al., 2021

(66) modifiziert. Alle Gbrigen Abbildungen (eigene Darstellung: Esra Kosan). Griin = Adhdasiv, Rot = Komposit/SAR-Zement.
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3.3 Ergebnisse der qualitativen Analyse mit dem Mikro-CT

Die Proben aller fiinf verwendeten Befestigungssysteme zeichneten sich durch eine variierende Anzahl unterschiedlich grof3er
Lufteinschlisse innerhalb der Zementfuge aus.
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Abbildung 13 (A-E): uCT-Bilder einer exemplarischen Probe fir jedes Be-
festigungssystem.

A: Gruppe FU, B: Gruppe CL, C: Gruppe GR, D: Gruppe LU, E: Gruppe
RX. Alle abgebildeten Stifte haben eine Lange von 8 mm.

(Eigene Darstellung: Esra Kosan).

A1 Vertikaler Ausschnitt der Zahnwurzel mit Ansicht auf das Wurzeldentin (dun-
kelgrau), den FRC-Stift (weil3grau), das Komposit im Zementspalt und den ko-
ronalen Kompositaufbau (beides hellgrau).

Az: vergréRerter Ausschnitt: Lufteinschliisse (rot) befinden sich im zervikalen
Drittel des Wurzelkanals. Kleine apikale Lufteinschliisse sind durch einen Pfeil
gekennzeichnet.

Bi: Vertikaler Ausschnitt der Zahnwurzel mit Ansicht auf das Wurzeldentin (dun-
kelgrau), den FRC-Stift (schwarz) und das Komposit (hellgrau) im Zementspalt
B2: vergrof3erter Ausschnitt: Lufteinschliisse (rot) befinden sich im apikalen Drit-
tel des Wurzelkanals. Kleine apikale Lufteinschliisse sind durch einen Pfeil ge-
kennzeichnet.

Cu: Vertikaler Ausschnitt der Zahnwurzel mit Ansicht auf das Wurzeldentin (dun-
kelgrau), den FRC-Stift (hellgrau mit dunkelgrauen Fasern) und das Komposit
(hellgrau) im Zementspalt.

C2: vergrof3erter Ausschnitt: Lufteinschltisse (rot) befinden sich im apikalen Drit-
tel des Wurzelkanals.

D1: Vertikaler Ausschnitt der Zahnwurzel mit Ansicht auf das Wurzeldentin (dun-
kelgrau), den FRC-Stift (weil3grau), das Komposit im Zementspalt und dem ko-
ronalen Kompositaufbau (beides hellgrau).

D2: vergrofRerter Ausschnitt: Lufteinschllsse (rot) befinden sich im mittleren Drit-
tel des Wurzelkanals. Apikale Lufteinschliisse sind durch Pfeile gekennzeichnet.

Ea: Vertikaler Ausschnitt der Zahnwurzel mit Ansicht auf das Wurzeldentin (dun-
kelgrau), den FRC-Stift (hellgrau mit dunkelgrauen Fasern), den SAR-Zement
im Zementspalt und den koronalen Kompositaufbau (beides hellgrau).

E2: vergroferter Ausschnitt: Lufteinschlisse (rot) befinden sich im koronalen,
mittleren und apikalen Drittel des Wurzelkanals.
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4. Diskussion

4.1 Kurze Zusammenfassung der Ergebnisse

Ziel dieser Studie war es den Effekt drei verschiedener Vorbehandlungen, mit und ohne
thermomechanische Alterung, auf die Haftwerte von Universal- und SE-Adhasiven im
Vergleich zu einem SAR-Zement zu untersuchen. Bei der Analyse der Ergebnisse wur-
den die Versagensmuster der Proben, ebenso wie die Hohlraum- und Hybridschichtbil-
dung berucksichtigt.

Im Zusammenhang mit einer 99%igen Ethanolspulung konnten fur die Befestigungssys-
teme LuxaBond Universal und RelyX Unicem 2 signifikant gesteigerte Haftwerte beo-
bachtet werden. Die Kombination aus Clearfil DC Bond und AH Plus Cleaner ergab sig-

nifikant niedrigere Retentionswerte als eine Vorbehandlung mit Ethanol (99%).

Nach thermischer Alterung nahmen die Haftwerte der Adhésivsysteme Futurabond U,
Clearfil DC Bond und LuxaBond Universal signifikant ab. Dies stand im Zusammenhang

mit einer Veranderung der Versagensmodi beim Push-out.

Die vorliegenden Ergebnisse wiesen aul3erdem daraufhin, dass das Universaladhasiv
LuxaBond Universal signifikant hdhere Haftwerte erzeugte als alle anderen Befestigungs-
systeme, einschlief3lich der Kontrollgruppe. Die durchschnittlich niedrigste Retention wies

das Universaladhéasiv Futurabond U auf.

4.2 Interpretation der Ergebnisse

Die in diesem Versuch untersuchten Universaladhasive, LuxaBond Universal und Futur-
abond U, zeichneten sich durch unterschiedliche Interaktionen mit der Vorbehandlung

und durch signifikant verschiedene Haftwerte aus.

LuxaBond Universal erzielte in diesem Experiment die hochsten Haftwerte. Zudem

konnte eine positive Wirkung der 99%igen Ethanolspllung auf seine Retention zum Den-
tin beobachtet werden. Diese Resultate lassen sich mit einer Ethanol induzierten Fixie-
rung des Kollagennetzwerkes (62) in Kombination mit einer erleichterten Infiltration und

Polymerisation durch eine zweifache Adhasivapplikation erklaren. Letztere hatte in einer
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vorangegangenen Studie einen positiven Einfluss auf die Scherhaftung von Universalad-
hasiven (75). Die zusatzliche Lufttrocknung jeder einzelnen Adhasivschicht sorge laut Ito
et al. zusatzlich fur eine Erhdhung der Monomerkonzentration im Dentin, welche im Falle
eines All-in-one-Adhésives (1- Komponenten-1-Schritt-SE-Adhasive) zu einer verbesser-
ten Infiltration und einer ausgepragten Hybridschicht beitrug (76). Dies spiegelte sich
auch in den CLSM-Bildern der hier untersuchten Gruppe wider. Mit der 99%igen Etha-
nolspulung konnte eine markante Hybridschicht mit langen Adhésivtags beobachtet wer-
den, wahrend die Aqua-Dest.-Vorbehandlung eine sehr dinne Hybridschicht mit sehr
kurzen Tags erzeugte (Abbildung 12, B1 & B3). Auch die Vorbehandlung mit dem AH
Plus Cleaner erzielte im Vergleich zur Kontrolle erhéhte Retentionswerte und generierte
eine verbreiterte Hybridschicht mit einer Vielzahl an kirzeren und langeren Adhasivtags
(Abbildung 12, B2). Die Anwendung des AH Plus Cleaners sollte in diesem Versuchsauf-
bau sicherstellen, dass der Verbund zwischen den Adhasiven/ dem SAR-Zement und der
Kanalwand nicht durch Uberreste des AH Plus Sealers inhibiert wird, wie zuvor beobach-
tet wurde (77). Im vorliegenden Versuch wurden grobe Verunreinigungen der Kanal-
wande mit Sealerresten durch eine Kontrolle unter dem Lichtmikroskop vermieden. Je-
doch ergaben rasterelektronenmikroskopische Analysen (REM) von Demirylrek et al.,
dass nach Stiftbettpraparation ein Smear Layer sowie Guttapercha und Sealerreste die
Dentintubuli im um Bereich verlegen (78). Da die Applikation eines SE-Adhasivs in vo-
rangegangenen Untersuchungen besagte Dentintubuli partiell freilegen konnte (78), kann
angenommen werden, dass die zweifache Applikation des selbstatzenden LuxaBond
Universals in Kombination mit dem AH Plus Cleaner ebenfalls mehr Dentintubuli fir die
adhasive Infiltration freilegte, als eine Vorbehandlung mit Aqua Dest.

Die Retentionswerte der LuxaBond-Universal-Gruppe nahmen nach Alterung der Proben
signifikant ab, wahrend die Menge an kohasivem Versagen im Wurzelstift leicht zunahm
(Tabelle 2). Die Haftung zwischen Adhéasiv und Dentin sowie Stift und Komposit Giberstieg
in diesem Fall die koh&siven Krafte der FRC-Matrix des Wurzelstiftes. Fur die LuxaBond-
Universal-Proben wurde ein vom Hersteller industriell vorsilanisierter FRC-Stift, der Lu-
xaPost, verwendet (70). Es ist mdglich, dass die standardisierten Laborbedingungen ei-
nen positiven Effekt auf den Silanhaftverbund hatten. Der Anstieg der koh&siven Briiche
im LuxaPost hingegen ist vermutlich auf eine hydrolytische Degradation des Verbundes
zwischen den Glasfasern und der Polymermatrix des Stiftes wahrend der Alterung zu-
riackzufihren. Nach einjahriger Wasserlagerung kam es in einer friiheren Studie unter In-

vitro-Bedingungen zu einem vermehrten Herauslosen des Silanhaftvermittlers aus einem
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FRC-Komposit (79). Angetrieben wurde dies durch eine Wasserabsorption, welche einen
lonenaustausch zwischen den Kationen des Wassers und den negativ geladene Si-O-Si-
lonen des Silans ermoglichte (79). Lassila et al. konnten auRerdem signifikante Unter-
schiede zwischen verschiedenen FRC-Stiften bezuglich ihrer mechanischen Stabilitat
nach TC beobachten, welche mit grof3er Wahrscheinlichkeit auf die Art und den Gehalt
an Glasfasern im FRC-Stift sowie deren Reaktion auf Spannungsstress zuriickzufihren
sind (80). Die vorliegende Studie ergab dazu kongruente Ergebnisse, da nur der Luxa-
Post nach Alterung vermehrt kohasive Briche aufwies. Genauere Herstellerangaben
Uber die Art der Glasfasern oder deren Volumenprozentanteil in der FRC-Matrix des Lu-
xaPost liegen nicht vor (70).

Obwohl mit dem pCT grél3ere Hohlraume im mittleren Abschnitt des Stiftbettes und direkt
um den Apex des Wurzelstiftes erkennbar waren (Abbildung 13, D2), hatte die Lokalisa-
tion der Proben in dieser Gruppe keinen Einfluss auf die Retention des FRC-Stiftes. Dies
spricht zum einen fir eine suffiziente Polymerisation des Komposits, bedingt durch eine
ausreichende Lichttransmission des LuxaPosts, wie fur &hnlich industriell vorsilanisierte
Stifte nachgewiesen wurde (81). Zum anderen lasst sich daraus ein ausreichend stabiler

adhasiver Verbund zum Wurzeldentin ableiten.

