Mit Genehmigung der Medizinischen Fakultit

der Universitit Miinchen

Berichterstatter: Prof. Dr. Karl-Heinz Kunzelmann

Mitberichterstatter: Prof. Dr. Dr. W. Plitz
Prof. Dr. D. Edelhoff

Dekan: Prof. Dr. med. D. Reinhardt

Tag der miindlichen Priifung: 13. 12. 2007

In Dankbarkeit
meiner Mutter und Dr. Dr. Michael Fasbender

gewidmet




Inhaltsverzeichnis
Inhaltsverzeichnis

Inhaltsverzeichnis 2.6. 1. 1. Stilisierte Proben 31
2.6.1. 1. 1. Direkte Messverfahren 31
1. Einleitung 1 A. Das Dilatometer 31
2. Literaturiibersicht 4 B. Der Wegaufnehmer 33
2.1. Aufbau der Komposite 4 2.6. 1. 1. 2. Indirekte Methoden 36
2. 1. 1. Die organische Matrix 4 2.6.1.2. Zahnproben 37

2. 1.2. Die Fiiller 10 2.6.2.2. 1. Die direkte Messung von Polymerisationsschrumpfung-
2. 1. 3. Die Initiatoren 12 i Messung von Hockerverwindungen 37
2.2. Die Polymerisationsreaktion 13 r A. Das Michelson-Interferometer 38
2. 2. 1. Die freie radikalische Polymerisation 14 | B. Das Mikroskop 39

2.2. 2. Die radikalische Zyklopolymerisation 14 2.6.2.2.2. Die indirekte Messung der Polymerisationsschrump-
2. 2. 3. Die Kationenpolymerisation 14 fung-Untersuchung von Randspalten 40
2. 3. Die Polymerisationsschrumpfung 17 ' 2.6.2.2.2. 1. Morphologische Verfahren 40
2.4. Die Folgen der Polymerisationsschrumpfung 19 A. Das Rasterelektronenmikroskop (REM) 40
2.4.1. Die Bildung von Randspalten 19 B. Das Fluoreszensmikroskop 42
A. Ablosung des Schmelz-Bonding-Fiillungsverbundes 19 | 2.6.2.2.2.2. Funktionelle Verfahren 43
B. Ablosung des Dentin-Bonding-Fiillungsverbundes 19 2. 7. Grundlagen der Dynamisch Mechanischen Analyse 44
2.4.2. Zahnhartsubstanzverformungen 20 2.7. 1. Das rein elastische Verhalten 44
2.4. 3. Materialversagen 21 2.7.2. Das rein viskdse Verhalten 45
2.5. Die Beeinflussung der entstehenden Polymerisationsspannung 22 2.7.3. Das viskoelastische Verhalten 45
2.5. 1. Einfluss der Kavititengeometrie auf die Polymerisationsspannung 22 A. Das Voigt-Kevin-Modell 45
2.5. 2. Die Beeinflussung der Polymerisationskinetik 24 i B. Das Maxwell-Modell 46
A. Beeinflussung der Reaktionskinetik durch die C. Standard-Linear-Solid- Modell 47
Materialzusammensetzung 24 2.7. 4. Thermisch Mechanische Zustandsbereiche fiir Polymere 47
B. Beeinflussung der Reaktionskinetik durch die .

Modulation der Lichtintehsitéit )5 2.7.5. Uberlegungen zur Bestimmung des dynamischen E-Moduls 48
C. Applikation stressauffangender Zwischenschichten 26 A. Bestimmung von Speicher- und Verlustmodul 49
2. 6. Die Messverfahren der Polymerisationsschrumpfung 30 B. Bestimmung des Verlustfaktors ©
2. 6. 1. Einteilung der Messverfahren | 31 C. Bestimmung des komplexen E-Moduls >
3. Fragestellung 53




Inhaltsverzeichnis

4. Material und Methode

4. 1. Material

4. 1. 1. Charakterisierung der verwendeten Materialien

4.2. Methode

4.2. 1. Der Messaufbau

4.2.1. 1. Der Messrahmen

4.2.1. 2. Die Probenhalter

4.2.1. 3. Der Formaufsatz

4.2.1. 4. Lichtsensor und Temperatursensor

4.2.2. Die Messmethoden

4.2.3. Die Kalibrierung des Stress-Strain-Analysers

4. 3. Die Versuchsdurchfiihrung

4. 3. 1. Die Ermittlung der Kontraktionskrifte [N]

4.3.2. Die Ermittlung der Kontraktionsspannungen [MPa]
4.3.3. Die Ermittlung des Gelpunktes [s]

4.3. 4. Die Emmittlung der absoluten Schrumpfungsrate [N/s]
4.3.5. Die Ermittlung der relativen Schrumpfungsrate [%/s]
4.3. 6. Die Bestimmung des Intervalls der groften Schrumpfungs-

kraftentwicklung

4.3.7. Messung der Mechanischen Eigenschaften

4.3. 8. Die Bestimmung des dynamischen Elastizitidtsmoduls
4.3.8. 1. Die Bestimmung des dynamischen Elastizititsmoduls-des

Speichermoduls [MPa]

4.8.2. Die Bestimmung des Verlustmoduls E [MPa]
4.3.8. 3. Die Bestimmung des Verlustfaktors Tan Delta
4. 4. Statistische Auswertung
5. Ergebnisse

5. 1. Vorversuche-Variation der Materialien

54
55
56
58
58
59
60
61
62
63
65
68
70
71
71
71
71

72
72
73

73
73
74
74
75
75

Inhaltsverzeichnis

1. 1. Messung der Kraft [N] ohne Gegenregulation

1. 2. Berechnung der Kontraktionsspannung [MPa]

1. 3. Bestimmung des Gelpunktes

1. 4. Bestimmung der absoluten [N/s] und der relativen Schrumpfungs-

rate [%/s]
. 1. 5. Bestimmung der grofiten Steigung
. 1. 2. Hauptversuche- Variation der C-Faktoren

2. 1. Messung ohne Gegenregulation

2. 1. 1. Tetric Ceram

2.1.1. 1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]

2. 1. 1. 2. Messung der Schrumpfungskraft [N]

2. 1. 2. Tetric Flow

2.1.2. 1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]

2.1.2.2. Messung der Schrumpfungskraft [N]

2. 2. Messung mit Gegenregulation

2.2. 1. Tetric Ceram

2.2. 1. 1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]

2.2.1.2. Messung der Kraft [N]

2.2.2. Tetric Flow

2.2.2. 1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]

2.2.2.2. Messung der Schrumpfungskraft [N]

2.3. Vergleich der maximalen Kontraktionsspannungswerte [MPa]
von Tetric Ceram und Tetric Flow bei der unkompensierten
Messmethode

2.4. Vergleich der Messungen maximalen Kontraktionsspannungs-
werte [MPa] von Tetric Ceram und Tetric Flow bei der
kompensierten Messmethode

. 3. Gelpunktbestimmung

3. 1. Tetric Ceram

75
76
71

79
80
82
82
82
82
84
86
88
86
90
90
90
92
93
93
95

97

99
100
100




Inhaltsverzeichnis

[ Y Y Y N

A B B, B B O RO

3. 1. 1. Messung mit Gegenregulation

3. 1. 2. Messung ohne Gegenregulation

3. 2. Tetric Flow

3. 2. 1. Messung mit Gegenregulation

3.2.2. Messung ohne Gegenregulation

3.3. Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram
hinsichtlich ihres Gelpunktes der kompensierten

Messmethode

. 3. 4. Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram

hinsichtlich ihres Gelpunktes der unkompensierten

Messmethode

.3.5. Vergleich der Gelpunkte von kompensierter mit

unkompensierter Messmethode fiir das Material

Tetric Flow

.3. 6. Vergleich der Gelpunkte von kompensierter mit

unkompensierter Messmethode fiir das Material

Tetric Ceram

. 4. Bestimmung der grofiten Steigung
. 4. 1. Tetric Ceram
.4. 2. Tetric Flow

. 5. Bestimmung der absoluten und der relativen Schrumpfungsraten

5. 1. Messung mit Gegenregulation

. 5. 1. 1. Tetric Ceram

5. 1. 2. Tetric Flow

.5.2. Messung ohne Gegenregulation

.5.2. 1. Tetric Ceram

.5.2. 2. Tetric Flow

. 6. Variation der Probengeometrie des C-Faktors 1,0

. 6. 1. Messung mit Gegenregulation

100
102
103
103
104

105

106

107

108
109
109
112
115
115
115
116
117
117
118
119
119

Inhaltsverzeichnis

9.

9.
9.
9.

ORI - T~ B BC B A ST S TS e R = =)

. 1. 1. Tetric Ceram

. 1. 2. Tetric Flow

. 2. Messung ohne Gegenregulation
.2. 1. Tetric Ceram

.2. 2. Tetric Flow

. Mechanische Eigenschaften

1. Auswertung des statischen E-Moduls
1. 1. Messung mit Kompensation

1. 1. 1. Tetric Ceram

1. 1. 2. Tetric Flow

1. 2. Messung ohne Kompensation

1.2. 1. Tetric Ceram

1. 2. 2. Tetric Flow

. Ergebnisse der Langzeitmessungen
. 1 Messung der Schrumpfungskraft [N]
. 2. Messung der prozentualen Schrumpfung

. 3. Berechnung der Zunahme der Schrumpfungskraft [N] pro

Zeiteinheit

. Dynamische Messungen

. 1. Untersuchung der Frequenzabhingigkeit

2. Bestimmung des Speichermoduls E’ von Tetric Ceram und
Tetric Flow

3. Bestimmung des Verlustmoduls E’” von Tetric Ceram und
Tetric Flow

4. Der Verlustfaktor Tan Delta

4. 1. Tetric Ceram

4. 2. Tetric Flow

.9. 5. Vergleich des Speichermoduls E’ in Abhingigkeit

von der Frequenz und dem Fiillergehalt der Testkomposite

119
120
121
121
122
123
123
123
123
124
125
125
126
127
127
128

129
130
130

131

132

134

134

135

136




Inhaltsverzeichnis

e T T N N NN = =N = =N~ NN

S R R L S S S I I I T SRR C

. Diskussion

1. Material und Methode

1. 1. Die Probenhalter

—_—

. 2. Herstellung der Proben

—

. 3. Umgebungsbedingungen

—

. 4. Die Complaince der Maschine

5. Material

—_

. Diskussion der Ergebnisse
1. Variation der Materialien
. 2. Vergleich der C-Faktoren
2.1 Tetric Ceram

2. 2. Tetric Flow

3. Vergleich der Messungen mit und ohne Gegenregulation

4. Bestimmung des Wendepunktes der grofiten Steigung

5. Bestimmung der relativen und absoluten Schrumpfungsrate
6. Die Bestimmung des Gelpunktes

7. C-Faktor 1,0

8. Ergebnisse der Langzeitmessung

9. Mechanische Eigenschaften

9. 1. Die Vickershirte

9. 2. Das statische E-Modul

10. Der dynamische E-Modul

11. Vergleich des Dehnungsverhaltens von Tetric Ceram und

Tetric Flow wihrend der dynamischen Messung

. 2.12. Vergleich von Tetric Ceram mit Tetric Flow in Bezug

auf den Speicher- und Verlustmodul

. 2. 13. Vergleich von Tetric Ceram mit Tetric Flow in Bezug

auf den Verlustfaktor Tan Delta

138
139
139
140
141
141
142
143
143
148
150
151
152
154
157
157
158
161
162
162
163
164

168

169

170

Inhaltsverzeichnis

7. Schlussfolgerungen
8. Zusammenfassung
9. Literaturverzeichnis
10. Abkiirzungen

11. Danksagung

12. Lebenslauf

172
175
180
188
189
190




Einleitung 1

Einleitung 2
1. Einleitung
Die wachsende Nachfrage der Patienten nach natiirlicher Asthetik und minimal-
invasiven, amalgamfreien Restaurationsmoglichkeiten hat in den letzten Jahren ' Fiillung
zum routinemdfigen Einsatz von lichthdrtenden Materialien in den
Zahnarztpraxen gefiihrt. So konnen mit Kompositen, Kompomeren und 1 Materialversagen Randspalten
Ormoceren heute alle Kavititenklassen versorgt werden. Ebenfalls werden licht- ‘ Sekundirkaries
. : ’ Schmelzrisse
oder  dualhdrtende  Klebesysteme  bei  keramischen  Inlay-  und ; I
: unvollstindige Adap- -
Kronenversorgungen mit Erfolg angewendet. ; tation der Fiillung am
Kavititenboden .
postoperative
Sensibilititen

Lichthirtende Kunststoffe haben in der letzten Dekade grofie Verbesserungen in
Bezug auf ihre physikalischen Eigenschaften erfahren. Bei der Suche nach

immer besseren Restaurationswerkstoffen, steht nun die Forderung nach einer Abb. 1: Schematische Darstellung der moglichen Folgen der Polymerisationsschrumpfung fiir

dichten und dauerhaften Versiegelung der Kavititenrinder gegeniiber den einen Zahn (nach Dauvillier, 2001)
vielfiltigen Einfliissen des Mundmilieus im Vordergrund. Das Problem der

Polymerisationsschrumpfung konnte dabei bisher nicht zufriedenstellend gelost
. . Des weiteren hiangt der klinische Erfolg einer Kompositfiillung in hohem Mafle
werden. Interne Materialspannungen fiihren hdufig zum Versagen des
. . . von der fachgerechten Verarbeitung ab. Dabei muss sich der behandelnde
Haftverbundes Kavititenwand/Fiillungsmaterial und zur Bildung von
Zahnarzt nach dem Polymerisationsverhalten des Materials richten und
Randspalten. !
j versuchen, nach einer sorgfiltigen Kavititenkonditionierung  durch
. . o . . . 1 entsprechende Schichttechniken die Volumenschrumpfung des
Die resultierende  Molekilldiffusion und die damit verbundenen \
. . . i Lo | Fiillungsmaterials zu verringern. Die indikationsgerechte Auswahl des
Fliissigkeitsstrome  (Perkolationseffekt), wie auch das Eindringen von
. . . . . . | Fiillungsmaterials und die Benutzung einer der Reaktionskinetik
Mikroorganismen, fithren zwangsldufig zu einer Schadigung des Pulpengewebes |
gerechtwerdenden Polymerisationslampe spielen ebenfalls eine wesentliche

Rolle.

und infolge der mikrobiellen Besiedlung ebenfalls zu einer Zerstorung von
Zahnhartsubstanz (Sekundirkaries) sowie der angrenzenden parodontalen

Strukturen. 1

Gleichzeitig kann es zur Bildung von Mikrorissen kommen, die innerhalb des | Um mehr Einsicht in die Problematik der Polymerisationsschrumpfung zu
Materials eine Reduktion der Abrasionsfestigkeit bewirken und in der | gewinnen, - konzentriert sich die Forsch.ung anA die Umer51.1chung des
Zahnhartsubstanz die Schmelz-Dentin-Grenze erreichen. | viskoelastischen Verhaltens der Kompositmaterialien. Der Zeitpunkt des

Wechsels von der Prigelphase in die Postgelphase ist ein wichtiger Faktor in der
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Bezichung zwischen der Materialschrumpfung und der Entwicklung der

Polymerisationsspannung innerhalb der Restauration.

Diese Thematik ist auch Gegenstand der vorliegenden Arbeit. Zur Untersuchung
der Polymerisationsspannung  und des viskoelastischen Verhaltens von
Kompositen wurde an der Poliklinik fiir Zahnerhaltung und Parodontologie der
LMU-Miinchen im Rahmen einer Diplomarbeit der Stress-Strain-Analyzer
entwickelt (Dullin, 1998). Mit Hilfe der in diesem Gerit implementierten
Messprogramme ist es zum einem moglich, den Einfluss der Lastmessdosen-
Compliance (kompensierte Messmethode) auf die Messergebnisse zu
eliminieren und zum anderen durch dynamisch-mechanische Messungen
genauere Aussagen liber molekulare Umbauprozesse in den ersten Sekunden der

Polymerisationsreaktion treffen zu kénnen.

So wurden im Rahmen der Vorversuche verschiedene Materialien auf die
entstehenden Kontraktionskrifte und -spannungen, die Lingen der Prigel-
phasen, die absoluten und relativen Schrumpfungsraten sowie die Intervalle der
groBten Schrumpfungsentwicklung unter Verwendung der unkompensierten
Messmethode untersucht.

Der darauf folgende Hauptteil gliedert sich in zwei Abschnitte. Dabei werden im
ersten Abschnitt die Untersuchungen fiir die C-Faktoren 0,5; 0,8; 1,0; 1,2 und
2,4 auf Grundlage der gleichen Parameter wie in den Vorversuchen fiir beide
Messmethoden dargestellt.

Im zweiten Abschnitt dieser Arbeit stehen die mit Hilfe der dynamischen
Messmethode ermittelten Speicher-, Elastizitits- und Verlustmodule sowie die
Verlustfaktoren fiir die Komposite Tetric Flow und Tetric Ceram im

Mittelpunkt.
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2. Literaturiibersicht

2. 1. Aufbau der Komposite

Der Begriff Komposit leitet sich aus dem lateinischen Wort ,.compositum™
(Zusammengesetztes) ab und bezeichnet eine Kombination aus mindestens zwel
Komponenten.

Als Hauptbestandteile der zahnirztlichen Komposite sind die organische Matrix,
die Fiillkérper und Silan als Verbundphase zu nennen. Daneben sind auch
Initiatoren, Stabilisatoren, Pigmente, Farbstoffe und antikariogene Zusitze
enthalten (Hellwig et al., 1995; Ferrancane, 2001; Dauvillier, 2001).

Im Rahmen dieser Arbeit soll nur auf die organische Matrix, die Fiiller und die

Initiatoren eingegangen werden.

2. 1. 1. Die organische Matrix

Die organische Matrix der Komposite besteht aus Monomeren. Dabei handelt es
sich um polyfunktionelle Methacrylate mit der vereinfachten Grundformel:
MA-R-MA.

MA steht fiir die Ester der Methacrylsidure mit ein- oder hoherwertigen
Alkoholen. Diese besitzen auch bei niedrigén Temperaturen eine hohe
Reaktivitit.

R symbolisiert das organische Bindeglied, welches die Methacrylsdureesterreste
verbindet. Hierbei kann es sich um aromatische Ringe, Polyither,
Urethanpripolymere oder aliphatische Ketten handeln. In diesem Teil des
Molekiils kénnen sowohl die mechanischen Eigenschaften und die Viskositit,
als auch die Polymerisationsschrumpfung sowie der Polymerisationsgrad des

Komposites beeinflusst werden (Hellwig et al., 1995).
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Bei den hidufig in Kompositen verwendeten Basismonomeren handelt es sich

um:

* Bis-GMA (2,2-Bis[4(3 -methacryloyl-oxy-2 ‘hydroxypropoxy)phenyl]
propan)2 ‘hydroxypropoxy)phenyl]propan)

¢ UEDMA (1,6-Bis[methacylyl2-etoxycarbonylamino-2,4,4-Trimethylhexan)

* Bis-EDMA (2,2-Bis[4(3*‘-methacryloyl-oxyethoxy)phenyl]propan

° TEDMA (Triethylenglycoldimethacrylat)

o o CH, o u
" u /\l/\ /\l/\ "
3 OH CH, oH CH,
bisGMA
(2,2-bis[4-(2-hydroxy-3-methacrylyloxypropoxy)phenyl]-propane)

u O CH, H
>‘=J\O/\/O\/\O/\/O\]>=<
H H
CH, o
TEGDMA

(triethyleneglycol dimethacrylate)

Abb. 2: Chemische Formeln von Bis-GMA und TEGDMA (Dauvillier, 2001)

Seit 30 Jahren bildet Bis-GMA die Matrixgrundlage fiir 80 — 90 % der
verwendeten Komposite in der Zahnmedizin. Dieses hochviskose, bifunktionelle
Monomer zeichnet sich durch ein hohes Molekulargewicht und eine geringe
Polymerisationsschrumpfung aus (Dauvillier, 2001). Die hohe Viskositit
entsteht ~ durch  die  Wasserstoffbriickenbindungen ~ zwischen  den
Hydroxylgruppen der Monomermolekiile. Sie wirkt sich jedoch limitierend auf
den Vernetzungsgrad und die Verarbeitbarkeit der Komposite aus (Ferracane,

1995).
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Deshalb wird als Co- bzw. Verdiinnermonomer TEGDMA zugesetzt, das eine
geringere Molekiilgrofe als Bis-GMA besitzt. Infolge dessen stehen mehr C=C
Doppelbindungen pro Volumeneinheit zur Verfiigung, wodurch eine hohere
Polymerisationsschrumpfung hervorgerufen wird. Ein Volumenanteil von 30
Gewichtsprozent TEGDMA als Comonomer erzeugt eine verarbeitungsfahige
Viskositiit bei niedriger Polymerisationsschrumpfung. Hohere Anteile fiihren zu
einem signifikanten Anstieg der Schrumpfung, vor allem in der Prigelphase.
Daraus lisst sich schlieBen, dass die sinkende Viskositdt des Komposites bei
steigendem TEGDMA-Gehalt keinen Einfluss auf die Fliesseigenschaften in der
Prigelphase ausiibt (Dauvillier, 2001).

Nach Ferracane wird ein Optimum an mechanischen Eigenschaften bei einem

Mischungsverhiltnis Bis-GMA:TEGDMA von 1:1 erreicht.

UEDMA kann ohne Comonomer (z. B. Isomolar, Vivadent) oder in
Kombination mit Bis-GMA und TEGDMA (z. B. Heliomolar, Vivadent)
verwendet werden. Es zeichnet sich durch eine niedrige Viskositdt und eine

grofie Materialhirte aus (Ferracane, 1995).

In den letzten Jahren lag der Schwerpunkt in der Entwicklung neuer
Monomersysteme ~ vor allem im  Bereich der Reduktion der
Polymerisationsschrumpfung. So wurden eine Reihe von Monomeren
entwickelt, die durch ringoffnende Systeme einer Materialschrumpfung
entgegenwirken sollen. Es handelte sich hierbei um Monomere auf
Spiroorthocarbonat-Basis (SOC), Oxbismethacrylate und Oxirane (Ferrancane,

2001; Dauvillier, 2001).

Dabei wurde erstmalig von Thomsen 1979 die Benutzung von SOC’s als
Monomerbestandteil in Dentalkompositen untersucht. Jedoch waren die

damaligen SOC’s nicht mit Bis-GMA kompatibel (Eick et al., 1993). Anfang der
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neunziger Jahre gelang es Bailey und Stansbury dieses Problem zu 16sen und
kompatible ~Strukturformen zu entwickeln. Diese neue SOC/Bis-GMA-
Monomermischung wies im Vergleich zu anderen
Monomerzusammensetzungen eine um 1,5 % niedrigere

Polymeristonsschrumpfungsrate auf (Eick et al., 1993).

Abb. 3: Schematischer Aufbau eines SOC-Molekiils

Das SOC-Molekiil enthlt ein Orthokarbonat, ein Ester der Orthocarboxylséure,
welches mit vier Sauerstoffatomen an einem spiro-Kohlenstoffatom eine
Bindung eingeht. Dabei bedeutet die spiro-Kennzeichnung, dass dieses
Kohlenstoffatom einen gemeinsamen Bestandteil von zwei Ringsystemen
darstellt.

Diese als alizyklisch bezeichneten Spiroorthocarbonate besitzen zusitzlich auf
jeder Seite einen Ring, der wiederum mit dem zyklischen Orthocarbonatring
verbunden ist. Die Polymerisationsreaktion dieses Monomers wird durch eine
lichtinitiierte Kationenkatalyse ausgelost.

Die durch diese Reaktion hervorgerufene Materialexpansion beruht auf der
Doppelringdffnung der Spiroorthocarbonate, wobei Expansionsraten in
Abhidngigkeit der cic/trans-Konfiguration des Molekiils von 3,5 % - 3,9 %
entstehen (Byerley et al., 1992).

Trotz viel versprechender Aussichiten in Bezug auf die Verminderung der
Polymerisationsschrumpfung, konnten sich die Spiroorthocarbonate als
Monomere nicht durchsetzen, da ihre dsthetischen Eigenschaften nicht den

heutigen Anforderungen an zahnfarbenen Restaurationen gerecht werden.
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Im Gegensatz zu den SOC-Molekiilen besitzen die Oxirane in ihrer
Grundstruktur einen dreizyklischen Ether und zeichnen sich durch das
Phinomen der in-neren ,soft-Start® Schrumpfung aus (Zeeck, 1992).
Infolgedessen kommt es wihrend der initialen Polymerisation zu einer
Verzogerung der Spannungsentwicklung um ca. 20 Sekunden, die im Vergleich
zu den konventionellen Monomeren auf Dimethacrylatbasis eine um 45 %

niedrigere Polymerisationsschrumpfungsrate verursacht (Dauvillier, 2001).
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Tabelle 1: Einteilung der Komposite nach ihren wichtigen funktionellen Gruppen fiir die
Polymerisationsreaktion (nach Kunzelmann, 2001).

Matrixeinteilung |chemisches Schrumpfungs- |Beispiele
nach der funktio-|System eigenschaften

nellen Gruppe

reine Bis-GMA niedrig Tetric Ceram/
Methacrylate Vivadent
TEGDMA hoch Charisma/Kulzer
o Filtek P60, Z100
UDMA niedrig Filtek Z250/
3M Espe
Klassische hoch Definite/Degussa
Ormocere
besitzen im Vergleich Compoglass F/
zur klassischen Den- niedrig Vivadent
siuremodifizierte talmatrix hydrophilre Dyract AP/Dentsply
Methacrylate Monomerbestandteile Hytac/3M Espe

z.B. Kompomere

Ormocere mit
Carboxylfunktion im hoch Admira/Voco
organischen Anteil
ringoffnende Oxirane sehr niedrig Pluto/3M Espe
Epoxide noch nicht erhaltlich
Silorane
(Siloxane mit sehr niedrig noch nicht verfiigbar

Oxiranfunktion)
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2. 1. 2. Die Fiiller

Durch den Zusatz von anorganischen Fiillstoffen werden die physikalischen und
mechanischen Eigenschaften wie Druck- und Zugfestigkeit, Elastizitdtsmodul
und VerschleiRfestigkeit verbessert sowie die Polymerisationsschrumpfung, der
lineare thermische Ausdehnungskoeffizient und die Wasseraufnahme verringert

(Hellwig et al., 1995; Ferrancane, 2001; Dauvillier, 2001).

Die herkémmlichen anorganischen Fiiller bestehen aus Quarz, Keramik oder
dispersem Siliziumdioxid. Um sich mit der organischen Matrix verbinden zu
konnen, miissen die Fiillerpartikel einem Silanisierungsprozel unterzogen

werden (Hellwig et al., 1995; Ferrancane, 2001; Dauvillier, 2001).

Lutz teilte die Kompositmaterialien nach Art und Grofe der verwendeten
Fiilllkorper ein.  Dieser  Klassifikation — zufolge werden  zwischen
konventionellenKompositen, die Makrofiiller enthalten (Partikelgrofe 0,1 - 100
um), mikrogefiillten Kompositen (Partikelgroffie 0,007 - 0,04 um) und
Hybridkompositen, einer Kombination aus Makro- und Mikrofiillern,

unterschieden (Dauvillier, 2001).
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Tabelle 2: Physikalische Eigenschaften verschiedener Komposite im Vergleich zur
Zahnhartsubstanz (nach Hellwig et al., 1995)

Kunstoff | Komposit |Komposit |Hybrid-

ungefiillt |konvention | mikrogefiil | Kompost |Dentin Schmelz

ell It
E-Modul 8000- [3200-  |13790 - 11000-
[MPa] 2340 [16000  |5400 24000 18500 | 84000

Druck-

festigkeit | 55_72 1250-300 [255-330 [300-380 | 297  |134-386
[MPa]

Zugfestig-
keitiMPal | 56_35 | 40-60 | 25-40 | 45-70 | 280 -

Biege-

festigkeit | 5962 | 110-135] 60-80 [120-150 | 280 =
[MPa]

Wasser-

aufnahme 105 _20102-08 [12-20 [02-06 = i
(%]

therm.
Ausdehnung
s-koeffizient

[ppm/°C]

80-92 | 25-35 | 45-70 22 -35 8 11,4

Fiilleranteil - 70 - 80 35-50 60 - 86 - -
[Gew.%]
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2. 1. 3. Die Initiatoren

Die Initiatoren dienen der Umsetzung der Monomermolekiile in ein polymeres
Netzwerk, indem sie durch ihren Zerfall in Radikale die Polymerisationsreaktion
einleiten.
In den lichthirtenden Kompositen werden hiufig folgende Verbindungen als
Initiatoren verwendet:

e 1,7,7-Trimethylbicyclo(2,2,1)Heptan-2,3-dion (Champhorchinon)

e N,N-Dimethylaminoethylmethacrylat

Durch Lichtexposition im Spektralbereich von 400 — 500 nm reagiert der
Initiator (Diketon) mit dem Co-Initiator (Amin) und bildet freie Radikale
(Dauvillier, 2001). Fir die Polymerisationskinetik und  fiir ~ die
Polymerisationsschrumpfung spielen die Konzentration des Initiatorsystems
sowie dessen homogene Verteilung im Kompositmaterial eine wesentliche Rolle

(Ferrancane, 2001; Dauvillier, 2001).
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2. 2. Die Polymerisationsreaktion

Seit Beginn der Zahnheilkunde ist man um eine moglichst zahnfarbene
Rekonstruktion der zerstorten Zihne bemiiht. Die Entwicklung erfolgte tiber die
Zemente hin zu den Kompositmaterialien, deren Aushirtung iiber eine

Polymerisationsreaktion erfolgt.

Bei der Polymerisation schlieen sich die Molekiile des Ausgangsstoffes
(Monomere) zu kettenformigen Makromolekiilen ohne Abspaltung eines
Nebenproduktes zusammen (Zeeck, 1992). Hierbei unterscheidet man in
Abhidngigkeit von der chemischen Struktur des Monomers drei Arten von
Polymerisationsreaktionen:

® freie radikalische Polymerisation

¢ radikalische Zyklopolymerisation

® kationische Polymerisation

@ 5
H,C _? o HC— (I: — .
¢=0 Free radical polymerization ¢=0
? ?
CH, CHy Jp

methacrylate

cH, CH, . . ~
(Radical) cyclopolymerization === -
Rolc)\,o\/l\co)R Radical) cyclopolymerization . no,c‘[(j/coza A
oxybismethacrylate

o~ Ring opening (cationic)
O 90 polymerization
oG B ——

- o
{-‘2 i CH; O~ CH, _h .
o HO—CH, ©~Cj o<—§ : ? ° C’OO
spiro orthocarbonate (SOC) -
_ o
(b AN
AR
—CH.

