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Rauigkeitsabhdngige

Verbundfestigkeit eines
selbstadhdsiven Komposit-

zementes an Dentin

Das Ziel der vorliegenden In-vitro-Studie war die Pri-

fung der Verbundfestigkeit eines selbstadhasiven Kom-
positzementes abhdngig von der Oberflachenrauigkeit. Dazu
wurden Scherversuche am Dentin fiir einen dualhartenden,
selbstadhasiven, universellen Kompositzement (RelyX Uni-
cem Aplicap) im Vergleich zu einem konventionellen Mehr-
komponentensystem (RelyX ARC) des gleichen Herstellers
durchgefiihrt und diskutiert. Es wurden Messungen der Ad-
hasion in Abhangigkeit der Oberflachenrauigkeit durch-
gefiihrt. Dabei handelte es sich um jeweils zehn Proben jeder
Rauigkeit von SiC 220, 500, 1000, 2400 und 4000. Die Re-
sultate zeigten, dass ein selbstadhasiver Kompositzement be-
zliglich Scherfestigkeit einem konventionellen Kompositze-
ment mit selbstkonditionierendem Primer nicht nur gleich-
wertig, sondern (iberlegen sein kann. Zusatzliche praxisbezo-
gene, speziell mit einem 15 pym Finierdiamanten behandelte
Oberflachen lieferten eine durchschnittliche Scherfestigkeit
von 4.12 £ 1.53 MPa bei RelyX ARC und 8.80 + 2.67 MPa
bei RelyX Unicem Aplicap. Unter Laborbedingungen her-
gestellte, feinere Oberflachen zeigten keine Signifikanz be-
zliglich Unterschiedlichkeiten in der Verbundfestigkeit. Die
beobachtete Rauigkeitsabhangigkeit verlief dabei bei beiden
Systemen &dhnlich.

Schliisselwérter: selbstadhdsive Kompositzemente, intertubuld-
res Dentin, Oberfléchenrauigkeit, Scherkrdfte

V. Gisler

Bond strength of a self-adhesive composite to
dentine in relation to surface roughness

The aim of this in-vitro study was to test the bond strength
of a self-adhesive composite cement in relation to surface
roughness. Shear tests were carried out on dentine and as-
sessed for a dual-curing, self-adhesive universal composite
cement (RelyX Unicem Aplicap) and compared with a con-
ventional multi-component system (RelyX ARC) from the
same manufacturer. Adhesion was measured in relation to
surface roughness. This involved ten tests for each roughness
of SiC 220, 500, 1000, 2400 and 4000. The results indicated
that the shear bond strength of a self-adhesive composite
cement is not only equal to that of a conventional composite
cement with self-conditioning primer but is also superior in
some cases. Additional clinically based tests for surfaces
specially conditioned with a 15 pm finishing diamond pro-
duced a mean shear bond strength of 4.12 £ 1.53 MPa with
RelyX ARC and 8.80 + 2.67 MPa with RelyX Unicem Aplicap.
Finer surfaces produced under laboratory conditions did not
exhibit any significant differences in relation to the bond
strength. The bond strength characteristics observed in re-
lation to the surface roughness were similar for both sys-
tems.

Keywords: Self-adhesive composite cement, intertubular den-
tine, surface roughness, shear forces
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1 Einleitung

Die Mechanismen, auf denen ein reproduzierbarer dauerhaf-
ter Verbund zwischen Kompositen und dem Schmelz be-
steht, sind seit langem bekannt [3]. Hingegen ist beziiglich
des Verbundes von Kompositen am Dentin noch immer
nicht vollstindig gekldrt, in wie weit die einzelnen morpho-
logisch unterscheidbaren Strukturen am Verbund beteiligt
sind [12, 24, 28].

Dentin ldsst sich in der Praxis aus rein physikalischen
Griinden nicht absolut trocknen; Komponenten eines Dentin-
haftmittels mitissen deshalb hydrophil sein. Bei Zug- und
Scherspannungen grofler als 14 bis 15 MPa ist mit kohdsiven
Abrissen zu rechnen [22]. Komposite und Kompositzemente
sind im unpolymerisierten Zustand gefiillte Gemische von Mo-
nomeren, die als Dimethacrylate nach der Formel M-R-M auf-
gebaut sind, wobei R fiir das organische Zwischenglied und M
fiir die reaktive Methacrylgruppe H2C=C(CH3)—CO—O— steht.
Komposite sind im Verhiltnis zum Dentin hydrophob, zeigen
eine Polymerisationsschrumpfung von 2 bis 3 Vol.% und kon-
nen im Rahmen der Aushdrtung Zugspannungen zwischen 2.8
und 7.3 MPa, im Maximum bis zu 30 MPa entwickeln [5]. Das
Adhisiv muss die Oberflachenunterschiede von Dentin und
Komposit tiberbriicken [14].

Eine wesentliche Rolle spielt das Substrat, d. h. das Dentin,
weil der Verbund mafigeblich durch inhérente Faktoren be-
stimmt wird, z. B. die Lokalisation des Dentinareals [26], den
Grad der Sklerosierung [15] und Verdnderungen der Zusam-
mensetzung durch Karies oder chemische Agenzien [18, 23].
Wihrend die Eigenschaften der Haftvermittler durch ihre Zu-
sammensetzung beeinflusst werden konnen, ist eine Einfluss-
nahme auf das Dentin nur auf Variationen der Vorbehandlung
beschriankt.