Im Falle des Universaladhéasives Futurabond U konnte kein signifikanter Einfluss einer

Vorbehandlung beobachtet werden. Dieser wurde womdglich durch das beigefligte funk-
tionelle Monomer Hydroxyethylmethacrylat (HEMA) (82) relativiert. HEMA-Monomere
zeichnen sich durch eine ausgepragte Hydrophilie aus, welche dem Adhéasivgemisch eine
verbesserte Penetration in feuchtes Dentin ermdglicht und nachweislich in einem stabilen
Haftverbund resultierte (83, 84). Durch seine verbesserte Anpassung an feuchtes Dentin
konnte Futurabond U vermutlich nur im geringen Mal3e von der zuvor mehrfach berichte-
ten Ethanol-induzierten Wasservedunstung und Versteifung des Kollagennetzwerkes
(58, 61) profitieren.

Die Haftwerte in der Futurabond-U-Gruppe nahmen nach Alterung der Proben signifikant
ab, was mit einer Veranderung der Versagensmodi einherging. Initial traten vermehrt Bri-
che zwischen Dentin und Adhasiv auf, wahrend sich nach Alterung Frakturen zwischen
Stift und Komposit hauften (Tabelle 2). Eine mogliche Ursache dafir liegt in der vom
Hersteller empfohlenen (85) rein chemischen Polymerisation des Adhésivs nach seiner

Applikation in den Wurzelkanal. Als Folge dessen polymerisierte das Universaladhasiv
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Futurabond U langsamer als die tibrigen drei ebenfalls dual-hartenden Adhéasive. Ahnli-
ches konnten Faria-e-Silva et al. fur zwei dualhartende Adhéasive beobachten, welche in
den ersten Minuten nach Applikation ohne Lichtpolymerisation eine sehr geringe Konver-
sionsrate aufwiesen (86). Im vorliegenden Versuch wurde das Befestigungskomposit,
Rebilda DC, gemalR den Herstellerangaben, rasch appliziert und nach Stiftinsertion licht-
induziert polymerisiert. Durch die dabei entstehende Polymerisationsschrumpfung des
Komposits, verstarkt durch den hohen C-Faktor der Stiftbettkavitat (41), konnte sich das
noch nicht vollstandig konvertierte Futurabond U partiell von der Kanalwand geldst ha-
ben. Vergleichbares beschrieben Davidson et al., denen zufolge die Polymerisations-
schrumpfung dual- und lichthéartender Komposite die Haftkraft von Adhasiven in mehr-
wandigen Kavitaten leicht Ubersteigen kann (38). Eine andere Erklarung fur einen einge-
schrankten adhasiven Verbund zum Wurzeldentin kann die unvollstandige Verdunstung
des Adhasiv-Losungsmittels bieten. Vorangegangene Studien zeigten, dass solche Lo6-
sungsmittel selbst durch verlangerte (30 Sek.) Lufttrocknung nicht vollstdndig verdunsten
(87) und die Polymerisation von Adhasiven negativ beeintrachtigen (87, 88). Aus der
Analyse der Bruchmodi lasst sich auch schlussfolgern, dass der durch einen Silanhaft-
vermittler (Ceramic Bond, VOCO) geschaffene Verbund zwischen Stift und Komposit
durch die Alterung deutlich an Haftkraft verlor. Der meistverwendete Haftvermittler in der
Zahnmedizin ist das hydrophobe y-Methacryloxypropyl-Trimethoxysilan (MPS) (89), wel-
ches auch in Ceramic Bond enthalten ist (90). Laut Monticelli et al. zeigte ein MPS-halti-
ges Silan unter dem Rasterelektronenmikroskop (REM) nach Alterung (5.000 Zyklen TC,
einmonatige Wasserlagerung bei 37°C) weder eine Abnahme der Haftwerte noch einen
Verlust der Grenzflachenhaftung zwischen einem FRC-Stift und Rebilda DC (91). Jedoch
konnte eine Delamination der Glasfasern an der Oberflache des FRC-Stiftes beobachtet
werden (91). Durch hydrothermale Alterung von FRC-Stiften kam es auf3erdem nach-
weislich zu Rissen (als Folge von osmotischen Prozessen) und zur Auflésung des Haft-
verbundes an der Grenzflache von Glasfasern und Polymermatrix (92). Diese Form der
hydrolytischen Degradation kann im vorliegenden Versuch ebenfalls einen Teil zum Haft-
verlust an der Oberflache des Wurzelstiftes beigetragen haben.

Apikale Futurabond-U-Proben ergaben in dieser Studie signifikant hthere Haftwerte als
mittlere, unterschieden sich jedoch kaum von koronalen Proben. Dies kénnte im Zusam-
menhang mit dem Hohlraumvorkommen im Komposit Rebilda DC stehen, welches sich
durch die gro3te Anzahl an kleinen Lufteinschliissen auszeichnete, die vermehrt im ko-

ronalen und mittleren Abschnitt der Wurzel zu finden waren (Tabelle 3). Zugleich ergab
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die exemplarische pCT-Analyse eine Haufung von Blasen im koronalen Wurzelabschnitt
(Abbildung 13, A2). Nachteile von luftgefullten HohlrAumen innerhalb von Kompositauf-
bauten sind unter anderem eine grof3ere Abnutzung durch Spannungsspitzen an den
Grenzflachen der Hohlrdume, eine Abnahme der Biegefestigkeit des Materials und eine
unvollstandige Adhasion zum Dentin (93, 94). Daher kann angenommen werden, dass
ungunstig gelegene Hohlraume in dieser Gruppe zu einer Abnahme der adhasiven Hatf-
tung beim Push-out beigetragen haben, wie es Silva et al. zuvor beobachteten (95).

In der Clearfil-DC-Bond-Gruppe fielen die Haftwerte der AH-Plus-Cleaner-Proben signifi-

kant niedriger aus als die der Ethanol-Proben. Ein signifikanter Unterschied zwischen der
Kontrollgruppe und der Ethanolspilung konnte nicht beobachtet werden. Die CLSM-BIl-
der unterstitzen diese Ergebnisse, da die AH-Plus-Cleaner-Proben in dieser Gruppe die
dunnste Hybridschicht aufwiesen (Abbildung 12, A2). Der AH Plus Cleaner besteht aus
einer Losung von Ethanol, tertidarem Butanol und Wasser (73) und sollte laut Hersteller-
angaben sorgfaltig aus dem Kanal entfernt werden, um eine Beeintrachtigung der Adha-
sion vorzubeugen (73). Daher wurde im vorliegenden Versuch mit 2,5 ml Aqua Dest.
nachgespult. Rickstéande des Cleaners sind jedoch nicht auszuschlieRen und kdénnten
durch den niedrigen Dampfdruck des tertidren Butanols (niedriger als Ethanol) (96) die
eigene Verdunstung und die des Aqua Dest. aus dem Wurzeldentin eingeschrankt haben.
Zusatzlich enthalt das dualhartende SE-Adhésiv Clearfil DC Bond HEMA, welches nach-
weislich den Dampfdruck von Wasser absenkt (97), was eine Verdunstung zusatzlich
behindert. Eine @hnliche Theorie stellten Minchow et al. auf, die ebenfalls niedrige Haft-
werte fur ein HEMA-haltiges Adhasiv mit einem tert-Butanol-Losungsmittel beobachteten
(98). Jedoch beinhalten auch die beiden Universaladhasive Futurabond U und LuxaBond
Universal HEMA. Das Ausbleiben einer negativen Wechselwirkung zwischen diesen Ad-
hasiven und dem AH Plus Cleaner im vorliegenden Versuch griindet womdoglich in der
Zusammensetzung der Adhasivgemische, welche die Wirkung der einzelnen funktionel-
len Monomere laut Chen et al. entscheidend modifizieren kann (50).

In der vorliegenden Studie traten mit dem Clearfil DC Bond sowohl initial als auch nach
Alterung vermehrt Briiche zwischen dem FRC-Stift und dem Komposit Clearfil DC Core
Plus auf (Tabelle 2). Der langanhaltend stabile adhasive Verbund zum Wurzeldentin be-
ruht mit hoher Wahrscheinlichkeit auf der Wirkung des in Clearfil DC Bond enthaltenen

10-MDP. Zum einen bildet dieses funktionelle Monomer mit der Zahnhartsubstanz in
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wassriger Losung schwer I6sliche Calciumsalze, die nach dem Adhéasions-Dekalzifizie-
rungs-Konzept (45) fur eine stabile chemische Bindung sorgen (48). Zum anderen zeich-
net es sich durch eine starke Hydrophobie aus (51), wodurch es weniger anfallig fur Was-
serabsorption und hydrolytische Degradation ist, und somit die Langlebigkeit des adha-
siven Verbundes unterstiitzt (99). Eine mogliche Erklarung fur den verminderten Verbund
zum FRC-Stift konnte in einer Interaktion der Bestandteile des Silans Clearfil Ceramic
Primer liegen, welches 10-MDP und MPS enthalt (100). Yuan et al. beobachteten, dass
eine solche Mischung die Bildung von 10-MDP-Salzen inhibieren kann, was langfristig in
Nanoleakage und einer verminderten Bestandigkeit des adh&siven Verbundes resultierte
(101).

Die Proben dieser Gruppe zeigten aul3erdem einen signifikanten Abfall der Haftwerte im
apikalen Anteil der Stiftbettkavitéat. Neben kleinen Lufteinschlissen wurden vermehrt
grof3e Hohlrdume im apikalen Abschnitt des Wurzelkanals beobachtet (Tabelle 3), was
mit den Ergebnissen des uCTs korreliert (Abbildung 2, ¢ in Kosan et al., 2021 (66)). Im
vorliegenden Fall kénnten ungiinstig gelegene Hohlraume die Haftflache zum Dentin
bzw. dem Wurzelstift reduziert und den Haftverbund vermindert haben. Ahnliches konnte
in einer Studie von Silva et al. beobachtet werden (95). Ebenso kann eine verringerte
Konversionsrate der Monomere im Clearfil DC Core Plus in den tiefen Abschnitten des
Wurzelkanals Ursache dieser Beobachtung sein. Forschungsergebnisse wiesen darauf
hin, dass die Lichtintensitat bei der Zementierung eines transluzenten FRC-Stiftes in den
apikalen Arealen deutlich abnimmt (102, 103) und fir eine suffiziente Polymerisation nicht
ausreichend ist (102). Zudem scheint die Intensitat des transmittierten Lichtes vom Stift
abhéangig zu sein (102). Daher war die Retention der Wurzelstifte in den apikalen Kanal-

regionen nicht in jeder hier untersuchten Gruppe vermindert.