O, o}
Brco@relE

o
Joroe S o e Aco@el@roctd

Abb. 4: a. Schematische Darstellung der Polymerisationsreaktion unterschiedlicher

Monomere; b. Strukturen der verschiedenen Oxirane (nach Dauvillier, 2001)
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2. 2. 1. Freie radikalische Polymerisation

Diese Reaktion lduft in drei Phasen ab:

1. Startreaktion

Zur Einleitung der Reaktion mufl die C=C Doppelbindung aufgebrochen
werden. Dies kann durch Zufuhr von Wirme, Katalysatoren oder Lichtenergie
geschehen. Die dabei entstehenden Radikale greifen direkt die Doppelbindung

an, wobei wiederum ein reaktionsfihiges Radikal entsteht.

2. Kettenwachstum
Wihrend der Wachstumsreaktion werden Makroradikale gebildet und es kommt

zu einer Vernetzung von tausenden Molekiilen.

3. Abbruchreaktion
Der Abbruch des Kettenwachstums kann durch den Verbrauch des Monomers,
durch Absittigung freier Valenzen der Kettenenden durch Fremdstoffe oder

durch ZusammenschluB von Radikalen herbeigefiihrt werden (Zeeck, 1999).

2. 2. 2. Radikalische Zvklopolymerisation

Oxybismethacrylate durchlaufen die radikalische Zyklopolymerisation. Bei
dieser Reaktion werden zyklische Strukturen in das Kohlenstoffriickrad eines

Poly-mers eingebaut.

2. 2. 3. Die Kationenpolymerisation

Die Polymerisation der Spiroorthocarbonate und der Oxirane beruht auf einer
lichtinitiierte Kationenkatalyse. Die Kationenpolymerisation besitzt gegeniiber

den anderen Arten der Polymerisationsreaktion folgende Vorteile:
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¢ Die Polymerisationsschrumpfung ist geringer.
¢ Die Reaktion wird nicht durch Sauerstoff inhibiert.

e Die Monomerumsetzung ist, aufgrund der groen Beweglichkeit der

H+-Ionen, sehr hoch.

Als Nachteil ist die hohe Anfilligkeit gegeniiber Feuchtigkeit zu nennen.

Um die Polymerisationsreaktion starten zu konnen, werden als Lichtquelle

Polymerisationslampen (meistens Halogen-Reflektorlampen), die
polychromatisches Licht emittieren, verwendet.

Auch in diesem Bereich gab es in den letzten Jahren umfangreiche
Weiterentwicklungen. So stehen z.B. hochenergetische Aushirtungsverfahren
mit Hilfe von Plasma-Technologien im Mittelpunkt des Interesses, deren
Hersteller eine addquate Polymerisation in deutlich kiirzeren Intervallen als
bisher moglich versprechen. Zahlreiche Studien konnten jedoch keine
signifikante Verbesserung der Plasma-Lampe im Vergleich mit herkommlichen

Geriten nachweisen (Nover, 2000; Stoll et al., 1999).

Literaturtibersicht

Free radical polymerization:

. Blue light {400-500nm)
Free radical photo initiator -  »R

Radical initiation
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Cationic (ringopening) polymerization:
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Abb. 5: Schematische Darstellung der freien radikalischen sowie der kationischen

Polymerisationsreaktion (Dauvillier, 2001)
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2. 3. Die Polymerisationsschrumpfung

Durch die Polymerisationsreaktion bzw. die Vernetzung der Monomermolekiile
in ein polymeres Netzwerk unterliegt das Kompositmaterial einer gewissen
Schrumpfung, da wihrend des Polymerisationsvorganges aus einer C=C
Doppelbindung eine C-C Einfachbindung wird. Dabei kommt es zu einer
Anderung des Bindungsabstandes von ca. 4 R auf 1.9 A und zu einer
Dichterpackung der Monomermolekiile (Roulet, 1987). Bei ungefiillten
Monomeren  schwankt je nach  verwendetem  Monomertyp die
Volumenschrumpfung zwischen 4 — 9 Vol % (Davidson et al., 1997). Je
niedriger die initiale Viskositit des Komposites ist, desto mehr
Monomerteilchen miissen in der Polymerkette bzw. dem polymeren Netzwerk
vereint werden. Deshalb weisen kleine Monomermolekiile oder hohe Anteile an
Verdiinnermonomeren wie z.B. TEGDMA eine grifiere Volumenschrumpfung
auf, als die groffen Monomermolekiile wie z.B. Bis-GMA (Davidson, Feilzer,

1997).

Dabei ist es von entscheidender Bedeutung, zu welchem Zeitpunkt und in
welcher Art und Weise der Schrumpf zustande kommt. Im Pri-Gel-Zustand sind
bei einem langkettigen Polymerwachstum die Ketten sehr flexibel, so dass
Material von der freien Oberfldche der Kavitit nachflieBen kann. Die Viskositit
des entstehenden Polymers ist trotz hoher Umsatzrate in dieser viskdsplastischen
Phase noch sehr gering. Dadurch kann der Volumenschrumpf ausgeglichen
werden. Ist der Gelpunkt (der Zeitpunkt, ab dem das Material nicht mehr in der
Lage ist, durch innere FlieBvorgidnge die auftretende Polymerisationskontraktion
auszugleichen) iiberschritten, verursachen die Schrumpfungsvorgéinge innerhalb
des Materials grofie Spannungen. Diese Phase wird als Post-Gel-Phase oder als

festelastische Phase bezeichnet (Watts, Cash, 1991).
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In diesem Reaktionsstadium werden weitere Radikale erzeugt, die eine
abschlieBende Quervernetzung zwischen den einzelnen Ketten herbeifiihren und
eine hohe mechanische Festigkeit der Kompositfiillung sicherstellen. Dabei soll
der Reaktionsumsatz nur noch ein Bruchteil dessen betragen, welcher wihrend
des Kettenwachstums erfolgte.

Das AusmaB der entstehenden Spannung ist abhdngig von dem
Volumenschrumpf, dem viskoelastischen Verhalten (Flow) sowie der

Compliance des Komposites (Dauvillier, 2001).

Ein weiterer wichtiger Punkt ist, dass die Schrumpfungs- und
Spannungsentwicklungen innerhalb der Restauration nicht homogen sind, da
infolge der Belichtung dieser, die Lichtintensitit an der Kompositoberfliche am
hochsten ist und mit zunehmender Schichttiefe abnimmt. Folglich unterliegen
die oberflichlichen Schichten einer groReren Schrumpfung. Versluis zog daraus
den Schluss, dass die Schrumpfung zur Lichtquelle hin erfolgen muss (Versluis

etal., 1998).
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2. 4. Folgen der Polymerisationsschrumpfung

2.4. 1. Die Bildung von Randspalten

Interne Materialspannungen konnen zur Bildung von Randspalten zwischen
Kompositfiillung und Kavititenwand fiihren, woraus die Entstehung von Sekun-
darkaries resultiert.

Dabei miissen der Schmelz-Bonding-Fiillungsverbund und der Dentin-Bonding-

Fiillungsverbund getrennt voneinander betrachtet werden.

A. Ablosung des Schmelz-Bonding-Fiilllungsverbundes

Wird ein lichthirtender Kunststoff mit hohem Elastizitdtsmodul in eine Kavitit
eingebracht, die ein ungiinstiges Verhiltnis von gebundener zu ungebundener
Flache aufweist, so werden hiufig nach einiger Zeit weie Schmelzrinder
entlang des Fiillungsrandes beobachtet. Da Schmelz ebenfalls ein hohes
Elastizitaitsmodul besitzt, kann es aufgrund der Spannungsreduktion zu soge-
nannten kohesiven Frakturen kommen. Diese Risse entwickeln sich entlang der
Schmelzprismengrenze und weiten sich bis hin zur Schmelz-Dentin-Grenze aus

(Tay, 1998).

B. Ablosung des Dentin-Bonding-Fiillungsverbundes

Dentin verfiigt iiber ein niedrigeres Elastizititsmodul als Zahnschmelz.

Dies bedingt bei Spannungsentwicklung eine schnellere Aufgabe des Adhisiv-
Dentin-Verbundes, vor allem bei vorheriger mangelhafter und fehlerhafter Ap-
plikation des Bondingmaterials. Bei diesem Ablgsevorgang werden die Tags aus
den Tubuli gezogen, wodurch es zu einer Fluidbewegung entlang der Komposit-

Dentin-Fliche kommt (Tay, 1998). Um den entstehenden Polymerisations-
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kriften zu widerstehen und eine spaltfreie Abdichtung zwischen Dentin und
Komposit zu erhalten, sind Haftkrafte des Bondingmaterials von mindesten 18
MPa notwendig (Feilzer et al., 1987). Feilzer und Kollegen untersuchten 1984 in

einer Studie den Einfluss des C-Faktors auf die Haftkraft des Dentinbondings.

Dabei kamen sie zu folgenden Ergebnissen:

* C<1 Die Haftkraft des Bondings hilt stand.
e C1 -2 unterschiedliche Resultate
* C=2 Es kommt zur Ablésung der Bondingschicht.
® C>5 kommt in der Klinik nur bei Teilkronenrestaurationen vor.
Bei der Polymerisation von diinnen Kompositschichten treten Kontraktionsspan-

nungen auf, die etwa 1/10 der Haftkrifte der Kompositkleber entsprechen.

2. 4. 2. Zahnhartsubstanzverformungen

Die Bondingschicht zwischen Komposit und Zahnhartsubstanz iibertrigt die
entstehenden internen Materialspannungen auf den Zahn, wodurch es zu einer
Deformation kommt. Dabei konnen in bondfreien Bereichen Randspalten ent-
stehen.

Je groBer die Kavitit, desto umfangreicher sind die Deformationen vor allem im

Bereich der Zahnhocker.

Dieses Phianomen ldsst sich wie folgt erkliren: Durch die Reduktion der Zahn-
hartsubstanz, wie z.B. bei der Kavititenpraparation, wird dem Zahn eine gréBere
Elastizitdt und damit mehr Flexibilitit verlichen.

Des weiteren sind die Schrumpfungskrifte durch das gréBere Kompositvolumen

umfangreicher.
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Die Feuchtigkeit des Zahnes beeinflusst hierbei die Zahndeformationen auf
unterschiedliche Weise. Zum einen besitzt ein feuchter Zahn eine hohere Flexi-
bilitdt und zum anderen hat die Anwesenheit von grofler Feuchtigkeit eine Aus-
wirkung auf die Dentin-Bonding-Qualitdt. Es resultieren Randspaltbildungen
und eine vermehrte Wasseraufnahme im Komposit, welche sich reduzierend auf
die Deformationen der Zahnhartsubstanz auswirken.

Die Interferometrie erlaubt die zeitliche Messung von Hockerbewegungen.
Diese verlaufen gleichmiBig und verursachen Mikrofrakturen bzw. bleibende
Deformationen in einer GroBenordnung zwischen 11 und 46 um innerhalb der
ersten 15 Minuten. Die Bewegungsrichtung der Hocker findet mehr in bucco-
lingualer als in mesio-distaler Richtung statt (Suliman, Boyer and Lakes, 1993;

1994).

2. 4. 3. Materialversagen

Durch die entstehenden Materialspannungen konnen Mikrorisse entstehen, die
mit jedem Belastungszyklus wachsen, sich vereinigen und schlieBlich zum
Ermiidungsbruch fithren. Gleichzeitig wird die Abrasionsfestigkeit der Fiillung

reduziert (Matschinske et al., 1989).
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2. 5. Die Beeinflussung der entstehenden Polymerisations-

spannung

2. 5. 1. Einfluss der Kavititengeometrie auf die Polymerisations-

Spannung

1987 publizierten Feilzer, de Gee und Davidson in einer In-vitro Studie iiber den
Einfluss der Kavititengeometrie auf die Entwicklung der Polymerisationsspan-
nung. Die unterschiedlichen Kavititenformen wurden dabei durch Scheiben
simuliert, die in verschiedenen Abstinden zueinander in einem Tensilometer
befestigt waren. Zur Beschreibung der Geometrie einer Kavitiit definierten sie
den Configuration-Faktor (C-Faktor), welcher das Verhiltnis zwischen der
gebundenen und der freien Flache beschreibt und eine Aussage iiber die
Méoglichkeit der Stressreduktion eines Kompositwerkstoffes innerhalb der

entsprechenden Kavitit trifft.

Dabei konnen den Kavititenklassen folgende C-Faktoren zugeordnet werden:

Der C-Faktor: 0,5 der Kavititenklasse 4
1,0 der Kavitatenklasse 3
2,0 der Kavititenklasse 2
5,0 der Kavititenklasse 1 und 5

Des weiteren stellten Feilzer et al. in ihren Untersuchungen eine lineare Bezie-
hung zwischen dem C-Faktor und der innerhalb der Kavitit zu erwartenden
Spannungen fest. Im Hinblick darauf ist eine gute Kompensation des Schrump-
fungsstresses nur in Restaurationen moglich, in denen viel Material von den

freien hin zu den gebundenen Fliachen wihrend der Prigelphase flieBen kann.




Literaturiibersicht 23

Wird die freie Kontraktion des Komposits eingeschrinkt, kommt es zu einem
sich gegen die Kavititenwinde richtenden Schrumpfungsstress. Demzufolge
sind Restaurationen der Kavititenklasse 4 am erfolgreichsten, weil sie die we-
nigsten ungebundenen Fldchen aufweisen. Im Gegensatz dazu besitzen Restau-
rationen der Kavitdtenklasse 1 die ungiinstigste Kavititenkonfiguration. Wie
Untersuchungen gezeigt haben, kontrahieren Komposite an der freien Ober-
flache mehr als im Massenzentrum. Daraus lésst sich ableiten, dass es bei dieser
Kavititenklasse durch die groflere Kontraktion der occlusalen Fliche zu einer
Stressreduktion innerhalb der Fiillung kommt.

Bei Restaurationen der Kavititenklasse 5 ist nicht nur die ungiinstige Kavititen-
konfiguration zu nennen, sondern auch die Problematik der Kavititenregion, die
eine zusitzliche Spannungsentwicklung durch stindige elastische Defor-
mationen des Zahnes verursacht. Daher sollte die Versorgung dieser Kavititen-
klasse mit niedrig gefiillten Kompositen erfolgen, die aufgrund des geringeren

Fiillergehaltes eine hohe Elastizitit aufweisen (Feilzer et al, 1997; Tay, 1998).

1997 und 2000 veroffentlichten Feilzer und Davidson bzw. Miguel und de la
.Macorra Publikationen, in denen sie die Aussagefihigkeit des C-Faktor-

Konzeptes einschrankten.

Dabei wurden folgende Aspekte diskutiert:

1. Der gesamte Messaufbau als solcher unterliegt einer gewisse Compliance,
die wihrend der Messung aufgrund der durch die Kontraktion hervorge-
rufenen Bewegung der Probehalter zunimmt. Dadurch wird ein unbekannter
Teil der Spannung ausgeglichen.

2. Die Compliance des Messaufbaus ist nicht konstant. Sie kann durch die
Probengrofie beeinflusst werden.

3. Wesentliche = Faktoren wie z. B. Probenvolumen, spezifische
Materialeigenschaften und die Deformation der Probehalter wurden nicht

beriicksichtigt.
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4. Die wihrend der Polymerisationsreaktion entstehenden Spannungen
verlaufen nicht unidirektional, sondern parallel zur gebundenen Oberfliche.
Dabei kommt es aufgrund der Massewanderung wihrend der Prigelphase zu
einer Anderung des Verhiltnisses von der freien zur gebundenen Flache
sowie einer gleichzeitigen Verringerung des Probevolumens. Dies fiihrt zur
Bildung von Scherkriften.

5. Die Adhision des Komposites mit dem Probenhalter ist rein chemischer
Natur, wo hingegen der Verbund Komposit/ Zahnhartsubstanz durch

Mikroretentionen erfolgt.

Miguel und de la Macorra kamen in ihrer Publikation zu dem Ergebnis, dass es
sich bei der Beziehung zwischen C-Faktor und Spannungsentwicklung um eine
nichtlineare Abhéngigkeit handelt. Ein hoher C-Faktor bedingt danach niedrige

Spannungswerte.

2.5. 2. Die Beeinflussung der Polymerisationskinetik

Die  Beeinflussung  der  Polymerisationskinetik  kann  iber  die

Materialzusammensetzung und iiber die Modulation der Lichtintensitit erfolgen.

A. Beeinflussung der Reaktionskinetik durch die Materialzusammen

setzung

Die Reaktionskinetik der Lichtpolymerisation ist ein sehr komplexer Vorgang,
der noch nicht vollstindig erforscht ist. Es gibt aber einige anerkannte grund-
legende Mechanismen, die ein Reaktionsmodell entwickeln lassen, welches
Wege zur Optimierung der Lichtpolymerisation aufzeigen kann. Dieser Vor-
stellung folgend ist es vorteilhaft, wenn sich zunidchst fadenférmige, langkettige

Polymerstrange bilden. Diese Reaktion darf im Anfangsstadium nicht zu schnell
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verlaufen, damit genug Zeit fiir die Anordnung und Ausrichtung der
Monomermolekiile bleibt. Durch die Hohe der Initiatorkonzentration 148t sich

diese Geschwindigkeit einstellen (Hartung, 1999).

Wie oben beschrieben, kommt es im Verlauf der Polymerisationsreaktion zu
einem Volumenschrumpf. Der Zeitpunkt sowie die Art und Weise der Schrump-
fungsentwicklung, sind von wesentlicher Bedeutung und lassen sich in einem
gewissen Rahmen modulieren. Im Falle eines langkettigen Polymerwachstums
sind die einzelnen Ketten noch sehr flexibel. In dieser Phase kann der Volumen-
schrumpf noch durch NachflieBen des Materials von der freien Oberfliche der
Kavitit ausgeglichen werden (Ferracane, 1995; Hartung, 1999). Das heift, dass
die Viskositit des Materials noch gering ist, trotz des bereits hohen

Reaktionsumsatzes.

Im Anschluss an diese Phase miissen aber noch geniigend weitere Radikale er-
zeugt werden konnen, um Quervernetzungen zwischen den einzelnen Ketten zu
erreichen. Das ist wichtig, weil erst diese die hohen mechanischen Festigkeits-
werte einer Filllung sicherstellen. Ist die Radikalkonzentration am Anfang zu
hoch, kann eine Spannungsrelaxation durch ein NachflieBen des Materials nicht
erfolgen. Vielmehr fiihrt der Volumenschrumpf hier dazu, dass die Bindungen
zwischen raumlich getrennten Polymerzentren stark spannungsbehaftet sind. Es
kann zu einem Wiederaufreifen der Bindungen kommen. Die Folge sind

Mikrorisse, die sich durch die gesamte Fiillung ziehen konnen (Hartung, 1999).

B. Beeinflussung der Polymerisationskinetik durch die Modulation der
Lichtintensitit
Aufgrund obiger Uberlegung wurde zunichst die Stufenpolymerisation ent-

wickelt, die erstmalig beim Elipar-High-Light-Gerit der Firma Espe in Form
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eines 2-Stufen-Belichtungsmodus implementiert wurde. Dabei wird wihrend der
ersten Stufe des Belichtungszyklus mit einer Dauer von 10 Sekunden eine redu-
zierte Lichtintensitit von ca. 150 mW/cm? abgegeben. In der sich
anschliefenden zweiten Stufe, die 30 Sekunden andauert, wird nun die volle
Lichtintensitit von 800 mW/cm? emittiert. Der abrupte Anstieg der
Lichtintensitdt von 150mW/cm? auf 800 mW/cm? fithrt zu einer sprunghaften
Erhohung der Reaktionsgeschwin-digkeit. Um dies zu vermeiden, wurde der 2-
Stufen-Belichtungsmodus in einen mit exponentiellem Lichtanstieg, auch

Softstartpolymerisation genannt, weiterentwickelt.

Bei diesem Belichtungsmodus bleibt die Anfangslichtintensitit nicht konstant,
sondern steigt wihrend der ersten 15 Sekunden von einem Anfangswert von 100
mW/cm? auf einen Maximalwert von 800 mW/cm? stetig an. Dieser bleibt fiir
die folgenden 25 Sekunden konstant. Vorteil des exponentiellen Lichtanstieges
ist es, dass eine gleichméBige Reaktionsrate erzielt werden kann. Es resultiert
ein gleichmdBigerer Polymerisationsverlauf, welcher interne Material-

spannungen minimieren soll (Hartung, 1999).

C. Applikation von stressauffangenden Zwischenschichten

Beim Eindringen des Lichtes in das Fiillungsmaterial erfolgt wie oben
beschriecben die Umsetzung der momomeren Bestandteile in eine
Polymermatrix. Die Eindringtiefe des Lichtes wird dabei durch folgende

Phinomene limitiert:

e Absorption
Auf Grund des groBeren Lichtabsorptionsvermdgens dunklerer, opakerer
Farben, ist die Aushirtungstiefe geringer als bei helleren, transparenteren

Farben.
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e Reflexion
Die einfallenden Lichtwellen werden an der Grenzfliche Matrix/
Fillerpartikel reflektiert. Je nach Ausrichtung und Menge der Fiiller wird die

Polymerisationstiefe beeinflusst.

e Streuung
Die in die Matrix implementierten Fillerpartikel erzeugen einen Streueffekt.
Dieser ist um so starker, je mehr sich die GroBe der Partikel der Wellenldnge

des einfallenden Lichtes annihert.

Demzufolge nimmt die Zahl der umgesetzten Monomermolekiile mit
zunehmender Eindringtiefe des Lichtes ab. Neben dem Lichtspektrum wird die
Polymerisationstiefe wesentlich durch die Lichtintensitit sowie durch die
Polymerisationszeit bestimmt, wobei beide Parameter im Hinblick auf die
Aushirtungstiefe Grenzwerten entgegen laufen. Sind diese Grenzwerte erreicht,
kann durch einen weiteren Anstieg der Lichtleistung und/oder -eine
Verlingerung der Belichtungszeit keine grofiere Durchhidrtungsstiefe mehr

erreicht werden (Balkenhol, 1999).

Je effektiver eine Fiillung polymerisiert wurde, desto besser sind die
mechanischen Eigenschaften und desto geringer ist die Restmonomerfreisetzung
sowie das Wasseraufnahmevermdgen und das Abrasionsverhalten.

Die meisten Hersteller von Kompositmaterialien geben Aushirtungstiefen von
hochstens 2 mm an. Da die meisten Kavititen jedoch tiefer sind, bedient man

sich der Incrementtechnik, um eine maximale Monomerumsetzung zu erzielen.

Der Vorteil einer Schichttechnik wird in der Literatur kontrir diskutiert, wobei
das Hauptargument der Befiirworter der Mehrschichttechnik zum einen im

minimalen Kontakt des Fiillmaterials mit der Kavititenwand wihrend der Poly-
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merisation und zum anderen in dem geringeren Volumen und der daraus

resultierenden niedrigeren Volumenschrumpfung gesehen wird.

Die Gegner der Incrementtechnik kritisieren dabei, dass die Summe der
Spannungen, die sich aus den einzelnen Schichten zusammensetzt und auf die
Kavitdtenwinde wirkt, bei den Befiirwortern auler acht gelassen wird (Versluis
et al., 1996).

Versluis, Douglas, Cross und Sakaguchi verdffentlichten 1996 eine interessante
Studie iiber die Wirkung von verschiedenen Incrementtechniken in mod-
Kavititen von Pramolaren. Bei dieser Untersuchung wurden verschiedene
Techniken (die facio-linguale  Schichttechnik, die gingivo-occlusale
Schichttechnik, die Obliquetechnik, die U-Obliquetechnik und die

Einschichttechnik) mit jeweils vier Schichten miteinander verglichen.

A B

\/ Abb. 6: Schematische Darstellung von
vier Schichttechniken (aus Versluis et al,

[~ 1996)

""" | A: facio-linguale Schichttechnik

B: gingivo-occlusale Schichttechnik

C: Obliquetechnik
D: U-Obliquetechnik
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Im Rahmen dieser Studie konnte festgestellt werden, dass die gingivo-occlusale
Schichttechnik die hochsten Spannungen verbunden mit den
Deformationen der Zahnhartsubstanz verursacht. Die Einschichttechnik und die
Obliquetechnik erzeugt die hochsten Stresswerte am Kavitdtenboden. Die

gingivo-occlusale Technik zeigt die hochste Spannungsentwicklung im Bereich

der Schmelz-Dentin-Grenze.

L
—Buik
— — Facio-fingual

Stress along coronal
surface (MPa)

cemento-enamel cusp.
junction ' -
Vertical position (mm)

Abb. 7: Stressverteilung parallel zur Ober-
Flache, (aus Versluis et al,1996)

tensile

interface (MPa)

Stress perpendicular to

compressive

v v T
0.0 0.5 10 1.5 2.0 2.5
cavity occlusal cavo
floor surfaca margin

Vertical position (mm)
Abb. 8: Stressverteilung innerhalb der
Restauration senkrecht zur Fiillung/
Zahn-Grenzfliche,
(aus Versluis et al, 1996)

grofiten
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2. 6. Die Messverfahren der Polymerisationsschrumpfung

Fiir die Messung der Polymerisationsschrumpfung von Kompositmaterialien

wurden bisher unterschiedliche Messmethoden entwickelt.

® 1953 Smith und Schoonover:
Entwicklung des quecksilbergefiillten Dilatometers;
Bowen (1963), Dennison und Craig (1972) benutzen diese Methode ebenfalls
fiir die Bestimmung der volumetrischen Polymerisationsschrumpfung

e 1969 Lee et al
1977 Hegdahl und Gjerdet
Entwicklung von Messverfahren zur Erfassung der linearen Polymeri-
sationsschrumpfung

® 1975 Jacobsen: Weiterentwicklung des quecksilbergefiillten Dilatometers,
Ermoglichung einer korrekten Nullpunkteinstellung

e 1977 Jacobsen: Entwicklung eines Plethysmographen, welcher Druck-
dnderungen in der Kompositprobenumgebung registrieren konnte

* 1981 De Gee et al: Weiterentwicklung des quecksilbergefiillten Dilatometers,
um Messungen der volumetrischen Polymerisationsschrumpfung fiir licht-
hértende Komposite zu bewerkstelligen

e 1982 Bandyopadhyay: Entwicklung eines wassergefiillten Dilatometers,
welches ebenfalls von Goldmann (1983) benutzt wurde

o 1987 Feilzer et al: Entwicklung eines Tensometers

® 1989 Feilzer et al: Entwicklung des Linometers zur Messung der linearen

Polymerisationsschrumpfung
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e 1991 Sakaguchi et al: Entwicklung eines Spannungsmessgerites zur
Messung der Polymerisationskontraktion und zum Studium der

Polymerisationskinetik

2. 6. 1. Einteilung der Messverfahren

Bei der Einteilung der Messverfahren werden direkte von indirekten Methoden
unterschieden.
Als Probenkorper konnen zum einen stilisierte Proben und zum anderen

Zahnproben dienen.

2. 6. 1. 1. Stilisierte Proben

2.6.1. 1. 1. Direkte Messverfahren

Um eine freie Schrumpfung der Proben zu erméglichen, werden diese bei den

direkten Messverfahren nicht fest in den Versuchsaufbau eingespannt.

A. Das Dilatometer

Das Dilatometer ist ein Messgerit, welches Volumeninderungen von Korpern
hydrostatisch messen kann und sich deshalb zur Messung der volumetrischen
Polymerisationsschrumpfung eignet.

Man unterscheidet zwischen quecksilbergefiillten und wassergefiillten Dilato-
metern. Je nach Bedarf wurden unterschiedliche Modifikationen entwickelt (De
Gee, Davidson, 1981). Das Grundprinzip dieser Methode besteht darin, dass ein
wasser- oder quecksilbergefiillter dichter Glasballon mit bekanntem Volumen,
verbunden ist mit einem skalierten Kapillarrhrchen. Das chemisch hértende

Kompositmaterial wird entsprechend der Herstellerangaben gemischt und sofort
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in Form von diinnen Scheiben bekannter Dimension in den Gasballon
eingebracht. Wihrend der Messungen sollte die Temperatur der enthaltenden
Flissigkeit konstant einen bestimmten Wert beibehalten. Durch die
volumetrische ~ Massenschrumpfung ~ fdllt im  Kapillarrohrchen  der
Fliissigkeitsmeniskus.

Die Volumendifferenz AV der Kompositprobe lisst sich wie folgt berechnen:

z
AV =2 -d* AH

wobei d den Kapillardurchmesser und AH die Hohendifferenz des Meniskus
darstellt.
Die prozentuale Volumenschrumpfung ergibt sich aus:

4V

Volumetrische Schrumpfung % = 100 -V + AV

Bei diesem Messverfahren konnen Volumeninderungen in der Pri- und Post-
Gelphase gemessen werden. Die Proben kénnen hierbei vollkommen frei
schrumpfen.

Das Problem dieses Messverfahrens liegt darin, eine thermisch stabile Ver-
suchsumgebung iiber die gesamte Messzeit hinweg zu erméglichen. Tem-
peraturschwankungen bewirken eine Expansion bzw. Kontraktion der entsprech-
enden Fliissigkeit im Glasballon, woraus Messungenauigkeiten resultieren (De
Gee et all, 1993). De Gee und Lai versuchten bei ihren Modi-fikationen dieses
Problem mit Hilfe entsprechender Isolierungskonzepte zu l6sen. De Gee entwik-
kelte eine beheizbare Wasserkammer, die durch eine thermostatische Pumpe
eine Temperatur von 29°C sicherstellt. Lai stellte sein Dilatometer in eine
Isolierkammer.

Ein weiteres Problem stellt bei lichthartenden Kompositen der Zugang der

Lichtquelle und die ausreichende Probendurchhirtung dar, vor allem in einem
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umgebenden  lichtundurchldssigen ~ Medium  wie  Quecksilber.  Bei
wassergefiillten  Dilatometern ist die mogliche Wasserexpansion —der
Kompositprobe, die zum einen von der Probenstirke und zum anderen von der

Messzeit abhdngt, im Hinblick auf die Messgenauigkeit kritisch.

Cilatometerrohrchen
mit Kapillare 3

Glaskolben.

/ Abb. 9: Dilatometer

B. Der Wegaufnehmer

Mit Hilfe des Wegaufnehmers ist es moglich die lineare Schrumpfung zu

messen.

Das Linometer
Das Linometer wurde 1989 von Feilzer at al. entwickelt und 1993 von de Gee
erstmals beschrieben. Dieses Messgerdt ermoglicht die direkte Messung der

linearen Polymerisationsschrumpfung tiber die Zeit.
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Dabei wird im Versuchsaufbau eine kreisrunde Probe zwischen einer Glas- und
einer Aluminiumplatte eingebracht. Beide wurden vorher mit einer diinnen
Fettschicht isoliert, um cine allseitig freie Schrumpfung sowie eine ausreichende
Haftung des Komposites an der Aluminiumplatte zu ermoglichen. Nach dem
Start der Polymerisationsreaktion registriert ein beriihrungslos messender
Wegsensor die vertikale Verschiebung der Aluminiumplatte, die durch die

Kontraktion des Materiales hervorgerufen wird.