Der Mechanismus der meisten aktuellen Dentinhaftver-
mittler beruht auf der Penetration von Monomeren in die
durch Sduredtzung (Konditionierung) eroffneten Dentintu-
buli und in das oberfldchlich demineralisierte intertubuldre
Dentin [27].

Selbstadhdsive Kompositzemente erleichtern den Vorgang
der Zementierung. Statt Atzen, Abspiilen, Primen und Bonden
muss bei diesen Zementen nur die Zahnhartsubstanz gereinigt
und der Zement aufgebracht werden [2]. Phosphorylierte
(Meth)Acrylate sind dazu in der Lage, Selbstadhédsion zu schaf-
fen. Die saure Natur der phosphorylierten Acrylate erlaubt eine
Demineralisierung der Zahnoberfldche und Penetration des Ze-
mentes in dieselbe (chemische Bindung am Dentin). Nach der
Polymerisation wird eine mikromechanische Retention zwi-
schen Zement und Zahn erreicht.

Das Ziel der vorliegenden In-vitro-Studie war die Untersu-
chung der Hypothese, dass die Verbundfestigkeit eines ein-
fach zu handhabenden selbstadhdsiven Kompositzementes
an Dentin derjenigen eines konventionellen Kompositze-
mentes mit selbstkonditionierendem Primer des gleichen
Herstellers nicht unterlegen ist. Es wurden verbundbrechen-
de Scherkraftmessungen bei verschiedenen Oberflachenrau-
igkeiten durchgefithrt und der Bruchmodus analysiert. Es
wurde dabei die Abhédngigkeit der Verbundfestigkeit von der
Oberflachenrauigkeit des Dentins untersucht mit einer Null-
hypothese, dass keine signifikanten Unterschiede zwischen
den Systemen existieren.

1 Introduction

Though the basic mechanisms for attaining a reproducible per-
manent bond between composites and enamel have been
known for a long time [3], it has not yet been fully explained to
what extent individual, morphologically different structures
contribute to the bond strength of composite to dentine [12,
24, 28].

For purely physical reasons, dentine cannot be completely
dried in practice; components of the dentine bonder therefore
have to be hydrophilic. Tensile and shear stresses greater than
14 to 15 MPa could result in cohesive destruction [22]. Unpoly-
merized composites and composite cements are filled mixtures
of monomers, which are dimethacrylates and are structured ac-
cording to the formula M-R-M, where R is the organic interme-
diate link and M the reactive methacrylate group
HZC:C(CH3)—CO—O—. Composites are more hydrophobic than
dentine, have a polymerization shrinkage of 2 to 3 % per vol.,
and could develop tensile stresses between 2.8 and 7.3 MPa
during setting; they can even develop stresses up to 30 MPa [5].
The adhesive has to compensate for superficial differences
between dentine and composite [14].

An important role is played by the substrate, i. e. the den-
tine, as the bond strength is mainly determined by inherent
factors, e. g. locality of the dentine area [26], degree of scleroti-
sation [15] and change in composition due to caries or chemi-
cal agents [18, 23]. While the properties of the bonding agent
can be influenced by its composition, dentine can only be in-
fluenced by varying the type of conditioning.

The mechanism of the majority of dentine bonding agents
currently on the market is based on penetration of monomers
into the dentinal tubuli, which have been exposed by acid
etching (conditioning), and into the superficially deminera-
lised intertubular dentine [27].

Self-adhesive composite cements simplify the cementation
procedure. With these cements, the tooth structure simply has
to be cleaned before applying the cement instead of etching,
and bonding [2]. Phosphorylated
(meth)acrylates are able to create self adhesion. The acidic na-

rinsing, priming,
ture of phosphorylated acrylates allows demineralization of
the tooth surface and penetration of the cement in a single sta-
ge (chemical bond to the dentine). Micromechanical retention
is attained between the cement and tooth following polymeri-
zation.

The aim of this study was to test the hypothesis that the
bond strength to dentine of an easy-to-use, self-adhesive com-
posite is similar to that of a conventional composite cement
with a self-conditioning primer from the same manufacturer.
Shear forces capable of breaking the bond were measured with
different degrees of surface roughness and the modulus of rup-
ture analysed. The relationship of the bond strength to the sur-
face roughness of the dentine was examined based on a null
hypothesis that there were no significant differences between
the systems.
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RelyX Unicem RelyX ARC

Pulver: Glaspulver,
Initiator, Kieselsaure,
Subst. Pyrimidin, Cal-
ciumhydroxid, Peroxo-

Zusammen- . ; .