Die Vorbehandlungen hatte auf die Haftwerte der Gradia-Core-SE-Bond-Proben wahr-

scheinlich keinen signifikanten Einfluss, da das Adhasiv verhaltnismafig kurz in das Wur-
zeldentin einmassiert und anschlieRend fur 30 Sek. im Kanal belassen wurde (104). Vo-
rangegangene Forschungsarbeiten konnten belegen, dass ein Einmassieren von SE-Ad-
hasiven in einer verbesserten Infiltration und gesteigerten Retention resultierte (105,
106). Ein positiver Einfluss der Ethanol-Vorbehandlung auf die Stabilitat des Kollagen-
netzwerkes und die Reduktion von Wasser aus demselben (58, 61) kdnnte also durch

das kurze Einmassieren vermindert worden sein.
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Sowohl initial als auch nach Alterung trat in dieser Gruppe priméar ein Versagen zwischen
dem GC Fiber Post und dem Gradia-Core-Komposit auf (Tabelle 2). In einer anderen
Studie (107) wurde die Biegefestigkeit des GC Fiber Posts nach Applikation des Silans
GC Ceramic Primer (ein Vorganger des Ceramic Primer II, der in der vorliegenden Studie
Anwendung fand) untersucht. Dabei zeigte sich, ahnlich zu den vorliegenden Ergebnis-
sen, ein gehauftes adhéasives Versagen an der Oberflache des FRC-Stiftes (107). Der
verhaltnismaRig stabile Verbund des Gradia Core SE Bond zum Dentin kdnnte in seinen
funktionellen Monomeren begriindet sein, welche einen zusatzlichen chemischen Ver-
bund zum HAp des Dentins herstellen konnen (48).

In der Gradia-Core-SE-Bond-Gruppe konnten signifikant hohere Haftwerte im koronalen
Wurzelabschnitt im Vergleich zu den mittleren und apikalen Arealen beobachtet werden.
Da ein aktives Einmassieren von Adhasiven laut Amaral et al. zur Verdunstung ihrer L6-
sungsmittel beitragt (108), konnte ein kurzes Einmassieren des Gradia Core SE Bond zu
vermehrten Rickstdnden von Wasser beigetragen haben, welches fur die selbstatzende
Funktion von SE-Adhéasiven beigefugt wird (109). In den apikalen Anteilen des Stiftbettes
koénnte sich Uberschiissiges Wasser gesammelt haben, welches, wie von Mjor et al. be-
richtet, durch die Enge der Kavitat schwerer zu entfernen ist (110). Dadurch kam es si-
cherlich zu einer Beeintrachtigung der Polymerisation und zu einem Herauslésen von
Monomeren aus der sich formenden Hybridschicht. Andere Studien konnten belegen,
dass diese hydrolytische Degradation in einer verminderten Adhasion zum Wurzeldentin
resultierte (57, 111). Dartber hinaus kann eine eingeschréankte Transmission des Poly-
merisationslichtes entlang des GC Fiber Posts zu einer verminderten Polymerisation des
Gradia-Core-Komposits beigetragen haben. Goracci et al. beobachteten eine Abnahme
der Lichtintensitat von koronal nach apikal entlang eines GC Fiber Posts, wobei lediglich
das Areal um die Spitze des Stiftes eine hohe Lichtintensitat aufwies (81). Im vorliegen-
den Experiment wurden die GC Fiber Posts jedoch bis zu einer Tiefe von 10 mm in den
Wurzelkanal inseriert und in jeweils 6 Scheiben (1 mm Durchmesser) fur den Push-out-
Test zersagt. Folglich wurde das Areal direkt um die Spitze des GC Fiber Posts in diesem
Versuchsaufbau nicht untersucht.

Auch in dieser Gruppe konnten mit dem pCT gré3ere HohlrAume um das apikale Drittel
des Wurzelstiftes beobachtet werden. Dies lasst sich vermutlich auf einen deutlich ver-
breiterten Zementspalt in diesem Wurzelareal zurickfihren (Abbildung 13, C2), da Be-

obachtungen darauf hinwiesen, dass sich Lufteinschliisse vermehrt in dicken Zement-
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schichten haufen (112). Laut einer Studie tUber SAR-Zemente, kann eine breitere Ze-
mentschicht durch einen hoheren Schrumpfungsstress des Materials und den hohen C-
Faktor im Wurzelkanal (41) in niedrigeren Haftwerten resultieren als ein schmaler Ze-
mentspalt (113). Es kann davon ausgegangen werden, dass die genannten Faktoren sy-
nergistisch zu den niedrigen Haftwerten im apikalen Abschnitt des Wurzelkanals beitru-

gen.

In der Kontrollgruppe RelyX Unicem 2 zeigte sich ein signifikant positiver Effekt der Etha-
nol-Vorbehandlung auf die Haftwerte im Vergleich zu der Kontrolle mit Aqua Dest. Dies
spiegelte sich auch in den CLSM-Bildern wider. Die 99%ige Ethanolspilung trug zu einer
Versteifung des Kollagennetzwerkes (62) im Wurzeldentin bei, wodurch sich, verglichen
mit der Aqua-Dest.-Spulung, prominente und lange Tags aus SAR-Zement formierten
(Abbildungen 12, C1 & C3). Ein ahnlich positiver Einfluss einer 60-sekiindigen 99%igen
Ethanolspulung auf die Haftwerte von RelyX Unicem 2 konnte im Vergleich zu einer 2%i-
gen Chlorhexidinsplilung beobachtet werden (114). Nachfolgende Forschungsergeb-
nisse konnten den positiven Einfluss von Ethanol auf die Haftkraft des Materials jedoch
nur im apikalen Abschnitt des Wurzelkanals nachweisen (115).

Die Adhasion des SAR-Zementes zum Dentin beruht neben einer mikromechanischen
Verzahnung auch auf einer Interaktion seiner sauren Monomere mit dem HAp des Den-
tins (116). In der vorliegenden Arbeit blieb dieser Verbund daher ungeachtet der Proben-
alterung stabil. Dies ist kongruent zu den Ergebnissen einer Studie mit RelyX Unicem,
welches 5.000 Zyklen TC ausgesetzt wurde (117).

Die Versagensmodi waren in dieser Gruppe initial tUberwiegend gemischt, nach Lagerung
zeigte sich jedoch ein merklicher Anstieg des Versagens zwischen SAR-Zement und Stift
(Tabelle 2). Eine mogliche Ursache fir das Versagen an dieser Haftflache ist der rein
mikromechanische Verbund zwischen FRC-Stift und RelyX Unicem 2. Eine zusatzliche
Silanisierung konnte im Rahmen einer anderen Studie hingegen nachweislich zu einer
Steigerung der Haftung zwischen FRC-Stift und SAR-Zement beitragen (118). Mit der
Aqua-Dest.-Vorbehandlung traten initial und nach Alterung vermehrt Briiche am Dentin
auf, wahrend die mit Ethanol vorbehandelten Proben haufig zwischen Stift und Komposit
brachen (Tabelle 3). Ahnliches stellten Bitter et al. fiir das gleiche Befestigungsmaterial
in Kombination mit derselben Vorbehandlung fest (114). Diese Beobachtungen unterstit-
zen die These, dass der adhésive Verbund des RelyX Unicem 2 zum Wurzeldentin von

einer Ethanolapplikation profitierte.
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Die Haftwerte der RelyX-Unicem-2-Gruppe fielen in den mittleren und apikalen Arealen
der Stiftbettkavitat signifikant hoher aus als im koronalen Anteil. Im Hinblick auf neue
Erkenntnisse Uber eine Abnahme der Konversionsrate von SAR-Zementen in tieferen
Arealen des Wurzelkanals (119) erscheint dieses Ergebnis zunachst paradox. Andere
Forschungsgruppen kamen jedoch zu &hnlichen Ergebnissen (113, 120-122). Laut derer
profitiere die Haftung von SAR-Zementen zum Wurzeldentin weniger von der Anzahl an
Dentintubuli, die in den apikalen Regionen des Wurzelkanals vermindert ist (52), sondern
beruhe auf dem Vorkommen von kompaktem Dentin (121, 122). Dies basiert vermutlich
auf einer Interaktion der sauren Monomere des SAR-Zements mit dem HAp des Dentins
(116). Unterstutzt wird diese Theorie durch eine vergleichsweise geringe Infiltration des
SAR Zementes in die Dentintubuli, wie die CLSM-Bilder der vorliegenden Arbeit veran-
schaulichen (Abbildung 12, C1-3). Als hydrophiles Polymer zeichnet sich RelyX Unicem
2 aulRerdem durch eine erhohte Toleranz gegeniiber Wasser aus (116), welches héaufig
im apikalen Stiftbett zurtickbleibt (110). Zusatzlich wurde im Rahmen einer anderen Stu-
die eine sog. ,hygroskopische Expansion“ (Ausdehnung aufgrund der Absorption von
Feuchtigkeit) des SAR-Zementes bei Wasserlagerung beobachtet (123), welche laut an-
derer Autoren zu vermehrter Friktion und dadurch zu héheren Haftwerten bei Push-out
fuhrte (124, 125). Daneben kommt es beim Push-out zu einem Friktionswiderstand durch
eine Poisson’sche Expansion der Proben unter Kompression (125), welche potenziell zu
einer Steigerung der apikalen Haftwerte beitragen kann.

In der vorliegenden Studie bildete sich eine Vielzahl an gro3eren Hohlraumen im Material
RelyX Unicem 2 (Tabelle 3). Diese waren laut der uCT-Analyse auf allen drei Arealen
des Wurzelkanals verteilt (Abbildung 13, E2) und traten auch direkt unterhalb des Wur-
zelstiftes sowie um seine Spitze herum auf (Fig. 2, i in Kosan et al., 2021 (66)). Dennoch
zeichnete sich diese Gruppe durch die zweit héchsten Haftwerte beim Push-out aus. So-
mit korrelierten die Anzahl und Verteilung der Hohlraume in dieser Gruppe nicht mit ihren
Retentionswerten. Ahnliches wurde durch vorangegangene Untersuchungen bestatigt
(126, 127), die zusatzlich daraufhin wiesen, dass das Blasenvorkommen in SAR-Zemen-

ten von der Applikationsmethode abhéangig ist (127).
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4.3 Einbettung der Ergebnisse in den bisherigen Forschungsstand

In der vorliegenden Studie war der Einfluss einer Dentinvorbehandlung (99% Ethanol/AH
Plus Cleaner) auf die adhasive Verankerung von FRC-Wurzelstiften von den verwende-
ten Befestigungssystemen abhangig. Diese Beobachtung ist kongruent zu den Ergebnis-
sen eines aktuellen systematischen Reviews (128), welches jedoch auch zu dem Schluss
kam, dass die Haftung von Stiften zum Wurzeldentin unabhangig von der Befestigungs-
strategie (SE- /ER-Adhéasive oder SAR-Zement), von einer Ethanolvorbehandlung (70-
100%) im Vergleich zu einer Kontrollgruppe (0,9% NaCl/ Aqua Dest./ keine VB) profitierte
(128).