Die lineare Schrumpfung lasst sich wie folgt berechnen:

_A4L
Lineare Schrumpfung % = L+ AL - 100%

Wobei AL die Lingeninderung und L die Originalprobenlinge darstellen.

Mit Hilfe der linearen Schrumpfung ldsst sich durch folgende Gleichung auf die

volumetrische Schrumpfung schliefen:
Volumetrische Schrumpfung % = 3 lin % - 0,03 (lin %)? + 0,0001 (lin %)’

Die richtige Konsistenz der isolierenden Fettschicht spielt eine wesentliche
Rolle bei dieser Messmethode. Bei einer zu niedrigen Viskositit wird eine
Hemmung der Polymerisationsreaktion an den benetzenden Oberflichen des
Komposites erreicht, aufgrund dessen ein freies Schrumpfen der Probe nicht
mehr gewihrleistet ist. Es kommt zu einer Umwandlung von freier
Schrumpfung in

axiale Schrumpfung. Proben mit grofen Durchmessern zeigen dann grofere
Schrumpfungswerte als Proben mit kleineren. Eine zu hohe Viskositit verringert
die Kohision zwischen Kompositprobe, Glas- und Aluminiumplatte. Die

ermittelten Messwerte waren zu niedrig (de Gee, Feilzer, Davidson, 1993).
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Polymerisationslicht-—...___

Glasplatte -

Probe —————

Aluminiumptatte -

Wegsensor .-~
(bebrithrungsios)

Abb. 10: Linometer

Die Wilson-Methode

Die Wilson-Methode wurde 1978 von Wilson entwickelt und 1991 von Watts
und Cash aufgegriffen und weiterentwickelt. Mit Hilfe dieses Messgerites kann
die lineare Schrumpfung wihrend der Postgelphase gemessen werden, da das
Kompositmaterial erst ab Uberschreitung des Gelpunktes in der Lage ist, nach
auflen Krifte aufzubauen.

Hierbei wird die Probe zentrisch in einem auf einer Glasplatte (1mm)
befindlichen = Metallring eingebracht, der von oben mit einem
Mikroskopdeckglas (0,13 mm) abgedeckt wird. Die Belichtung erfolgt hindurch
die untere Glasplatte. Ein sich auf dem oberen Glasplattchen befindlicher
Wegsensor misst dessen Durchbiegung, die durch die Kontraktion der

Kompositmasse hervorgerufen wird (Watts, Cash, 1991).
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[ Wegsensor

Probe

Deckglas

/ Metallring

Qﬂ;\“—}
[ Lichtleiter

Héhenverstellung

Abb. 11: Messaufbau nach Watts (1991)

2. 6. 1. 1. 2. Indirekte Methoden

Bei den indirekten Messverfahren werden die Proben mittels Probenhalter fest in
den Versuchsaufbau eingespannt. Dadurch kann die Probenlinge iiber die Mess-
dauer konstant gehalten werden. Zusitzlich kommen Kraftsensoren zum Einsatz,

welche mit Hilfe der Wegkompensation die sich aufbauende Kraft registrieren.

Die Universalpriifmaschine

Die Universalpriifmaschine ist ein Messgerit, dass mit einer Lastzelle und zwei
Wegsensoren ausgestattet ist. Zwischen den beiden adhisiv vorbehandelten
parallelen Stahlflachen wird das Kompositmaterial eingebracht. Die beiden
Wegsensoren sorgen iber einen Regelkreis fiir eine konstante Probenlinge
wihrend der Polymerisationsreaktion. Nachteil dieses Systems ist es, dass durch

die grofie Nachgiebigkeit des Messaufbaus (Compliance) relativ groBe Wege in
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kurzer ~ Zeit  nachgestellt werden missen und eine  schnelle

Polymerisationskinetik die Messung limitiert.

Die Compliance der Maschine setzt sich aus dem Messweg der Lastzelle und der
clastischen Deformation von Priifmaschine und Einspannung zusammen

(Davidson, 1986; Feilzer, de Gee, Davidson, 1997; Watts, Cash, 1991).

—+— Lastzelle

Probe

Wegsensoren(% Y p
N = A
-} '
Traverse

v

Abb. 12: Messaufbau nach Feilzer (1987)

2.6.1. 2. Zahnproben

2.6.1. 2. 1. Die direkte Messung der

Polymerisationsschrumpfung-Messung von Hockerverwindungen

Die Messung von Hockerverwindungen lifit quantitative Aussagen iiber die

Polymerisationsschrumpfung zu.
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A. Das Michelson-Interferometer

Als Interferometer bezeichnet man optische Gerite, bei denen mit Hilfe von
Lichtinterferenzen physikalische Groen, wie z. B. Linge, Brechzahl, Winkel
und Wellenldnge, gemessen werden. Der wichtigste Interferometergrundtyp ist
das Michelson Interferometer, benannt nach A. A. Michelson (1852 — 1931).

Bei diesem Messverfahren wird die linguale Fliche einer Zahnprobe mit
definierter Kavitit angeitzt und gebondet und an eine Aluminiumplatte, die an
einer optischen Bank montiert ist, anpolymerisiert (Suliman, Boyer, Lakes,

1994).
Mirror M1

Diverging
lens

\.
| Laser
\ Beam O

splitter Collimating
lens

D Target screen

Abb. 13: Schematische Darstellung des Funktionsprinzipes eines Interferometers

Support plate

Ein 6 x 6 mm Spiegel (M2) wird an die Spitze des facialen Hockers angeklebt.

Licht trifft aus einer diffusen Lichtquelle auf eine Glasplatte. Diese ist einseitig
diinn versilbert und wirkt deshalb als halbdurchldssiger Spiegel, d.h. als Strahl-
teiler. Ein Teil des Lichtes wird an der Glasplatte reflektiert und lduft vertikal
auf den Spiegel M1 zu, an dem es reflektiert wird und zu einer skalierten Platte

gelangt, wo die Interferenzmuster beobachtet werden. Der andere Teil des
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Lichtes, der nicht am Strahlteiler reflektiert wird, durchdringt diesen, wird am

Spiegel M2 reflektiert, luft zur Glasplatte und von dort zur Messplatte.

Nach den Reflexionen an den Spiegeln iiberlagern sich die beiden Strahlen an
der skalierten Platte an einem bestimmten Punkt. Bei diesen Uberlagerungen

entsteht ein Interferenzmuster, das vom Abstand der beiden Spiegel abhingt.

Bei exakter Justierung des Interferometers, d.h. bei gleichen Wellenldangen der
Teilstrahlen 1 und 2, ist an diesem Punkt eine Ausloschung zu erwarten.

Nach dem Einbringen des Kompositmaterials in die vorbereitete Kavitat wird
die Polymerisationsreaktion gestartet. Die konzentrischen Interferenzringe
erweitern sich oder ziehen sich zusammen, wenn die optische Wegdifferenz der

beiden Teilstrahlen durch Verschiebung des Spiegels M2 gedndert wird.

B. Das Mikroskop

Bei diesem Verfahren wird eine Zahnprobe mit entsprechend vorbereiteter
Kavitit auf einem Objekttriger mit Millimetereinteilung adaptiert. Die
Hockerspitzen werden entsprechend eines im Okular befindlichen Fadenkreuzes
ausgerichtet. Nach Durchfiihrung der Siure-Atztechnik erfolgt die Insertion des
Kompositmaterials. Anschlieend wird der Polymerisationsvorgang gestartet.

Dabei wird der Intercuspitalabstand zum einen vor der Fiillungslegung und zum
anderen 60 Sekunden nach der Aushirtung gemessen (Suliman, Boyer, Lakes,

1994).
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2.6.2.2. 2. Die indirekte Messung der Polymerisatons-

schrumpfung-Untersuchung von Randspalten

Fiir die Untersuchung von Randspalten stehen funktionelle und morphologische

Verfahren zur Verfiigung.

Zu den morphologischen Verfahren gehoren:
e das Rasterelektronenmikroskop
e das Fluoreszensmikroskop

Diese Verfahren sind fiir Langzeitstudien geeignet.

Zu den funktionellen Verfahren zihlt man:

® Penetrationstests mit Farbstoffen oder Isotopen
* Beizen mit Silbernitrat

® Perkolationstests

Diese Verfahren sind nicht fiir Langzeitstudien geeignet.

2.6.2.2.2. 1. Morphologische Verfahren

A. Das Rasterelektronenmikroskop (REM)

Die Elektronenmikroskopie hat sich nach einer schnellen Entwicklung als
unentbehrliches Hilfsmittel fiir mikromorphologische Untersuchungen von
Oberflachen erwiesen.

Die quantitative Randanalyse im Rasterelektronenmikroskop, kombiniert mit der
Replikatechnik hat sich zur Analyse von Randspaltbildungen zwischen

Restauration und Zahnhartsubstanz bewihrt.
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Die wichtigsten Bestandteile des REM sind eine Elektronenquelle zur Erzeu-
gung der Elektronen, sowie magnetische ,Linsen®, die den Elektronenstrahl auf
das Objekt fokussieren sowie der Detektor. Die Probe muss sich im Hochvaku-

um befinden, da die Elektronen von den Luftmolekiilen gestreut werden.

SchlieBlich wird noch eine Vorrichtung zur Auswertung der mit den Elektronen
abgetasteten Bilder bendtigt. Ein Computer der iiber eine Framegrabber-Karte
verfiigt, ist mit dem Videoausgang des REM verbunden. Jedes auf dem Monitor
erzeugte Einzelbild kann durch einen von Quanti Gap (Computerprogramm zur
quantitativen und qualitativen Analyse von Fiillungsrindern) initiierten Digitali-
sierungsvorgang auf den Computerbildschirm transferiert und dort messtech-
nisch weiterverarbeitet werden. Mit Hilfe dieses Verfahrens ist es moglich, den
gesamten Rand einer Fiillung als Serie von Einzelbildern auf den Computerbild-

schirm zu iibertragen und dort zu analysierten.

Das Rasterelektronenmikroskop tastet die Probenoberfliche in einem Raster ab.
Dabei wird ein gebiindelter Elektronenstrahl wie bei einer Braunschen Rohre,
tiber die Probe gefiihrt, bis diese vollkommen erfaft ist. Die auftreffenden Elek-
tronen konnen direkt von der Probenoberflache gestreut werden, oder die Emis-
sion von Sekundirelektronen aus der Probenoberfliche bewirken. Ein auf den
Detektor treffendes Elektron wird durch ein elektrisches Feld beschleunigt und
trifft auf einen Leuchtstoff, den es zum leuchten bringt. Ein Photomultiplier
zihlt die so aufflackernden Lichtblitze. Jeder abgetastete Punkt der Probe ent-
spricht einem Pixel auf dem Monitor. Je mehr Elektronen der Zihler feststellt,
desto heller wird der Pixel am Bildschirm. Dabei erzeugt das Rasterelektronen-

mikroskop ein vergroBertes Abbild der Oberfliche des Gegenstandes.

Rasterelektronenmikroskope erreichen eine um den Faktor 100 besser

Auflosung als Lichtmikroskope und haben vor allem den Vorteil, die Oberfliche
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eines Gegenstandes realistisch und dreidimensional darzustellen. Farbbilder sind

dabei nicht moglich.

Um eine mehrmalige Untersuchung ohne Beschiddigung der Originalproben zu
ermoglichen, werden Replikas aus Epoxidharz dafiir verwendet. Die Oberfliche
der Replikas miissen elektrisch leitfihig gemacht werden, damit die Elektronen
abflieBen konnen, und diese nicht elektrostatisch aufgeladen werden. Eine sol-
che Aufladung wiirde den Elektronenstrahl ablenken. Die elektrische Leitfihig-
keit der Replikas wird durch ein Bedampfungsverfahren (Spattern) mit Gold-

atomen erreicht. Die erzielte Schichtdicke betrigt 20 nm.

Diese Untersuchungstechnik erlaubt eine kontinuierliche Beurteilung der Res-
taurationsgrenzen iiber die gesamte Oberfliche hinweg. Allerdings beschrinkt
sich dieses Verfahren auf die AuBenflichen der Probe. Eine Abschitzung der

Randverhiltnisse in peripher-zentraler Richtung ist nicht moglich (Parsa, 2000).

B. Das Fluoreszensmikroskop

Das Fluoreszensmikroskop arbeitet nach dem Prinzip, das nur fluoreszierende
Substanzen bzw. Areale mit Hilfe eines entsprechenden Erregerlichtes durch ein
charakteristisches Leuchten sichtbar gemacht werden konnen. Alle anderen

Areale erscheinen im Gesichtsfeld mehr oder weniger dunkel.

Fir die Randspaltuntersuchung werden in der Zahnmedizin Kunststoffen
(Epoxidharze) sowie Methacrylaten (Komposit- und Bondingmaterialien)
Fluorochromen ~wie Auramin, Rhodamin oder Fluorescin beigemengt

(Becker,1994).
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2.6.2.2.2. 2. Funktionelle Verfahren

Penetrationstests

Alle Penetrationstests beruhen auf der Beurteilung der Eindringtiefe von
verschiedenartigen Farbstoffen von peripher nach zentral einer Probe.

Fir dieses Verfahren miissen Schnitte durch die Proben in den benétigten
Ebenen angefertigt werden, welche die Fliche zwischen Zahnoberfliche und
Pulpa in toto darstellen sollen. Es kénnen also nur an einigen wenigen Punkten

Aussagen iiber die Verbundverhaltnisse getroffen werden.

Die Simultation des als ,,microleakage* bekannten Phinomens gelingt durch die
Exposition der Probe mit speziellen Substanzen, die spiter bei der Begutachtung
der Schnitte leicht identifiziert werden kdnnen iiber einen bestimmten Zeitraum

hinweg.

Als Substanzen eignen sich:

» Farbstoffe wie Eosin, Methylblau, Kristallviolett und basisches Fuchsin

¢ Ultravioletter Fuoreszenzfarbstoff

* Saure Gelatine (Sichtbarmachung erfolgt durch Polarisationsmikroskopie)

e Silbernitrat (Sichtbarmachung durch Exposition des Schnittes mit
Entwicklerflissigkeit)

¢ Radioaktive Substanzen oder deren Zerfallsprodukte

Die Problematik dieser Verfahren liegt darin, dass einige Farbstoffe auch in
unversiegelte aber inaktive Dentin- und Zementbereiche eindringen, was zu
einer Verfilschung der Untersuchungsergebnisse fiihrt.

Andererseits konnen Lufteinschliisse ein ungehindertes Eindringen des

Farbstoffes verhindern (Arnold, 1996).
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2. 7. Grundlagen der Dynamisch Mechanischen Analyse

Durch die Entwicklung des Elastizititsmodules (E-Modul) und der Polymeri-
sationsschrumpfung wihrend der Hartephase kommt es zu einer Stressbelastung
innerhalb des Kompositmaterials, welche auf die adhisiv vorbehandelte

Grenzfliche Zahn /Komposit iibertragen wird.

Bei dem Verformungsverhalten von Stoffen unterscheidet man ein rein
elastisches und ein rein viskoses Verhalten. Das Verhalten der Komposite stellt
eine Mischform beider Extremfille dar und wird als viskoelastisch bezeichnet.
Viskoelastisches Materialverhalten zeichnet sich durch zusitzlich auftretende

FlieB- und Kriechvorginge aus (Rueggeberg, 1994).

2.7. 1. Das rein elastische Verhalten

Um ein rein elastisches Materialverhalten zu beschreiben, bedient man sich dem
rheologischen Grundmodell der idealen Feder.

Sie ist gekennzeichnet durch eine lineare Federkonstante k, die dem
Proportionalititsfaktor entspricht, so dass sich zu jeder Kraft eine zugehorige
Lingendnderung 1 einstellt, wobei die Kraft sich proportional zur
Lingenénderung erweist. Nach Entlastung geht die Dehnung vollstindig zuriick.
Dieser Zusammenhang wird durch das Hookesche Gesetz beschrieben, der
Proportionalitiitsfaktor entspricht dabei dem E-Modul, der als Steigung aus dem
Spannungs-Dehnungsdiagramm berechnet werden kann (Dauvillier, 2001).

Es gilt:

k=—=E
£

Bei periodischer Dehnung &) = €0) cos (21 f0) t) besitzt die in der Feder zu
beobachtende Spannung iiber alle Frequenzen die gleiche Phase wie das

Eingangsingnal &) = 6(0) cos (27 t) (Dullin, 1998).
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2.7. 2. Das rein viskose Verhalten

Das rein viskose Materialverhalten wird durch das rheologische Grundmodell
eines newtonschen Fliissigkeitsdampfers beschrieben. Dabei stellt die Viskositit
den Proportionalititsfaktor zwischen Spannung und

Verformungsgeschwindigkeit dar. Die Verformung wichst in Abhidngigkeit der

Zeit linear nach der Beziehung: €= 1 XX 0(0)

Sie bleibt nach der Entlastung erhalten (Dauvillier, 2001; Frank, 2002).

2. 7. 3. Das viskoelastische Verhalten

Das viskoelastische Materialverhalten stellt eine Kombination beider
rheologischer Grundmodelle (Feder und Dédmpfer) dar. Es kann durch das
Voigt-Kevin-Modell, das Maxwell-Modell oder das Standard-Linear-Solid-
Modell beschrieben werden (Dauvillier, 2001).

A. Das Voigt-Kevin-Modell

Beim Voigt-Kevin-Modell sind Feder und Dampfer parallel geschaltet. Durch
den Widerstand des Dimpfer-Elementes erfolgt die Reaktion auf
Spannungsentwicklung verzogert. Nach Weglassen der applizierten Kraft geht
der Dampfer langsam wieder in seine Ausgangsposition zuriick (Dauvillier,

2001).
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Spannung Spannung

Zeit Zeit

Maxwell Standard
Linear Solid

Kelvin

Fluid behavior Linear viscoelastic behavior Elastic behavior
de
(e} = e
dashpot =T ar O spring = E*€(1)

Abb. 15: Lineare viscoelastische Modelle zwischen den zwei Extremen: Fliissigkeit und

Festkorper, (nach Dauvillier, 2001)

B. Das Maxwell-Modell

Im Maxwell-Modell sind Feder und Dampfer in Reihe geschaltet. Es ist
reprasentativ  fiir das viskoelastische Verhalten von Fliissigkeiten. Bei
Spannungsapplikation reagiert die Feder ohne Zeitverzogerung proportional
zum Stress. Im Anschlufl daran, wird die in der Feder gespeicherte Energie
langsam auf den Ddmpfer iibertragen. Nach Beendigung der Kraftapplikation
geht die elastische Komponente sofort in ihre Ausgangsposition zuriick,

wihrend die Spannung im Dampfer erhalten bleibt.
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Dieses Modell gibt am besten das viskoelastische Verhalten von
chemischhirtenden Kompositen wieder. Bei lichthdrtenden Materialien zeigt es
zu niedrige Spannungswerte, da hier bedingt durch die hdohere
Polymerisationsrate, die Fliefeigenschaften schnell verloren gehen. Daraus
resultiert eine niedrigere Kompensationsfihigkeit der entstehenden Spannungen

(Dauvillier, 2001).

C. Standard-Linear-Solid-Modell

Bei diesem Modell werden eine Feder und ein Maxwell-Modell parallel
geschaltet. Bei Belastung werden beide Federn gleichmifig ausgelenkt. Mit der
Zeit wird die Energie der Feder des Maxwell-Modells auf den Ddmpfer
tibertragen und verliert sich. Die andere Feder gibt dann die resultierende Kraft
an.

Dieses Modell findet Anwendung fiir flissige sowie fiir feste viskoelastische

Materialien.

Das Voigt-Kevin-Modell und das Standard Linear Solid Modell repridsentieren
am besten das viskoelastische Verhalten der lichthiartenden Komposite, da sie
mehr den festeren Materialien mit reversiblen FlieBeigenschaften entsprechen,

als einer Fliissigkeit mit permanenten FlieBeigenschaften (Dauvillier, 2001).

2.7. 4. Thermisch Mechanische Zustandsbereiche fiir Polymere

Polymere zeigen in Abhdngigkeit der Temperatur stark divergierende
Eigenschaften. Neben Bereichen mit geringer Temperaturabhingigkeit, gibt es

Bereiche, die sehr empfindlich auf kleinste Temperaturinderungen reagieren.
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Daraus konnen grofle Veranderungen beziiglich der Materialeigenschaften
resultieren.

Man unterscheidet dabei drei Zustandsbereiche, den energieelastischen, den
entropieelastischen und den Fliefbereich, wobei sogenannte Ubergangsbereiche

existieren. Fiir die Komposite spielt nur der Erweichungsbereich eine Rolle.

Der Erweichungsbereich

Der Erweichungs- oder auch Glasiibergangsbereich kennzeichnet den Ubergang
vom energieelastischen in den entropieelastischen Zustand.

Innerhalb dieses Zustandsbereiches kann es zu verstirkten Umlagerungen von
Kettensegmenten kommen, Rotationsbewegungen sind ebenfalls moglich.
Voraussetzung fiir solche Verinderung ist das Vorhandensein von Hohlriumen,
in denen sich die Molekiilabschnitte umlagern konnen. Durch groBe
Seitengruppen, intermolekulare Krifte bzw. chemische Vernetzungen konnen
solche Umlagerungsprozesse auch behindert werden. Das bedeutet, dass stark
vernetzte Polymere gegeniiber schwach vernetzten einen hoheren Glasiibergang
aufweisen.

Bei einer schwingenden Belastung wird durch die Molekiilbewegung ein
Maximum an innerer Reibung und damit ein hoher Verlustmodul erreicht

(Frank, 2002; Rueggeberg, 1994).

2.7.5. Uberlegungen zur Bestimmung des dynamischen E-Moduls

Wird ein linear viskoelastisches Material einer sinusformigen Deformation
ausgesetzt, so kommt es zu einer Phasenverschiebung zwischen der Spannung ¢

und der Dehnung € um den Winkel .
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Dieses dynamisch mechanische Verhalten wird charakterisiert durch:

1. Den Speichermodul
Er stellt das Mafl fiir die wiedergewinnbare, bei der Verformung
gespeicherte Arbeit dar und entspricht dem elastischen Materialanteil.

2. Den Verlustmodul
Er ist ein MaB fiir die nicht wiedergewinnbare, in Wirme umgesetzte

Arbeit und entspricht dem nicht elastischen Materialanteil.

Das Verhiiltnis zwischen dem Speichermodul und dem Verlustmodul driickt der
Verlustfaktor tand aus. Dabei entspricht die Temperatur, welche das Maximum
in der tand-Verlaufskurfe verursacht, dem Glasiibergangsbereich.

Ein hoher Verlustfaktor kennzeichnet ein Material mit iiberwiegend
nichtelastischem Verhalten, ein niedriger Verlustfaktor ist charakteristisch fiir
ein elastisches Material.

Beide Module lassen sich als komplexes Modul darstellen.

Der Speichermodul entspricht dabei dem Real-, der Verlustmodul dem

Imaginirteil und § dem Phasenverschiebungswinkel (Frank, 2002).

E” E*

A. Bestimmung von Speicher- und Verlustmodul

Fiir die Bestimmung des Speicher- und Verlustmoduls wird eine Probe einer
dynamischen sinusférmigen Deformation ausgesetzt und die daraus

resultierende Spannung gemessen. Durch die entstehende Phasenverschiebung
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ldsst sich das Spannungssignal in eine In-Phasen-Komponente (elastische
Materialkomponente) und  eine  AuBer-Phasen-Komponente  (viskdse

Materialkomponente) zerlegen.

| —strasr
!- Vixcour Strain
! ——Elxstic Strain

Abb. 16
Schemazeichnung einer
Anregungs- und
Antwortamplitude unter
Beachtung der In-
Phasen- und
AuBerphasen-
Komponente

0.00 1.00 2.00 3.0 400

Der Speichermodul E' und der Verlustmodul E' ergeben sich aus folgenden

Beziehungen (Frank, 2002; Rueggeberg, 1994):

o Amplitute der Spannung In - Phase

Amplitude der Dehnung

Eie Amplitude der Spannung AuBer - Phase

Amplitude der Dehnung

B. Bestimmung des Verlustfaktors

"

tan d = —
E
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C. Bestimmung des komplexen E-Moduls

Aus der Berechnung von E* und E* 148t sich der Elastizititsmodul in komplexer

Form ableiten. Im Allgemeinen gilt:

E*=E+HE"
E'=E *xcosd
E"=E*xsind

Fiir die Ermittelung der Kurven y1 (Anregung) und y2 (Kraft) werden nach

Gloger folgende Parameter benétigt:

Anregungsamplitude ampll
Anregungsfrequenz  freql
Phasenverschiebung phil
Offsetanregung offsetl
Zeit t

Die allgemeine Gleichung fiir eine sinusférmige Kurve in x-y-
Koordinadensystem lautet: y1 = ampl1 - sin(2% - freql - t — phil) + offsetl

Antwortampitude ampl2
Antwortfrequenz freq2
Phasenverschiebung  phi2
Offetresponse offset2
Zeit t

zusammenfassend gilt: y2 = ampl2 - sin(27 - freq2 - t — phi2) + offset2
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Die Phasendifferenz Aphi ergibt sich aus:

Aphi = (21 - freq2 - t — phi2)-( 27 - freql - t — phil)

Abb. 17
Schemazeichnung einer
? Anregungs- und

| Antwortamplitude
|

I

rafw |

Berechnung des komplexen E-Modules:

F
e Stress _ T wobei o=
Dehnung € A
F
Er=—~a_
Dehung

_ A2 X sin ph12
A; xsin phij

s
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3. Fragestellung

Um mehr Einsicht in die Problematik der Polymerisationsschrumpfung zu
gewinnen, konzentriert sich die Forschung auf die Untersuchung des
viskoelastischen Verhaltens der Kompositmaterialien. Der Zeitpunkt des
Wechsels von der Pragelphase in die Postgelphase ist ein wichtiger Faktor in der
Beziehung zwischen der Materialschrumpfung und der Entwicklung der
Polymerisationsspannung innerhalb der Restauration.

Zur Untersuchung der Polymerisationsspannung und des viskoelastischen
Verhaltens von Kompositen wurde an der Poliklinik fiir Zahnerhaltung und
Parodontologie der LMU-Miinchen im Rahmen einer Diplomarbeit der Stress-
Strain-Analyzer entwickelt (Dullin, 1998). Mit Hilfe der in diesem Gerit
implementierten Messprogramme ist es zum einem moglich, den Einfluss der
Lastmessdosen-Compliance (kompensierte Messmethode) auf die
Messergebnisse zu eliminieren und zum anderen durch dynamisch-mechanische
Messungen genauere Aussagen iiber molekulare Umbauprozesse in den ersten

Sekunden der Polymerisationsreaktion treffen zu kénnen.

Im Rahmen dieser Arbeit sollte folgendes untersucht werden:

a.) Der Einfluss der Compliance der Messvorrichtung auf die Messergebnisse

b.) Der Einfluss des C-Faktors auf die Spannungs- bzw. Stressentwicklung
sowie auf den Gelpunkt in Kompositmaterialien

c.) Der Einfluss der unterschiedlichen Materialkonsistenzen auf den Gelpunkt
sowie auf die Spannungs- bzw. Stressentwicklung

d.) Der Einfluss der Anregungsfrequenz auf den dynamischen Elastizitdtsmodul

e.) Der Einfluss der unterschiedlichen Materialkonsistenzen auf den

Speichermodul, den Verlustmodul sowie den Verlustfaktor
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4. Material und Methode

Zur Messung der Polymerisationsspannung wurde an der Poliklinik fiir
Zahnerhaltung und Parodontologie der LMU-Miinchen im Rahmen einer
Diplomarbeit Dullin, 1998) der Stress-Strain-Analyzer entwickelt. Das
Funktionsprinzip entspricht dem einer Universalpriifmaschine. Fiir die Beurteilung
der Polymerisationsschrumpfung wurden drei Messprogramme in die Maschine
implementiert.

e Messung der Spannung ohne Kompensation der Lastmessdosen-Compliance

® Messung der Spannung mit Kompensation der Lastmessdosen-Compliance

e Dynamisch-mechanische Messung

Abb. 18: Stress-Strain-Analyzer
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4. 1. Material

Zum Vergleich verschiedener Werkstoffe wurden die Materialien Charisma
(Heraeus Kulzer, Dormagen, Deutschland), Tetric Ceram (Vivadent, Schaan,
Liechtenstein), Tetric Flow (Vivadent, Schaan, Liechtenstein) und Definite
(Degussa, Hanau, Deutschland) untersucht. Fiir die Analyse von Messparametern
wurden die Komposite Tetric Ceram und Tetric Flow verwendet. Diese beiden
Materialien gleichen sich identisch in Bezug auf ihre Matrixzusammensetzung,
Fiillkorperverteilung und —vorbehandlung. Sie unterscheiden sich nur im
Fiillkorpergehalt und dem daraus unterschiedlich resultierenden elastischen

Verhalten.

Tabelle 3: Chargennummern und Farbe der
verwendeten Materialien

Material Lotnummer |Farbe
Tetric Ceram 905431 A3
Tetric Flow 16697 A3

Charisma 52 A3

Definite 210 A3
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4. 1. 1. Charakterisierung der verwendeten Materialien

Charisma

Charisma wird zu den Feinstpartikelhybriden gezahlt. Als wichtigste Fiillerpartikel
enthilt es Ba-Al-B-Si-Glas (67 %) und pyrogenes Siliziumdioxid (5%). Die Fiiller
nehmen insgesamt 72 Gewichts- und 60 Volumenprozent der Matrix ein (Zantner,

2000).

Tetric Flow

Tetric Flow ist ein zahnfarbenes, lichthirtendes und flieffahiges Komposit. Es
eignet sich fiir die Versorgung von Minikavititen, Zahnhalsdefekten und zur
erweiterten Fissurenversiegelung. Durch die sehr guten Fliesseigenschaften
verbessert Tetric Flow als erste Schicht in ausgedehnten Klasse-I- und Klasse-1I-

Kavititen die Adaptation der Fiillung an die Kavititenwinde.

Tetric Ceram

Tetric Ceram ist ein zahnfarbenes, lichthirtendes Fiillungsmaterial fiir adhisive
dsthetische Restaurationen. Es kann universell sowohl im Front- als auch im

Seitenzahnbereich eingesetzt werden.
Definite

Bei dem Material Definite handelt es sich um ein Ormocer.
Der Begriff Ormocer steht als Abkiirzung fiir den englischen Terminus
,organically modified ceramic®. Dieses Material wurde vom Frauenhofer—Institut

fiir Silikatforschung in Wiirzburg in Zusammenarbeit mit der Dentalindustrie
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entwickelt und wird nicht nur in der Zahnmedizin eingesetzt, sondern auch in
anderen technischen Bereichen, beispielsweise als kratzfeste
Oberflachenbeschichtung fiir Kunststoffbrillengldser sowie fiir Lacke, Fasern und
Folien (Rosin, 2000). Der . Unterschied zwischen einem Fiillwerkstoff auf
Ormocerbasis und einem Komposit liegt im Bereich der Matrix. Diese besteht aus
anorganischen Silanmolekiilen (in Form von Netzwerkmolekiilen), die durch den
Einbau von organischen Methacrylatgruppen modifiziert wurden. Durch
Polymerisation der Methacrylatgruppen findet eine Vernetzung statt und es bildet
sich ein anorganisch-organisches Verbundpolymer. Die Zugabe von anorganischen
Fiillkorpern verstarkt den anorganischen Charakter. Im Gegensatz dazu besitzen
Komposite eine rein organische Matrix (Manhardt et al., 1999).