Verbindung, Pigment  bis-GMA, TEGDMA,
f_fg;gﬁ’e(gem' Silizium- und Zirko-
angaben) Flissigkeit: Methacry-  nium-Glas

9 lierter Phosphorsau-

reester, Dimethacrylat,

Acetat, Stabilisator,

Initiator

35-prozentige Phos-
. phorsaure (Scotch-
ADtezTJtrlln Nicht nétig bond, 3M Espe),
9 15 s, griindlich
absptlen
Ethanol, HEMA, bis-
GMA (Adper Scotch-
: bond 1XT, 3M Espe):
Dentin- A L r O
Priming Nicht nétig auftragen, leicht ver-

blasen und wahrend
10 s lichtharten.
Filmdicke: 10 um

RelyX Unicem RelyX ARC

Powder: Glass powder,
initiator, silicic acid,
substituted pyrimidine,

Composition calcium hydroxide,

bis-GMA, TEGDMA,

(according peroxide compound, o
to the manu- pigment Zlilrlggr?ijr?wd s
facturer) Liquid: Methacrylated 9
phosphoric acid ester,
dimethacrylate, aceta-
te, stabilizer, initiator
35 per cent phos-
; phoric acid (Scotch-
eDtiEitere Not required bond, 3M Espe),
9 15 s, rinse
thoroughly
Ethanol, HEMA, bis-
GMA (Adper Scotch-
; bond 1XT, 3M Espe):
gﬁrr:]tms Not required apply, lightly blow

dry and light cure
for 10 s. Film thick-
ness: 10 um

Tabelle 1 Ubersicht tiber die verwendeten Zemente und Vorbehand-

lungsschritte.

2 Materialien und Methode
2.1 Die untersuchten Zemente

Konventioneller Kompositzement mit selbstkonditionieren-
dem Primer: 3M RelyX ARC (3M Espe, Seefeld, D) ist ein defini-
tiver, dualhédrtender Paste-Paste-Befestigungszement auf Kom-
positbasis, der mit dem 3M Single Bond Dental Adhesive Sys-
tem angewendet werden muss. Zusammen mit RelyX ARC er-
gibt sich ein Adhésivsystem, das sich gemafd Herstellerangaben
fiir die Befestigung von Keramik, Kompositen und Legierungen
eignet. Zusdtzlich lédsst es sich auch fiir die Zementierung von
Wurzelkanalstiften anwenden.

Selbstadhésiver Kompositzement: 3M RelyX Unicem Apli-
cap (3M Espe) ist ein dualhdrtender, selbstadhésiver, universel-
ler Komposit-Befestigungszement in einer Kapsel (Pulver-Fliis-
sigkeit), hergestellt fiir adhdsives Befestigen von keramischen,
metallischen oder indirekten Kompositrestaurationen.

In Tabelle 1 ist eine Ubersicht der beiden Systeme gegeben.

2.2 Herstellung der Priifkorper

Es wurden 60 kariesfreie und frisch extrahierte, dritte obere
und untere Molaren, die fiir ein Maximum von drei Monaten
in vierprozentigem Formalin gelagert wurden [13], verwendet.
Die Zéhne wurden mittels Specific Resin 20 (Struers, Birmens-
dorf, CH) in einem Kalteinbettverfahren unter Vakuum in Zy-
lindern fixiert. Das Dentin wurde anschlieBend mit Hilfe einer
Trennmaschine (Accutom-5, Struers) freigelegt und zur Sicher-
stellung einheitlicher Oberflichen maschinell beschliffen (Te-
gra Force/Tegra Pol, Struers).

Um die Oberflachen der Proben zu variieren, wurden diese
durch vorhergehendes Beschleifen mit verschiedenen Papier-

Table 1 Overview of the cements used and conditioning stages.
(Tab. 1 u. 2 sowie Abb. 1-4: V. Gisler)

2 Materials and methods
2.1 Cements examined

Conventional composite cement with self-conditioning pri-
mer: 3M RelyX ARC (3M Espe, Seefeld, D) is a permanent, dual-
curing paste-paste composite luting cement, which is intended
for use with the 3M Single Bond Dental Adhesive System. To-
gether with RelyX ARC an adhesive system is produced that,
according to the manufacturer, is suitable for the cementation
of porcelain, composites and alloys. It can also be used for ce-
mentation of root canal posts.

Self-adhesive composite cement: 3M RelyX Unicem Apli-
cap (3M Espe) is a dual-curing, self-adhesive universal compo-
site luting cement in a capsule (powder-liquid), manufactured
for adhesive retention of porcelain, metal or indirect compo-
site restorations.

Table 1 includes an overview of the two systems.

2.2 Fabricating the samples

Sixty caries-free, recently extracted upper and lower third mo-
lars, which were stored for a maximum of three months in a
four percent formaldehyde solution [13], were used for fabrica-
ting the samples. The teeth were fixed in cylinders with Speci-
fic Resin 20 (Struers, Birmensdorf, CH) using a cold-embedding
technique under vacuum. The dentine was then exposed using
a cut-off machine (Accutom-5, Struers) and mechanically
ground (Tegra Force/ Tegra Pol, Struers) to ensure uniform sur-
faces.

The surfaces were first ground with different paper grit sizes
of 220, 500, 1000, 2400 to 4000 SiC to vary the surface
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koérnungen von 220, 500, 1000, 2400 und 4000 SiC angeraut. Im
Vergleich dazu und um den Bezug zur Praxis herzustellen, wur-

den weitere Proben durch Préparation mit einem 15 pm Finier-
diamanten (Intensiv SA, Grancia, CH) hergestellt. Bei allen Mes-
sungen wurden die Plexiglasstibchen wéhrend der Klebevor-
gdnge mit einer Anpresskraft von 5 N an das Dentin gedrtickt.