Ein anderes systematisches Review untersuchte die Retention von Universaladh&siven
auf Dentin basierend auf In-vitro-Ergebnissen und schlussfolgerte, dass u.a. ein Ethanol
Wet-Bonding, eine verlangerte Lufttrocknung (> 10 S) sowie eine Mehrfachapplikation (2
oder mehr Schichten) fur die Anwendung dieser Adhasivklasse, unabhangig von den Her-
stellerangaben, zu empfehlen sind (129). Diese Erkenntnisse Uberschneiden sich nur
zum Teil mit denen der vorliegenden Studie, in der das LuxaBond Universal durch eine
zweifache Applikation und in Kombination mit einer 99%igen Ethanolspulung signifikant
héhere Haftwerte erzielte als das einmal applizierte Futurabond U.

In der vorliegenden Arbeit korrelierte die Auspragung der Hybridschichten der untersuch-
ten SE-Adhasive und des SAR-Zementes nur in einigen Fallen mit den in vitro erzeugten
Haftwerten, was durch Ergebnisse von Perdigao et al. (130) unterstitzt wird. Vielmehr
hatte die Ethanolvorbehandlung im Vergleich zu der Aqua-Dest.-Spilung in vielen Grup-
pen einen positiven Effekt auf die Dicke der Hybridschicht und die Auspragung bzw. die
Kontinuitat der Adhasivtags. Dies lasst sich mit einer Ethanol assoziierten Verdunstung
von Wasser aus dem Wurzeldentin erklaren (61), da eine Reduktion von intrinsischem
Wasser aus dem Dentin die Auspragung von Hybridschichten von ER- und SE-Adhasiven
nachweislich positiv beeinflussen konnte (131).

Ein Einfluss von Lufteinschlissen auf die Haftung der FRC-Stifte zum Wurzeldentin
konnte im vorliegenden Versuch nicht eindeutig bestétigt werden. Die aktuelle Literatur
liefert ebenfalls widersprichliche Ergebnisse (95, 126, 132). Besonders die Wirkung von
Hohlraumen, die sich um die Spitze des Wurzelstiftes bildeten, konnte mit dem vorliegen-
den Versuchsaufbau nicht ausreichend untersucht werden. Moshonov et al. beobachte-

ten eine hohe Pravalenz fir das Auftreten von Hohlraumen zwischen Wurzelstift und Gut-
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tapercha und leiteten daraus negative Konsequenzen fur die Stabilitdt des Stift-Stumpf-
aufbaus ab (133). Der begrenzte Raum des apikalen Stiftbettes biete wenig Ausweich-
maoglichkeiten fur unter Belastung hervorgerufene Spannungen. In Kombination mit Luf-
teinschliissen komme es daher zu einer Abnahme der Retentionskraft im apikalen Wur-
zelabschnitt (95).

4.4 Starken und Schwachen der Studie

Zu den Starken der vorliegenden Studie gehort unter anderem das gewahlte Studiende-
sign. Durch die Anwendung von sog. Mikro-Push-outs (Probendicke 1 mm), konnten die
Retentionswerte in verschiedenen Regionen des Wurzelkanals getestet werden (134). Im
Gegensatz zu Mikrozugversuchen zeichnen sich diese Push-out-Versuche durch eine
geringere Datenvariabilitat aus und sind in der Lage, auch niedrigere Haftwerte zuverlas-
sig aufzuzeichnen (134, 135). Die dabei entstehenden Scherkrafte erzeugen aul3erdem
Spannungen, die auch unter klinischen Bedingungen zu beobachten waren (136). Bei
diesem Versuchsdesign entsteht jedoch ein Friktionswiderstand durch die Poisson’sche
Expansion des Stiftes unter Kompression (125), der bei der Bewertung der Ergebnisse
beriicksichtig werden sollte.

Um die Langlebigkeit der ausgewéhlten Materialien zu untersuchen, wurde eine artifizi-
elle Alterung der Proben durchgefuhrt. Neben der Simulation einer Speichelexposition
der Materialien durch die Lagerung in 0,9%igem NacCl (137) sollte die thermische Wech-
sellast eine klinische Beanspruchung simulieren (122). Dabei wurden die Proben durch
wiederholte thermische Expansion und Kontraktion Stress ausgesetzt, der priméar die Ad-
hasion zwischen dem Wurzeldentin und den Befestigungsmaterialien belastet (50). Bei
einem TC von 10.000 Zyklen kann davon ausgegangen werden, dass die Proben einer
klinischen Belastung von ca. 1 Jahr ausgesetzt werden (138). Demnach konnten die fur
diese Studie gewahlten 6.000 Zyklen eine physiologische Alterung von ca. 6 Monaten
simulieren.

Daneben zeichnet sich die vorliegende Studie durch qualitative Untersuchungen mit der
CLSM und dem UCT aus. Die visuelle Darstellung der Hybridschichten und der Hohl-
raumverteilung der einzelnen Befestigungsmaterialien konnte, wenn auch exemplarisch,
zum Verstandnis der Interaktion zwischen den Befestigungsmaterialien und dem Dentin

beitragen und gab die Mdglichkeit, den Zusammenhang zwischen Hohlraumformierung
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und Haftung néher zu beleuchten. Fir die CLSM wurden fluoreszierende Farbstoffe ver-
wendet, die preiswert, wasserfest und auf3erdem in der Lage sind, die Lokalisation eines
Probenbestandteils auch im verdinnten Zustand korrekt darzustellen (138, 139). Eine
wichtige Voraussetzung fur die Fluoreszenzmikroskopie ist die Auswahl von Farbstoffen,
welche unterschiedliche Exzitations- und auseinanderliegende Emissions-Spektren be-
sitzen (140), wie es fur das FITC und das RITC in diesem Versuch der Fall war. Die
Anwendung des UCT zur Untersuchung der Proben auf ihr Blasenvorkommen bietet
ebenfalls mehrere Vorteile. Zum einen kdnnen die Proben auf eine non-invasive Art und
Weise mehrmals gescannt und die Innen- und Auf3enflachen der Proben separat betrach-
tet werden (141). Zum anderen ist es moglich, mit Hilfe von Verarbeitungssoftware wie
CTVox die Opazitat der einzelnen Strukturen zu regulieren und basierend auf ihren un-
terschiedlichen Dichten die luftgefullten HohlrAume im Stift-Stumpfaufbau farblich darzu-
stellen (142).

Eine mdgliche Schwéche der vorliegenden Arbeit ist die Anwendung von verschiedenen
Adhasiven, Stiften und Befestigungskompositen. Durch die hohe Anzahl an Variablen
kam es zu Interaktionen, welche jedoch bei der Datenanalyse besonderes berticksichtigt
und anschlieBend ausfuhrlich diskutiert wurden. Auf3erdem sind die Befestigungssys-
teme in sich kompatibel und ihre einzelnen Komponenten laut der Hersteller aufeinander
abgestimmt. Daher wurde im vorliegenden Versuch darauf verzichtet, die untersuchten
Adhasive mit ein und demselben Komposit oder Wurzelstift zu kombinieren. Vielmehr
sollte durch das strikte Einhalten der Herstellervorgaben die Wirkung unterschiedlicher
Dentinvorbehandlungen auf die Befestigungsmaterialien unter praxisnahen Bedingungen
untersucht werden.

Der experimentelle Charakter der vorliegenden Studie lasst trotz der ausfiuhrlichen Be-
schreibung und transparenten Darstellung der Methodik keine 100%ige Reproduzierbar-
keit zu. Zudem ist die Ubertragung von In-vitro-Ergebnissen auf klinische Fragestellungen

nur in eingeschranktem Maf3e mdglich. Auch dies kdnnte als Kritikpunkt gewertet werden.
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4.5 Implikationen far Praxis und/oder zuktunftige Forschung

Eine ein-mindtige Vorbehandlung der Stiftbettkavitat mit 99% Ethanol kann wegen ihrer
schnellen und unkomplizierten Handhabung auf Basis der vorliegenden Ergebnisse fur
alle untersuchten Materialien, einschlief3lich der zwei Universaladhésive, empfohlen wer-
den. Eine Reinigung der Stiftbettkavitat mit dem AH Plus Cleaner vor Stiftzementierung
kann zum Beispiel bei unter dem Operationsmikroskop erkennbaren AH-Plus-Sealer-
Uberresten Anwendung finden. Dabei sollte jedoch durch ein groRziigiges Nachspiilen
mit einem neutralen Medium, wie Wasser, sichergestellt werden, dass keine Uberreste
des Cleaners im Kanal verbleiben und die Adh&sion beeintrdchtigen. Die genauen Me-
chanismen der Interaktion des AH Plus Cleaners mit einigen Adhasivbestandteilen, wie
HEMA, bedirfen weiterer Untersuchungen.

Aus Klinischer Sicht lasst sich ein Versagen des Verbundes zwischen FRC-Stift und Wur-
zelkanaldentin h&ufig auf einen unvollstdndigen oder unzureichenden adhésiven Ver-
bund zurtckfuhren (27, 28). Dies konnte durch die Analyse der Frakturmuster in der vor-
liegenden Arbeit Uberwiegend bestatigt werden. Jedoch kam es bei den LuxaBond-Uni-
versal-Proben nach Alterung vermehrt zu einem kohasiven Versagen innerhalb des Wur-
zelstiftes. Daraus lasst sich folgern, dass die Stiftmatrix einiger FRC-Stifte anfallig fur eine
Wasserabsorption und Degradation ihres adhéasiven Verbundes ist. Eine langere direkte
Exposition des Stift-Stumpfaufbaus mit Speichel oder fliissigen Medien sollte daher durch
klinische Malinahmen vermieden werden.