Tabelle 4: Fiillerbestandteile von Tetric Ceram und Tetric Flow

(nach Lendenmann, 2001)

Fiillstoffe Tetric Ceram Tetric Flow @ Partikelgrofie | Funktion
(Gew. - %) (Gew. - %) (um)

Abrasionsverhalten

Rontgenopazitit

Bariumglas 50,6 43,5 1,0 optische Eigenschaf-
ten

Ba-Al- Abrasionsverhalten

Fluorosilikat- 5,0 4.4 1,0 Rontgenopazitit

glas Fluoridfreisetzung

Ytterbium- 17,0 14,6 0,24 Rontgenopazitit

Trifluorid Fluoridfreisetzung

Mischoxid 5,0 4.4 0,2 Transparenz
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4.2. Methode

4. 2. 1. Der Messaufbau

DAQ-Karte

Sosaioiioiils N

'
! Anschiussblock

Digitalmulimeter (A /

Piezo-Translator

Temp.-Sensor

Abb. 19: Messaufbau des Stress-Strain-Analysers nach Dullin, 1998

Zum Messaufbau gehoren der Messrahmen mit Messkammer, ein Piezo-Translator,
ein Kraftsensor, das Steuergerit fiir den Piezo-Translator, die Stativhalterung fiir
die Polymerisationslampe, das Zusatzgehiduse, das die Energieversorgung und
Signalkodierung fiir die Kraft-, Temperatur- und Lichtsensoren enthdlt und der PC
mit einer Datenerfassungskarte. Diese setzt die analogen Ausgangssignale der
einzelnen Sensoren in digitale Signalformen um, die vom Rechner entsprechend

weiterverarbeitet werden konnen (Dullin, 1998).
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4.2.1. 1. Der Messrahmen

Um eine hohe Steifigkeit zu erzielen, wurden bzgl. der Materialstirke bei der
Konstruktion ~des Messrahmens und der Messkammer alle Bauteile
iberdimensioniert.

Die Schraubverbindungen der Einzelteile wurden zusitzlich durch Zylinderstifte
vor auftretenden Scherkriften gesichert.

Innerhalb der Messkammer befindet sich eine Tischgruppe, bestehend aus einem
Tischsockel und einem Tischaufsatz. Ersteren gibt es in 4 unterschiedlichen Hohen
(18 mm; 19 mm; 19,5 mm und 20 mm) und wird entsprechend der Probengeome-

tric gewihlt. Letzterer ist mit einem Licht- und Temperatursensor ausgestattet.

Abb.20: Messrahmen
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4. 2. 1. 2. Die Probenhalter

Fiir die Messungen wurden Probenhalter aus Aluminium folgender Geometrien
verwendet: (Breite x Hohe x Linge)
e (6x3x5) mm
e (6x4x4)mm
o (6x4x5) mm
e (4x4x4)mm

e (4x4x5) mm
¢ (4x2x4)mm Abb. 21: Standardprobenhalter (4 x 2 x 4) mm

Mit Hilfe dieser Probengeometrien wurden folgende C-Faktoren konfiguriert:

Tabelle 5: Probenhalterkonfigurationen

C-Faktor Probenhalter A Probenhalter B Abstand
0,3 (4 x2x4)mm —(>4x2x4)mm 4 mm
0,5 (4 x4x4)mm (4 x4 x4)mm 4 mm
0,8 (6 x4 x 4) mm (6 x4 x 4) mm 4 mm
1,0 (6x 3 x5)mm (6x3x5)mm 2 mm
1,0 (4 x4 x5)mm (4x4x5)mm 2 mm
1,2 (6x4x4) mm (6x4x5) mm 3 mm
24 (6x4x5)mm (6x4x5)mm 1 mm

Die Probenhalter muBten adhisiv vorbehandelt werden, damit eine entsprechende
Verbindung mit dem Komposit erfolgen konnte. Diese Vorbehandlung erfolgte mit
dem Rocatec-System (ESPE, Seefeld, Deutschland). Dabei wurden mit Hilfe eines

speziellen Strahlsandes Silikatpartikel auf der Metalloberfldche verankert, die sich
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dann untereinander verbinden und eine keramikartige Schicht bilden. Die so
vorbereiteten Oberflachen wurden anschlieBend mit einer Silanschicht (ESPE-Sil,
ESPE, Seefeld, Deutschland) versehen, um den chemischen Verbund zwischen
Komposit und Silikatschicht zu erméglichen. Der Auftrag der Silanlosung auf die

Kontaktflache erfolgte ca. fiinf Minuten vor Versuchsbeginn.

4. 2. 1. 3. Der Formaufsatz

Der aus Kunststoff bestehende Formaufsatz enthielt einen entsprechend der GroRe
des Temperatursensors gestalteten Schlitz.

Um eine von den Kontaktflichen abgesehene allseitige freie Schrumpfung zu
gewihrleisten, mufite der Formaufsatz entsprechend isoliert werden. Dies geschah
zum einen durch eine Silikonpaste (Baysilone®) und zum anderen durch eine

Teflonfolie (Polytetrafluorethylen).

Abb. 22: Formaufsatz mit Teflonfolie
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Dabei wurde zuerst eine Schicht Baysilone® mit einem Pinsel aufgetragen, um
eine bessere und leichtere Anhaftung der als nidchstes bendtigten

Polytetrafluorethylenfolie zu ermoglichen.

4. 2. 1. 4. Lichtsensor und Temperatursensor

Als Lichtsensor wurde eine Silizium-Photodiode benutzt, welche eine hohe
Sensibilitdt, eine kurze Schaltzeit und eine geringe Grofe vereint. Diese befand
sich unterhalb des Formaufsatzes.

Mit Hilfe des Lichtsensors konnte synchron mit dem Start der
Polymerisationslampe die Aufzeichnung der Messdaten initiiert werden.

Die Empfindlichkeit wurde durch ein Potentiometer optimal an die jeweiligen
Umgebungslichtverhdltnisse angepasst. Der Temperatursensor, ein Platin-Chip

Sensor, dokumentierte die Umgebungstemperatur in der Messkammer.

Abb. 23: Tischhalterung mit Licht-und Temperatursensor
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4. 2. 2. Die Messmethoden

Bei der unkompensierten Messmethode erfolgte keine Beriicksichtigung der
Compliance der Messapparatur. Dabei wurde die lineare Verinderung der
Ausgangsprobenldnge ~ wihrend des  Polymerisationsvorganges  mittels
Lastmessdose gemessen. Durch die Mess-Software erfolgte die Umrechnung des
Messweges des Kraftsensors in Newton.

Bei der kompensierten Messung wurde die Nachgiebigkeit des Messaufbaus
berticksichtigt. Diese setzte sich grundlegend aus dem Messweg der Lastzelle und
der elastischen Deformation von Priifmaschine und Einspannung zusammen.
Mittels der Wegkompensation registrierte die Lastzelle die sich aufbauende Kraft
bei konstanter Probenldnge. In beiden Fillen konnte trotz fester Einspannung der
Probenhalter ein freies Schrumpfen erfolgen. Bei der dynamischen Messung
wurde die Probe, wahrend der Hirtereaktion, einer sinusformigen Deformation

ausgesetzt.
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P

Abb. 24A zeigt die Ausgangssituation. Die
Probe ist nur an einer Seite fixiert, so dass
ein freies Schrumpfen erfolgen kann.

Abb. 24B zeigt das Ergebnis nach der
Polymerisation.

Bei Abb. 24C - 24F sind beide Seiten des
Probenkorpers mit Hilfe von
Klemmschalen fest eingespannt, jeweils
verbunden mit einem Piezotranslator und
einem Kraftsensor.

Abb. 24D zeigt die Situation nach der
Polymerisation. Ein freies Schrumpfen wie
in Abb.24 B kann nicht erfolgen. Die
Kraftmessung erfolgt iiber den Messweg
des Sensors.

In Abb. 24E1 wird mit Hilfe des
Piezotranslators  unter  Kenntnis  der
Sensorkennlinie der Messweg kompensiert
und die Probenlange konstant gehalten.

In Abb. 24E2 wird durch entsprechendes
Nachstellen in die Gegenrichtung, die Kraft
wihrend der Polymerisation auf Null
gehalten.

Abb. 24F zeigt die Messsituation der
Probenhalterung wihrend der dynamischen

Messung

Abb. 24 Messmethodik der Polymerisationsschrumpfung (nach Dullin, 1998)
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4. 2. 3. Die Kalibrierung des Stress-Strain-Analysers

Eine Kalibrierungsmessung dient der Bestimmung der Compliance und der Kraft-
Weg-Kennlinie des Messsystems. Hierfiir wird ein sogenanntes Kalibrierstiick
bekannter Geometrie, welches aus Stahl oder Aluminium besteht und deren

Elastizititsmodule ebenfalls bekannt sind in die Krafteinleitungen eingesetzt

Bestimmung der Kraft-Weg-Kennlinie

100
4 7
Messwerte ’ ’
Keattin N 4
Regressionsgeraden s
80 -~
Stahl . r Aluminium
K=15,2 N/jym ’,/ K=11,8 N/jym
v
/
60 7
/
p
/
S
/
40
”’
,/
.
s
s -
20 5 ——
’ e
’ i Komposit
P s
o K=3,8 N/uym
— ’
0 —
. s Wog In pm —»- 10

Abb. 25 Kraft-Weg-Kennlinie (aus Dullin, 1998)

Zunidchst muss der Stellweg des Piezotranslators von 40 p (Mittenstellung) auf die
maximale Auslenkung von 80 p vergrofiert werden. Dies wird erreicht, indem man
den Drehknopf des Potentiometer, welches sich an der Steuereinheit befindet, nach
rechts dreht. Anschliefend wird das Kalibrierstiick anstelle der Probenhalter in der

Maschine verschraubt.
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Zur Aufnahme der Kraft-Weg-Kennlinie muss nun der Drehknopf des
Potentiometers nach links gedreht werden, bis der Stellweg O p betrdgt bzw. die
aufgezeichnete Kraft 100 N iiberschreitet.

Der Computer erstellt gleichzeitig ein Kraft-Weg Diagramm.
Aus den errechneten Geraden 148t sich die Steigung

_ AKraft
AWeg

K ablesen.

Kennlinienbestimmung des Messrahmens

Den Berechnungen liegt folgender Modellansatz zugrunde:
ALpp =AL = ALy
ALy, bezeichnet die Nachgiebigkeit des Messrahmens, AL die Langendnderung des

Gesamtsystems und ALy, die Langendnderung des Kalibrierstiickes.

ALlisst sich unter Annahme einer Kraft aus der Kennlinie bestimmen.

ALy, 1dsst sich iiber den bekannten Elastizititsmodul von z. B. Stahl berechnen.

_FXLO

St T Ex S,

wobei ALg,die Lingendnderung des Stahlstiickes, F die Zugkraft, Lydie

Anfangsmesslinge, E den Elastizititsmodul und S den Querschnitt angibt.
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Da das Kalibrierstiick nicht iiber einen konstanten Durchmesser verfiigt, muss die
Gesamtldngendnderung iiber die Langendnderung der einzelnen Querschnittanteile

ermittelt werden.

= X
210GPa

S1 S

F (L, L
( ,+2_2] 50N ( 2mm_ 2x2.5mm)_o o0

ALS,zAL]+AL2:EX 2 5
2°mm*x 1,52mm2

AL; bzw. AL, driickt die Langenidnderung der jeweiligen Ersatzmesslingen aus

und §; bzw. S, bezeichnen die unterschiedlichen Querschnitte des

Kalibrierstiikkes.
Daraus ergibt sich fiir die Kennlinie aus Stahl:

ap o F__SON
K

=3,597 um

15,2—
Lm

Demzufolge berechnet sich der Messweg des Kraftsensors:

ALy = AL~ A gy =3,597 um — 0,395 m = 3,20 i

Daraus ldsst sich schlieBen, dass bei einer Kraft von 50 N alle Komponenten des
Messrahmens einschlieBlich des Kraftsensors einen Messweg von 3,20 pm

erzeugen. Zuriickgerechnet auf 1 N ergibt sich ein Korrekturfaktor von 640 nm/N
(Dullin, 1998).
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4. 3. Die Versuchsdurchfithrung

Die Versuchsvorbereitung begann mit der Adaptation des mit Teflonfolie isolierten
Formaufsatzes auf den Tischaufsatz. Zwei vorbehandelte Probehalter (A und B)
wurden gegeniiberliegend in Klemmschalen verschraubt, wodurch der eine mit
einer Lastmessdose und der andere mit einem Piezotranslator verbunden wurden In

den Zwischenraum wurde das Fiillungsmaterial eingebracht.

Abb. 26 Formaufsatz mit Probenhalter

Der unter dem Formaufsatz befindliche Licht- und Temperatursensor, die
Lastmessdose und der Piezotranslator waren mit einer entsprechenden Mess-
Software verbunden. Eine Datenerfassungskarte setzte die analogen
Ausgangssignale der einzelnen Sensoren in digitale Signalformen um, die vom
Rechner weiterverarbeitet wurden. Das Einschalten der Polymerisationslampe
(Epilar Trilight, expotentieller Lichtanstieg, 40s, ESPE, Seefeld, Deutschland) gab
das Signal fir den Messbeginn. Die erforderliche Lichtintensitét von 800mW/cm?
wurde vorher durch ein Radiometer (Radiometer 100, Demetron Research Corp.,

Danbury, USA) iiberpriift. Die Messdauer betrug 330 Sekunden. Das Frontpanel
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des Computerbildschirmes zeichnete ein Kraft-Zeit und ein Temperatur-Zeit-
Diagramm auf.

Mit diesem Versuchsaufbau konnte zum einen die Polymerisationsschrumpfung
durch zwei unterschiedliche Messmethoden gemessen und zum anderen der

Elastizitdtsmodul von Fiillungsmaterialien bestimmt werden.

Im Rahmen der Vorversuche wurden die Materialien Definite, Tetric Ceram, Tetric
Flow und Charisma auf die entstehenden Kontraktionskrifte und -spannungen, die
Liéngen der Prigelphasen, die absoluten und relativen Schrumpfungsraten sowie die
Intervalle der groften Schrumpfungsentwicklung mit Hilfe der unkompensierten
Messmethode untersucht. Bei allen Versuchen betrug die Anzahl der Proben N =
10. Es wurden die Standardprobenhalter (4 mm x 2 mm x 4 mm), welche einem C-

Faktor von 0,3 entsprechen benutzt.

Der darauf folgende Hauptteil dieser Arbeit gliedert sich in zwei Abschnitte.

Der erste Abschnitt untersucht fiir die C-Faktoren 0,5; 0,8; 1,0; 1,2 und 2,4 die
gleichen Parameter wie in den Vorversuchen fiir beide Messmethoden und die
Materialien Tetric Ceram und Tetric Flow. Um eine Aussage iiber eine
langerfristige Entwicklung der Polymerisationsschrumpfung treffen zu konnen,

wurden Langzeitmessungen iiber einen Zeitraum von acht Stunden durchgefiihrt.

Bei allen Proben wurden anschlieBend mit einem Nanoindentor (Fischerscope
H100C, Fischer, Sindelfingen) die mechanischen Eigenschaften Vickershirte und
Elastizititsmodul bestimmt. Auf diese Untersuchung wird in Kapitel 3. 3. 7.

Messung der Mechanischen Eigenschaften niaher eingegangen.
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Im zweiten Abschnitt standen mit Hilfe der dynamischen Messmethode die
Ermittlung der Speicher-, Elastizitits- und Verlustmodule sowie der
Verlustfaktoren

ebenfalls fiir die Materialien Tetric Ceram und Tetric Flow im Mittelpunkt. Des
weiteren  interessierte  der Einfluss der Anregungsfrequenz auf die
Untersuchungsergebnisse. Fiir die Bestimmung des dynamischen E-Moduls wird
die Probe einer dynamischen sinusférmigen Deformation ausgesetzt und die daraus

resultierende Spannung gemessen. Dabei betrug die Wegamplitude 32 pm. Die

vom Computer aufgezeichneten Messwerte wurden anschliefend durch eine

nichtlineare ~ Kurvenanpassung nach der Levenberg-Marquardt-Methode
entsprechend weiterbearbeitet, um Speichermodule (entspricht dem dynamischen
E-Modul), die Verlustmodule sowie die Verlustfaktoren berechnen zu konnen.

Die Messzeit aller dynamischen Messungen betrug 60s, fiir die Anzahl der Proben

pro Versuch wurde N = 10 gewihlt.
Fiir die Langzeitmessungen und die dynamischen Messungen wurden die

Standardprobehalter verwendet.

Bei allen Versuchen wurde die ,,bulk curing“-Technik verwendet.

4. 3. 1. Die Ermittlung der Kontraktionskrifte [N]

Bei der unkompensierten Messmethode wurde die lineare Verdnderung der
Ausgangsprobenlinge  wihrend des  Polymerisationsvorganges  mittels
Lastmessdose gemessen. Durch die Mess-Software erfolgte die Umrechnung des

Messweges des Kraftsensors in Newton.
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Bei der kompensierten Messmethode konnte durch den Piezotranslator die
Probenldnge konstant gehalten werden, wobei die Lastzelle die sich aufbauende
Kraft registriert.

Die Werte der sich entwickelnden Kontraktionskrifte wurden aller

Zehntelsekunden erfasst und vom Computer aufgezeichnet.

4. 3. 2. Die Ermittlung der Kontraktionsspannungen [MPa]

Die Ermittlung der Werte fiir die Kontraktionsspannungen wurde durch folgende
Berechnung ermittelt:

Kontraktionsspannung = Ronsrakionssrap

Gesamtadhdsivfldche der Probenhalter

4. 3. 3. Die Ermittlung des Gelpunktes [s]

Als Gelpunkt wurde per definitionem der Zeitpunkt gewertet, an dem die

Kontraktionskrifte 0,5 N iiberschritten.

4. 3. 4. Die Ermittlung der absoluten Schrumpfungsrate [N/s]

Die absolute Schrumpfungsrate zum Zeitpunkt t = 40s wurde wie folgt errechnet:

Schrumpfungskraft (t = 40s)
Belichtungszeit(t = 40s)

absolute Schrumpfungsrate =

4. 3. 5. Die Ermittlung der relativen Schrumpfungsrate [ %/s]

Die relative Schrumpfungsrate zum Zeitpunkt t = 40s wurde wie folgt bestimmt:

absolute Schrumpfungsrate
Schrumpfungskraft(t = 300s)

relative Schrumpfungsrate =
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4. 3. 6. Die Bestimmung des Intervalls der groBten Schrumpfungs-

kraftentwicklung

Bei allen Messungen wurde der Wendepunkt bzw. der Wendebereich der groBten
Steigung durch die erste Ableitung der Stress-Strain-Funktionen ermittelt. Die
Kurvenmaxima stellen dabei die Wendepunkte dieser Funktionen dar. Da es sich
hierbei nicht um einen definierten Punkt handelte, wurde ein Wendebereich in
Form eines Intervalls angegeben. Innerhalb dessen die Steigung und damit die

Schrumpfungskraft ihren Hohepunkt erféhrt.

4. 3.7. Messung der Mechanischen Eigenschaften

Fir die Beurteilung der Polymerisationsgiite und der Messung des
Elastizitdtsmoduls wurden die Proben nach der Polymerisation und der Messung
der Polymerisationskontraktion mit einem Nanoindentor (Fischerscope H100C,
Fischer, Sindelfingen) an deren Unterseite vermessen.

Das in dieser Studie angewandte Messsystem ist fiir die Messung der
Universalhirte gemif DIN 50 359, Entwurf DIN 55 676 und Technical Report ISO
TR 14 577 konzipiert. Hierfiir wurden Kraft-Eindringtiefe-Wertepaare registriert
und neben dem Hirtewert auch der Elastizititsmodul gewonnen.

Dabei wird ein diamantener Eindringkérper (Vickerspyramide), in Form einer
Pyramide mit quadratischer Grundfliche und einem Winkel von o = 136° zwischen
den gegeniiberliegenden Flichen in die Probenoberfliche gedriickt. Waihrend des
Priifvorganges werden die Priifkraft F und die Eindringtiefe h sowohl bei
Priifkraftzunahme als auch -abnahme aufgezeichnet.

Die Messung erfolgt durch eine kontinuierliche Steigerung der Priifkraft zwischen

0 mN und 500 mN. Dabei wird gleichzeitig die Eindringtiefe des
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Vickersdiamanten ermittelt. Da die Geometrie des Vickersdiamanten bekannt ist,
kann aus der Eindringtiefe der Universalhdrtewert HU = F/A (A = Oberfliche des
Eindrucks) berechnet werden.

Aus der Steigung der Tangente an die Entlastungskurve bei F = F,, kann der
elastische Eindringmodulus Yy bestimmt werden, der mit dem Elastizitatsmodul
des Probenwerkstoffes verglichen werden kann.

Die Messungen wurden an der Probenunterseite vorgenommen.

4. 3. 8. Die Bestimmung des dynamischen Elastizitaitsmoduls

4. 3. 8. 1. Die Bestimmung des dynamischen Elastizititsmoduls-des

Speichermoduls E’ [MPa]

Fiir die Bestimmung des Speicher- bzw. dynamischen Elastizititsmoduls mussten

zunichst die folgenden Parameter berechnet werden:

Dehnung des Materials = Gesamtdehnung — Dehnung der Lastmessdose

Amplitudel

Gesamtdehnung =
Adhdsivflache der Probenhalter

Amplitude2 ® Compliance der SSA — Maschine
Dehnfliche der Probe

Dehnung der Lastmessdose =

Amplitude?

komplexes E — Modul E* = -
((204) e Dehnung des Materials)

Speichermodul E’ = E*-cos Aphi
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4. 3. 8. 2. Die Bestimmung des Verlustmoduls E’’ [MPa]

Verlustmodul E’’ = E*-sin Aphi

4. 3. 8. 3. Die Bestimmung des Verlustfaktors Tan Delta

sin Aphi _ E”

Tan Delta = - =
cos Aphi E’

4. 4. Statistische Auswertung

Fiir die statistische Auswertung der gewonnenen Daten wurde die Statistiksoftware
SPSS fiir Windows verwendet. Die Messergebnisse wurden in den entsprechenden
Gruppen einem gepaarten T-Test und anschliefend einer Varianzanalyse (ANOVA

= Analysis of Variance) mit nachgeschalteter Tukey-HSD-Korrektur unterzogen.
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5. Ergebnisse

5. 1. Vorversuche-Vergleich der Materialien

5.1. 1. Messung der Schrumpfungskraft [N]
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Abb. 27: Zeitlicher Verlauf der Polymerisationsschrumpfung fiir die Materialien Charisma,

Tetric Flow, Tetric Ceram und Definite

Im Diagramm sind die Verldufe der durch die Polymerisationsreaktion
entstandenen Schrumpfungskrifte fiir die Materialien Charisma, Tetric Flow,
Tetric Ceram und Definite dargestellt. Die Messzeit betrug 300 Sekunden. Die
Endweljte von Charisma (14,53 N),. Tetric Flow (14,65 N) sowie Tetric Ceram
(12,88 N) unterschieden sich statistisch nicht voneinander. Das Ormocer Defi-

nite (19,96 N) zeigte signifikant (p < 0,05) die héchsten Schrumpfungskriifte.
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5. 1. 2. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]
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Abb. 28: Kontraktionsspannung [MPa] der Materialien Definite, Tetric Ceram, Charisma
und Tetric Flow; (Die Klammer kennzeichnet sich nicht signifikant unterscheidende

Gruppen.)

Das Diagramm stellt die maximalen Kontraktionsspannungswerte [MPa] fiir die
Materialien Definite, Tetric Ceram, Charisma und Tetric Flow nach einer
Messzeit von 300s dar.

Das Ormocer Definite (2,48 MPa) entwickelte signifikant die hochste Schrump-
fungsspannung.

Zwischen den Feinstpartikelhybridkompositen Charisma (1,79 MPa), Tetric
Flow (1,75 MPa) und Tetric Ceram (1,82 MPa) wurden hinsichtlich der Kon-

traktionsspannung keine statistischen Unterschiede festgestellt.
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5. 1. 3. Bestimmung des Gelpunktes
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Abb. 29: Prigelphasen der Materialien Tetric Ceram, Charisma, Tetric Flow und Definite
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Abb.30: Schrumpfungsverlauf der Materialien Definite, Tetric Flow, Tetric Ceram und

Charisma in den ersten 60 s
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Beide Diagramme zeigen die Lange der Priagelphasen der getesteten Materialien,
die sich signifikant voneinander unterschieden.

In dieser Untersuchung wies Tetric Ceram (13,20 s) den langsten Prigelzustand
auf. Es folgten mit deutlich kiirzeren Pragelphasen die Materialien Charisma
(5,02 s) und Tetric Flow (4,17 s). Das Ormocer Definite (2,95 s) erreichte am

schnellsten seinen Gelpunkt.
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5. 1. 4. Bestimmung der absoluten [N/s] und der relativen
Schrumpfungsrate [ %/s]

Tabelle 6: absolute Schrumpfungsrate und relative Schrumpfungsrate von Charisma, Tetric

Flow, Tetric Ceram und Definite

Charisma | Tetric Flow | Tetric Ceram Definite
absolute
Schrumpfungsrate 0,233 0,248 0.212 0,311
[N/s]
relative
Schrumpfungsrate 1.555 1,465 1.454 1,388
[%]/s]

Definite wies signifikant die hochste absolute Schrumpfungsrate auf. Die
Komposite Charisma, Tetric Flow und Tetric Ceram zeigten keine statistischen
Unterschiede.

Bei der Auswertung der relativen Schrumpfungsraten konnten keine
signifikanten Unterschiede zwischen den einzelnen Materialien festgestellt

werden.

79
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5. 1. 5. Bestimmung der grofiten Steigung
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Abb. 31: Graphische Darstellung der 1. Ableitungen der Stress-Strain-Funktionen fiir die

Materialien Definite, Tetric Flow, Tetric Ceram und Charisma

Die Kurvenhohepunkte stellen die Wendepunkte der anfanglich sigmoidal
verlaufenden Stress-Strain-Funktionen dar. Da es sich hierbei nicht um einen
definierten Punkt handelte, wurde ein Wendebereich in Form eines Intervalls

angegeben.

Innerhalb diesen erfihrt die Steigung und damit die Schrumpfungskraft ihren

Hohepunkt.

Bei dieser Untersuchung wurden fiir den Wendepunkt folgende Intervalle
ermittelt:

Definite 172s—- 1745

Tetric Flow 6,6s—-6,8s

Tetric Ceram 155s—-15,6s
Charisma 9,1s-95s

Definite (4,2 s) und Charisma (4,2 s) wiesen die lingsten und Tetric Ceram
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(1,4 s5) und Tetric Flow (2,1 s) die kiirzesten maximalen Steigungsintervalle auf.
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5. 2. Hauptversuche-Variation der C-Faktoren
5. 2. 1. Messung ohne Gegenregulation
5.2.1. 1. Tetric Ceram
5.2.1.1.1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]
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Abb. 32: Maximale Polymerisationsspannungswerte [MPa] der verschiedenen C-Faktoren

des Materials Tetric Ceram nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode ohne

Gegenregulation; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant unterscheidende

Gruppen.)
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5.2.1.1.2. Messung der Schrumpfungskraft [N]

Der C-Faktor 0,5 (1.66 MPa) zeigte das hochste Maximum an Kontraktions-
spannung, gefolgt vom C-Faktor 1,0 (1,52 MPa).
Die Probengeometrien C 0,8 (1,33 MPa) und C 1,2 (1,32 MPa) standen an ‘

dritter Stelle und wiesen signifikante Unterschiede zu den Faktoren C 0,5 und C

1 35
1,0 auf. 30
Die geringsten Spannungen wurden bei dem C-Faktor 2,4 (1,02 MPa) gemessen. | = ) 1
; < 25 |
Es konnten keine signifikanten Unterschiede zu den Geometrien C 0,8, C1,0 ‘ £ ‘
und C 1,2 festgestellt werden. > 20 |
; )
‘ €15 |
| g ~==C0,8
1 g 10 - -=-C 1,0
£ 5[ Cc1,2
3] i
o 1 —=C24
0
5 0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300

Zeit [s]
Abb. 33: Verlaufskurve der Polymerisationsschrumpfungskrifte der verschiedenen
C-Faktoren des Materials Tetric Ceram, ermittelt mit der Messmethode ohne

Gegenregulation
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5.2.1.2. Tetric Flow

= 35 I T S.2.1.2.1. Messung der Kontraktionsspannung (MPa)
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Abb. 34: Maximale Schrumpfungskrifte der unterschiedlichen C-Faktoren des Materials (4x4xdxd)mm  (6x4x4xd) mm (6x3x5x2) mm (6x4x4) mm (6x4x5x1) mm
6x4x5) mm
Tetric Ceram nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode ohne Gegenregulation g mm /ibsland
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Lénge x
Probenhalterabstand) mm

In der Abbildung 33 werden die zeitlichen Verldufe fiir die entstehenden

" . . Abb. 35: Maximale Pol isations S i -
Schrumpfungskrifte der einzelnen C-Faktoren veranschaulicht. aximale Polymersationsspannungswerte der verschiedenen C-Faktoren des

. . . ) o Materials Tetric Flow nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode ohne
Abbildung 34 zeigt die Maximalwerte der Polymerisationsschrumpfungskrifte, .
Gegenregulation

die bei 300 Sekunden gemessen wurden
Die héchsten Kraftwerte wurden beim C-Faktor 2,4 (33,04 N) gemessen. An

Der Vergleich der C-Faktoren hinsichtlich ihrer Kontraktionsspannungswerte
zweiter Stelle kamen die C-Faktoren 0,8 (31,99 N) und 1,2 (31,75 N). Bei allen ) ) ) . )
bei dem Kompositmaterial Tetric Flow zeigte mit steigendem C-Faktor sinkende
drei Geometrien konnten signifikante Unterschiede zu den Faktoren C 0,5 und
Spannungswerte.
C 1,0 festgestellt werden. ) .
So erreichten die C-Faktoren 0,5 (1,74 MPa) und 0,8 (1,46 MPa) die hichsten
C 1,0 (27,13 N) unterschied sich mit Ausnahme von C 0,5 signifikant von den

Spannungswerte. Dabei erwiesen sich die Unterschiede untereinander sowie zu
anderen Faktoren. |

} den restlichen C-Faktoren als signifikant.