Zur Bestimmung der Oberflichenrauigkeiten, welche mit
den erwidhnten SiC-Papieren und dem Finierdiamanten er-
reicht werden konnten, stand ein Perthometer S2 (Mahr, Got-
tingen, D) zur Verfiigung. Damit wurde der Mittenrauwert Ra
bestimmt, welcher mathematisch definiert ist als

wobei Z(x) die Profilwerte des Rauheitsprofils sind und N
deren Anzahl.

Gegen das Dentin wurden Plexiglasstibchen von 3 mm
Durchmesser und einem Zentimeter Linge geklebt. Um die
Haftung der Kompositzemente am Plexiglas zu verbessern,
wurden die Stibchen an der Klebeseite mit einem Druck von
2 bar in einem Abstand von 1 mm bis 4 mm rechtwinklig zur
Zylinderoberflache sandgestrahlt. Durch eine Klebevorrich-
tung wurde sichergestellt, dass die Stabchen senkrecht an das
Dentin geklebt wurden.

Das Anmischen der Kompositzemente erfolgte gemaf Herstel-
lerangaben. Die Uberschiisse wurden mit einem Skalpell entfernt,
und nach Ende der Selbsthirtung wurde bei beiden Kompositze-
menten von der Seite mit 700 mW/cm? fiir 40 Sekunden definitiv
polymerisiert. Schliefflich wurden die Proben in einem Wasserbad
(destilliertes Wasser bei einer Temperatur von 37° C) wdhrend
24 Stunden stehend gelagert. Das Wasserbad seinerseits befand
sich in einem Warmeschrank (UM 200 Memmert, Schwabach, D).

Abbildung 1 Im Harzzylinder fixierte Probe mit angeklebtem Plexi-
glasstéabchen, (siehe vergroRerten Ausschnitt), eingespannt in der Uni-
versalpriifmaschine Zwick 010 fiir die Abscherversuche.

Figure 1 Sample fixed in the resin cylinder with bonded Plexiglas rod
(see magnified section) clamped in a Zwick 010 universal testing ma-
chine for the shear tests.

roughness of the samples. Other samples were prepared with a
15 pm finishing diamond (Intensiv SA, Grancia, CH) as a com-
parison and to simulate clinical conditions. The Plexiglas rods
were pressed onto the dentine with an application force of SN
during the adhesive procedure for all measurements.

A Perthometer S2 (Mahr, Gottingen, D) was used for deter-
mining the degree of surface roughness, which was produced
using the above-mentioned SiC papers and finishing dia-
monds. A mean roughness value of Ra was determined — ex-
pressed mathematically as

with Z(x) being the profile values of the roughness profile
and N the number of values.

Plexiglas rods 3 mm in diameter and one centimetre long
were bonded to the dentine. The ends of the rods to be bonded
were sandblasted at a distance of 1 mm to 4 mm at right angles
to the surface of the cylinder using a pressure of 2 bar to im-
prove the bond of the composite to the Plexiglas. A bonding
apparatus was used to ensure that the rods were bonded at right
angles to the dentine.

The composite cement was mixed according to the manu-
facturer’s instructions. Any excess was removed with a scalpel
and both cements were fully polymerized from the side using
700 mW/cm? for 40 seconds after self curing. Finally, the sam-
ples were stored upright in a water bath (distilled water at a
temperature of 37° C) for 24 hours. The water bath was in a
heating chamber (UM 200 Memmert, Schwabach, D).
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2.3 Abscherversuche

Nach erfolgter Wasserlagerung wurde die Probe mit angekleb-
tem Plexiglasstdbchen auf der Seite des Epoxidharzes in eine
Haltevorrichtung eingespannt, so dass das Stabchen jeweils frei
lag (vergroflerter Ausschnitt von Abbildung 1). Der Punkt der
Kraftapplikation befand sich in 1 mm Abstand von der Kante
des eingespannten Epoxidzylinders am frei hdngenden Plexi-
glasstabchen. Unter diesen Voraussetzungen wurde die Probe
in die Universalpriifmaschine (Z 010, Zwick, Ulm, D) einge-
spannt und mit einer konstanten Vorschubgeschwindigkeit
von 2.5 mm/min abgeschert. Festgehalten wurde dabei die ma-
ximale Kraft bei eintretendem Bruch. Die Priifanordnung ist in
Abbildung 1 gezeigt.

Alle Proben wurden nach dem Abscheren lichtmikrosko-
pisch analysiert und nur diejenigen Proben ausgewertet, bei
denen die Klebeschicht zu mehr als 50 % auf dem Plexiglasstdb-
chen verblieben war. Damit wurde sichergestellt, dass die Ver-
bundkraft zwischen Zement und Dentin gemessen wurde und
nicht diejenige zum Plexiglasstibchen.