Im vorliegenden Versuch spielten aul3erdem Faktoren wie die funktionellen Monomere
der Befestigungsmaterialien, Dauer und Art ihrer Applikation und der Aushartungsmodus
fur die Langzeithaftung der FRC-Stifte eine wichtige Rolle. Neben der Applikation einer
zweiten Adhéasivschicht und einer lichtinduzierten Aushartung, erwies sich ein langeres
Einmassieren als forderlich fur die Haftung selbstkonditionierender Adhasive zum Wur-
zeldentin. Aus klinischer Sicht sind verlangerte oder zusatzliche Arbeitsschritte zeit- und
damit indirekt kostenintensiver. Daher sollte ein Kompromiss gefunden werden, die
Handhabung so einfach wie méglich und dadurch weniger fehleranfallig zu gestalten,

ohne die adhésive Haftung des FRC-Stiftes zu reduzieren.

Zusatzlich sollten weitere klinische Studien zur Uberpriifung der Ergebnisse unter In-vivo-

Beanspruchung durchgefuhrt werden.
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5. Schlussfolgerungen

Die Nullhypothese der Studie lautete: Weder die Vorbehandlung, das Befestigungssys-
tem noch die Alterung haben einen Einfluss auf die Haftkraft und die Versagensmodi der
Proben. Es besteht aul3erdem keine Korrelation zwischen den Lufteinschliissen und der
Retention der Wurzelstifte.

Diese konnte in mehreren Fallen widerlegt werden. Eine 99%ige Ethanol-Vorbehandlung
hatte einen positiven Einfluss auf die Haftwerte eines selbstkonditionierten Universalad-
hasives (LuxaBond Universal), kombiniert mit einem Core Build-Up Material, ebenso wie
auf die eines SAR-Zements (RelyX Unicem 2). Beide zeichneten sich durch einen sehr
stabilen Verbund zum Dentin aus, welcher sich in hohen Haftwerten, sogar in den apika-
len Anteilen des Stiftbettes, widerspiegelte. Eine zusatzliche Entfernung von Sealerresten
mit dem AH Plus Cleaner konnte in Kombination mit dem LuxaBond Universal ebenfalls
erhohte Haftwerte erzielen. Diese Beobachtungen beruhen wahrscheinlich auf der Mehr-
fachapplikation des Universaladhasives. Bei den ubrigen Adh&sivsystemen zeichnete
sich weder ein positiver noch ein negativer Effekt der Ethanol-Vorbehandlung ab. Die
Wirkung einer 60 Sekunden langen Applikation von 99%igem Ethanol scheint daher vom

verwendeten Adhasivsystem abhangig zu sein.

Die artifizielle Alterung der Proben erzeugte in einigen Gruppen einen signifikanten Abfall
der Haftwerte. Dieser Effekt trat im Falle der beiden Universaladhasive auf und ging mit
einem Verlust des adhasiven Verbundes zum Dentin (Futurabond U) bzw. des kohasiven
Verbundes im FRC-Stift (LuxaBond Universal) einher. Unter klinischen Bedingungen wird
es wahrscheinlich nicht zu einer vergleichbar langen Exposition des Stift-Stumpf-Aufbaus
mit Speichel kommen, da die koronalen Restaurationen der Zahne dies vermeiden sollen.
Dennoch empfiehlt es sich die Langzeitperformance dieser Materialien unter In-vivo-Be-

lastung weiter zu erforschen.

Die qualitative Analyse der Hybridschichten gab Aufschluss Uber die Penetrationstiefen
der Adhasive bzw. des SAR-Zementes in das Wurzeldentin. Auf der einen Seite konnte
bei der doppelten Applikation des LuxaBond Universals eine deutlich verbreiterte Hybrid-
schicht beobachtet werden. Auf der anderen Seite zeichnete sich die Kontrollgruppe, Re-
lyX Unicem 2, durch eine fehlende Hybridschicht und eine sehr geringe Infiltration in das

Wurzeldentin aus, obwohl diese Gruppe die zweith6chsten Haftwerte erzielte. Hier lasst
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sich schlussfolgern, dass die Auspragung der Hybridschicht nicht immer mit der Haftkraft

des Befestigungssystems beim Push-out korreliert.

Der Vergleich der dreidimensionalen und zweidimensionalen Analyse der Blasenvorkom-
men ergab, dass das Auftreten und die Position luftgefillter Hohlrdume nur in einigen
Fallen mit einer Abnahme der Retentionwerte einherging. Ein allgemein negativer Effekt
von Lufteinschliissen auf die Haftung von FRC-Stiften lasst sich davon nicht ableiten.
Welche langfristigen Konsequenzen die Blasenbildung auf die Retention eines FRC-Stif-
tes im Wurzelkanal hat, sollte durch weitere klinische Studien untersucht werden.

Mit Rucksicht auf den In-vitro-Charakter der Studie, kann der Einsatz einer 99%igen Etha-
nolspilung als Vorbehandlung fur alle untersuchten Materialien empfohlen werden.
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Abstract

Objectives To investigate the effect of different pre-treatments on the long-term bond strength of fiberglass posts luted either with
dual-curing self-etch adhesives and core build-up composites or with a self-adhesive resin (SAR) cement.

Materials and methods In total, 180 human root-filled teeth received post-space preparations and three different dentin pre-
treatments (PTs): PT1, ethanol (99%); PT2, ethanol-tertiary-butanol-water-solution (AH Plus Cleaner, Dentsply Sirona; York,
USA); and PT3, distilled water (control). Five luting systems were used: FU, Futurabond U (Voco; Cuxhaven, Germany); CL,
Clearfil DC Bond (Kuraray Noritake; Okayama, Japan); GR, Gradia Core SE Bond (GC Europe NV; Leuven, Belgium); LU,
LuxaBond Universal (DMG; Hamburg, Germany); and RX, RelyX Unicem 2 (3M; Minnesota, USA). Roots were cut into six
slices (1 mm thick). From each root canal region, three slices were submitted to immediate and three to post-storage push-out
testing. The latter were subjected to thermocycling (5-55°C, 6.000 cycles) and stored for six months in saline solution (0.9%,
37°C). Data were analysed using repeated measures ANOVA and chi-square tests (MV+£SD).

Results Bond strength was significantly affected by material (p<0.0005), pre-treatment (p=0.016), and storage (p<0.0005;
repeated-measures ANOVA). LU (18.8+8.1MPa) revealed significantly higher bond strength than RX (16.08+6.4MPa), GR
(15.1+4.6MPa), CL (13.95+£5.2MPa), and FU (13.7£6.3MPa). PT1 (16.5+6.9MPa) revealed significantly higher bond strength
than PT3 (14.5+£5.7MPa).

Conclusions A universal adhesive in self-etch mode combined with a core build-up material revealed higher bond strength than a
SAR cement, both interacted positively with Ethanol pre-treatment.

Clinical relevance statement Ethanol (99%) rinsing can be recommended as part of post and core pre-treatment for the inves-
tigated luting systems.

Keywords Self-etch adhesives - Root canal dentin - Ethanol pre-treatment - Push-out bond strength - Thermocycling

Introduction

The latest research highlighted the strong effect of a sufficient
coronal restoration on the long-term survival of root canal—
treated teeth [1]. In cases of high coronal substance loss, root
canal posts are indicated to provide retention for the coronal
restoration; and clinical research [2] suggests that teeth with
extended tissue loss (no coronal walls above 2-mm gingival
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level) benefit from post placement. Concerning the selection
of post material, a recent meta-analysis by Wang et al. indi-
cates that fiber posts demonstrate a significantly higher mid-
term survival rate than metal posts [3]. From a clinical per-
spective, the debonding of fiber-reinforced root canal posts
was the most common mode of failure [4]. A finite element
analysis (FEA) revealed that debonding of an adhesively luted
fiber post transfers higher amounts of stress onto the tooth
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than a metal post [5]. Consequently, successful restoration of
root canal—treated teeth using fiber posts is strongly dependent
on a stable adhesive bond to root canal dentin [6]. This is often
compromised due to irregular morphology of root canal dentin
[8], limited visibility into the canal and lower numbers of
dentinal tubules, complicating the adhesive luting procedure
[9]. In addition, moisture control of the root canal dentine
after post-space preparation and etching is extremely difficult
to achieve [10]. Consequently, protocols for adhesive luting to
root dentin have been adapted according to the “ethanol wet
bonding” strategy that was introduced as a pre-treatment for
etch-and-rinse (ER) adhesives in order to facilitate the evapo-
ration of residual water on coronal dentin and to stabilize the
etched collagen matrix for resin infiltration [11]. For root ca-
nal, dentin rinsing with 100% ethanol for 60 s was suggested
[9], aiming to simplify the procedure for clinical operations.
Final ethanol rinsing resulted in higher immediate bond
strength and lower nanoleakage in root canals [12].
However, there are conflicting results regarding the effects,
which seem to strongly depend on the type of adhesive system
applied [9, 13]. A meta-analysis by Sarkis-Onofte et al. [14]
found evidence that simplified bonding systems like self-
adhesive resin (SAR) cements revealed increased bond
strength inside the root canal, since they are less technique-
sensitive and easier to handle as they do not require etching or
adhesive steps [15]. They are less susceptible to hydrolytic
degradation than self-etch (SE) or ER systems according to a
review by Ferracane et al. [15]. Nonetheless, SAR cements
proved to be less suitable as core build-up materials, due to
their insufficient marginal integrity [16]. Consequently, post-
and-core systems have clinical advantages because post luting
and core build-up can be performed in one step.

The latest approach to adhesive luting is the so-called uni-
versal or multimode adhesives. Manufacturers of universal
adhesives often advertise them as applicable in total-etching,
self-etching, or selective-etching mode [17] [18]. The perfor-
mance of universal adhesives inside the root canal has only
been investigated recently. So far, researchers have explored
the effects of dentin moisture and application mode [19] on
the bond strength of different universal adhesives inside the
root canal. Studies comparing universal adhesives with other
established luting agents are rare [20]. Therefore, the present
study aims to compare the long-term bond strength of fiber
posts luted with simplified dual-curing SE adhesives (part of
which declared as “universal adhesives™) and a SAR cement
while investigating the effect of three different pre-treatments
on their bond strength to the canal walls. Additionally, the
dentin—adhesive interface of each luting system was visual-
ized and analysed to compare the hybrid layer formation. The
null hypotheses of the present study were threefold: (1) pre-
treatment does not affect bond strength, (2) there is no differ-
ence in bond strength among the tested materials, (3) storage
and location do not affect bond strength inside the root canal.