Der C-Faktor 0,5 (26,65 N) wies die niedrigsten Schrumpfungswerte auf und ‘

unterschied sich signifikant von den Probengeometrien C 0,8; C 1,2 sowie C 2.4.
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Fiir die iibrigen C-Faktoren wurden folgende Werte gemessen:

e C1,0 1,36 MPa
e C1,2 1,25MPa
* C24 1,18 Mpa
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5.2.1.2.2. Messung der Schrumpfungskraft [N]
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Abb. 36: Verlaufskurve der Polymerisationsschrumpfungskrifte der verschiedenen

C-Faktoren des Materials Tetric Flow, ermittelt mit der Messmethode ohne Gegen-regulation

In Abbildung 36 werden die zeitlichen Verldufe fiir die entstehenden

Schrumpfungskrifte der einzelnen C-Faktoren veranschaulicht.
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Abb. 37: Maximale Schrumpfungskrifte unterschiedlicher C-Faktoren des Materials Tetric
Flow nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode ohne Gegenregulation; (Die

Klammer kennzeichnet sich nicht signifikant unterscheidende Gruppen.)

Abbildung 37 zeigt die Maximalwerte der Polymerisationsschrumpfungskrifte,
die nach 300 Sekunden gemessen wurden.

Die héchsten Schrumpfungskrifte wurden bei dem C-Faktor 0,8 (35,13 N)
gemessen, mit signifikanten Unterschieden zu allen anderen Probengeometrien.
Es folgten die Faktoren C 1,2 (30,13 N) und C 2,4 (28,46 N), die sich statistisch
nicht voneinander unterschieden. Die geringsten Kontraktionskrifte zeigten die
C-Faktoren 0,5 (27,84 N) und 1,0 (24,54 N), wobei letzterer signifikante

Unterschiede zu allen anderen Probengeometrien aufwies.
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5. 2. 2. Messung mit Gegenregulation

5.2.2.1. Tetric Ceram

S.2.2.1. 1. Messung der Kontraktionsspannung (MPa)
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Abb. 38: Maximale Polymerisationsspannungswerte der verschiedenen C-Faktoren von Tetric
Ceram nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode mit Gegenregulation;

(Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant unterscheidende Gruppen.)

Bei der Messung der maximalen Polymerisationsspannung von Tetric Ceram
unter Beriicksichtigung der Compliance der Messvorrichtung erreichte der C-
Faktor 1,0 (4,32 MPa) die hochsten Werte.

Der Faktor C 0,5 (3,93 MPa) wies die zweithochsten Kontraktionsspannungen

auf. Beide unterschieden sich signifikant von den Faktoren C 0,8; C 1,2 sowie C
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S.2.2.1.2. Messung der Schrumpfungskraft (N)

2,4. Die niedrigsten Werte wurden bei dem C-Faktor 0,8 (3,42 MPa) gemessen.

Zwischen den Probengeometrien C 2,4; C 1,2 und C 2,4 konnten keine signifi- ) |

‘ 120
kanten Unterschiede festgestellt werden.
= 100
g !
: ® ] ‘{‘ ~}-
| g 80 - r +
| =) 1
| 5 60 —
| e
| § 40
| £ i
| o4 i
» 20 ]
‘ 0 B A LJA,,V.T, - U S R
; C24 Cc1,2 co8 c1,0 Cco,5
(6x4x5x1) mm (6x4x4) mm (6x4x4x4) mm  (6x3x5x2) mm  (4x4x4x4) mm
(6x4x5) mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Linge x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 39: Maximale Schrumpfungskrifte der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric
Ceram nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode mit Gegenregulation;

(Die Klammer kennzeichnet sich nicht signifikant unterscheidende Gruppen.)

Bei der Messung der maximalen Schrumpfungskraft von Tetric Ceram zeigten
sich folgende Ergebnisse:

e C24mit83,99N

e C12mit8393N

e CO08mit82,12N

e C1,0mit77,83N

| e C0,5mit62,96N

Nur der C-Faktor 0,5 konnte signifikante Unterschiede zu den anderen

Probengeometrien zeigen.
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5.2.2.2. Tetric Flow

5.2.2.2.1. Messung der Kontraktionsspannung [MPa]
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Abb. 40: Maximale Polymerisationsspannung der verschiedenen C-Faktoren des Materials
Tetric Flow nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode mit Gegenregulation;

(Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant unterscheidende Gruppen.)

Bei der Messung der maximalen Polymerisationsspannung wurde fiir den C-

Faktor 2,4 (3,6 MPa) der héchste Wert gemessen.

Ergebnisse 94

Die Faktoren C 0,5 (3,51 MPa) sowie C 0,8 (3,50 MPa) folgten an zweiter Stelle
mit signifikanten Unterschieden zu den Probengeometrien C 1,0; C 1,2 sowie C
2,4. Die geringsten Kontraktionsspannungen wurden fiir die C-Faktoren C1,0
(2,60 MPa) und C 1,2 (2,10 MPa) gemessen, die sich statistisch nicht unter-

schieden.
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S.2.2.2.2. Messung der Schrumpfungskraft (N)

120 ——— —M

100 - =

80 t T

Kontraktionskraft [N]
(2]
o

N
o

S
o
—

C24 co,8 C1,2 Co0,5 Cc1,0

(6x4x4) mm
(6x4x5x1) mm (6x4x4x4) mm (6x4x5) mm (4x4x4x4) mm  (6x3x5x2) mm

3 mm Abstand

o

C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Lange x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 41: Maximale Schrumpfungskrifte der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric
Flow nach 300 Sekunden, ermittelt mit der Messmethode mit Gegenregulation;

(Die Klammern kennzeichnen sich nicht si gnifikant unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt die maximalen Polymerisationsschrumpfungskréifte von
Tetric Flow fiir die Messmethode mit Gegenregulation.

Die Faktoren C 2,4 (99,61 N) und C 0,8 (85,44 N) wiesen die hochsten Werte
beziiglich der sich wihrend der Polymerisationsreaktion entwickelnden Kon-
traktionskrifte auf. Der C-Faktor 1,2 (75,93 N) nahm in der Rangfolge eine
mittlere Stellung ein, wobei sich keine statistischen Unterschiede zwischen den

Geometrien C 2,4; C 0,8 und C 1,2 feststellen lieBen.
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Die geringsten Schrumpfungskrifte wurden fiir die Faktoren C 0,5 (56,31 N)

und C 1,0 (54,40 N) gemessen, beide unterschieden sich nicht signifikant von-

einander.
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5.2.3. Vergleich der maximalen Kontraktionsspannungswerte
[MPa] von Tetric Ceram und Tetric Flow bei der unkompensierten
Messmethode

OTetric Ceram
B Tetric Flow
—

[col V)

e

—_
D

£14 |
=1,2 J
2 L
S 1
0,8 |
30,6 |
wn’ i
0,4 1
0,2 -
0 1" i - ‘T"‘J
Co0,5 Co0,8 C1,0 C1,2 C24
(4x4x4x4) mm (6x4x4x4) mm (6x3x5x2) mm (6x4x4) mm (6x4x5x1) mm
(6x4x5) mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Linge x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 42: Vergleich der maximalen Spannungswerte von Tetric Ceram und Tetric Flow, ermittelt
mit der unkompensierten Messmethode; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht si gnifikant

unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt den Vergleich der Maximalspannungswerte bei 300 s
Messzeit fiir die Komposite Tetric Ceram und Tetric Flow, ermittelt mit der

unkompensierten Messmethode.
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Dabei konnten bei den C-Faktoren 0,8; 1,0 und 2,4 signifikante Unterschiede

zwischen den Testmaterialien festgestellt werden.
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5. 2. 4. Vergleich der maximalen Kontraktionsspannungswerte
[MPa] von Tetric Ceram und Tetric Flow bei der kompensierten
Messmethode

OTetric Ceram mG
B Tetric Flow mG

=
g s o;

SR Y S

J L
aN v ow

Spannung [MPa]
- N

g
[S I

co5 co,8 C1,0 C1,2 c24
(4x4x4x4) mm (6x4x4x4) mm  (6x3x5x2) 1r;m (6x4x4) mm (6x4x5x1) mm

(6x4x5) mm
3 mm Abstand

C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Liange x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 43:Vergleich der maximalen Spannungswerte von Tetric Ceram und Tetric Flow,
ermittelt mit der kompensierten Messmethode; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht

signifikant unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt den Vergleich der Maximalspannungswerte bei 300 s
Messzeit fiir die Komposite Tetric Ceram und Tetric Flow, ermittelt mit der
kompensierten Messmethode.

Die C-Faktoren 0,5; 1,0 sowie 2,4 zeigten signifikante Unterschiede zwischen

den Testmaterialien.
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3. 3. Gelpunktbestimmung

5.3. 1. Tetric Ceram

5.3. 1. 1. Messung mit Gegenregulation

12 . f_—H/ﬁ/%
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2, i
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|
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|
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co,8 C24 C1,0 C1,2 Co,5
(6x4x4x4) mm (6x4x5x1) mm  (6x3x5x2) mm (6x4x4) mm (4x4x4x4) mm
(6x4x5) mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Lénge x

Probenhalterabstand) mm

Abb. 44: Gelpunkt der verschiedenen C-Faktoren fiir Tetric Ceram/Messmethode mit
Gegenregulation; (Die Klammern geben die Gruppen an, die sich nicht signifikant

voneinander unterscheiden.)

Fiir die Dauer der Prigelphasen wurden absteigend folgende Werte gemessen:
e C08 9,725
e C24 777s
e CL0 7,73
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S.3. 1. 2. Messung ohne Gegenregulation

e C12 692s
e C05 322s
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10 4
| T |
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|
|
| (6x4x5) mm

3 Abstand
mm Abstan C-Faktor

| Probengeometrie
i (Breite x Hohe x Lange x
| Probenhalterabstand) mm

| Abb. 45: Gelpunkt der verschiedenen C-Faktoren bei Tetric Ceram/Messung ohne
Gegenregulation; (Die Klammern geben die Gruppen an, die sich nicht signifikant

voneinander unterscheiden.)

‘ Fiir die Dauer der Priigelphasen wurden abstei gend folgende Werte gemessen:
e Cl1,2 892s

e C08 841s

: e C1,0 7,745

! €05  736s

| © C24 474




Ergebnisse 103

5. 3. 2. Tetric Flow

5.3.2. 1. Messung mit Gegenregulation
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C24 co0,8 c1,0 Co0,5 C1.2
(6x4x5x1) mm (6x4x4x4) mm (6x3x5x2) mm  (4x4x4x4)mm  (6x4x4) mm
(6x4x5) mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Linge x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 46: Gelpunkt der verschiedenen C-Faktoren fiir das Material Tetric Flow/Messmethode
mit Gegenregulation; (Die Klammern geben die Gruppen an, die sich nicht signifikant

voneinander unterscheiden.)

Fiir die Dauer der Pragelphasen wurden absteigend folgende Werte gemessen:
e C24 974s
* C08 835s
* C10 7,72s
e C05 7,65s
* C1,2 639s
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5.3.2. 2. Messung ohne Gegenregulation
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C24 Co0,5 c1,2 C1,0 co,8
(6x4x5x1) mm  (4x4x4x4) mm (6x4x4) mm (6x3x5x2) mm (6x4x4x4) mm
(6x4x5) mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Lénge x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 47: Gelpunkt der verschiedenen C-Faktoren fiir Tetric Flow/Messung ohne Gegenregu-
lation; (Die Klammern geben die Gruppen an, die sich nicht signifikant voneinander unter-

scheiden.)

Fiir die Dauer der Priigelphasen wurden abstei gend folgende Werte gemessen:
e C24 10,265

e CO05 9,66s

e Cl1,2 8,75s

e CI10 798s

e C08 791s




Ergebnisse 106
Ergebnisse 105

5.3. 4. Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram

5. 3.3. Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram j hinsichtlich ihrer Gelpunkte der unkompensierten Messmethode
hinsichtlich ihres Gelpunktes der kompensierten Messmethode

14 O Tetric Ceram
2 . ) \ A , B Tetric Flow
12
10 - _ 10
OTetric Ceram
8 8 Tetric Flow , @ 8
@) o
=6 ; BES ?
N |
4 | +
\ 2
5 a
0 - | ¢o05 Co08 C10 Ct12 C24
C 0’5 C 0,8 C 1’0 C 1’2 C 2,4 ! (4x4x4x4) mm  (6x4x4x4) mm  (6x3x5x2) mm ngjx‘;; mm (6x4x5x1) mm
(4x4xdxd)mm  (6x4x4x4)mm  (6x3x5x2) mm  (6x4x4) mm (6x4x5x1) mm : m Absand
(6x4x5) mm

3 mm Abstand [ C-Faktor

| Probengeometrie
(Breite x Hohe x Linge x
Probenhalterabstand) mm

C-Faktor ‘
Probengeometrie |
(Breite x Hohe x Linge x |
Probenhalterabstand) mm | Abb. 49: Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram beziiglich der Gelpunkte
Abb. 48:Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram beziiglich der Gelpunkte 1 der verschiedenen C-Faktoren bei der unkompensierten Messmethode; (Die Klammer
der verschiedenen C-Faktoren bei der kompensierten Messmethode: (Die Klammer kennzeichnen sich nicht signifikant voneinander unterscheidende Gruppen.)

kennzeichnen sich nicht signifikant voneinander unterscheidende Gruppen.)

Der Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram hinsichtlich der

Der Vergleich der Materialien Tetric Flow und Tetric Ceram hinsichtlich der Linge der Prigelphase der verschiedenen C-Faktoren bei der unkompensierten
Lénge der Prigelphase der verschiedenen C-Faktoren bei der kompensierten Messmethode ergab fiir die Faktoren C 0,5; C 1.2 sowie C 2.4 signifikante
Messmethode ergab alleinig fiir den Faktor C 0,5 einen signifikanten Unterschiede.

Unterschied Bei den Probengeometrien C 0,5 und C 2,4 setzte mit dem Material Tetric Flow
Bei diesem Faktor setzt mit dem Testmaterial Tetric Flow der Gelpunkt deutlich ‘ der Gelpunkt deutlich spiiter ein. Der C-Faktor 1,2 zeigte mit dem Komposit

spiiter ein. Tetric Ceram einen lingeren Prigelzustand.
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5. 3. 5. Vergleich der Gelpunkte von kompensierter mit
unkompensierten Messmethode fiir das Material Tetric Flow

Oohne
14+ Gegenregulation
| ~genreg . =
12 4 B mit Gegenregulation
| —a
10 -
© 8-
N 6 -
4 Ny
2 N
0 - - —— . .
Co5 C08 C10 C12 C24
(4xdxdx4)  (6xdxdxd)  (6x3x5x2) (6x4x4)mm  (6x4x5x1)
mm mm mm (6x4x5) mm mm
3 mm Abstand
C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Linge x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 50: Vergleich der Messmethoden beziiglich ihres Einflusses auf den Gelpunkt der
verschiedenen C-Faktoren fiir das Material Tetric Flow; (Die Klammer kennzeichnen sich

nicht signifikant voneinander unterscheidende Gruppen.)

Der Vergleich der Messmethoden beziiglich ihres Einflusses auf den Gelpunkt
der verschiedenen C-Faktoren von Tetric Flow ergab signifikante Unterschiede
fiir die Faktoren C 0,5 und C 1,2. Bei diesen Faktoren wurden mit der

unkompensierten Messmethode jeweils lingere Prigelphasen gemessen.
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3. 3. 6. Vergleich der Gelpunkte von kompensierter und
unkompensierter Messmethode fiir das Material Tetric Ceram
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O ohne Gegenregulation
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C-Faktor

Probengeometrie
(Breite x Hohe x Lange x
Probenhalterabstand) mm

Abb. 51: Vergleich der Messmethoden beziiglich ihres Einflusses auf den Gelpunkt der

verschiedenen C-Faktoren bei Tetric Ceram

Der Vergleich der Messmethoden beziiglich ihres Einflusses auf den Gelpunkt
der verschiedenen C-Faktoren von Tetric Ceram ergab signifikante Unterschiede
fiir die Faktoren C 0,5 und C 2,4. Bei dem C-Faktor 0,5 wurde mit der
unkompensierten Messmethode eine deutlich lingere Prigelphase gemessen.
Der C-Faktor 2,4 zeigte mit der kompensierten Messmethode einen spéter

einsetzenden Gelpunkt.
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5. 4. Bestimmung der grifiten Steigung
5.4. 1. Tetric Ceram '
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Abb. 54: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den

Zeit [s] ;
. C-Faktor 1,0
Abb. 52: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
C-Faktor 0,5

cos8
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Zeit [s] Abb. 55: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den

Zeit [s]

Abb. 53: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den C-Faktor 1,2

C-Faktor 0,8
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- .‘ 5.4.2. Tetric Flow
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Zeit [s] ; Abb. 57: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
‘i C-Faktor 0,5
Abb. 56: Graphische Darstellung der 1. Ableitungen der Stress-Strain-Funktionen fiir den
C-Faktor 2,4
1,4 co,8
1,2 4
Die Kurvenhohepunkte stellen die Wendepunkte der sigmoidalverlaufenden 1
Stress-Strain-Funktionen dar. Da es sich hierbei nicht um einen definierten 0,8 |
Punkt handelte, wurde ein Wendebereich in Form eines Intervalls angegeben. 206
Innerhalb diesen erfihrt die Steigung und demzufolge die Schrumpfungskraft % 0,41
: ) 1‘ o 0.2
thren Hohepunkt. | 0 T T P TP e e e
Bei dieser Untersuchung wurden fiir den Wendepunkt folgende Intervalle | -0,2 d 4 8 12 16 20 24 28
ermittelt: } -0,4 1
€05 1495~ 15,1 s | 0.6
| Zeit [s]
co,s8 16,6 s-16,7s
Abb. 58: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
C1,0 11,5s-11,8 s | C-Faktor 0,8
C1,2 170s-17,1s

Cc24 17,6s-17,7s
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0,1
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36
Zeit [s]

Abb. 59: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
C-Faktor 1,0

0 T T T T T T T T T VT T T T T T T TR T T T ST T TR T T T e

0 4 8 12 16 20 24 28 32 36
Zeit [s]

Abb. 60: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
C-Faktor 1,2
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Abb. 61: Graphische Darstellung der 1. Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den
C-Faktor 2,4

Die Kurvenhéhepunkte stellen die Wendepunkte der sigmoidalverlaufenden
Stress-Strain-Funktionen dar. Da es sich hierbei nicht um einen definierten
Punkt handelte, wurde ein Wendebereich in Form eines Intervalls angegeben.

Innerhalb diesen erfihrt die Steigung und damit die Schrumpfungskraft ihren

Hohepunkt.

Bei dieser Untersuchung wurden fiir den Wendepunkt folgende Intervalle
ermittelt:

co0,5 17,0s-17,2s

co8 16,55-16,8s

C1,0 155s-15,7s

C1,2 134s5-14,6 5

C24 19,75s-19,8 s
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5. 5. Bestimmung der absoluten und der relativen
Schrumpfungsraten

3. 5. 1. Messung mit Gegenregulation

S.5. 1. 1. Tetric Ceram

Tabelle 7: relative -und absolute Schrumpfungsraten der verschiedenen

C-Faktoren von Tetric Ceram
T I
Co5 | Co8 | C1,0 C1,0 Cl12 | C24
(3x6x2) |(4x4x2)

mm mm
relative
Schrumpfungsrate 1,659 1,570 1,698 1,756 1,704 1,453
in [%/s]
absolute N )

Schrumpfungsrate| 0,929 1,202 0,992 0,834 1,157 1,336
in [N/s]
|

In Tabelle 7 sind die absolute -und die relative Schrumpfungsraten fiir das
Kompositmaterial Tetric Ceram dargestellt, welche mit der Messmethode mit
Kompensation der Maschinencompliance ermittelt wurden.

Die Ergebnissen der relativeﬁ Schrumpfungsraten wiesen keine signifikanten
Unterschiede zwischen den verschiedenen C-Faktoren auf.

Bei der Ermittlung der absoluten Schrumpfungsraten unterschieden sich die
Faktoren C 0,8; C1,2 und C 1,0(3 mm=x 6 mmx 2 mm) statistisch nicht von
den anderen Probengeometrien. Der C-Faktor 2,4 prisentierte signifikante

Abweichungen zu den Faktoren C 0,5und C1,0 (4 mm x 4 mm x 2 mm).
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S. 5. 1. 2. Tetric Flow

Tabelle 8: relative -und absolute Schrumpfungsraten der verschiedenen C-Faktoren von

Tetric Flow
Cc1,0 C1,0 C1,2 C24
(3x6x2) |(4x4x2)
| mm mm
relative
Schrumpfungsrate 1,582 1,625 1,722 1,400
in [%/s]

absolute
Schrumpfungsrate| 0,930
in [N/s]

0,789 0,586 1,120 | 1,805

N N

In Tabelle 8 sind die absoluten und die relativen Schrumpfungsraten fiir das

Kompositmaterial Tetric Flow dargestellt, welche mit der Messmethode mit
Kompensation der Maschinencompliance ermittelt wurden.

Die Ergebnisse der relativen Schrumpfungsraten wiesen keine signifikanten
Unterschiede zwischen den verschiedenen C-Faktoren auf.

Bei der Ermittlung der absoluten Schrumpfungsraten zeigte der C-Faktor 0,5
statistische Unterschiede zu den Faktoren C0,8; 1,04 mmx4 mmx?2 mm) und
C 24. Des weiteren konnte festgestellt werden, dass zum einen die
Konfigurationsfaktoren C 0,8 und C 1,2 sowie zum anderen die Faktoren 1,0
beider Geometrien sich im statistischen Sinne nicht von einander unterschieden.
Der C-Faktor 2,4 prisentierte signifikante Abweichungen zu allen Proben-

geometrien.
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4. 5. 2. Messung ohne Gegenregulation

4.5.2.1. Tetric Ceram

Tabelle 9: relative -und absolute Schrumpfungsraten der verschiedenen C-Faktoren von

Tetric Ceram

r ’TO,S co8 | C10 C10 C1,2 [ C24
(3x6x2) | (4x4x2)

mm mm
relative
Schrumpfungsrate 1,402 | 1,462 | 1,461 1,481 1,514 | 1,446
in [%!/s]
absolute

Schrumpfungsrate 0,469 | 0,550 | 0,469 0,367 0,518 | 0,535
In [N/s] J

In Tabelle 9 sind die absoluten und die relativen Schrumpfungsraten fiir das
Kompositmaterial Tetric Ceram dargestellt, welche mit der Messmethode ohne
Kompensation der Maschinencompliance ermittelt wurden.

Die Ergebnisse der relativen Schrumpfungsraten wiesen keine signifikanten
Unterschiede zwischen den verschiedenen C-Faktoren auf.

Bei der Ermittlung der absoluten Schrumpfungsraten unterschieden sich zum
einen die Faktoren C 0,8; C2,4 und C 1,2 sowie zum anderen die Faktoren
C1,2,C1,0(3mmx6mmx?2 mm) und C 0,5 statistisch nicht von den
anderen Probengeometrien. Der C-Faktor C 1,0 (4 mm x 4 mm x 2 mm)

présentierte signifikante Abweichungen zu allen Faktoren.
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4.5.2. 2. Tetric Flow

Tabelle 10: relative -und absolute Schrumpfungsraten der verschiedenen C-Faktoren von

Tetric Flow
Co5|C08 C1,0 C1,0 C12|C24
(3x6x2) | (4x4x2)

mm mm

relative
Schrumpfungsrate 1,396 | 1,400 1,476 1,478 1,503 | 1,646
in [%/s]

absolute

Schrumpfungsrate 0,496 | 0,613 0,417 0,393 | 0,497 | 0,433

in [N/s] B

In Tabelle 10 sind die absoluten und die relativen Schrumpfungsraten fiir das

Kompositmaterial Tetric Flow dargestellt, welche mit der Messmethode ohne
Kompensation der Maschinencompliance ermittelt wurden.

Die Ergebnisse der relativen Schrumpfungsraten fiir die C-Faktoren C 1,0

(4 mm x 4 mm x 2 mm) und C 1,2 wiesen keine signifikanten Unterschiede zu
den anderen C-Faktoren auf. Die Faktoren C 0,5; C 0,8 sowie C 1,0 (3 mm x

6 mm x 2 mm) zeigten lediglich zum Faktor C 2,4 statistische Abweichungen.
Bei der Ermittlung der absoluten Schrumpfungsraten unterschied sich der
Faktor C 0,8 statistisch von allen Probengeometrien. Die C-Faktoren C 1,0;

C 1,2, C0,5 und C 2,4 prisentierten untereinander keine signifikanten Ab-
weichungen, mit Ausnahme des Faktors C 1,2, der sich statistisch vom Faktor C

1,0 (4 mm x 4 mm x 2mm) unterschied.
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5. 6. 1. 2. Tetric Flow

S. 6. Variation der Probengeometrie des C-Faktors 1,0

Tabelle 12: Ubersicht iiber die Untersuchungsergebnisse der C-Faktoren 1,0
(* kennzeichnet signifikante Unterschiede)

S. 6. 1. Messung mit Gegenregulation 4‘ F e
. 5 Geometrie Hohe 3 mm Hohe 4 mm
3. 6. 1. 1. Tetric Ceram Breite 6 mm Breite 4 mm
) | Abstand 2 mm Abstand 2 mm
Tabelle 11: Ubersicht iiber die Untersuchungsergebnisse der C-Faktoren 1,0
(* kennzeichnet signifikante Unterschiede) ‘ T
B i
. 1 3 36 32
Geometrie Héhe  3mm Hohe 4mm { Xolumen [ou)
Breite 6 mm Breite 4 mm ; .
Abstand 2 mm Abstand 2 mm 5 Querschnitt der 18 16
| Adhisivfliiche [mm?]
| *
Volumen [mm3] L 36 32 ‘ Schrumpfungskraft [N] 54,40 38,08
E3
Querschnitt der Kontraktionsspannung 2,60 2,11
Adhisivfliche [mm?] 18 16 ; [MPa]
* 3 absolute
Schrumpfungskraft [N] 77,83 58,62 Schrumpfungsrate [N/s] 0,789 0,586
* relative
Kontraktionsspannung Schrumpfungsrate 1,582 1,625
[MPa] 4,32 3,66 [%/s] I R
absolute
Schrumpfungsrate [N/s] 0,992 0,834 Gelpunkt [s] 8,96 9,38 ]
relative
Schrumpfungsrate 1,698 1,756 Statisches E-Modul 7638,11 10229,0
[%/s] [ [Mpa]
Gelpunkt [s] * 7,73 9,41 Vickershiirte [HV] 29,50 41,54
Statisches E-Modul 10659,90 11754,65 {
[Mpa] g
| Vickershiirte [HV] * 41,65 49,48 |




Ergebnisse 121 Ergebnisse 122

5. 6. 2. Messung ohne Gegenregulation

5.6.2.2. Tetric Flow

5.6.2. 1. Tetric Ceram

Tabelle 14: Ubersicht iiber die Untersuchungsergebnisse der C-Faktoren 1,0

(* kennzeichnet signifikante Unterschiede)
Tabelle 13: Ubersicht iiber die Untersuchun gsergebnisse der C-Faktoren 1,0
(* kennzeichnet signifikante Unterschiede) Geometrie Héhe 3 mm Héhe 4 mm
F Breite 6 mm Breite 4 mm
Geometrie Hohe 3mm Hohe 4 mm Abstand 2 men SbsEnd S i
Breite 6 mm Breite 4 mm
Abstand 2 mm Abstand 2 mm

Volumen [mm?] 36 32
Volumen [mm?3] 36 32 Querschnitt der 18 16

Adhisivflache [mm?]
Querschnitt der 18 16 *
Adhiisivfliche [mm?] Schrumpfungskraft 24,54 20,4

* [N]

Schrumpfungskraft [N] 27,13 21,70

Kontraktionsspannung 1,36 1,27
Kontraktionsspannung 1,52 1,36 [MPa]
[MPa] absolute
absolute Schrumpfungsrate 0,417 0,393
Schrumpfungsrate [N/s] 0,463 0,367 [N/s]
relative relative
Schrumpfungsrate 1,461 1,487 Schrumpfungsrate 1,476 1,478
[%/s] [%o/s]
Gelpunkt [s] * 8,21 3,57 Gelpunkt [s] 8,47 9,57
Statisches E-Modul 12292,25 9123,0 Statisches E-Modul 867491 7165,78
[Mpa] [Mpa]
Vickershirte [HV] 53,57 36,3 Vickershirte [HV] * 46,5 30,74
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5. 7. Mechanische Eigenschaften

S.7. 1. Auswertung des statischen E-Moduls

3.7 1. 1. Messung mit Kompensation

S.7.1.1.1. Tetric Ceram
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Probengeometrie
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Abb. 62: Darstellung der E-Module der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric
Ceram fiir die kompensierten Messmethode; (Die Klammer kennzeichnet sich nicht

signifikant voneinander unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt die statischen Elastizititsmodule der verschiedenen C-
Faktoren des Materials Tetric Ceram fiir die kompensierte Messmethode.

Die E-Module fiir die C-Faktoren 0,5 (12157,06 MPa), 1,0 mit der
Probengeometrie 4 mm x 4 mm x 2 mm (11754,06 MPa) sowie 2,4 (11358,45

MPa) erreichten die hochsten Werte.
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Es folgten mit dhnlichen Werten C 0,8 (10883,03 MPa) und C 1,0 mit der
Probengeometrie 3 mm x 6mm x 2 mm (10659,90 MPa). Der niedrigste Wert
wurde bei dem C-Faktor 1,2 (9345,44 MPa) ermittelt.

5.7.1. 1. 2. Tetric Flow

14000 -,
12000 -
S 10000 . E3
= 5000 |
_g |
3 6000{‘
G 4000 |
2000 +
o L1 L1 ]
€24 C10 C12 CO05 CO08 C10
4x4x2 3x6x2
C-Faktor

Abb. 63: Darstellung der E-Module der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric Flow
fiir die kompensierte Messmethode; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant

voneinander unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt die statischen Elastizititsmodule der verschiedenen C-
Faktoren des Materials Tetric Flow fiir die kompensierte Messmethode. Die E-
Module fiir die C-Faktoren 2,4 (10610,37 MPa) und 1,0 mit der
Probengeometrie 4 mm x 4 mm x 2 mm (10229,83 MPa) zeigten die hochsten
Werte. Im mittleren Bereich lagen die Faktoren C 1,2 (8674,91 MPa), C 0,5
(8597,26 MPa) und C 0,8 (8471,72 MPa).