Die Experimente zu den Scherkraftmessungen, die zum
Bruch des Zementes am Dentin fiihrten, wurden parallel fiir
beide Kompositzemente durchgefiihrt. Pro Versuchsaufbau
wurden jeweils zehn Proben vermessen. Dabei wurden fiir die
gesamte Studie insgesamt 60 Zahne gebraucht. Deren Oberfla-
chen wurden nach jedem Abscherversuch wieder neu prapa-
riert und fiir weitere Versuche verwendet (dabei wurde die An-
zahl vorhergehender Beschleifungen notiert, um Messvariatio-
nen aufgrund dieser ausschlieflen zu konnen). Damit fiir die
einzelnen Resultate jeweils zehn Messungen vorhanden wa-
ren, bei denen der Bruch im Kompositzement und nicht an den
Verbundstellen zum Plexiglas erfolgte (was in 2 % der Fille vor-
kam), waren in einigen Versuchsserien zusdtzliche Proben und
Messungen notig. Die fehlerhaften Messungen wurden ver-
worfen. Die Resultate wurden mit dem Student’s t-Test und
dem Wilcoxon-Test auf Signifikanz (Signifikanzniveau p < 0.05)
gepriift. Dazu wurde die Prozedur Univariate des Programms
SAS (SAS Institute Inc., Cary NC, USA) verwendet.
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Abbildung 2 Logarithmische Darstellung der
Mittelwerte und Standardabweichungen der
Mittenrauwerte Ra fiir verschiedene Oberfla-
chenbeschleifungen.

Figure 2 Logarithmic scale illustration of the

Diamant/ means and standard deviations of the average

Diamond roughness Ra for different surface prepara-

tions.

2.3 Shear tests

After storage in water, the samples with the bonded Plexiglas
rods were clamped on the side of the epoxy resin in a jig such
that the rod was exposed (magnified section, Figure 1). The for-
ce application point was 1 mm from the edge of the clamped
epoxy cylinder at the exposed Plexiglas rod. Under these test
conditions the sample was clamped in a universal testing ma-
chine (Z 010, Zwick, Ulm, D) and sheared off using a constant
feed speed of 2.5 mm / min. The maximum force at the point of
fracture was recorded. The test set-up is shown in Figure 1.

All the samples were analysed using a light microscope and
only samples with more than 50 % of the adhesive layer re-
maining on the Plexiglas rods were included in the assessment.
This ensured that the bond strength between cement and den-
tine was measured and not that between the cement and Plexi-
glas rods.

The experiments for measuring the shear strength, which
resulted in the fracture of the cement at the dentine, were car-
ried out simultaneously for both composite cements. Ten sam-
ples each were tested per test set-up. A total of 60 teeth were
used in the tests for the entire study. The surfaces of the teeth
were prepared again after each shear test and used for sub-
sequent tests (the number of previous preparations was noted
to rule out any associated variations in measurement).

Additional samples and measurements were required in
some of the test series to ensure that there were ten measure-
ments each for the individual results, in which the fracture was
in the composite cement and not at the connection to the Plexi-
glas (which occurred in 2 % of cases). These incorrect measure-
ments were discarded. The results were tested for significance
(significance level p < 0.05) using the Student’s t-test and Wilco-
xon test. This included application of the univariate procedure
of the SAS programme (SAS Institute Inc., Cary NC, USA).

Each of the significance tests compared two sample pools.
The t-tests were completed under the assumption of equal
variance of both sample pools and a normal distribution of
results.
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RelyX ARC RelyX Unicem Aplicap

Signifikanz

flgz)lf;;'l- Unterschiede
rauigkeit/ Mittel- | Standard- Mittel- | Standard- (P-Wert)
wert abwei- | Messwert | Messwert | wert abwei- | Messwert | Messwert slanir
chun chun ignificance
o OS:;:‘anc:s q g 2 differences
Mean | Standard Mean | Standard (P value)
deviation deviation
SiC 220 4.26 +1.70 2.16 7.42 8.37 +2.81 5.76 13.68 0.0019
SiC 500 4.56 +2.16 2.36 8.55 8.43 +2.42 5.25 11.90 0.0031
SiC 1000 5.67 +1.60 3.79 8.71 10.08 +2.12 6.96 14.00 0.0005
SiC 2400 5.63 +1.79 3.49 9.20 10.15 +3.07 5.72 14.28 0.0057
SiC 4000 4.81 +1.92 2.53 8.43 9.32 +2.32 5.09 12.37 0.0005
Finier-
diamant
L 4.12 +1.53 2.82 8.00 8.80 +2.67 5.31 12.41 0.0017
Finishing
diamond

Tabelle 2 Oberflachenrauigkeitsabhdngige Mittelwerte und Standardabweichungen der Scherfestigkeit fir beide Zemente.

Table 2 Means and standard deviations of the shear strength for the two cements in relation to surface roughness.

Die Signifikanztests priiften jeweils zwei Probenpools ge-
geneinander. Der t-Test wurde unter der Annahme von gleicher
Varianz jeweils beider Probenpools und bei einer Normalvertei-
lung der Ergebnisse durchgefiihrt.

Auf eine Untersuchung der Einwirkung von Thermocyc-
ling wurde verzichtet, um die primére Festigkeit und nicht die
Langzeitstabilitdt zu untersuchen. Es ist bekannt, dass Thermo-
cycling die Verbundfestigkeit reduziert [8].