@ Springer

Materials and methods

A total of 180 caries-free human anterior teeth were obtained
with written informed consent under an ethics-approved pro-
tocol (EA4/102/14) by the Ethical Review Committee of the
Charité - Universitdtsmedizin Berlin, Germany, and stored in
0.5% chloramine T solution for a maximum of 1 year after
extraction until use. The minimum root length of selected
teeth was 16 mm. Teeth were decoronated and received root
canal treatment at working length 1 mm before the anatomical
apex after initial scouting of the canal with a Flexicut file of
ISO 10-20 and marked with a silicone stopper. A reciprocat-
ing file system (Wave one Gold, Dentsply Sirona; York,
USA) was used for preparation until size 45.05. After every
change of file, irrigation was performed with 2.5 ml NaOCl
1% solution. For root filling, standardized master points
(Wave one Gold, size 45.05, Dentsply Sirona; York, USA)
were used with warm vertical compaction technique (Calamus
Dual, Dentsply Sirona; York, USA) and AH plus sealer
(Dentsply Sirona; York, USA).

The teeth were divided into groups according to the flowchart
displayed in Fig. 1. Post space preparation was performed with
slow-speed drills provided by the manufacturers of the fiber post
system. The depth of post-space preparation was 10 mm leaving
6 mm of gutta-percha as an apical sealing. In group 3, the post
was luted at a depth of 12 mm, because of apical retentions which
were excluded from the push-out test. Following post-space
preparation, root canals were checked for remnants of gutta-
percha and sealer using a stereomicroscope (Wild M5A, Wild
Heerbrugg, Gais, Switzerland). After ensuring the cleanliness of
each root canal, three different pre-treatments (PTs) were applied
(Fig. 1).

For all groups, 5 ml of 1 % NaOCI (Aug. Hedinger GmbH
& Co. KG; Stuttgart, Germany) was applied and ultrasonically
activated twice, after 2.5 ml of the irrigant, according to the
intermittent flush technique. This was performed with an ul-
trasonically oscillating file (Irri S File, VDW; Munich,
Germany) for 2 x 30 s at 25-30 kHz using passive ultrasonic
irrigation. In PT1, the canal was rinsed with 2.5 ml distilled
water followed by rinsing with 2.5 ml 99% ethanol for 60 s
(Ethanol Absolute, 99,9%, J.T. Baker, Avantor Performance
Materials; Deventer, the Netherlands). In PT2, 2.5 ml distilled
water was applied into the canal and subsequently dried using
paper points followed by an ethanol-tertiary butanol-water
solution (AH Plus Cleaner, Dentsply Sirona; York, USA),
which was applied twice with a fully sucked microbrush for
30 s each. Afterwards, the canal was again rinsed with distilled
water (2.5 ml), following the manufacturer’s instruction. In
control group PT3, the root canal was solely rinsed with Sml
distilled water.

After drying every root canal with paper points, post and
core systems were applied according to the manufacturer’s
instructions (Table 1). In two of the five groups, universal
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Fig. 1 Flowchart of the
experimental design

1.FU
(n=36 teeth)

2.CL
(n=36 teeth)

post- and core systems

3.GR
(n=36 teeth)

4. LU
(n=36 teeth)

5. RX
(n=36 teeth)

pre-treatments

PT1 (99% Ethanol)
(n=12 teeth per group)
FU, CL, GR, LU, RX

Push-out
(n=60 teeth a 6 slices)

adhesives in dual-curing mode were used: Futurabond U (FU)
(Voco; Cuxhaven, Germany) and LuxaBond Universal (LU)
(DMG; Hamburg, Germany). Clearfil DC Bond (CL)
(Kuraray Noritake Dental Inc.; Tokyo, Japan) and Gradia
Core SE Bond (GR) (GC Europe NV; Leuven, Belgium) are
self-etch, dual-curing adhesives. RelyX Unicem 2 (RX) (3M;
Minnesota, USA), a self-adhesive resin (SAR) cement, was
used as a control. Except for Futurabond U, all adhesives were
light-cured according to Table 1 using a Valo broadband LED
light (WL: 395—480nm, 1.00/1.400-3.200 mW/cm, Ultradent
Dental Medizinische Gerite GmbH & Co. KG; Brunnethal,
Germany).

After 24 h storage, roots were embedded in cold
polymerising resin (Technovit 4071 “the fast,” Heraeus
Kulzer, Wehrheim, Germany) and cut into six slices (thick-
ness: 1.0 mm) perpendicular to the long axis of the root,
starting from the coronal part of the root. This procedure re-
sulted in two slices from the coronal post space, two slices
from the middle post space, and two slices from the apical post
space. The coronal and apical radiuses of the post in each slice
were measured at a x100-150 magnification using a digital
multi-focus stereo microscope (Keyence Digitalmikroskop
VHX - 500, Keyence Corporation, Keyence Deutschland
GmbH; Neu-Isenburg, Germany). Occasionally entrapped

PT2 (AH Plus Cleaner)
(n=12 teeth per group)
FU, CL, GR, LU, RX

PT3 (Control: distilled water)
(n=12 teeth per group)
FU, CL, GR, LU, RX

Push-out
(n=60 teeth a 6 slices)

Push-out
(n=60 teeth a 6 slices)

voids were also documented, and slices were categorized into
three groups: (1) void-free, (2) smaller voids (<0.2 mm diam-
eter), and (3) numerous or larger voids (>0.2 mm diameter).
From each root one slice each from the coronal, the middle
and the apical regions were subjected to thermocycling (TC)
and storage before push-out, while bond strengths of the re-
maining three slices were tested immediately. TC included
6.000 cycles between 5.0 and 55.0°C in deionised water, for
30 s each, using a thermocycler (self-construction).
Subsequently, the samples were stored in isotonic saline solu-
tion (NaCl 0,9%, B. Braun Melsungen AG; Melsungen,
Germany) for 6 months at 37°C which was changed weekly.

Push-out tests were performed with a universal testing ma-
chine (Zwick Roell Z010, Zwick GmbH & Co. KG; Ulm,
Germany). The load was applied in apical-coronal direction
at a crosshead speed of 0.5 mm min ™" using a 2.5 kN load cell.
The load at debonding (Fmax) was recorded and bond
strength was calculated (MPa) for Fmax (N) per bonded area
(A [in square millimetre]). Area A was calculated using the
formula A=7t(R;+R>)V(R;—R,)*+h? with R1 for the coronal
and R2 for the apical radius of the post segment, while 4
was the thickness of each slice [21]. Afterwards, the fracture
patterns of each sample were classified with the Keyence dig-
ital microscope VHX - 500 (with x100—150 magnification) as

@ Springer
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Table 1 (continued)

Application

Preparation

Manufacturers

Post (LOT#)

Luting agent (LOT#)

Adhesive (LOT#)

Adhesive Luting agent

Post

space cavity and move it
slowly from apical to

paper points; repeat step

2 -4;
light cure for 20 s

coronal; insert post into

canal and remove

access; light cure for 20 s

Apply self-adhesive resin (SAR) cement using application

Clean post surface using

3M; Minnesota, USA

RelyX Fiber-post size 2

RelyX Unicem 2 (658710)

tip provided by the manufacturer;
During application: position application tip at the bottom

99% Ethanol;

(342291702)
(cor. diam.: 1.6 mm,

microporous post
surface for resin

retention

of post space cavity and move it slowly from apical to

ap. diam.: 0.8 mm)

coronal; insert post into canal and remove access; light

cure for 40 s

follows: (1) cohesive failure of the post; (2) adhesive failure
between root dentin and luting material; (3) adhesive failure
between luting material and post; (4) mixed failure [2].

Additionally to the 180 teeth, two representative samples
for each luting system were analysed using confocal laser
scanning microscopy (CLSM) to visualize the adhesive inter-
face of the different post- and core systems after the respective
pre-treatment procedures. Therefore, samples were prepared
as follows: The adhesives were mixed with 1% fluoresceine
isothiocyanate (FITC, Merck KGaA; Darmstadt, Germany)
and the luting materials were mixed with 1% rhodamine B
isothiocyanate (RITC, Merck KGaA). Afterwards, the mate-
rials were applied according to Table 1 and cut horizontally
into four 2-mm-thick discs, so that each area of the root canal
was visualized. The discs were glued onto slides and polished
with silicon carbide papers up to 4.000 grit using a polishing
machine (Exakt Mikroschleifsystem, Exakt; Norderstedt,
Germany). Subsequently, samples were analysed using the
LSM 700 (Carl Zeiss Microscopy GmbH; Jena, Germany)
in dual fluorescence mode using a x50 objective and X0.8
electronic zoom. Scanning of both dyes was performed with
FITC (excitation: 488; emission: 516) and RITC (excitation:
555; emission: 580). The image size was 160 X160 umz witha
resolution of 1.024 x 1.024 pixels.

Furthermore, two additional intact samples from each
group were scanned with a laboratory pCT (SKYSCAN
1275, Bruker; Billerica, USA) at 8-pum resolution and 55-ms
exposure time in order to detect voids inside the luting mate-
rial. Reconstruction was performed using NRecon 1.7
(Bruker; Billerica, USA). The samples were 3D rendered
using CTVox software (Bruker; Billerica, USA) and analyzed
qualitatively by one single operator.

Statistical analysis was performed using IBM SPSS statis-
tics (IBM Corp. Released 2017. IBM SPSS Statistics for
Windows, Version 25.0. Armonk, NY: IBM Corp.). Group
means were compared using one-way ANOVA (UNI-
ANOVA) and repeated measures ANOVA with Tukey’s post
hoc tests. For metrical variables, means and standard deviations
were reported (mean (SD)). For categorical variables, frequen-
cies and percentages were calculated. Failure modes and void
occurrences were analyzed using crosstabs and Pearson’s Chi-
square test. The two-sided level of significance was a=0.05.

Results

Mean push-out bond strengths were significantly affected by
pre-treatment (p=0.016), storage (p<0.0005), and luting mate-
rial (p<0.0005), but not by location (p=0.185; repeated mea-
sures ANOVA). Interactions between pre-treatment and luting
material (p=0.011), storage and luting material (p<0.0005),
and location and luting material (p<0.0005; repeated measures
ANOVA) could be observed.

@ Springer
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Overall, PT1 revealed significantly higher mean bond strength
(16.5+£6.9 MPa) than control group PT3 (14.5+5.7 MPa) (p<0.05;
Tukey). PT2 (15.5+6.67 MPa) revealed no significant differences
in mean bond strength compared to PT1 (p=0.332) and PT3
(»p=0.293; Tukey). Initially tested samples (16.4+6.6 MPa) had
an overall significantly higher mean bond strength compared to
samples tested after TC and storage (14.6 £6.2 MPa). Including
the data before and after storage, samples of group LU (18.8+8.1
MPa) revealed significantly higher mean bond strength than those
of RX (16.08+6.4 MPa), GR (15.144.6 MPa), CL (13.95+5.2
MPa), and FU (13.7£6.3 MPa; repeated measures ANOVA),
which did not differ significantly from each other.