Den geringsten Wert erzielte der C-Faktor 1,0 mit der Probengeometrie 3 mm x

6 mm x 2 mm (7638,11 MPa).
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S.7.1. 2. Messung ohne Kompensation

5.7.1.2.1. Tetric Ceram
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Abb.64: Darstellung der E-Module der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric Ceram
fir die unkompensierte Messmethode; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant

voneinander unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt die statischen Elastizititsmodule der verschiedenen C-
Faktoren des Materials Tetric Ceram fiir die unkompensierte Messmethode. Der
C-Faktor 1,0 mit der Probengeometrie 3 mm x 6 mm X 2mm (12292,25 MPa)
erreichte den héchsten E-Modul und unterschied sich signifikant von den
anderen Probengeometrien.

Es folgten mit jeweils zhnlichen Werten die Faktoren C 1,2 (11247,06 MPa) und
C 0,5 (11153,31 MPa) sowie C 0,8 (9952,34 MPa) und C 1,0 mit der Proben-
geometrie 4 mm x 4mm x 2 mm (9123,71 MPa). Den geringsten Wert erzielte

der C-Faktor 2,4 (8394,37 MPa).
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5.7.1.2.2. Tetric Flow

=
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Abb. 65: Darstellung der E-Module der verschiedenen C-Faktoren des Materials Tetric Flow
fiir die unkompensierte Messmethode; (Die Klammern kennzeichnen sich nicht signifikant

voneinander unterscheidende Gruppen.)

Das Diagramm zeigt die statischen Elastizititsmodule der verschiedenen C-
Faktoren des Materials Tetric Flow fiir die unkompensierte Messmethode. Die
E-Module fiir die C-Faktoren 2,4 (11810,56 MPa) sowie 0,5 (10443,55 MPa)
zeigten die hochsten Werte.

Die Faktoren C 0,8 (9766,16 MPa), C 1,0 mit der Probengeometrie 3 mm x 6
mm x 2mm (8674,91 MPa) und C 1,2 (7400,68 MPa) befanden sich im mittleren
Bereich. Den geringsten Wert erzielte der C-Faktor 1,0 mit der Probengeometrie

4 mm x 4 mm x 2 mm (7165,78 MPa).
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3. 8. Ergebnisse der Langzeitmessungen

5. 8. 2. Messung der prozentualen Schrumpfung

5.8. 1. Messung der Schrumpfungskraft [N]

\
} OTetric Flow 0G
‘ 120 - )
Tetric Flow mG
@ Tetric Ceram oG

i 100 -

B8 Tetric Ceram mG

[0}
o

| S IS

30 " OTetric Flow oG
| @Tetric Flow mG
“ @ Tetric Ceram oG
| BTetric Ceram mG

R R RS RN
CSEHAN LR OO RN

A
o
L

Schrumpfung [%]
D
(e}

z
T o ol
%200 ol (10 [JcH (1 |
25 Ty 20
S T EE | RR R | CER |
g » (I8 | 0
_55: (LR | W N R RS &S
a ° ; || ﬁ o | St
0 -+LHER g il § = ; l; ©
. Abb. 67: Graphische Darstellung der prozentualen Schrumpfung der Materialien Tetric Flow
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S
(mG, oG) iiber einen Beobachtungszeitraum von 8 Stunden

Abb. 66: Graphische Darstellung der Entwicklung der Schrumpfungskraft der Materialien Das Diagramm in Abbildung 66 zeigt die Entwicklung der Schrumpfungskraft

Tetric Flow und Tetric Ceram mit und ohne Kompensation der Maschinencompliance fiir Tetric Flow und Tetric Ceram mit und ohne Kompensation der Maschinen-

(mG, oG) iiber einen Beobachtungszeitraum von 8 Stunden compliance (mG/oG) iiber einen Beobachtungszeitraum von 8 Stunden. In

Abbildung 67 wird der prozentuale Polymerisationsschrumpfungsverlauf

| dargestellt.

5 Im Rahmen dieser Langzeitmessungen konnte festgestellt werden, dass wihrend
der 40 s Belichtungszeit bei Tetric Flow 48,79 % (0G) bzw. 48,34 % (mG) und
bei Tetric Ceram 35,03 % (0G) bzw. 34,85 % (mG) der Gesamtschrumpfung
vollzogen wurde. Nach einer Stunde Polymerisationszeit betrug der durch-
schnittliche Schrumpfungsanteil schon 85 % und nach weiteren 60 Minuten

90%.
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Tetric Flow zeigte in den ersten 300 s durchschnittlich hohere Schrumpfungs-
werte 14,02 N (0G) bzw. 14,76 N (mG) als Tetric Ceram 11,04 N (0G) bzw.
13,86 N (mG).

5. 8. 3. Berechnung der Zunahme der Schrumpfungskraft [N] pro
Zeiteinheit

OTF oG
BTF mG
BTC oG
BTC mG

e

Schrumpfungskraft [N]

Abb. 68: Graphische Darstellung der Zunahme der Schrumpfungskraft [N] pro Zeit

Tabelle 15: Ubersicht iiber die Zunahme der Schrumpfungskraft pro Zeit [N/s]

40s |60s |300s (Th [2h |3h |4h |5h |6h |7h |8h

TF
oG__|10,75/3,27 |1,76 |3,27 0,93 0,59 |0,44 [0,34 [0,29 0,20 |0,19

TF
mG_110,37/4,39 10,98 |3,03 0,93 0,58 |0,30 [0,29 |0,29 [0,05 |0,24

TC .
oG 8,11 12,93 |3,46 |50 |1,11 |0,78 [0,49 |0,44 |0,29 0,49 |0,05

TC
mG 9,17 [4,69 {3,12 |6,5 [1,26 [0,05 [0,30 [0,34 |0,29 [0,25 |0,34
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5. 9. Dynamische Messungen

5.9. 1. Untersuchung der Frequenzabhingigkeit
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2000 -
1000 -

Speichermodul [MPa]
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Abb. 69: Zeitlicher Verlaufe der Speicher- bzw. Elastizititsmodule von Tetric Ceram fiir die

Anregungsfrequenzen 2 Hz, 5 Hz und 10 Hz

Um die Frequenzabhingigkeit des dynamischen E-Moduls bzw. des Speicher-
moduls zu untersuchen, wurde die Anregungsfrequenz mit 2 Hz, 5 Hz und 10
Hz variiert. Die dabei ermittelten E-Module lagen bei 6907,46 MPa fiir 2 Hz,

2161,56 MPa fiir 5 Hz sowie 1088,30 MPa fiir 10 Hz.
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3. 9. 2. Bestimmung des Speichermoduls E’ von Tetric
Ceram und Tetric Flow

5. 9. 3. Bestimmung des Verlustmoduls E’’ von Tetric
Ceram und Tetric Flow
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-~ Tetric Flow

2500 {-=— Tetric Ceram 3000 T
— = Tetric Flow
§2000 ] { 2500 | —a- Tetric Ceram
3 1500 | S 2000
£ =3
o 1000 = 1500
< ° !
.Q o i
S 500 - £ 1000 -
» 2
0 = 2 500 -
15 20 25 30 35 40 45 50 55 ‘
-500 —— 0 o, : !
Zeit [s] 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 |
-500 o o i e S
Abb. 70: Graphische Darstellung der Entwicklung des Speichermoduls E’ von Tetric Ceram Zeit [s]

und Tetric Flow wihrend der Polymerisation bei einer Anregungsfrequenz von 2 Hz . ; .
Abb. 71: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustmoduls E** fiir Tetric Ceram

und Tetric Flow

Die Bestimmung des Speichermoduls fiir Tetric Ceram (6907,46 MPa) und

Tetric Flow (4523,05 MPa) erfolgte mit einer Anregungsfrequenz von 2 Hz. Tetric Ceram zeigte ein Verlustmodul von 2376,03 MPa. Der E’’-Wert von Tetric Flow lag
bei 1571,19 MPa.




Ergebnisse 133
Ergebnisse 134

5.9. 4. Der Verlustfaktor Tan Delta
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Abb. 72: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustmoduls E’* wihrend der ersten -0,3
Sekunden der Polymerisationsreaktion fiir Tetric Ceram | -0,4 o
Zeit [s]
Abb. 74: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustfaktors Tan Delta fiir Tetric
Ceram
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Abb. 73: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustmoduls E’* wihrend der ersten
Sekunden der Polymerisationsreaktion fiir Tetric Flow Abb. 75: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustfaktors Tan Delta wihrend der

ersten Sekunden der Polymerisationsreaktion von Tetric Ceram
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5.9.4. 2. Tetric Flow
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Abb. 76: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustfaktors Tan Delta von Tetric

Flow
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Abb. 77: Graphische Darstellung der Entwicklung des Verlustfaktors Tan Delta wihrend der

ersten Sekunden der Polymerisationsreaktion von Tetric Flow
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5.9. 5. Vergleich des Speichermoduls E’ in Abhiingigkeit
von der Frequenz und dem Fiillergehalt der Testkomposite

Frequenz 2 Hz
9000 - !
8000 | —=- Tetric Flow
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Zeit [s]

Abb. 78: Graphische Darstellung der Entwicklung des Speichermoduls in Abhéngigkeit von

der Frequenz und dem Fiillergehalt des Testkomposites

Bei einer Anregungsfrequenz von 2 Hz wurden fiir die Speichermodule folgende Werte
ermittelt:

Tetric Ceram: 6907,46 MPa

Tetric Flow: 4523,05 MPa

Die Differenz zwischen diesen Werten betrigt 2384,41 MPa.
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Frequenz 10 Hz
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Abb.79: Graphische Darstellung der Entwicklung des Speichermoduls in Abhingigkeit von

der Frequenz und dem Fiillergehalt des Testkomposites

Bei einer Anregungsfrequenz von 10 Hz wurden fiir die Speichermodule folgende Werte
ermittelt:

Tetric Ceram: 1088,30 MPa

Tetric Flow: 953,10 MPa

Die Differenz zwischen diesen Werten betrigt 135,20 MPa.
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6. Diskussion

Wihrend der Polymerisationsreaktion von Kompositwerkstoffen kommt es zu
einer Volumenreduktion, die sich als Kontraktionsspannung an der Kontakt-
flache zwischen Zahnhartsubstanz und Restauration bemerkbar macht. Dadurch
kann es zur teilweisen oder vollstindigen Aufhebung des Haftverbundes kom-
men. Sekunddrkaries, pulpitische Beschwerden oder postoperative Sensibilititen
sind die Folge. Deshalb ist die Beurteilung der Polymerisationsspannung fiir die
Beurteilung eines Fiillungsmaterials von groer Bedeutung.

Diese ist abhdngig vom Monomersystem, der Initiatormenge, dem Verhiltnis
Fillkérpermenge : Monomermenge, der Temperatur, dem Polymerisationsgrad,
dem Elastizitatsmodul des Komposites, der Rheologie des Fiillkdrpersystems,
der Polymerisationskinetik, dem C-Faktor sowie von der zeitlichen Modulation
der Lichtintensitdt und der Stirke der Lichtintensitit.

Aufgrund ihrer zahlreichen von der chemischen Zusammensetzung unab-
hingigen Variablen, wird die Kontraktionsspannung als Systemeigenschaft

betrachtet (Dauvillier, 2001).

Bei der vorliegenden Arbeit handelt es sich um eine In-vitro-Untersuchung,
wobei die Resultate auf die klinischen In-vivo-Verhiltnisse, durch die Methodik
bedingt, nicht direkt iibertragbar sind. Es konnen aber dennoch wichtige
Schlussfolgerungen in Bezug auf die Handhabung von Kompositmaterialien

gezogen und so eine klinische Relevanz hergestellt werden.
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6. 1. Material und Methode

6. 1. 1. Die Probenhalter

Die verwendeten Probenhalter wurden aus Aluminium hergestellt. Der durch
den Stress-Strain-Analyser bestimmte Elastizititsmodul fiir Aluminium liegt bei
74 GPa, in der Literatur findet man Werte zwischen 60 — 80 GPa (Dullin, 1998).
Der Verbund Komposit/Probenhalter beruht auf einer durch Silanisierung
hergestellten chemischen Bindung zwischen der auf die Aluminiumfliche
aufgestrahlten Silikatschicht und dem Kompositmaterial. Um eine vergleichbare
Silikatschicht auf den verschieden groBien Flichen der Probenhalter zu erhalten,

wurde versucht die Bestrahlungszeit entsprechend anzupassen.

Die Elastizitiatsmodule fiir Schmelz und Dentin liegen bei 50 - 85 kN/mm? und
15 - 20 kN/mm? (Zimmermann, 1985).

Der Verbund Komposit/Schmelz bzw. Komposit/Dentin ist rein mikroretentiver
und mikromechanischer Natur. Chemische Bindungen zwischen den orga-
nischen und anorganischen Bestandteilen des Dentins und dem Kompositma-
terial sind weitgehend vernachldssigbar.

Unter Belastung verhilt sich eine chemische Bindung anders als eine retentiv-
mikromechanische Verankerung. Uberschreiten die einwirkenden Krifte die der
chemischen Bindung, kommt es zum vollstindigen Abriss der Probe vom

Probenhalter. Dies war nur bei fehlerhafter Vorbehandlung der Fall.

Bei Belastung von mikroretentiven-mikromechanischen Verbunden, findet eine
Entlastung durch Schwichung und teilweiser Aufgabe des Verbundsystems
statt. Diese richtet sich nach der Grofle der auftretenden Schrumpfungskrifte.
Zusitzlich wird durch die Deformation der Zahnhartsubstanz ein Teil der auf-

tretenden Spannungen kompensiert.
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Im Versuchsaufbau kommt es zu einer Deformation der Probenhalter und des

Messrahmens von 768 nm/N (Dullin, 1998).

6. 1. 2. Herstellung der Proben

Die von Peter Dullin entwickelten Formaufsitze waren nur fiir die
Standardprobenhalter geeignet. Bei allen anderen Formteilen wire eine
entsprechende Aushirtung der Proben nicht moglich gewesen.

Aus diesem Grund musste eine Umarbeitung der Formaufsitze erfolgen. Mit
Hilfe von zwei entfernbaren Begrenzungsteilen konnten die Proben gestopft
werden. Die Aushirtung erfolgte dann von zwei Seiten gleichzeitig. Besonders
schwierig gestaltete sich die Herstellung der Proben fiir den C-Faktor 2,4.

Bei einem Millimeter Probenhalterabstand bestand zum einen das Problem, dass
die Stopfinstrumente einen zu grofen Durchmesser besalen und entsprechend
angepasst werden mussten, zum anderen durften wihrend des Stopfvorganges
die vorbehandelten Aluminiumflichen der Probenhalter nicht durch Kratzer

beschidigt werden.

Fiir die FlieBfihigkeit des Kompositmaterials spielt die Intensitat und die Art
und Weise der Probenstopfung eine wichtige Rolle. Die Proben fiir den
C-Faktor 2,4 konnten nicht so intensiv gestopft werden, wie fiir die restlichen

Faktoren.

Eine weitere Fehlerquelle lag in der Adaptation der Probenkorper: Wenn die
Feststellschraube nicht entsprechend festgezogen wurde, kam es zu

Schwankungen im Bereich der Messwerte.
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6. 1. 3. Umgebungsbedingungen

Es wurde versucht die Umgebungsbedingungen so konstant wie moglich zu ge-
stalten. Der Lichtsensor wurde an die unterschiedlichen tageszeitlich und
wetterbedingten Helligkeitsschwankungen des Lichtes angepasst.

Die Umgebungstemperatur schwankte wihrend der Messperiode zwischen
20,56°C und 27.0°C. Innerhalb dieser Temperaturspanne konnten jedoch keine

deutlichen Auswirkungen auf die Messdaten beobachtet werden.

6. 1. 4. Die Compliance der Maschine

1997 machte Feilzer erstmals in einem Artikel auf die Bedeutung der Com-
pliance des Messsystems aufmerksam. Darin merkte er an, dass Untersuchungen
tiber Kontraktionskrafte nur in starren Messsystemen erfolgen sollten, um alle

wihrend der Polymerisation erzeugten Spannungen aufzeichnen zu konnen.

Bei einem nicht starren Messsystem wird durch die Compliance der Maschine
ein unbekannter Teil der erzeugten Spannung ausgeglichen.

Wichtig ist, dass dieser ,,Messfehler” nicht fiir alle Probengeometrien gleich ist,
da sich die Compliance der Maschine nicht dndert. Das bedeutet, dass im
Vergleich zu grofien die kleinen Proben besser die entstehenden Spannungen
relaxieren konnen und deshalb zu einem groBen Prozentsatz niedrigere
Maximalspannungswerte erzeugen. Dies fiihrt zu einer Verfialschung der Werte.
Dem zufolge lassen sich bei gleichen Bedingungen nur Messdaten innerhalb

eines Labors vergleichen.

Durch die Benutzung von Lastmessdosen im Versuchsaufbau, die Krifte durch
ihre Deformation erkennen, ist die Verwirklichung eines starren Messaufbaus

jedoch nur bedingt moglich.
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Deshalb schlugen Feilzer und Kollegen ein Feedback-System vor, welches Ver-
dnderungen in der Distanz zwischen den Probenhaltern feststellt und korrigiert.
Problematisch bei diesem System sind die stindigen Vor- und Riickbewegungen

der Probenhalter, die sich negativ auf die Messungen auswirken.

Die Bestimmung der Compliance und ihrer Kompensation spielt eine wichtige
Rolle, um Messergebnisse unterschiedlicher Labors miteinander vergleichen zu
kénnen. Ohne Kompensation hat jedes Labor einen individuellen Fehler, der
durch die Deformation der Maschine, Lastzelle etc. zustande kommt. Der
Einfluss des Elastizititsmoduls der zu untersuchenden Materialien wird damit

reduziert.

Diese Deformation ist bei dem Stress-Strain-Analyser streng linear (Dullin,

1998).

Die Hohe der Kontraktionsspannung ist abhingig von der Konsistenz des
verwendeten Materials, der Menge und dem Typ des reagierenden Monomers,
dem Grad der Durchhirtung, der Menge der inkorberierten Lufteinschliisse und
der FlieBfihigkeit des Materiales (Chen, Manhardt, Hickel, Kunzelmann, 2001;
Goldmann, 1983).

Dieser Tatsache folgend, sind Materialien mit geringerer Viskositit besser
geeignet die entstehenden Kontraktionsspannungen auszugleichen, als
hochviskose Komposite (Chen, Manhardt, Hickel, Kunzelmann, 2001).

Dabei sind die Struktur des reagierenden Monomers sowie dessen Konzentation
wichtige Faktoren, die den Spannungsaufbau beeinflussen. Mit zunehmenden
Monomergehalt und -groBe nimmt die Polymerisationsschrumpfung zu. Mono-

mere mit einem groBen Molekulargewicht bewirken einen hohen Vernet-
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zungsgrad und eine daraus resultierende starke Schrumpfungsreaktion

(Goldmann, 1983).

Bei der Verarbeitung der nicht flieBfihigen Komposite wurde darauf geachtet
Lufteinschliisse, welche hohere Schrumpfwerte verursachen, zu vermeiden. Des
weiteren fiel wihrend der 'Untersuchungcn auf, dass die Materialzusammen-
setzung innerhalb der Carpule nicht homogen war und deshalb zum Teil hohe

Standardabweichungen auftraten.

6. 2. Diskussion der Ergebnisse

6. 2. 1.Variation der Materialien

Im Rahmen der Vorversuche wurden die Materialien Definite, Tetric Ceram,
Tetric Flow und Charisma auf die entstehenden Kontraktionskrifte und -span-
nungen, die Léingen der Prigelphasen, die absoluten und relativen Schrump-
fungsraten sowie die Intervalle der grofiten Schrumpfungsentwicklung mit Hilfe

der unkompensierten Messmethode untersucht.

Bei allen Versuchen wurden die Standardprobenhalter (4 mm x 2 mm x 4 mm),

welche einem C-Faktor von 0,3 entsprechen, benutzt.

Dabei wies das Ormocer Definite signifikant die hochsten Schrumpfungskrifte
und Kontraktionsspannungen auf.

Im Vergleich mit Definite zeigten die Materialien Tetric Flow, Tetric Ceram,
und Charisma niedrigere Werte, die sich untereinander statistisch nicht
unterschieden.

Die Kunststoffmatrix, insbesondere die Monomerstruktur, besitzt neben dem
Fillersystem einen wichtigen Einfluss auf die Entwicklung der Polymerisations-

spannung des Komposites.
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Definite besitzt eine Matrix mit einem hohen Molekulargewicht. Durch die
groBen Monomermolekiile sind fiir die Bildung eines Polymers nur wenige
Querverbindungen notwendig. Dem zu folge wird der Gelpunkt sehr schnell
erreicht und der darauf folgende Spannungsaufbau kann durch FlieBvorginge

nicht mehr reduziert werden.

Im Gegensatz zu dem Ormocer Definite handelt es sich bei den getesteten
Materialien Charisma, Tetric Ceram und Tetric Flow um Feinstpartikelhybrid-
komposite, wobei sich die Fiillungswerkstoffe beziiglich ihrer Konsistenz und
Matrix unterscheiden.

Tetric Flow gehort zu den ,,flowable Kompositen und besitzt einen Fiilleranteil
von 67,8 Gewichtsprozent. Aufgrund des hoheren Monomergehaltes miisste ein
hoéherer Volumenschrumpf auftreten.

Bei Charisma liegt der prozentuale Gewichtsanteil an Fiillkorpern bei 72 %.
Davon sind zu 5 % pyrogenes Siliziumdioxid enthalten, welches agglomerierte
Mikrofiillerkomplexe bildet. Tetric Ceram besitzt einen Fullkorperanteil von
78,6 Gewichtsprozent. Das darin enthaltene hochdisperse Siliziumdioxid kommt
in der Matrix als kugelformige Einzelpartikel vor (Zantner, 2000). Des weiteren
erleichtern  spheroidalformige ~ Siliziumdioxidpartikel ~die  FlieBfdhigkeit

(Ferracane, 1995).

Eine mogliche Erkldrung fiir die sich nicht statistisch unterscheidenden
Ergebnisse von Polymerisationsschrumpfungskraft und -spannung dieser
Materialien wire die Behinderung der Polymerkettenbewegungen durch die in
der Matrix enthaltenen Fiillkorper bzw. Fiillkérperkomplexe und die damit
verbundene schlechtere Kompensierbarkeit der Polymerisationsspannung.
Hierbei spielt die GroBe der Fiillpartikel eine wesentliche Rolle, da ein grofier
Fiillkérper mit mehr Monomermolekiilen Esterverbindungen eingehen kann.

Nach dem Start der Polymerisationsreaktion bilden all diese Molekiile
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Polymerketten aus, die aufgrund der Trigheit des Fiillkérpers in ihrer
Flexibilitdt behindert werden bzw. sich gegenseitig in ihren Bewegungen
behindern. Die entstehenden Spannungen konnen dadurch schlechter durch ein

Nachfliefen des Materials kompensiert werden.

Tetric Ceram besitzt zwar einen hoheren Fiillkorpergehalt als Charisma, enthiilt
jedoch nichtsilanisierte Yterbiumtriflourid-Partikel (Menge unbekannt), die mit
der Matrix keine chemische Verbindung eingehen. Hier konnen die Polymere
nicht haften, so dass in diesen Bereichen Spalten entstehen konnen. Des-
weiteren konnen wihrend der Polymerisation die im Material enthaltenen
Mikrofiilleragglomerate ~aufreisen. Beide Sachverhalte fiithren zu einer

Spannungsreduktion.

Tetric Flow besitzt einen hdheren Matrixanteil als Tetric Ceram und Charisma.
Deshalb stehen fiir die Polymerisationsreaktion mehr Doppelbindungen zur
Verfiigung: Die Schrumpfungskrifte und —spannungen sind gréfer, kionnen

Jedoch durch den geringeren Elastizititsmodul teilweise kompensiert werden.

Ferracane bestitigt dieses Ergebnis insofern, dass er die Materialen Tetric
Ceram und Charisma in ihren Eigenschaften als vergleichbar bezeichnet

(Ferracane, 1995).

Bei der Polymerisation der Kompositmatrix wird ein Gelpunkt erzeugt, an
welchem das Restaurationsmaterial von einer viskds-plastischen in eine fest-
elastische Phase iibergeht. Schrumpfung, die vor diesem Punkt erzeugt wird,
kann teilweise durch Molekiilbewegungen an der freien Oberfliche der Fiillung
kompensiert werden. Diese Kompensationsmdglichkeit gibt es nach Erreichen

des Gelpunktes nicht mehr. Es kommt zu einem Kontraktionsspannungsaufbau,
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dessen Hohe von der Durchhirtung, der Viskositit und der FlieBfahigkeit des
Materiales abhéngt.

Der Gelpunkt wird besimmt durch das Monomersystem. Grofle Molekiile
bendtigen zur Vernetzung weniger Zeit als kleine, die mehr Quervernetzungen
aufbauen miissen um ein starres Gefiige zu erreichen. Die Initiatormenge, und
die Lichtintensitit beeinflussen die Reaktivitit des Materials. Je mehr Radikale
freigesetzt werden, desto mehr Doppelbindungen konnen aufgebrochen werden
und der Vemetzungsreaktion zur Verfiigung gestellt werden. Die daraus
resultierende Hohe des Restmonomergehaltes beeinflusst die FlieSfahigkeit des
Materials. Fiillkorpermenge und —grofe beeinflussen ebenfalls die Lichtdurch-

lissigkeit und damit den Monomerumsatz.

Des weiteren spielen Fiillkorperform und —typ eine wichtige Rolle. So besitzen
spheroidale Fiillkorper bessere rheologische Eigenschaften als runde.
Agglomerierte Fiillkorperkomplexe streuen weniger das Licht als dispers
angeordnete Fiillpartikel. Durch ihre Grofie wirken sie sich behindernd auf die

Kettenbeweglichkeit aus.

Bei dieser Untersuchung wies Definite signifikant die kiirzeste Pragelphase auf.
Dies lidst sich durch die grofen Monomermolekiile oder die Initiatormenge
erklidren, die nur wenige Querverbindungen benétigen, um ein starres Polymer

zu bilden.

Uberraschend war das Ergebnis fiir Tetric Ceram. Dieses Material zeigte mit
Abstand die langste Pragelphase. Eine Erkldrung dafiir kann in der Menge und
Zusammenstellung der Fiillkorper gefunden werden, die eine Verzdgerung bei
der Polymerkettenbildungs- und Quervernetzungsreaktion bewirken. Weiterhin
konnte der Zusatz von Inhibitatoren bzw. die Reduzierung der Initiatormenge

die Polymerisation verzogern.




Diskussion 147

Der hohe Anteil an hochdipersen Silixiumdioxid fiihrt zu Streueffekten des
einfallenden Polymerisationslichtes, so dass mit ansteigender Tiefe der Umsatz
an Doppelbindungen geringer wird und ein Nachfliefen des Materials langer
moglich ist. Des weiteren bewirken der spheroidale Fiillkorperanteil durch ihre
rheologisch  vorteilhafte Form bessere FlieBeigenschaften. Eine weitere
Erklirungsmoglichkeit bietet der Anteil an dem nichtsilanisierten Yterbium-
triflourid-Partikeln. Sie gehen mit der Matrix keine chemische Verbindung ein,

so dass die Polymerketten sich leichter an ihnen vorbeibewegen konnen.

Die Prigelphasen fiir Tetric Flow und Charisma waren wesentlich kiirzer ( 4,18s
und 5,02s). Tetric Flow besitzt einen geringeren Fiillkorperanteil. Dem zufolge
ist der Streueffekt des einfallenden Polymerisationslichtes geringer. Dies
bewirkt ein rasches Reaktionsvermogen aller Radikale verbunden mit einem
hohen und schnellen Umsatz an Doppelbindungen.

Die spiter diskutierte Langzeitmessung, welche ebenfalls mit der
Standardprobengeometrie vorgenommen wurde, konnte diese FErgebnisse

bestdtigen.

Die absolute Schrumpfungsrate und die relative Schrumpfungsrate
reprasentieren  die Kraftentwicklung wihrend der Polymerisation im
Kompositmaterial.

Erstere zeigt, dass Definite am schnellsten Schrumpfungsstress aufbaut. Die
librigen Materialien wiesen keine Unterschiede beziiglich ihrer absoluten
Schrumpfungsraten auf. Diese Beobachtung steht in Ubereinstimmung mit den

vorher beschrieben Befunden.

Die Kraft/Zeit-Kurven besitzen generell innerhalb der Belichtungsdauer einen S-
formigen Verlauf. Der Temperaturanstieg (Polymerisationslampe + exotherme

Reaktionswiarme) beim Start der Polymerisationslampe ruft zunichst eine

Diskussion 148

Expansion der Materials und eine Absenkung im Kurvenverlauf am Beginn der
Messung hervor. Am Ende der Belichtungsdauer ist ein starker Kraftanstieg zu
beobachten, der durch die Kontraktion des Materials, bedingt durch den
Temperaturabfall beim Ausschalten der Polymerisationslampe, hervorgerufen
wird.

Die beiden Diagramme spiegeln die vorher beschrieben Befunde wieder. Das
Diagramm mit der Beobachtungszeitspanne von sechzig Sekunden présentiert
zum einen die unterschiedlich langen Prigelphasen und zum anderen die
Schrumpfungsraten der Materialien.

Im Diagramm mit der Beobachtungszeitspanne von dreihundert Sekunden, wird
die Entwicklung der Schrumpfungskrifte fiir die einzelnen Komposite
verdeutlicht.

Definite prisentiert nach dem Start der Polymerisationsreaktion den steilsten
Anstieg der Schrumpfungskraft.

Tetric Flow und Charisma weisen hingegen einen dhnlichen Verlauf beziiglich
ihrer Polymerisationskinetik auf.

Bei Tetric Ceram beginnt der Anstieg der Schrumpfungskraft aufgrund der
langen Prigelphase erst verzogert. Mit fortschreitender Belichtungszeit kommt
es schlieflich zu einer Anniherung im Kurvenverlauf zu denen der Materialien

Tetric Flow und Tetric Ceram.

6. 2. 2. Vergleich der C-Faktoren

1987 versuchten Feilzer und Kollegen mit dem Konzept des C-Faktors den
Einfluss der Kavititengeometrie auf die Polymerisationsschrumpfung zu

verdeutlichen.
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Dabei driickt der C-Faktor den Quotienten zwischen gebundener und
ungebundener Fliche aus. Den Untersuchungen von Feilzer et al zufolge, ver-

halten sich C-Faktoren und Maximalspannung linear zueinander.

Miguel und Kollegen veroffentlichten 2001 eine Studie, in der sie zu kontrdren
Ergebnissen kamen. Bei ihren Untersuchungen erwies sich die Beziehung C-
Faktor und Maximalspannung als umgekehrt linear.

Beide Autoren benutzten jeweils Probenhalter, bei denen die gebundenen
Fliachen runde Geometrien besaBen. Nach ihren Ergebnissen erzeugen grofle
Probevolumina hohe Kontraktionsspannungswerte.