3 Resultate

Zum Vergleich der Oberflichenrauigkeiten, wie sie zwischen
den verschiedenen SiC-Papieren und dem 15 pm Finierdia-
manten entstanden, wurden die Dentinoberflachen aller Pro-
ben mit dem Perthometer vermessen. Die Resultate sind in Ab-
bildung 2 aufgezeigt.

Zusitzlich wurde versucht, die Oberflichen einiger Proben
nach Bearbeitung mit SiC 4000-Schleifpapier mit Polierpaste
und Poliertuch weiter zu behandeln; die resultierenden Oberfla-
chenrauigkeiten lagen allerdings nicht unter denjenigen, wel-
che nur durch SiC 4000-Papier entstanden waren (0.03 pm).

Bei den zum Bruch fithrenden Scherkriften wurden jeweils
Proben mit gleicher Oberflichenbehandlung aber unterschied-
lichem Zement gegeneinander verglichen. Wie aus Abbildung
3 hervorgeht, fdllt die Verbundfestigkeit von RelyX Unicem
Aplicap gegenitiber derjenigen von RelyX ARC wesentlich ho-
her aus. Statistische Auswertungen ergaben, dass diese Unter-
schiede zwischen den Zementen dufierst signifikant sind mit
P-Werten zwischen 0.001 und 0.006 fiir jeweils gleiche Rau-
igkeiten (siehe Tabelle 2 fiir eine detaillierte Auflistung).

Bei einer minimalen Rauigkeit von 0.03 ym (SiC 4000) resul-
tierten Mittelwerte bei RelyX ARC von 4.81 +1.70 MPa und bei Re-
lyX Unicem Aplicap von 9.32 + 2.81 MPa. Mit zunehmender Rau-
igkeit stiegen die Mittelwerte zuerst bis auf ein Maximum von 5.67
+ 1.60 MPa respektive 10.15 + 3.07 MPa an, um dann abzufallen.

The effect of thermocycling was not tested, as the intention
was to test primary bond strength and not long-term durabili-
ty. Thermocycling is known to reduce the bond strength [8].

3 Results

The dentine surfaces of all samples were measured with a
Perthometer to compare the surface roughness produced by
the different SiC papers and 15 pm finishing diamonds. The
results are shown in Figure 2.

The surfaces of some samples were also prepared further
with polishing paste and a polishing cloth after conditioning
with SiC 4000 in an attempt to produce a smoother surface; the
resulting surface roughness, however, was not less than that
produced by using only SiC 4000 paper (0.03 pm).

The bond fracture forces measured for samples with the
same surface preparation but using different cements were
compared in the shear tests. As illustrated in Figure 3, the bond
strength of RelyX Unicem Aplicap is considerably higher than
that of RelyX ARC. Statistical analysis indicated that these dif-
ferences between the cements are highly significant with P
values between 0.001 and 0.006 for the same degrees of
roughness (see Table 2 for a detailed list).

A minimal roughness of 0.03 pm (SiC 4000) resulted in
mean values of 4.81 + 1.70 MPa for RelyX ARC and 9.32 + 2.81
MPa for RelyX Unicem Aplicap. With greater roughness the
mean initially increased to a maximum of 5.67 + 1.60 MPa and
10.15 £ 3.07 MPa respectively before dropping.

In general, the two composite cements exhibited the same
shear strength curve path for different degrees of surface
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Scherfestigkeit/Shear bond strength
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T RelyX Unicern

RelyX ARC

Finishing diamond

Abbildung 3 Vergleich der Mittelwerte und
Standardabweichungen fiir die Scherfestigkeit
bis zum Bruch fiir verschiedene Rauigkeiten Ra
der Dentinoberflachen bei RelyX Unicem Apli-
cap und RelyX ARC. Die Unterschiede zwischen
den Zementen sind signifikant mit Wahrschein-
lichkeiten zwischen 0.001 und 0.006 ftir jeweils
gleiche Rauigkeiten.

Figure 3 Comparison of means and standard

. A deviations for the shear bond strength until
Finier-Diamant
< fracture for different degrees of roughness Ra of

the dentine surface with RelyX Unicem Aplicap

Scherfestigkeit (MPa)/Shear bond strength (MPa)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

Ra (pm)

Vom Prinzip her wiesen beide Kompositzemente fiir ver-
schiedene Oberflichenrauigkeiten den gleichen Kurvenverlauf
fur die Scherfestigkeit auf. Dabei nahm die Scherfestigkeit zu-
erst zu, bildete zwischen etwa 0.05 pm und 0.2 pym ein Maxi-
mum und ndherte sich dann asymptotisch wieder einem nied-
rigeren Wert. Die erhaltenen Messpunkte deuten auf eine ge-
wisse Abhingigkeit hin, die durch den Verlauf der Verbin-
dungsgeraden in Abbildung 3 dargestellt ist.

Bei RelyX ARC fielen die Mittelwerte der Scherkréfte in den
Bereich zwischen 4.26 MPa fiir eine Rauigkeit von 0.90 ym und
5.67 MPa fiir 0.24 pm. Der tiefste gemessene Einzelwert war da-
bei 2.08 MPa bei 0.44 ym, der hochste 9.20 MPa bei 0.03 ym.
Die Standardabweichungen lagen durchschnittlich bei + 37 %
der Mittelwerte. Die Mittelwerte der Scherfestigkeiten bei den
verschiedenen Rauigkeiten ergaben keine signifikanten Unter-
schiede.