Regarding the interaction between luting material and pre-
treatment, a stratified analysis revealed that CL (p=0.043), LU
(»<0.0005), and RX (p<0.005; stratified UNI-ANOVA 1) were
significantly affected by pre-treatment (Table 3). In group CL,
PT1 revealed significantly higher mean bond strength compared
to PT2 (p<0.05). In group LU, PT1 (p<0.0005) and PT2
(p<0.005) revealed significantly higher mean bond strength than
PT3. In group RX, PT1 revealed significantly higher mean bond
strength than PT3 (p<0.005; stratified UNI-ANOVA 1).

Another stratified analysis revealed that the materials FU
(p<0.05), CL (p<0.0005), and LU (p<0.05) were significantly
affected by storage (stratified UNI-ANOVA 2) (Table 3).

Fig. 2 pCT images of two
samples for each luting system
(a—j): FU (a,b), CL (c,d), GR (e,f),
LU (g,h), RX (i,j). Voids are
depicted as red areas, while black
arrows additionally mark voids
between post and gutta-percha

@ Springer

Although the factor location overall had no significant in-
fluence on bond strength, a stratified analysis revealed a sig-
nificant interaction between “location” and “luting material”
in groups FU (p<0.05), CL (p<0.0005), GR (p<0.0005), and
RX (p<0.0005; stratified UNIANOVA 3) (Table 3). All men-
tioned groups revealed decreasing or stable (FU) tendencies
from coronal to apical root parts, while RX revealed a signif-
icant increase in bond strength from coronal to middle/apical
areas (p<0.0005; Tukey) (Table 3).

Failure modes were significantly affected by luting materi-
al (p<0.0005) (Table 4) and storage (p<0.0005, chi-square
test). In group LU, the majority of samples revealed mixed
failure initially and after storage cohesive failure increased
slightly. Group RX revealed an equal distribution of failure
between adhesive and dentin, post and luting material, and
mixed failure, which drifted to a majority of failure between
post and composite after storage.

The occurrence of voids inside the luting resin was signif-
icantly affected by luting material and location (p<0.0005,
chi-square test) (Table 5). All materials revealed an occur-
rence of smaller and larger voids in over 90% of the samples.

The volumes acquired with uCT (Fig. 2) revealed the
presence of voids in every sample of all groups varying
only in size and location. In group GR as well as in group
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LU, the size and pattern of voids were comparable among
the two samples tested in each group. One GR sample
revealed a middle to large void, while the other contained
two larger voids in the apical region (red). Both LU sam-
ples contained many large and smaller voids and one large
void between post and gutta-percha each. In group FU,
both samples contained one larger void each and a few
smaller voids, while the second sample incorporated a
void between post and gutta-percha. In group CL, the first
sample revealed one large void and a void between post
and gutta-percha as well as several large voids in the
coronal area, while the second one revealed only small
voids. In group RX, the first sample incorporated a very

Fig. 3 Fluorescence CLSM
pictures, PT1: Ethanol (99%). a A
very thick hybrid layer (3.3 um)
(white arrows) with a few long
adhesive tags (blue arrows), that
reach deep into the dentinal
tubules. b A thin hybrid layer (1.7
pwm) (white arrows) with fewer
thin and long tags of adhesive and
composite that reach deep into the
dentinal tubules (blue arrows). ¢
A clearly visible hybrid layer (2.4
pum) (white arrows) with mostly
long adhesive tags (blue arrows).
d A clearly visible hybrid layer
(1.9um) (white arrows) with a
few thick and long, but mostly
shorter adhesive tags that were
partially infiltrated by composite
(blue arrows). e No hybrid layer
and fewer thin and long tags that
reach deep into the dentinal
tubules (blue arrows). Green =
adhesive; red = composite/resin
cement

large void as well as few smaller voids, while the second
one contained several larger ones which are distributed
from the coronal to the apical area. In this group, both
samples revealed a void between post and gutta-percha.

The CLSM images revealed a prominent hybrid layer
in groups FU, CL, GR, and LU, while group RX showed
no hybrid layer. In some groups, the infiltration depths
and thickness of adhesive tags differed depending on the
pre-treatment used (Figs. 3, 4 and 5). LU revealed a
thicker hybrid layer with PT1 compared to PT3. RelyX
Unicem 2 revealed more and longer resin tags with PT1
that reached deeper into the dentinal tubules compared to
those with PT2 and PT3.

20um 20pm

@ Springer
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Fig. 4 Fluorescence CLSM
pictures, PT2: AH Plus Cleaner. a
A very thin hybrid layer (0.95
pum) (white arrows) with many
thin long composite and adhesive
tags (blue arrows). b A thin
hybrid layer (1.3 wm) (white
arrows) with only a few longer
adhesive tags positioned in
bundles close to each other (blue
arrows). ¢ A very thin hybrid
layer (0.55 um) (white arrows)
with long and short adhesive tags
(blue arrows). d A thick and
clearly visible hybrid layer (2.5
pum) (white arrows) with many
longer adhesive tags and little
composite infiltrations (blue
arrows). e No hybrid layer and
two short tags (blue arrows).
Green = adhesive; red =
composite/resin cement

20pm 20um

Discussion

The present study shows that pre-treatment, storage, and lut-
ing materials significantly affected bond strength. Interactions
between the factors pre-treatment and luting material, storage,
and luting material as well as location and luting material
could be observed.

Aging of the adhesive—dentin interface is a synergistic pro-
cess caused by the degradation of each component [22].
Degradation of collagen fibrils and a leakage of adhesive from
the hybrid layer are two important factors during this process
[23]. An entrapment of water inside the adhesive resin is sup-
posed to be one of the main causes for collagen and subse-
quently occurring hybrid layer degradation [22, 24]. Ethanol

@ Springer

is able to facilitate water evaporation from dentin, therefore
reducing its intrinsic wetness [9]. In our study, rinsing of the
root canal using ethanol had a positive effect on the bond
strength of one SE resp. universal adhesive system
(LuxaBond Universal) and the investigated SAR cement
(RelyX Unicem 2). In combination with the ethanol pre-treat-
ment, LuxaBond Universal reached the highest bond strength
among all groups (Table 3). CLSM analyses of LuxaBond
Universal’s hybrid layer formation with ethanol pre-
treatment (Fig. 3) (approximately 3.3 pum) revealed an im-
proved adhesive infiltration compared to the control
group (Fig. 5) (approximately 1.9 um) using distilled water.
Similar results were found in the RelyX Unicem 2 group,
where the infiltration depth of the SAR cement was improved
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Fig. 5 Fluorescence CLSM
pictures, PT3: control, distilled
water. a A very thin hybrid layer
(0.8 wm) (white arrows) with
many longer and shorter adhesive
tags (blue arrows). b A thick
hybrid layer (3.6 um) (white
arrows) with many longer
adhesive tags (blue arrows). ¢

A clearly visible hybrid layer (1.9
pum) (white arrows) with a few
long and many shorter adhesive
tags (blue arrows). d A very thin
hybrid layer (0.8 um) (white
arrows) with very short adhesive
tags (blue arrows). e No hybrid
layer and few shorter tags (blue
arrows). Green = adhesive; red =
composite/resin cement

using ethanol. Previous research [20] corroborated the present
data demonstrating beneficial effects of ethanol pre-treatment
on RelyX Unicem 2 in the apical parts of the root canal. The
same effect was also observed on Futurabond U (in self-etch
mode) [20], another universal adhesive, which does not align
with the results of our study. The effects of ethanol pre-
treatment on bond strength have been shown to be highly
dependent on the luting material [9]. Although ethanol irriga-
tion did not improve bond strengths in groups Futurabond U,
Clearfil DC Bond and Gradia Core SE Bond, it also did not
hamper bonding, which corresponds to results by Bronzato et.
al [25]. Therefore, it can be speculated that other factors
overshadowed the pre-treatment’s effect. Similar to our study
design, Cecchin et al. [13] applied ethanol for 60 s onto root

canal dentin and did not achieve improved bond strengths.
The authors argued that residual water might take longer to
be evaporated completely. Thus, an application of ethanol
longer than 60 s might increase bond strengths of these adhe-
sives, as well. Futurabond U was not light-cured before the
application of Rebilda DC; Gradia Core SE Bond was rubbed
into the root canal walls very shortly, both according to the
manufacturer’s instructions (Table 1). Since active application
of SE and universal adhesives into root canal dentin proved to
increase bond strength [19, 26], a very short active application
could hamper the effect of ethanol pre-treatment on bond
strength. Tezvergil-Mutluay et al. [27] observed that tert-bu-
tanol, which is included in AH Plus Cleaner (PT2), is able to
deactivate matrix metalloproteases (MMPs) inside human

@ Springer
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Region inside the root canal

PT

Table 3 (continued)

Adhesives

@ Springer

X mean (SD)

Middle mean (SD) Apical mean (SD)

Coronal mean (SD)

TC

Initial

TC

Initial

TC

Initial

TC

Initial

(7.7)

8.3)

8.1)

(7.2)
18.0

(9.0)

9.2)

(5.9)

8.4

19.3

19.0

(1.7)

19.5

(9.0)

(7.5)

18.2 17.8 18.0

19.1 (4.4)

16.6 14.2 (3.6) 18.7 (5.2) 20.1 (8.5)

Ethanol

5.RX

6.3) (5.5)

14.3

4.7)

(5.2)
19.6

(3.5)

15.7

17.0

13.9 (4.0)

19.1 (7.2)

19.7 (7.7)

9.8

11.9

AH™- Cleaner

(6.4) (7.2)

14.4

(7.8)
14.7

(6.8)
17.2

(3.7)

(6.7)

11.8

14.6

15.5 (5.8)

16.4 (5.0)

15.1 (4.3)

11.4 (5.8)

Control

(5.8) (6.0)

15.5

6.2)
16.7

(6.9)
18.7

(6.3)
135

16.2

18.5

17.8

11.8
@.7)

6.3)

(6.5)

5.1)

6.3)

(7.0)

6.1)

(6.0)

17.5

18.2

12.6

(5.8)

(6.5)

(5.4)

All results in form of sums were highlighted in bold

dentin. These MMPs can be released and activated during
dentin bonding leading to a thinning and disappearance of
collagen fibrils in aged dentin [28] which has been confirmed
to occur in vivo at the deepest part of the hybrid layer [29].
However, MMPs inside the collagen matrix can only be acti-
vated if enough collagen fibers are exposed. Since SE adhe-
sives do not expose collagen and the attached MMPs to the
same extent as ER adhesives, they are less likely to activate
MMPs [30]. We observed no significant difference in PT2’s
bond strength compared to ethanol (PT1) or distilled water
(PT3). Therefore, it can be concluded that an overall possible
positive effect of tert-butanol pre-treatment on bond strength
durability could not be shown in the present study set-up.
Nonetheless, Gradia Core SE Bond samples treated with AH
Plus Cleaner revealed an increase in bond strength after TC
and storage (Table 3).