Diese widerspriichlichen Resultate zeigen, dass das C-Faktor-Modell nur eine
grobe Vereinfachung darstellt und nicht allein die durch die Polymerisations-
schrumpfung hervorgerufenen Spannungen erklart. Denn er beriicksichtigt
weder die entstehenden Deformationen der Kavititenwinde, noch die spezi-
fischen Eigenschaften eines Materials.

Miguel und de la Macorra (2001) zufolge unterliegt durch den
Volumenschrumpfungsprozess das Verhiltnis der gebundenen zur unge-
bundenen Fldche stindig einer gewissen Verdnderung, die mit dem
Voranschreiten des Hirteprozesses abnimmt. Infolge dessen wirken die
Spannungsvektoren nicht ausschlieflich unidirektional. Komponenten dieser
Vektoren verursachen auflerdem auch parallel zu den Adhasivflichen
Spannungen, die sich als Scherkrifte auswirken.

Die Auswirkung dieser Krifte nimmt aufgrund der daraus resultierenden
grofleren Massenbewegung mit der Grofe der gebundenen Fliche zu. Neben
dem Volumen spielen auch Form, Anordnung und Neigung der gebondeten

Zahnfldchen eine wichtige Rolle.

In-vivo gestaltet sich die Geometrie einer Fiillungskavitit durch die irrreguldren

und meist nicht parallelen Winde ausgesprochen komplex, so dass die
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Kavititenwinde neben der Kontraktionsspannung zusétzlich auch Scherkriften

ausgesetzt werden.

Dieser Tatsache wird in dieser Untersuchung nicht Rechnung getragen.

6.2.2.1. Tetric Ceram

Durch das Ausharten der Proben mit zwei gegeniiberliegend angeordneten
Polymerisationslampen konnte sichergestellt werden, dass die Komposit-
schichtdicke stets kleiner bzw. gleich zwei Millimeter betrug.

Weder fiir die Kraft noch die Spannungswerte konnten bei der ,,Bulk curing®

Methode lineare oder umgekehrt lineare Abhidngigkeiten festgestellt werden.

Bei der Betrachtung der Ergebnisse fillt auf, dass sich die C-Faktoren in Bezug
auf ihre Werte in zwei Gruppen einteilen lassen. Zur ersten Gruppe gehoren die
C-Faktoren 0,5 und 1,0.

Sie besitzen Adhisivflichen mit einer Grof3e von 16 mm?2 und 18 mm?2.

Die zweite Gruppe setzt sich aus den Faktoren 0,8; 1,2 und 2,4 zusammen. Sie
weisen Adhdsivflichen mit einer Grofle von jeweils 24 mm? auf. Die C-Faktoren
innerhalb dieser Gruppe unterscheiden sich nur hinsichtlich ihres Volumens,
bzw. durch ihre unterschiedlich grofe ungebundene Oberfliche.

Die C-Faktoren 0,8; 1,2 und 2,4 erzeugten signifikant die hochsten Schrump-

fungskrifte. Im Vergleich hierzu zeigte die erste Gruppe niedrigere Werte.

In einer Publikation von Watts et al. wird auf ein rheologisches Phdnomen
verwiesen, bei welchen umso mehr nonaxiale Kraftvektoren entstehen, desto
kleiner der Quotient des Verhiltnisses der gebundenen Fliache zu der
ungebundenen Fliche ausfillt. Diese nonaxial wirkenden Vektoren sollen eine

Verringerung der axial ausgerichteten Schrumpfungskraft verursachen. Des
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weiterem  wird eine Zunahme der GroBe von axial wirkenden
Schrumpfungskraftvektoren bei steigendem Abstand der Probenhalter bzw. bei
steigendem Probenvolumen beschrieben.

Dies erklart die hohen Schrumpfungskraftwerte bei C-Faktor 0,8, der einerseits
den zweitkleinsten Quotienten des Verhiltnisses der gebundenen Fliche zu der
ungebundenen Flache aufweist, andererseits jedoch im Vergleich zu den anderen
C-Faktoren das grofite Probenvolumen besitzt. Daraus lésst sich schlussfolgern,
dass stets beide der oben beschriebenen Phinomene fiir die Interpretation der
Ergebnisse in Betracht gezogen werden miissen.

Die von Watts et al. gewonnenen Erkenntnisse stehen nicht im Widerspruch mit

den Ergebnissen dieser Untersuchung.

Fir die Berechnung der Kontraktionsspannung wurden die Werte der
Polymerisationsschrumpfungskraft durch die GréBe der Adhisivflichen geteilt
und somit ein flichenunabhingiger Vergleichswert hergestellt.

Hierbei zeigte die erste Gruppe signifikant die hochsten Spannungswerte.

Fiir die Erklarung dieses Ergebnis kann ebenfalls das oben dargestellte
Rheologiephanomen herangezogen werden. Je mehr nonaxial wirkende
Kraftvektoren entstehen konnen, desto mehr Spannungen entwickeln sich

innerhalb des Materials.

6.2.2. 2. Tetric Flow

Bei den Spannungswerten der Messung ohne Gegenregulation ist eine
umgekehrt lineare Abhingigkeit zwischen C-Faktor und Maximalwert
erkennbar, die sich bei der Messung mit Gegenregulation nur zum Teil wieder

findet.
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So zeigte der C-Faktor 2,4 bei der unkompensierten Messmethode die nied-
rigsten Spannungs- und Schrumpfungskraftwerte.

Dieses Ergebnis steht im Einklang mit der Studie von A. Miguel und de la
Macorra. Threr Theorie folgend, konnen kleine Probengeometrien die auftre-
tenden Spannungen besser relaxieren und zeigen deshalb niedrigere Maximal-
spannungswerte als grofie Proben. Auch die oben beschrieben Ausfiihrungen

von Watts et al. liefern die entsprechenden Erkldrungen fiir diese Ergebnisse.

Beim Vergleich der durch den Polymerisationsprozess entstehenden
Kontraktionsspannungen und —krifte unterschiedlicher Probengeometrien eines
Materials lasst sich folgendes zusammenfassen:

Die Kontraktionsspannung ist umso grofier, je kleiner der C-Faktor ausfillt und
desto mehr nonaxiale Kraftvektoren entstehen konnen.

Kleine Probengeometrien konnen die auftretenden Spannungen besser relaxieren
und zeigen deshalb niedrigere Maximalspannungswerte als grof3e Proben.

Die Kontraktionskraft und damit die Grofe der Schrumpfungskraftvektoren
nehmen mit steigendem Abstand der Probenhalter bzw. mit steigendem
Probenvolumen zu. Dabei verursacht ein hoher C-Faktor weniger nonaxial

wirkende und mehr axial ausgerichtete Kraftvektoren.

6. 2. 3. Vergleich der Messungen mit und ohne Gegenregulation

Im Rahmen dieser Untersuchungen sollte gekldrt werden, wie sich bei
Schrumpfungsmessungen eine Gegenregulation durch einen Piezotranslator auf
die Messwerte auswirkt.

Aufgrund des Messprinzips einer Lastmessdose hat jede Kraftmessung eine

gewisse Compliance.
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Bei der kompensierten Messmethode liegen die Werte fiir Tetric Ceram um den
Faktor 2,3 - 2,9 und fiir Tetric Flow um den Faktor 1,6 - 3,0 hoher, als bei der
Messung ohne Gegenregulation.

Bei Tetric ceram entspricht die Rangfolge der Messwerte der kompensierten
Messmethode fiir die einzelnen C-Faktoren der der unkompensierten Methode.
Bei Tetric flow weicht ausschliefilich der C-Faktor 2,4 von der Rangfolge ab.
Bei der Messung ohne Gegenregulation produziert er die niedrigsten
Spannungswerte und bei der Messung mit Gegenregulation jeweils die hochsten
Spannungs- und Schrumpfungskraftwerte. Da die Standartabweichungen der
Messwerte keine Auffilligkeiten aufweisen, kann ein Messfehler ausgeschlossen

werden.

Diese Ergebnisse sind auch in der Literatur wieder zu finden. Der C-Faktor 2,4
besitzt das mit Abstand geringste Probenvolumen.

Feilzer et al. zufolge produzieren kleine Proben geringere Spannungswerte, da
sie besser grofere Teile der Spannung durch die Compliance des Messsystems
ausgleichen konnen. Bei der Messung mit Gegenregulation besitzt das Mess-
system eine starre Umgebung. Die Compliance der Maschine kann nicht Teile
der auftretenden Spannung kompensieren. Demzufolge miissten die Spannungs-
werte um diesen unbekannten Teil hoher liegen.

Dieser Versuchsansatz ist vor allem im Rahmen der Werkstoffoptimierung und
zum Vergleich von Werkstoffen sinnvoll.

Hypothetisch ist zu Uberlegen ob es sinnvoll ist bei der Messung mit
Gegenregulation eine  Normierung der Messwerte beziiglich  des
Elastizititsmodules nach dem Hookschen Gesetz vorzunehmen. Demzufolge
kann die vom Material erzeugte Gegenkraft (Schrumpfungskraft) als Funktion
der Léangenidnderung der Probe angesehen werden, welche in Abhingigkeit der
Abmessungen des Probenkorpers steht. Mit Hilfe des Quotienten

Schrumpfungskraft /Gesamtadhasivfliche erhilt man den fldchenunabhéngigen
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Wert der Polymerisationsspannung (8). Stellt man nun die Formel des
Hookschen  Gesetzes (k:ng) um und bildet den Quotienten
£
Polymerisationsspannung/Elastizititsmodul erhilt man den Wert fiir die relative
Lingeninderung (g). Die zur Uberpriifung der Hypothese errechneten Werte
standen in keiner Abhingigkeit zu den ermittelten Messwerten. Ursache dafiir
konnen in  der teilweisen  Schwichung des  Adhisivverbundes
Probe/Probenhalter, Lufteinschliisse oder wihrend der Polymerisation
entstechende  Defekte  von  Mikro-(Polymere) und  Makrostrukturen

(Verbindungen zwischen den Polymerketten) sein.

Im Hinblick auf die zu untersuchenden Kontraktionskrifte, gibt die
unkompensierte Methode am ehesten die Verhiltnisse im Zahn-Fiillungs-
komplex wieder, wobei sich beide Systeme wesentlich hinsichtlich ihrer ver-
schiedenen Compliance unterscheiden. Die Zahnhartsubstanz (11,0 — 84,0 GPa)
weist deutlich niedrigere Elastizititsmodule als der Messrahmen des Stress-
Strain-Analysers auf. Aufgrund dessen sind die wihrend dieser Methode
entstehenden Endspannungswerte, die den Adhisivverbund zwischen Fiillung

und Zahn belasten, in-vivo niedriger einzuschitzen.

6. 2. 4. Bestimmung des Wendepunktes der grofiten Steigung

Bei allen Messungen wurde der Wendepunkt bzw. der Wendebereich der
groften Steigung durch die erste Ableitung der Stress-Strain-Funktion ermittelt.
Die Kurvenmaxima stellen die Wendepunkte dieser Funktionen dar. Da es sich
hierbei nicht um einen definierten Punkt handelte, wurde ein Wendebereich in
Form eines Intervalls angegeben. Innerhalb dieses Intervalls erfahrt die Steigung

und damit die Schrumpfungskraft ihr Maximum.
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Bei dem Material Tetric Ceram zeigten die C-Faktoren 1,0 (11,5s— 11,8 s) und
0,5 (14,9 s — 15,1 s) am schnellsten ihren Wendebereich. Der Kurvenverlauf der
der ersten Ableitung der Stress-Strain-Funktion fiir den C-Faktor 1,0
unterscheidet sich dabei deutlich von dem der anderen Faktoren.
Nach dem Polymerisationsstart kann ein unmittelbares und steiles Ansteigen der
Kurve beobachtet werden, die nach Erreichen ihres Maximums nach Null geht.
Hierbei kann eine zeitliche Ubereinstimmung zwischen dem Erreichen des
Nullpunktes und der Beendigung der Belichtung festgestellt werden.
Beim C-Faktor 0,5 kann nach dem Start der Polymerisationsreaktion ebenfalls
ein unmittelbarer Kurvenanstieg beobachtet werden, der jedoch im Vergleich zu
C 1,0 in den ersten Sekunden deutlich flacher verlauft um nach ca. 6 Sekunden
steil anzusteigen.
Daraus ldsst sich schlieBen, dass bei diesen Probenkonstellationen aufgrund des
schnellen Verbrauchs der Radikale ein FlieBen des Materials kaum moglich ist.
Dieses Ergebnis geht konform mit den zuvor bestimmten Spannungswerten, die
bei diesen C-Faktoren am hochsten ausfielen.
In der Praxis entspricht der C-Faktor 1,0 in etwa der Kavititenklasse III und der
C-Faktor 0,5 der Kavititenklasse IV (Feilzer, de Gee, Davidson 1987).
Aus dem Resultat der vorliegenden Untersuchung lisst sich daher folgendes
ableiten:
® Trotz der niedrigen Schrumpfungskrifte unterliegen Fiillungen dieser
Kavititenbereiche starker Spannungen, die durch nonaxiale Kraftvektoren
hervorgerufen werden.
* Aufgrund der Kavititenform ist eine Relaxation durch die Deformation
der Zahnhartsubstanz nicht méglich.
* Ein Kklinisch exaktes Vorgehen, Schmelzanschrigungen sowie eine
sorgfiltige chemische Vorbehandlung der Zahnhartsubstanz, sind fiir die
Haltbarkeit und lange optische Akzeptanz (Verhinderung von verfirbten

Randspalten) dieser Fiillungen unerldsslich.
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Nach Feilzer et al. 1987 weisen darauf hin, dass es bei C-Faktoren < 1 nicht zum
Verlust des Haftverbundes kommen kann, vorausgesetzt es hat eine addquate

Verarbeitung des Bondingmaterials stattgefunden.

Die Faktoren C 0,8 (16,6 s — 16,7 5), C 1,2 (17,0 s — 17,1 s) und C 2,4 (17,6 s -
17,7 s) erreichten deutlich spiter ihre Wendeintervalle. Diese drei Faktoren
wiesen bei der Messung niedrige Spannungswerte auf.

Die Kurvenverliaufe dieser C-Faktoren verzeichnen in den ersten acht Sekunden
nach Polymerisationsstart plateauformige Intervalle. Daraus kann geschlossen
werden, dass innerhalb dieses Zeitabschnittes entsprechende FlieBvorginge
stattfinden konnen, die zu einer Verminderung der Kontraktionsspannung
filhren. Nach dem Erreichen der Steigungsmaxima fallen die Kurven auf etwa
die Hilfte ab um anschlieffend in dieser Hohe fast parallel zur X-Achse zu
verlaufen. Folglich findet auch nach Beendigung der Belichtungszeit noch ein
entsprechender Umsatz an Radikalen statt, der fir die hoheren

Schrumpfungskrifte dieser Faktoren verantwortlich ist.

Bei Tetric Flow erlangten die C-Faktoren 1,2 (13,4 s — 14,6 s) und 1,0 (15,5 s —
15,7 s) am schnellsten ihren Wendebereich. Beide Kurvenverliufe unterscheiden
sich deutlich beziiglich ihrer Amplitudenbreite. Wihrend bei dem C-Faktor 1,0
ein langsamer gegen Null gehender Kurvenverlauf zu verzeichnen ist, fillt die

Kurve bei C 1,2 schnell ab und zeigt einen zur X-Achse parallelen Verlauf.

Es folgten die Faktoren C 0,8 (16,55 - 16,8 s), C 0,5 (17,0 s— 17,2 s) und C 2,4
(19,75-19,8 s).
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0. 2. 5. Bestimmung der relativen und absoluten Schrumpfungs-

rate

Hinsichtlich der Entwicklung der Kontraktionskrifte zeigte Tetric Ceram fiir
beide Messmethoden die gleichen Trends.

Bei der Messung mit Gegenregulation wiesen bei beiden Materialien die C-
Faktoren 2,4; 0,8 und 1,2 absolute Schrumpfungsraten gréfer 1,0 auf.

Diesen Werten zu folge, kann eine teilweise Ablosung des Probenmaterials vom
Probenhalter nicht ausgeschlossen werden.

Bei der Messung ohne Gegenregulation erzielten die Faktoren C 0,8;1,2und 2,4
die hochsten Kontraktionskrifte wihrend der Belichtungszeit.

Der C-Faktor hatte bei gleichem Material keinen Einfluss auf die relative
Schrumpfungsrate. Die niedrigeren Werte bei dem C-Faktor 2,4 erkldren sich
durch den schmalen Abstand der Probenhalter und der damit verbundenen

geringeren Lichtdurchldssigkeit bzw. dem geringeren Reaktionsumsatz.

6. 2. 6. Die Bestimmung des Gelpunktes

Eine lange Prigelphase gibt dem Material die Mboglichkeit den Volumen-
schrumpf durch innere FlieBvorginge derart auszugleichen, dass die in der Post-
gelphase entstehenden Spannungen geringer sind.

Bei dieser Untersuchung interessierte der Einfluss des C-Faktors, der Mess-

methode und der Materialkonsistenz auf die Lingen der Priigelphasen.

Der Vergleich der Komposite beziiglich ihres Gelpunktes ergab fiir Tetric Flow
signifikant langere Prigelphasen bei den Faktoren C 0,5 sowie C 24.

Tetric Ceram verzeichnete mit dem C-Faktor 1,2 einen signifikant spiteren
Gelpunkt. Bei der Untersuchung des Einflusses der Messmethode auf den
Gelpunkt zeigte die Messung mit Gegenregulation bei beiden Materialien

signifikant lingere Prigelphasen bei den Faktoren C 0,8 und C 24.
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Eine Erkldrung fiir den spiteren Gelpunkt des C-Faktors 2,4 konnte die
geringere Lichtmenge sein, die in die Probe aufgrund des schmalen Abstandes
zwischen den Probenhaltern eingestrahlt wurde.

Anhand dieser Ergebnisse kénnen keine hinreichenden Aussagen iiber den
Einfluss des Materials und des C-Faktors beziiglich des Gelpunktes getitigt
werden. Des weiterem stehen diese Resultate im Gegensatz zu denen, die aus
den Vorversuchen, Langzeit- und den dynamischen Messungen gewonnen
wurden, welche mit dem C-Faktor 0,3 erfolgten. Dieser C-Faktor weist im
Formaufsatz nur eine freie Fliche zur Belichtung auf. Die anderen C-Faktoren
besitzen drei Flichen, auf die das Polymerisationslicht, das hier von zwei Seiten
abgegeben wurde, einwirken konnte. Anscheinend beeinflussen die
unterschiedlichen Probengeometrien sowie die doppelseitige Belichtung die
Lichtstreuung innerhalb des Materials, so dass der zeitliche Verlauf der

molekularen Umbauprozesse verindert wird.

6.2.7. C-Faktor 1,0

Bei dieser Untersuchung wurden die Grofe und die Geometrie der
Adhisivflichen variiert. Es wurden die Probengeometrien 3 mm (Breite) x 6
mm (Hohe) und 4 mm (Breite) x 4 mm (Hohe) miteinander verglichen. Erstere
verfiigte iiber ein Probenvolmen von 36 mm? mit einer Querschnittsfliche der
Probenhalter von 18 mm?, letztere verfiigte iiber ein Probenvolmen von 32 mm?
mit einer Querschnittsfliche der Probenhalter von 16 mm?. Bei beiden
Probengeometrien betrug der Abstand der Probenhalter 2 mm.

Es sollte geklirt werden, welchen Einfluss die zwel unterschiedlichen
Variationen des C-Faktors 1,0 auf die Messwerte ausiiben.

Auch bei dieser Untersuchung wurde die ,Bulk curing* Methode angewendet,

wobei die Belichtung gleichzeitig von zwei entgegengesetzten Seiten erfolgte.
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Die Ergebnisse der Messung ohne Gegenregulation zeigen bei beiden
Materialien jeweils statistisch signifikant hohere Werte im Bereich der
Schrumpfungskraft, des statischen Elastizititsmoduls und der Vickershirte bei
der Probengeometrie 3 mm x 6 mm. Da bei beiden Probengeometrien der
Abstand der Probenhalter und dem zu folge die Linge der
Schrumpfungskraftvektoren gleich grofl waren, spielte hier wohl die Anzahl der
Schrumpfungsvektoren fiir die erzielten Resultate eine entscheidende Rolle.

Die hoheren Werte fiir den Elastizititsmodul und die Vickershirte konnen mit
der ebenfalls lingeren Prigelphase erklirt werden. Diese Probengeometrie weist
eine geringere Schichtdicke (3 mm) auf, so dass durch die gleichzeitige
Belichtung mit zwei Polymerisationslampen von der jeweils gegeniiber-
liegenden Seite, mehr Licht in das Material eindringen kann. Dem zu folge
konnen mehr Radikale umgesetzt werden. Durch die lingere Prigelphase steht
mehr Zeit fiir die Ausbildung eines stabilen polymeren Netzwerkes zur
Verfiigung.

Die Ergebnisse der Messung mit Gegenregulation zeigen die Probengeometrien
3 mm x 6 mm bei beiden Materialien jeweils statistisch signifikant hohere Werte
nur im Bereich der Schrumpfungskraft. Der statische Elastizitatsmodul und die
Vickershirte weisen im Vergleich zur Probengeometrie 4mm x 4mm bei dieser
Messmethode niedrigere Werte auf. Daraus ldsst sich ein Einfluss der
Messmethode auf das Materialgefiige der Proben schlieflen.

Die schmilere Probengeometrie (3 mm x 6 mm) wird durch den stindigen
Ausgleich des Probenhalterabstandes innerhalb des polymeren Netzwerkes

starker geschidigt.

Die Resultate fiir die Polymerisationspannung zeigten nur bei der kompensierten
Messung statistische Unterschiede. Die Probengeometrie 4 mm x 4 mm wies im

Vergleich niedrigere Werte auf.
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In einer Untersuchung von Feilzer et al (1987) wurde die Entwicklung der

Polymerisationsspannung der C-Faktoren C = 1 und 5 mit jeweils 3

verschiedenen Probenvolumina untersucht. Dieser Versuch wurde mit der

kompensierten Messmethode durchgefiihrt. Thren Ergebnissen zu folge ist allein

das Verhaltnis gebundene Fliche : ungebundener Fliche fiir die Entwicklung der

Schrumpfungsspannung verantwortlich. Das Probenvolumen hat dabei keinerlei

Einfluss auf die Resultate (Feilzer et al., 1987).

Der Unterschied zur vorliegenden Untersuchung besteht darin, um gleichgroBe

C-Faktoren zu erhalten, wurden bei den kreisférmigen Probengeometrien nicht

nur der Durchmesser der Adhisivfldchen verindert, sondern auch der Abstand

der Probenhalter zueinander. Dem zufolge wurden die Linge und die Anzahl der

Schrumpfungsvektoren variiert.

Die Gemeinsamkeiten zur vorliegenden Untersuchung liegen zu einem darin,

dass die ermittelten Spannungswerte fiir den C-Faktor 1,0 vergleichbar sind.

Zum anderen ldsst sich aus dem Verlauf der Spannungskurven ablesen, dass

je hoher das Probenvolumen desto kleiner die Priigelphase ist.

Eine Erklérung dafiir, kann in der Mehrentstehung von exothermen Energie bei

groferen Probenvolumina gesehen werden, die ihrerseits wieder die Polymeri-

sationsreaktion beschleunigt.

Aus dem Vergleich beider Untersuchungen lasst sich folgendes schlussfolgemn:

1. Mit steigendem Probenvolumen lduft durch die entstehende exotherme
Reaktionswiarme die Polymerisationsreaktion schneller ab. Die daraus
resultierenden Spannunen sind groBer, da weniger Zeit zum Nachfliefien
des Materials zur Verfiigung steht.
2. Bei einem starren Messsystem sind Untersuchungsergebnisse der

Polymerisationsspannung unterschiedlicher Messgerite und Labors

vergleichbar.
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6. 2. 8. Einfluf der 8-Stundenmessung

Fiir diese Untersuchung wurde iiber einen Zeitraum von 8 Stunden die Poly-
merisationsschrumpfungskraft gemessen und anschlieBend die absolute
Schrumpfungsrate fiir die Materialien Tetric Ceram und Tetric Flow ermittelt.
Dabei wurde die Compliance der Maschine einmal beriicksichtigt und einmal
nicht. Dieser Unterschied in den Messwerten driickte sich bei dem Material
Tetric Flow wihrend des spateren Messverlaufes deutlich geringer aus.

In den ersten 60 Sekunden der Messung zeigte Tetric Flow eine hohere
Schrumpfungskraft. Nach 300 Sekunden konnte zum einem festgestellt werden,
dass sich die Werte fiir beide Materialien nur geringfiigig von einander
unterschieden, wobei die von Tetric Ceram mit der kompensierten Messmethode
etwas hoher lagen. Zum anderen waren bei beiden Materialien 75 % des
Maximalwertes erreicht. Nach einer Stunde Messzeit iiberstiegen die Kraftwerte
von Tetric Ceram deutlich die von Tetric Flow, unabhingig von der
verwendeten Messmethode. Dieses Ergebnis kann zum einem mit der Annahme
begriindet werden, dass die Fillkorper fiir die Quervernetzung im Material eine
Behinderung darstellen und somit niedrig gefiillte Komposite diese Vernetzung
schneller vornehmen kénnen. Zum anderen steht bei einem hohen Fiillkorper-
anteil weniger Matrix fiir Flievorginge zur Verfiigung, die eine Relaxation der
entstehenden Spannung ermdglichen kann.

Die Ergebnisse dieser Untersuchung zeigen deutlich, dass eine Messzeit unter
einer Stunde nicht ausreicht, um umfassende Aussagen iiber das Verhalten der

Polymerisationsschrumpfung zu treffen.
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6. 2. 9. Mechanische Eigenschaften

Um die Polymerisationsqualitit zu kontrollieren, wurden die Vickershirte und

das statische Elastizititsmodul bestimmt.

6.2.9. 1. Die Vickershirte

Die Vickershirte ist ein MaB fiir die Polymerisationstiefe eines lichthirtenden
Kunststoffes und ein klinisch bedeutsamer Parameter, da er neben der Kratz-
festigkeit wahrend der Gebrauchsperiode der Restauration auch die Polierbarkeit
des Fiillungsmateriales determiniert. Kunzelmann et al. 1999 zufolge gibt es
eine positive Korrelation zwischen dem Hirtegrad und dem Anteil an
anorganischen  Fiillkorpern, wobei die Vickershdrte mit ansteigendem

Fiillergehalt zunimmt.

Es gilt:

Eges = EMatrix + E Fiiller wobei EFiiller >> Ematrix

Diese Befunde bestitigten sich nur bei den C-Faktoren 0,8 und 1,0 (beide
Probengeometrien). Hier zeigte Tetric Ceram signifikant hohere Hirtewerte als
Tetric Flow. Die restlichen Faktoren zeigten widerspriichliche Ergebnisse. Die
Erkldrung dafiir konnte in einer unterschiedlich starke Stopfung der Proben zu
suchen sein.

Es handelt sich hierbei um ein komplexes Zusammenspiel multipler Faktoren,
wie den optischen Eigenschaften der Kompositmatrix und der Fiillerpartikel, der
PartikelgroBe sowie deren Verteilung. Letztere induzieren einen Streueffekt des
einfallenden Polymerisationslichtes, der sich umso stérker auswirkt, je mehr sich
die Grofe des Fiillerpartikels der Wellenlénge des aktivierten Lichtes annihert.

Deshalb weisen Komposite mit groBeren Fiillerpartikeln eine hohere
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Durchhirttiefe auf, da sie das Polymerisationslicht am wenigsten zerstreuen

(Manhart et al. 1999).

6. 2. 9. 2. Der statische E-Modul

Der Elastizititsmodul stellt einen wichtigen Kennwert fiir die Beurteilung des
Festigkeitsverhaltens von Werkstoffen dar. Er wird vor allem vom Fiillergehalt
sowie Fiillertyp und —groBe bestimmt. Ebenso spielen Matrixtyp, sowie Hirte-
prozedur und Effizienz des Silanverbundes zwischen den Fiillerpartikeln und der
Matrix eine wichtige Rolle (Braem, 1987).

Fir die Anwendung bei Zahnhalsfiillungen (Kavititenklasse 5) muss das Kom-
posit einen niedrigen Elastizititsmodul besitzen, um der Biegebelastung des
Zahnes folgen zu kénnen. Bei occlusal-proximalen Fiillungen (Kavititenklasse 1
und 2) sollte der Elastizititsmodul hoch sein, um den Kaubelastungen stand-
halten zu kénnen (Sabbagh et al., 2002).

Die Zahnhartsubstanzen Schmelz und Dentin unterscheiden sich unter anderem
sehr stark hinsichtlich ihres Elastizitdtsmoduls. Da derzeit kein Kompositmate-
rial die hohen Werte von erstgenannten erreichen kann, wird das niedrigere
Modul von Dentin (18Gpa) als akzeptabel betrachtet. Komposite im Seiten-
zahnbereich sollten ein E-Modul von mindestens 18 Gpa oder hoher besitzen. Je
kleiner der Unterschied zwischen dem Elastizititsmodul des Komposites und
dem von Dentin ist, desto geringer ist die Wahrscheinlichkeit des Verlustes des
Adhisivverbundes Dentin/Fiillung (Abe et al., 2001). Aufgrund der Messergeb-
nisse entsprechen die getesteten "Materialien diesen Anforderungen nicht.
Untersuchungen von Abe et al. 2001 zufolge sinkt das E-Modul nach einer 24-
stiindigen Feuchtlagerung signifikant ab. Die Ursache dafiir sieht er darin, dass
Wasser einen plastifizierenden Effekt auf die Matrix und dem

Matrix/Fiillerverbund ausiibt und vor allem letzteren schwicht. Fiiller, die ihren
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Silanverbund verloren haben, kénnen den durch die Kaubelastung applizierten
Stress konzentrieren und somit potentielle Ausgangstellen fiir Rissbildung und —

wachstum werden.

Im Vergleich der C-Faktoren hatten erwartungsgemif diejenigen einen hohen
E-Modulwert, welche ebenfalls eine grofe Vickershirte aufwiesen.

Die in der vorliegenden Untersuchung ermittelten Werte fiir den
Elastizititsmodul und die Vickershirte sind hoher als in der Literatur
angegeben. So bestimmten Manhardt et al. 1999 fiir Tetric Ceram ebenfalls
beide Parameter. Fir den Elastizititsmodul wurde ein Wert von 6,8 Gpa
beschrieben. Die Vickershirte betrug in dieser Untersuchung HV 54,8. Diese
Differenz ldsst sich durch die unterschiedlichen Messmethoden erkliren.
Manhardt bestimmte den Elastizitdtsmodul mit Hilfe eines Drei-Punkt-
Biegeversuches in einer Universalpriiffmaschine. Fiir die Bestimmung der
Vickershirte wurden die Proben bis 1200 Grit poliert und anschliefend im

Vickers-Priifgerit mit einer Last von 200 g fiir 40 s vorgenommen.