Die Mittelwerte der Scherkrdfte bei RelyX Unicem Aplicap
fielen in den Bereich zwischen 8.37 MPa fiir eine Rauigkeit von
0.90 pm und 10.15 MPa fiir 0.05 ym. Der tiefste gemessene Ein-
zelwert war dabei 5.09 MPa bei 0.03 ym, der h6chste 14.28 MPa
bei 0.05 pm. Die Standardabweichungen lagen bei + 28 %. Wie-
derum zeigten die Mittelwerte keine signifikanten Unterschie-
de. Tabelle 2 listet alle ermittelten Mittelwerte und Standard-
abweichungen fiir beide Zemente auf.

Kontrolluntersuchungen zeigten, dass die Verbundzone in
der Vergrofierung unter dem Rasterelektronenmikroskop fiir
beide Zemente sehr homogen ist (sieche Abb. 4).

4 Diskussion

Die vorgestellte Untersuchung hatte zum Ziel, herauszufinden,
wie grof3 die Verbundfestigkeit eines dualhdrtenden, selbstadha-
siven Komposit-Befestigungszementes am Dentin in Abhdngig-
keit der Oberflachenrauigkeit im Vergleich zu einem konventio-
nellen Kompositzement mit selbstkonditionierendem Primer ist.

T T

1.0 1.2

and RelyX ARC. The differences between the ce-
ments are significant with probabilities be-
tween 0.001 and 0.006 for the same degrees of
roughness.

roughness. The shear strength increased initially, built up to a
maximum between a roughness of approx. 0.05 pm and
0.2 pym, and then dropped asymptotically. The measuring
points obtained indicate a systematic relationship as illustrated
by the path of the connecting lines in Figure 3.

The mean of the shear forces with RelyX ARC was between
4.26 MPa for a roughness of 0.90 um and 5.67 MPa for 0.24 ym.
The lowest measured single value was 2.08 MPa with 0.44 pm
and the highest 9.20 MPa with 0.03 pm. The average standard
deviations were + 37 % of the mean. The means of the shear
strength with different degrees of roughness did not produce
any significant differences. Table 2 lists all recorded means and
standard deviations for the two cements.

The means of the shear forces with RelyX Unicem Aplicap
were between 8.37 MPa for a roughness of 0.90 pm and
10.15 MPa for 0.05 pym. The lowest single value measured was
5.09 MPa with 0.03 pm and the highest 14.28 MPa with 0.05 pm.
Standard deviations were + 28 %. Again, the mean values did
not indicate any significant differences. Table 2 lists all recor-
ded means and standard deviations for the two cements.

Control examinations under magnification using a scan-
ning electron microscope indicated that the bond zone is very
homogeneous (see Fig. 4).

4 Discussion

The aim of the present study was to determine the bond
strength of a dual-curing, self-adhesive composite luting ce-
ment in relation to the surface roughness and compare it with
a conventional composite cement with a self-conditioning
primer.
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Abbildung 4 2000-fache VergréRerung der Verbundzone zwischen RelyX ARC und Dentin (links) sowie RelyX Unicem Aplicap und Dentin

(rechts) unter einem Rasterelektronenmikroskop (ESEM).

Figure 4 2000-fold magnification of the bonding zone between RelyX ARC and dentine (left) as well as RelyX Unicem Aplicap and dentine (right)

under an environmental scanning electron microscope (ESEM).

Eine Bestimmung des Mittenrauwertes Ra wurde fiir alle
finf SiC-Papier-Rauigkeiten und fiir die Prdparation mit ei-
nem Finierdiamanten gemacht. Diese Werte wurden ermit-
telt, um Aussagen liber den Einfluss der Oberflichenrauigkeit
auf die Scherfestigkeit der beiden Produkte RelyX ARC und
RelyX Unicem Aplicap zu erhalten. Wiinschenswert ist die
Bestimmung der Scherfestigkeit bei einer Oberflichenrau-
igkeit von Ra kleiner als den hier erreichten 0.03 ym, oder so-
gar die Bestimmung bei einer perfekt glatten Oberfldche, um
die theoretischen Uberlegungen zu stiitzen. Damit konnte
man die reine chemische Verbundfestigkeit zwischen Kom-
positzement und Dentin ermitteln, ohne die mechanische
Komponente der Adhésion einzuschlieffen. Deshalb wurden
die Oberflachen einiger Proben nach Bearbeitung mit SiC
4000-Schleifpapier mit Polierpaste und Poliertuch weiter be-
handelt. Die Oberflichenrauigkeiten dieser Proben lagen al-
lerdings durchschnittlich nicht unter denjenigen Rauigkei-
ten von Proben, welche nur mit SiC 4000-Papier bearbeitet
wurden (0.03 pm). Dies erlaubt den Schluss, dass wahrschein-
lich die maximale Feinheit der Dentinoberfliche durch die
Dimensionen der Dentintubuli limitiert ist. Eine Bestim-
mung der rein chemischen Verbundfestigkeit ist damit nicht
moglich.