The push-out tests revealed higher mean bond strengths
for one universal adhesive system (LuxaBond Universal)
compared to the other tested systems, including an often-
investigated SAR cement (RelyX Unicem 2). Previous re-
search showed significantly higher bond strength values for
posts luted with SAR cements compared to the application
of ER or SE adhesives in combination with core build-up
materials [14]. According to Wang et al., SE adhesives con-
tain different types and concentrations of functional mono-
mers that interact variously with dental hard tissue resulting
in adhesive interfaces with different characteristics [31].
Universal adhesives chemically bond to dental hard tissue
via functional monomers such as 10-methacryloyloxydecyl
dihydrogen phosphate (10-MDP) which forms insoluble
calcium salts with hydroxylapatite resulting in stable bonds
[32, 33]. A very recent study revealed that the self-
assembled nanolayering effect of 10-MDP contributed to
the mechanical properties of an adhesive, possibly increas-
ing its bonding durability to dentin [34]. According to the
manufacturer’s information (Table 2) Clearfil DC Bond
contains MDP monomers, but revealed a significant de-
crease in bond strength after TC and storage (Table 3).
Futurabond U, LuxaBond Universal, Gradia Core SE
Bond, and RelyX Unicem 2 also contain adhesion-
promoting functional monomers, albeit not all are named
specifically by their manufacturers (Table 2). LuxaBond
Universal’s bond strength to root dentin might have benefit-
ed more from the adhesive interface formed by its functional
monomers compared to the other luting agents. The two
investigated universal adhesives, LuxaBond Universal and
Futurabond U, as well as the SE adhesive Clearfil DC Bond
all contain 2-Hydroxyethyl methacrylate (HEMA)
(Table 2), a functional monomer which is able to facilitate
adhesion to wetted surfaces, because of its hydrophilic na-
ture [18]. It was shown that an adequate concentration
of HEMA improves monomer diffusion, infiltration, and
hybrid layer formation resulting in increased immediate
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Table 4 Crosstab comparing the
five different post and core

Failure modes after push-out (initial and stored)

systems before and after TC and

Post and composite Cohesive post Mixed failure

storage based on their failure Adhesive dentin

modes after push-out (pooled data

for location) Adhesives Initial Stored
1. FU 30.1% 23.1%
2.CL 3.7% 5.6%
3.GR 14.4% 9.3%
4. LU 15.7% 13.4%
5.RX 17.1% 19.9%

Initial Stored Initial Stored Initial Stored
8.8% 16.2% 0 0 11.1% 10.6%
32.9% 36.1% 0.9% 0 12.5% 8.3%
27.8% 33.3% 0 0 7.9% 7.4%
12.5% 11.1% 1.9% 11.1% 19.9% 14.4%
13.4% 17.6% 0 0 19.4% 12.5%

bond strengths [35]. The CLSM images (Figs. 3, 4, and 5) of
this study partially support these findings as they revealed a
prominent hybrid layer for all adhesives containing HEMA.
A disadvantage when including this monomer is its affinity
to water sorption [18], because it contributes to a degrada-
tion of the hybrid layer [36] and higher concentrations
might decrease the adhesive’s mechanical properties [18].

LuxaBond Universal was the only adhesive applied in two
coats possibly improving its immediate dentin bond strength
as research suggests that multiple coats of universal adhesives
resulted in higher immediate bond strengths to dentin [37].
Adhesive layering may improve etching and a thicker adhe-
sive layer should increase bond strength against stress concen-
trations [38]. This could further explain how LuxaBond
Universal maintained its high bond strengths in the coronal,
middle, and apical parts of the root canal.

As studies have shown that immediate dentin bond strength
can differ significantly from long-term bond strength values [39],
we decided to include aging and storage of samples. Futurabond
U, Clearfil DC Bond, and LuxaBond Universal showed a de-
crease in bond strength after TC and storage which correlated to a
change in failure modes. Futurabond U and Clearfil DC Bond
revealed more failures between post and Iuting cement after stor-
age indicating a change in the weak link of this interface
(Table 4). Post cement bonding depends on micro-mechanical
interlocking affected by post-surface topography as well as
chemical bonding [40]. A silanization was recommended by
the manufacturers for all posts except for LuxaPost (pre-
silanized) and RelyX Fiber Post which relies on
micromechanical interlocking. Silanization is supposed to create
a chemical interaction between organic matrices on one hand and
inorganic structures, e.g. glass fibers inside fiber posts, on the
other [41]. If and how the effect of silanization improves bond
strength of fiber posts is still a controversial topic [42]. Benefits
of silane application are mostly attributed to a higher wettability
of silanized post surfaces and depend on the type of post and
luting agent [40]. An incomplete chemical bond could lead to
gap formation at the post surface and easier infiltration of water
during storage resulting in increased failure and decreased bond
strength at the post surface. LuxaBond Universal on the other
hand revealed six times more cohesive failure inside the post

after TC and storage (Table 4) possibly caused by a very stable
bond between adhesive and dentin as well as post and cement.
Moreover, research indicates that TC and water storage resulted
in a decreased fracture load of fiber posts [43]. Although hydro-
lytic degradation is considered to be the main mechanism in
decreasing bond strength over time [22], the experimental set-
up of our study has to be considered a worst-case scenario, be-
cause clinically, it is very unlikely that every bonding surface
of the post and core build-up will be directly exposed to water
The interaction between location and the luting materials
Futurabond U, Clearfil DC Bond, and Gradia Core SE Bond
revealed an overall decreasing trend in bond strength from the
coronal to the apical region. It was proven that dentinal tu-
bules decrease in size and number from the cervical to the
apical area [44] possibly compromising bonding. An entrap-
ment of solvent inside the hybrid layer caused by incomplete
solvent evaporation [46] could have also caused the decrease
in bond strength. Although all adhesives of this study have
been dried with air, some have been air-dried longer than
others (Table 1). Moreover, it was proven that thorough air
drying is not effective enough to remove all excess solvent
[47]. All adhesives used in this study were dual-curing and
Futurabond U was the only one used without additional light
polymerisation, as instructed by the manufacturer. Therefore,
it could be assumed that complete polymerisation of this ad-
hesive in the apical parts of the post space might be impeded
or solely relys on the chemical curing mode. RelyX Unicem 2
revealed lower coronal bond strengths that increased in the
middle and apical thirds (Table 3). Jha and Jha [48] found
similar results for RelyX cement inside the root canal and

Table 5 Crosstab comparing the five different post and core systems
based on the quantity and size of voids in the luting material

Voids Post- and core systems

I.FU 2.CL 3.GR 4. LU 5 RX
Void-free 93% 79% 83% 4.6% 42%
Small voids 82.9% 792% 764% 727% 70.4%
Bigger/numerous voids  7.9% 13.0% 153% 22.7% 25.5%

@ Springer
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argued that the narrow space of the apical post space leads to a
thinner cement layer compared to that of the coronal region
resulting in less polymerizing shrinkage and higher bond
strength.

In the present study, the void formation was significant-
ly affected by the luting material. The number of voids
was comparable among groups, but the size of voids dif-
fered. One possible explanation could be related to the
flow properties of each material which depend on their
composition. The composites Rebilda DC, Clearfil DC
Core Plus, and LuxaCore Z dual contained di-methacry-
lates, such as UDMA, TEGDMA, and Bis-GMA, among
other substances (Table 2). The amount of TEGDMA,
which serves as a diluent, was proven to be inversely
correlated to the viscosity of an UDMA mixture [49].
Gradia Core had to be applied with an application gun
provided by the manufacturer, since it only flows under
pressure due to its high filler content (75%) and thixotro-
pic character [50]. In the current study, most voids, espe-
cially the larger ones, occurred at the apical third of the
root which is in concordance with results by Chang et al.
[51]. The authors explained that apical parts of the post
space are narrow and harder to clean which could foster
void formation by impeding proper adaption of the adhe-
sive. The occurrence of voids inside the resin in this study
was observed using a digital microscope (Table 5) as well
as a laboratory pCT (Fig. 2). Note that the pCT samples
solely analyzed two samples per group exemplary.
However, both methods revealed concordant results in
the number and sizes of entrapped voids. Although it is
very time-consuming to produce pCT images, a clear ad-
vantage of this technique is its non-destructive or non-
invasive nature [52]. The highlight of voids within the
cement layer was achieved by separating different phases
of restoration based on their density (segmentation).

Voids and inhomogeneities can occur due to mixing or
during application of the resin/cement into the root canal
[53] as a result of air entrapment [54]. There is no consensus
among researchers regarding the influence of voids inside post
and core build-ups. Uzun et al. found no correlation between
bond strength and occurrence of voids [55]. Others concluded
that the presence of voids is disadvantageous, since they
change stress concentrations on the surface between dentin
and resin which leads to reduced bond strengths of fiber posts
[53]. However, Lorenzoni et al. [54] speculated that these
voids could serve as free surfaces for resin cement contraction
and could therefore lead to stress release during polymeriza-
tion shrinkage which could improve bond strength. This could
explain why LuxaCore Z dual revealed higher bond strengths
despite larger void formation. Note, however, that Clearfil DC
Core Plus as well as LuxaCore Z dual also revealed large
voids in the apical area directly below the post or around the
post tip (Fig. 2; ¢,d and g,h). According to Silva et al. [53], this

@ Springer

phenomenon is caused by air entrapment in the confined api-
cal post space leading to a larger distance between post and
gutta-percha and potentially resulting in unfavourable out-
comes [56].

Conclusion

The current study revealed that SE dual-curing adhesives are
equally reliable for post cementation as SAR cement. While
the universal adhesive LuxaBond Universal revealed higher
bond strength than RelyX Unicem 2, both benefitted from root
canal pre-treatment using ethanol. The immediate- and long-
term bond strengths were increased and remained stable,
while penetration into the dentinal tubules was facilitated.
LuxaBond Universal revealed the highest immediate bond
strength values which remained stable from the coronal to
the apical region. It is apparent that the materials reacted dif-
ferently to water exposure during TC and storage. This sug-
gests that hydrolytic degradation decreased bonding perfor-
mances of only some materials. The void formation was ob-
served in all materials despite a standardized application meth-
od; its clinical implication must be investigated further.
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