6. 2. 10. Der dynamische E-Modul

Der dynamische Elastizititsmodul wurde mit dem Stress-Strain-Analyser unter
einer Zug- und Druckbelastung gemessen, wobei ab einem bestimmten
Polymerisationsgrad die Zugbelastung dominiert. Um die Frequenzabhingigkeit
des dynamischen E-Moduls zu untersuchen, wurde die Anregungsfrequenz mit 2
Hz, 5 Hz und 10 Hz variiert. Die Messung erfolgte wihrend der Polymerisation.
Die nach 60 Sekunden Messzeit ermittelten E-Module lagen bei 6907,46 MPa
fiir 2 Hz, 2161,56 MPa fiir 5 Hz sowie 1088,30 MPa fiir 10 Hz.

Diese Untersuchungsergebnisse sind mit denen vorangegangener Studien von
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z. B. Dauvillier oder Sabbagh nicht vergleichbar, da bei diesen Versuchen

bereits auspolymerisierte Proben verwendet wurden.

Mattke zufolge kommt der elastische Materialanteil umso mehr zum tragen, je
kleiner die Deformationen sind und je schneller sie sich dndern. Ausgehend von
den Ergebnissen der vorliegenden Untersuchung stellen sich Speichermodul
bzw. dynamisches E-Modul in einer umgekehrten Abhingigkeit zur gewihlten
Anregungsfrequenz  dar, fiir die mit Hilfe des SPSS-Programmes

niherungsweise folgende Beziehung ermittelt werden konnte.
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Eine mogliche Erklirung fiir die vorliegenden Untersuchungsergebnisse konnte
sein, dass die Hohe der Anregungsfrequenz einen Einfluss auf die
Polymerkettenldnge ausiibt. So verfiigen die Monomermolekiile bei einer
langsameren Anregungsfrequenz iiber mehr Zeit fiir das Kettenwachstum und
deren  Quervernetzung. Nach Kunzelmann korreliert die Linge der
Polymerketten mit der Hohe des Elastizititsmodules (Kunzelmann, 2003).
Untersuchungen der Universitit-Essen zufolge, steigt das elastische Verhalten
von Polymeren in erster Linie mit der Anzahl der kovalenten Bindungen, die bei
Komprimierung und Streckung die hochsten Riickstellkrifte entwickeln (Setzer,

2003). Um diese molekulare Komponente zu iiberpriifen, wurden die Ergebnisse
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der Frequenzabhingigkeit mit auspolymerisierten Proben tberpriift. Dabei
konnte die Richtigkeit der Untersuchungsresultate bestitigt werden.

Des weiteren zeigte sich, dass mit steigender Anregungsfrequenz der
Verlustmodul zunimmt. Daraus ldsst sich eine weitere mogliche Erklirung
ableiten: Durch die héhere Anregungsfrequenz wird mehr Reibung erzeugt und
demzufolge ein groBerer Anteil der zugefiihrten Energie in Wirme
umgewandelt. Dieses Phinomen konnte jedoch nur bei den bereits

auspolymerisierten Proben beobachtet werden.

Die Bestimmung des dynamischen E-Moduls fiir Tetric Ceram (6907,46 MPa)
und Tetric Flow (4523,05 MPa) erfolgte mit einer Anregungsfrequenz von 2 Hz.
Diese Werte entsprechen ca. 64,59 % und 49,58 % des statischen E-Moduls.
Eine Erkldrung hierfiir konnte darin zu finden sein, dass ersterer unter einer
Zug- und zweiterer unter einer Biegebelastung gemessen wird. Die durch die
Polymerisation entstehende Kontraktionsspannung verursacht Mikrorisse im
Kompositmaterial. Eine Zugbelastung kann ein Offnen und VergroBern dieser
Risse bewirken, wihrend die Biegebelastung eher eine Komprimierung dieser
hervorruft.

Des weiteren spielt im Wesentlichen die viskoelastische Matrix bei dem mit
dem Stress-Strain-Analyser gemessenen dynamischen E-Modul eine Rolle, da
die Filler sich weder dehnen noch komprimieren lassen. Dies zeigt sich auch in
den deutlich niedrigeren Messwerten. Bei der Bestimmung des statischen E-
Moduls werden Matrix und Fiilleranteil mitberiicksichtigt (Eces=Emauix+E Fiter).
Dazu kommt der Umstand, dass der dynamische E-Modul wihrend der ersten 60
Sekunden der Polymerisation gemessen wurde. Somit kann durch die
sinusformige Deformation der Probe wihrend des Hirteprozesses, eine
Beeintrichtigung der Vernetzungsvorginge nicht ausgeschlossen werden. Bei
der Ermittlung des statischen E-Moduls waren die Proben bereits

auspolymerisiert.
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In der vorliegenden Untersuchung erreichte Tetric Ceram bei der Bestimmung
des dynamischen E-Moduls durch den geringeren Matrixanteil im Material um

34,51 % hohere Werte als Tetric Flow.

Viele Hersteller halten flieBfihige Komposite aufgrund ihres niedrigen E-
Moduls und ihrer hohen FlieBkapazitit fiir sehr vorteilhaft, da diese
Eigenschaften den Schrumpfungsstress besser kompensieren konnen. Einige
Autoren empfehlen den Gebrauch von flieBfihigen Kompositen in den Kisten
der Klasse-2 Kavititen unter Hybridkompositen als Stofdampfer und Benetzer.
Andererseits weisen diese Materialien eine hohere Schrumpfung auf.

Ein ausreichend erklirendes Gedankenmodell konnte dazu jedoch nicht
gefunden werden. So bedarf es einer weiteren Untersuchung, die eine Klirung
hinsichtlich der Existenz eines solchen Scheitelpunktes in der Beziehung

zwischen der Anregungsfrequenz und dem Speichermodul bringen soll.

Dentin besitzt ein E-Modul von 18 GPa. Der E-Modul fiir Schmelz variiert in
Abhingigkeit von der Zahnfliche. Fir occlusale Anteile konnten 94 Gpa
wihrend fiir seitliche Bereiche 80 GPa gemessen wurden (Sabbagh et al., 2001).

Braem et al. 1987 untersuchten den Zusammenhang zwischen
Anregungsfrequenz, E-Modul und Fiillergehalt eines Komposites.

In dieser Studie zeigten Materialien mit hoherem Fiillergehalt eine groBere
Frequenzunabhingigkeit. Er erklirte dieses Phinomen damit, dass die Fiiller-
anteile auf Belastung mit einer rein elastischen Deformation reagieren, infolge
dessen die Frequenzabhingigkeit hier vernachldssigt werden kann. Im Gegen-
satz dazu besitzt die Kompositmatrix durch ihre viskoelastischen Eigenschaften

eine Frequenzabhingigkeit, die mit sinkendem Fiilleranteil wichst.
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Mit Hilfe einer Regressionsgeraden demonstrierte er, wie sich mit steigender
Frequenz der E-Modul der getesteten Materialien an den von Silizium (70 MPa)
annéhert. Bei den ungefiillten Kompositen nahm die Steigung der Geraden mit

steigender Frequenz ab.

Im Vergleich der Materialien Tetric Ceram und Tetric Flow in Bezug auf die
Abhingigkeit von E-Modul und Anregungsfrequenz konnte dieses Ergebnis
nicht nachvollzogen werden. In der vorliegenden Studie zeigte Tetric Ceram
eine stirkere Frequenzabhingigkeit hinsichtlich der Hohe des E-Moduls als
Tetric Flow. Die Ursache fiir diese gegensitzlichen Resultate kann zum einen in
der Verschiedenheit der Testmethode begriindet sein. Braem et al. kam zu
seinem Ergebnis mittels der Resonanz-Frequenz-Analyse, ein Verfahren indem
die Probe frei schwingen kann. Zum anderen besitzt Tetric Ceram einen deutlich
spiteren Gelpunkt als Tetric Flow aufgrund dessen (wie bereits oben schon
beschrieben) die Anregungsfrequenz einen stirkeren Einfluss auf die sich

vernetzende Matrix nehmen kann.

6. 2. 11. Vergleich des Dehnungsverhaltens von Tetric Ceram und

Tetric Flow wiihrend der dynamischen Messung

Die Ergebnisse zeigten, dass Tetric Ceram in der initialen und Tetric Flow in der
mittleren und finalen Polymerisationsphase eine hohere Dehnbarkeit aufwiesen.
Dieses Resultat ldsst sich mit dem unterschiedlichen Anteil an Fiillkorpern in
beiden Materialien erklaren, die nicht dehnbar sind. Die Fiilleranteile von Tetric
Ceram und Tetric Flow liegen bei 77.6 und 68,7 Gewichtsprozent (Lendenmann,
2001). Deshalb diirfen die 4mm?* Probenfliche nicht als Dehnungsgrundlage
angesehen werden. Um diesen konstanten Fehler zu vermeiden, miissten bei der
korrekten Berechnung der Dehnung der Volumenanteil der Fillkérper vom

Gesamtvolumen der Probe abgezogen werden.
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6. 2. 12. Vergleich von Tetric Ceram mit Tetric Flow in Bezug auf

den Speicher- und Verlustmodul

Der Speichermodul stellt ein MaB fiir die wiedergewinnbare, bei der
Verformung gespeicherte Arbeit dar und entspricht dem elastischen
Materialanteil.

Die Kenntnis des Speichermoduls von einem Komposit wihrend der Poly-
merisation ist wichtig, um den Belastungstransfer der Schrumpfungsspannung
auf die adhdsiv vorbehandelte Zahnstruktur verstehen zu konnen.

Der Verlustmodul ist ein MaB fiir die nicht wiedergewinnbare, in Wirme
umgesetzte Arbeit und entspricht dem nicht elastischen Materialanteil. Diese
Wirme kann zum einem die Reaktionsgeschwindigkeit beeinflussen und zum

anderen molekulare Umbauprozesse beeinflussen (Rueggeberg, 1994).

Die Ermittlung des Speicher- (E”) und Verlustmoduls (E’’) erfolgte wihrend der
Polymerisation der Kompositproben. Dabei entspricht der Speichermodul dem
dynamischen E-Modul. Die Verlaufskurven von E’ der Komposite Tetric Ceram
und Tetric Flow verzeichneten in den ersten 12,7 und 7,4 Sekunden einen
zundchst moderaten Anstieg. AnschlieBend kann in den folgenden 29,4 und 28,0
Sekunden ein steiler Anstieg beobachtet werden. Es ist anzunehmen, dass
wihrend dieser Phase der Polymerisation die meisten Quervernetzungen statt-
finden und der viskose Materialanteil deutlich abnimmt. Im spiteren Verlauf
stiegen die Kurven nur leicht und verliefen nach 52,37 bzw. 50,57 Sekunden fast
parallel zur X-Achse und endeten mit einem Wert von 6907,46 bzw. 4523,05
MPa.

In den ersten 19,6 s wurden fiir das Speichermodul von Tetric Flow hohere

Werte als das von Tetric Ceram beobachtet. Eine Erklirung hierfiir kénnte darin
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zu finden sein, dass der hohere Fiillkorpergehalt von Tetric Ceram die
Vernetzungsvorginge in den ersten Sekunden behindert.

Die Verlaufskurve von E’* des Materials Tetric Flow stiegt in den ersten 1,3
Sekunden leicht an und bildete anschlieBend ein Plateau. Nach 3,6 Sekunden
war ein starker Abfall der Kurve auf -4,31 MPa zu beobachten. In dieser Zeit
scheinen groffle Umbauprozesse von statten zu gehen. AnschlieBens zeigte die
Kurve einen starken Anstieg. Nach 52,4 Sekunden flacht sie deutlich ab und
endete mit einem Wert von 1571,19 MPa.

Die Verlaufskurve des Verlustmoduls von Tetric Ceram bildete in den ersten
7,25 Sekunden ein Plateau und sank anschlieBend auf einen Wert von -4,11
MPa. Danach war ein steiler Anstieg der Kurve zu verzeichnen. Sie endete mit
einem Messwert von 2450,45 MPa. Die Ergebnisse des Verlustmoduls zeigen
zum einen, dass bei Tetric Ceram mit fortschreitender Polymerisation die
unelastischen Materialeigenschaften stirker zunehmen als bei Tetric Flow. Zum
anderen werden die zeitlich unterschiedlichen Verliufe der molekularen
Umbauprozesse anschaulich dargestellt.

Diese anfinglich im negativen Bereich ermittelten Werte zeigen eine
Zugbelastung, die mit zunehmender Polymerisation in eine Druckbelastung
iibergeht. Eine mogliche Erklarung kann in einer anfinglichen Expansion des

Probenmaterials durch die Wirme der Polymerisationslampe gesucht werden.

6. 2. 13. Vergleich von Tetric Ceram mit Tetric Flow in Bezug auf

den Verlustfaktor Tan Delta

Der Verlustfaktor Tan Delta macht eine Aussage iiber die Elastizitit eines
Materiales. Wobei ein hoher Tan Delta-Wert ein Material mit iberwiegend

nichtelastischen Verhalten charakterisiert.
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In diesem Teil der in vitro-Studie wurde untersucht, wie sich der Verlustfaktor
bei den Kompositen Tetric Ceram und Tetric Flow wihrend des Polymeri-
sationsvorganges verandert.

Tetric Flow verzeichnete in den ersten 1,3 Sekunden einen Abstieg und
anschlieBend einen starken Anstieg im Kurvenverlauf. Nach 10,42 Sekunden
flachte die Kurve deutlich ab und nach 22.67 Sekunden war nur noch ein ganz
geringer Kurvenanstieg zu beobachten. Die Messung endete mit einem Wert von
10,34571.

Tetric Ceram hingegen zeigte in den ersten 7,09 Sekunden einen raschen
Kurvenanstieg. In den darauf folgenden 2,65 Sekunden bildete der Kurven-
verlauf ein Plateau. Danach konnte ein starker Anstieg verzeichnet werden, der
nach 22,89 Sekunden Messzeit abflachte und die Kurve mit einem Wert von
10,34361 enden lieB. Aus diesen Ergebnissen schlieBend, unterscheiden sich
beide Materialien nicht beziiglich ihres Verlustfaktors. Doch anhand der
unterschiedlichen Kurvenverldufe ldsst sich eine Aussage iiber die molekularen
Umbauprozesse wihrend der Polymerisationsreaktion treffen. Bei Tetric Flow
beginnt die Bildung und Vernetzung der Polymerketten zu einem sehr frithen
Zeitpunkt. Damit wird deutlich, dass vor allem in den ersten Sekunden der
Postgelphase ein grofler Teil der zugefiihrten Energie fiir molekulare Umbau-
prozesse genutzt wird.

Hinzu kommt, dass diese Reaktionen bei Tetric Flow schneller von statten
gehen. Diese Erkenntnisse erkliren die kiirzere Prigelphase dieses Materials.
Tetric Ceram hingegen verzeichnet in seinem Kurvenverlauf ein Plateau, was als
kurze Stagnation der Umbauprozesse interpretiert werden kann, da aufgrund des

hoheren Fiillergehaltes die Bewegung der Polymerketten behindert wird.
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7. Schlussfolgerungen

Durch die Auswertung der Ergebnisse konnten folgende Schlussfolgerungen ge-

zogen werden:

Die Schrumpfungskrifte von Kompositmaterialien werden nicht nur durch das
Molekulargewicht und die Konsistenz des Monomers, die Menge und den Typ
des reagierenden Initiators sowie den Grad der Durchhirtung des Materials

beeinflusst.

Die in der Matrix enthaltenen Fiillkérper bzw. Fiillkérperkomplexe bewirken
eine Behinderung der Polymerkettenbewegungen und eine damit verbundene
schlechtere Kompensierbarkeit der Polymerisationsspannung. Die GroBe der
Fiillpartikel spielt dabei eine wesentliche Rolle, da ein groBer Fiillkorper mit
mehr Monomermolekiilen Esterverbindungen eingehen kann. Nach dem Start
der Polymerisationsreaktion bilden all diese Molekiile Polymerketten aus, die
aufgrund der Trigheit des Fiillkorpers in ihrer Flexibilitdt behindert werden
bzw. sich gegenseitig in ihren Bewegungen behindern. Die entstehenden
Spannungen konnen dadurch schlechter durch ein NachflieBen des Materials

kompensiert werden.

Die Ergebnisse der Untersuchung des Einflusses der C-Faktoren auf die
Schrumpfungskraft- bzw. Stressentwicklung im Kompositmaterial bestiitigte das
von Watts et al. formuliertes rheologisches Phanomen. Bei welchen umso mehr
nonaxiale Kraftvektoren entstehen, desto kleiner der Quotient des Verhiltnisses
der gebundenen Fliche zu der ungebundenen Fliche ausfillt. Diese nonaxial
wirkenden Vektoren verringern die axial ausgerichtete Schrumpfungskraft.
Des weiteren wird eine Zunahme der GroBe von axial wirkenden
Schrumpfungskraftvektoren bei steigendem Abstand der Probenhalter bzw. bei

steigendem Probenvolumen beschrieben.
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In einer weiteren Untersuchung wurde bei dem C-Faktor 1,0 die GroBe der
Adhésivflichen variiert. Es sollte geklirt werden, welchen Einfluss die zwei
unterschiedlichen Variationen des C-Faktors 1,0 auf die Polymerisations-
schrumpfung ausiibten. Aus den Ergebnissen lisst sich folgendes schlussfolgern:
1. Mit steigendem Probenvolumen lduft durch die entstehende exotherme
Reaktionswiarme die Polymerisationsreaktion schneller ab. Die daraus
resultierenden  Spannungen sind grofler, da weniger Zeit zum
NachflieBen des Materials zur Verfiigung steht.
2. Bei der kompensierten Messmethode wird das Materialgefiige

beeintrachtigt.

Die wihrend einer Langzeitmessung untersuchte Entwicklung der Polymeri-
sationsschrumpfung von Tetric Ceram und Tetric Flow zeigte in den ersten 60
Sekunden der Messung bei Tetric Flow eine hohere Schrumpfungskraft. Nach
300 Sekunden unterschieden sich die Werte fiir beide Materialien nur
geringfiigig, wobei die von Tetric Ceram mit der kompensierten Messmethode
etwas hoher lagen. Nach einer Stunde Messzeit iiberstiegen die Kraftwerte
von Tetric Ceram deutlich die von Tetric Flow unabhingig von der
verwendeten Messmethode. Dieses Ergebnis kann mit der Annahme begriindet
werden, dass die Fillkorper fiir die Quervernetzung im Material eine
Behinderung darstellen und somit niedrig gefiillte Komposite diese Vernetzung

schneller vornehmen konnen.

Um die Frequenzabhiingigkeit des dynamischen E-Moduls zu untersuchen,
wurde die Anregungsfrequenz mit 2 Hz, 5 Hz und 10 Hz variiert. Bei den dabei
ermittelten Resultaten stehen Speichermodul bzw. dynamisches E-Modul in
einer umgekehrten Abhangigkeit zur gewihlten Anregungsfrequenz.

Eine mogliche Erklarung dafiir konnte sein, dass die Hohe der

Anregungsfrequenz einen Einfluss auf die Polymerkettenlidnge ausiibt. So
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verfiigen die Monomermolekiile bei einer langsameren Anregungsfrequenz iiber
mehr Zeit fiir das Kettenwachstum und deren Quervernetzung. Nach
Kunzelmann korreliert die Linge der Polymerketten mit der Hohe des

Elastizititsmodules.

Die Bestimmung des dynamischen E-Moduls (Zugbelastung auf die Matrix)
fir Tetric Ceram und Tetric Flow erfolgte mit einer Anregungsfrequenz von 2
Hz. Die dabei ermittelten Werte entsprachen ca. 64,59 % und 49,58 % des
statischen E-Moduls (Druckbelastung auf Matrix und Fiiller). Aufgrund des
groferen Fiillergehaltes wurden fiir Tetric Ceram mit der statischen und

dynamischen Methode hohere E-Modul-Werte ermittelt.

Die Ergebnisse des Verlustmoduls zeigten, dass bei Tetric Ceram mit
fortschreitender Polymerisation die unelastischen Materialeigenschaften stirker
zunehmen als bei Tetric Flow. Beide Materialien unterschieden sich nicht
beziiglich ihres Verlustfaktors. Doch anhand der unterschiedlichen Kurven-
verldufe ldsst sich eine Aussage iiber die molekularen Umbauprozesse wihrend
der Polymerisationsreaktion treffen. Bei Tetric Flow beginnt die Bildung und
Vermnetzung der Polymerketten zu einem sehr frithen Zeitpunkt. Damit wird
deutlich, dass vor allem in den ersten Sekunden der Postgelphase ein groBer Teil
der zugefiihrten Energie fiir molekulare Umbauprozesse genutzt wird.

Dazu kommt, dass diese Reaktionen bei Tetric Flow schneller vonstatten gehen.
Diese Erkenntnisse erkldren die kiirzere Priigelphase dieses Materials. Tetric
Ceram hingegen verzeichnet in seinem Kurvenverlauf ein Plateau, was als kurze
Stagnation der Umbauprozesse interpretiert werden kann, da aufgrund des

hoheren Fiillergehaltes die Bewegung der Polymerketten behindert wird.




Zusammenfassung 175

8. Zusammenfassung

Die wachsende Nachfrage der Patienten nach natiirlicher Asthetik und minimal-
invasiven, amalgamfreien Restaurationsmdglichkeiten hat in den letzten Jahren
zum routinemdBigen Einsatz von lichthirtenden Materialien in den Zahn-
arztpraxen gefiihrt. Mit Kompositen, Kompomeren und Ormoceren konnen
heute alle Kavititenklassen versorgt werden. Die physikalischen Eigenschaften
dieser Materialien wurden in der letzten Dekade wesentlich verbessert. Dabei
konnte jedoch das Problem der Polymerisationsschrumpfung bisher nicht
zufrieden stellend gelost werden. Durch interne Materialspannungen kann es
insbesondere zum Versagen des Haftverbundes Kavititenwand/Fiillungsmaterial

und zur Bildung von Randspalten kommen.

Um mehr Einsicht in die Problematik der Polymerisationsschrumpfung zu
gewinnen, konzentriert sich die Forschung gegenwirtig auf die Untersuchung
des viskoelastischen Verhaltens der Kompositmaterialien.

Fur diesen Zweck wurde an der Poliklinik fiir Zahnerhaltung und Paro-
dontologie der LMU-Miinchen im Rahmen einer Diplomarbeit der Stress-Strain-
Analyzer entwickelt. Mit Hilfe der in diesem Gerdt implementierten
Messprogramme kann zum einen die Polymerisationsschrumpfung durch zwei
unterschiedliche Messmethoden (mit/ohne Kompensation der Compliance des
Messaufbaus) gemessen und zum anderen das viskoelastische Verhalten von

Fiillungsmaterialien ndher untersucht werden.

Im Rahmen der Vorversuche wurden fiir die Materialien Definite, Tetric Ceram,
Tetric Flow und Charisma die entstehenden Kontraktionskrifte und —span-
nungen, die Langen der Prigelphasen, die absoluten und relativen Schrump-
fungsraten sowie die Intervalle der groRten Schrumpfungsentwicklung unter

Verwendung der unkompensierten Messmethode bestimmt.
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Der Hauptteil dieser Arbeit ldsst sich danach in zwei Untersuchungsabschnitte
gliedern.

Dabei werden im ersten Abschnitt die Untersuchungen fiir die C-Faktoren 0,5;
0,8; 1,0; 1,2 und 2,4 auf Grundlage der gleichen Parameter wie in den
Vorversuchen fiir beide Messmethoden und die Materialien Tetric Ceram und
Tetric Flow dargestellt.

Im zweiten Abschnitt dieser Arbeit stehen mit Hilfe der dynamischen
Messmethode die Ermittlung des Speicher-, Elastizitits- und Verlustmoduls
sowie des Verlustfaktors fiir beide Materialien im Mittelpunkt. Des weitern
interessierte der Einfluss der Anregungsfrequenz auf die Untersuchungs-
ergebnisse.

Fiir die statistische Auswertung der gewonnenen Daten wurde die Statistik-Soft-
ware SPSS fiir Windows verwendet. Die Messergebnisse wurden in den
jeweiligen Gruppen einem gepaarten T-Test und anschlieBend einer Varianz-
analyse (ANOVA = Analysis of Variance) mit nachgeschalteter Tukey-HSD-

Korrektur unterzogen.

Durch die Auswertung der Untersuchungsergebnisse konnten folgende
Feststellungen getroffen werden:

Die Schrumpfungskrifte von Kompositmaterialien werden u. a. maBgeblich von
den Fiillkorper und deren Verteilung beeinflusst, da sie eine Behinderung der
Polymerkettenbewegungen bewirken. Die GroRe der Fiillpartikel spielt dabei
eine wesentliche Rolle, da ein grofer Fiillkérper mit mehr Monomermolekiilen
Esterverbindungen eingehen kann. Nach dem Start der Polymerisationsreaktion
bilden all diese Molekiile Polymerketten aus, die aufgrund der Trigheit des
Fiillkorpers in ihrer Flexibilitdt behindert werden bzw. sich gegenseitig in ihren
Bewegungen behindern. Die entstehenden Spannungen kénnen deshalb

schlechter durch ein NachflieBen des Materials kompensiert werden.
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Die Ergebnisse der Untersuchung des Einflusses der C-Faktoren auf die
Schrumpfungskraft- bzw. Stressentwicklung im Kompositmaterial bestitigte das
von Watts et al. formuliertes rheologisches Phiinomen. Bei welchen umso mehr
nonaxiale Kraftvektoren entstehen, desto kleiner der Quotient des Verhiltnisses
der gebundenen Fliche zu der ungebundenen Fliche ausfillt. Diese nonaxial
wirkenden Vektoren verringern die axial ausgerichtete Schrumpfungskraft. Des
weiteren  wird eine Zunahme der GroBe von axial wirkenden
Schrumpfungskraftvektoren bei steigendem Abstand der Probenhalter bzw. bei
steigendem Probenvolumen beschrieben.

Die Annahme, dass die durch die kompensierte und unkompensierte
Messmethode ermittelten Daten deutliche Unterschiede aufweisen, konnte
bestdtigt werden. Des weitern zeigten die Resultate der vorliegenden
Untersuchung, dass die mit der kompensierten Messmethode ermittelten Daten
vergleichbar sind mitdenen anderer Laboratorien.

Um eine Aussage iiber die Entwicklung der lingerfristigen Polymerisations-
schrumpfung treffen zu konnen, wurden Langzeitmessungen iiber einen
Zeitraum von acht Stunden durchgefiihrt.

Dabei zeigte Tetric Flow in den ersten 60 Sekunden der Messungen eine hdhere
Schrumpfungskraft. Nach 300 Sekunden hatten sich die Werte fiir beide
Materialien weitgehend angeglichen. Eine Stunde nach Beginn der Unter-
suchungen tiberstiegen die Kraftwerte von Tetric Ceram deutlich die von Tetric
Flow.

Dieses Ergebnis ldsst sich dadurch erkldren, dass die Fiillkdrper fiir die
Bewegung der Polymerketten und die Quervernetzung im Material eine
Behinderung darstellen und deshalb niedrig gefiillte Komposite diese
Vernetzung schneller vornehmen kénnen.

Bei den dynamischen Messungen wurde zunichst durch Variation der
Anregungsfrequenz die Frequenzabhingigkeit des Speichermoduls untersucht.

Ausgehend von den ermittelten Resultaten stehen Speichermodul bzw.
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dynamisches E-Modul in einer umgekehrten Abhingigkeit zur gewihlten
Anregungsfrequenz. Eine mogliche FErklirung konnte sein, dass die
Anregungsfrequenz einen Einfluss auf die Polymerkettenlinge ausiibt. So
verfiigen die Monomermolekiile bei einer langsamen Anregungsfrequenz iiber
mehr Zeit fiir das Kettenwachstum und deren Quervernetzung. Nach
Kunzelmann korreliert die Linge der Polymerketten mit der Hohe des

Elastizitdtsmodules.

Die Bestimmung des dynamischen E-Moduls fiir Tetric Ceram und Tetric Flow
erfolgte mit einer Anregungsfrequenz von 2 Hz.

Die dabei ermittelten Werte entsprachen ca. 64,59 % und 49,58 % des statischen
E-Moduls. Aufgrund des groBeren Fiillergehaltes wurden fiir Tetric Ceram mit
der statischen und dynamischen Methode hohere E-Modul-Werte gemessen.

Die Ergebnisse des Verlustmoduls zeigen, dass bei Tetric Ceram mit
fortschreitender Polymerisation die unelastischen Materialeigenschaften stéirker
zunehmen als bei Tetric Flow. Beide Materialien unterschieden sich jedoch
nicht beziiglich ihres Verlustfaktors. Doch anhand der unterschiedlichen
Kurvenverlaufe ldsst sich eine Aussage iiber die molekularen Umbauprozesse
wihrend der Polymerisationsreaktion treffen. Bei Tetric Flow beginnt die
Bildung und Vernetzung der Polymerketten zu einem vergleichsweise sehr
frithen Zeitpunkt. Vor allem in den ersten Sekunden der Prigelphase wird ein
grofler Teil der zugefiihrten Energie fiir molekulare Umbauprozesse genutzt.
Tetric Ceram hingegen verzeichnet in seinem Kurvenverlauf ein Plateau, das als
kurze Stagnation der Umbauprozesse interpretiert werden kann, da aufgrund des

hoheren Fiillergehaltes die Bewegung der Polymerketten behindert wird.

Durch die Bestimmung des Speicher- und Verlustmoduls sowie des
Verlustfaktors und deren Verlaufskurven vor allem in den ersten Sekunden des

Hirteprozesses war es moglich, prizisere Informationen iiber das visko-
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elastische Verhalten der Komposite zu gewinnen. Uber diese Phase konnte
aufgrund ihrer geringen Polymerisationsrate mit herkommlichen Untersuchungs-
methoden (Linometer oder Universalpriifmaschine) bisher keine expliziten
Aussagen getroffen werden. Deshalb stellt die dynamische Messmethode eine
wertvolle Ergiéinzung in der Analyse der Polymerisationsschrumpfung dar. Der
Einfluss der Anregungsfrequenz auf die Untersuchungsparameter muss dabei

noch in weiteren Untersuchungen geklirt werden.
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10. Verzeichnis der verwendeten Abkiirzungen

C-Faktor Configuration-Faktor

E Elastizitatsmodul

E* komplexes Elastizititsmodul

E’ Speichermodul

E” Verlustmodul

) Phasenverschiebung

4 Zugspannung

€ Dehnung

ALy Langenanderung des Kalibrierstiicks

ALy, Nachgiebigkeit des Messrahmens

AL Léngenidnderung des Gesamtsystems

ALg, Lingenédnderung des Stahlstiicks

So Querschnitt

Ly Anfangsmessldnge

L1 Ersatzmesslange

L2 Ersatzmesslidnge

M Ersatzquerschnitt

Sy Ersatzquerschnitt

K Steigung der Regressionsgeraden
Messlange

F Zugkraft

oG ohne Gegenregulation

mG mit Gegenregulation
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