Ein Finierdiamant mit Kornung 15 pm hinterldsst eine
Oberfldche, welche noch rauer ist als die durch SiC 220-Papier
erzeugte Oberflache. Dieser Wert wurde ermittelt, um einen
Praxisbezug der Messergebnisse herzustellen. Interessant ware
noch die Untersuchung der Scherkrifte mit einem grobkorni-
geren Praparierdiamanten; aus dem Verlauf in Abbildung 3
lasst sich folgern, dass tendenziell bei raueren Oberflichen tie-
fere Haftwerte erzielt werden.

Der Zweikomponenten-Zement RelyX ARC beinhaltet
einen separaten Atzschritt zur Konditionierung des Dentins

The mean roughness Ra was determined for all five grades
of SiC paper roughness and preparation with a finishing dia-
mond. This value was determined to gain information on the
influence of surface roughness on the shear bond strength of
the two products RelyX ARC and RelyX Unicem Aplicap. Ideal-
ly, the shear bond strength should be determined with an Ra
surface roughness smaller than 0.03 ym, which was obtained
in this study, or even determined with a perfectly smooth sur-
face to support theoretical considerations. This could be used
to determine the purely chemical bond strength between the
composite cement and dentine without including the mecha-
nical components of adhesion. The surfaces of some samples
were, therefore, further prepared with polishing paste and a
polishing cloth after conditioning with SiC 4000 paper. The
surface roughness of these samples, however, was not lower
than the roughness of samples that were only conditioned
with SiC 4000 paper (0.03 ym). This leads to the conclusion
that the maximum smoothness of the dentine surface is pro-
bably restricted by the dimensions of the dentinal tubuli. It is
therefore impossible to determine the purely chemical bond
strength.

A finishing diamond with a grit size of 15 pm produces a
surface that is even rougher than that produced by SiC 220 pa-
per. This value was determined to create practice-related mea-
suring results. It would have been interesting to test the shear
bond strength using a preparation diamond with a coarse grit;
it can be assumed from the comparisons in Figure 3 that
rougher surfaces tend to produce lower bond strengths.

The two-component cement RelyX ARC includes a sepa-
rate etch stage for conditioning the dentine, which dissolves
the smear layer. Self-etching systems contain acidic monomers
that penetrate through the smear layer into the mineralized
dentine and dissolve smear plugs to retain them inside the den-
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und 16st somit den Smear Layer auf. Selbstdtzende Systeme
beinhalten saure Monomere, die tiber den Smear Layer hinaus
ins mineralisierte Dentin penetrieren und Smear Plugs auf-
l6sen, um sie innerhalb der Dentintubuli zu halten [25]. Des-
halb sind selbstdtzende Primer weniger sensitiv in Bezug auf re-
gionale Unterschiede als Mehrkomponenten-Adhisive, wel-
che einen separaten Sduredtzschritt benotigen [6, 20]. Aufler-
dem ist es moglich, dass das generelle Fehlen der Sduredtzung
in einem grofleren Dauerhaftverbund resultiert, weil dadurch
keine Kollagenfasern freigelegt werden [7, 10]. Die selbstédtzen-
den Adhisive entfernen den Smear Layer nicht, sondern modi-
fizieren diesen und binden ihn bei der Aushédrtung in die Hy-
bridschicht ein: sie fixieren ihn. Ob eine Entfernung des Smear
Layer notwendig ist oder ob er belassen werden und durch ge-
eignete Maflnahmen fixiert werden kann, war lange Zeit um-
stritten. Wie man heute weif3, fithren beide Ansétze zu guten
Haftungsergebnissen am Dentin [9]. Smear Layer und Smear
Plugs konnen als effektive, natiirliche Kavitdten-Liner dienen,
welche die Dentintubuli versiegeln und die Permeabilitédt ver-
mindern [19].

Wenn weder Atzen noch andere Vorbehandlungen des
Dentins notig sind, wird die Handhabung eines Zementes klar
einfacher. Durch weniger Arbeitsschritte kdnnen eventuell
Fehlerquellen reduziert werden. Bonding und Konditionie-
rung der Zahnstruktur sind bei einem Zement wie RelyX Uni-
cem Aplicap unnotig, weil ohne Vorbehandlung ein Verbund
zwischen der Restauration und der Zahnstruktur erreicht wird,
welche vergleichbar ist mit demjenigen von Mehrkomponen-
ten-Adhésivtechnologien. Seine mechanischen Eigenschaften
sind denen von Zinkphosphat- und Glasionomerzementen
iiberlegen. Zudem setzt es in der initialen Phase Fluoridionen
frei. Die in den Resultaten erwdhnten tieferen Standardabwei-
chungen fiir alle Messungen bei RelyX Unicem Aplicap gegen-
iiber RelyX ARC mogen ein Indikator hierfiir sein. Nebst die-
sem fiir die praktische Anwendung positiven Effekt konnte
hier gezeigt werden, dass ein selbstadhésiver Kompositzement
wie RelyX Unicem Aplicap heute keine Nachteile in Bezug auf
Scherfestigkeit mehr beinhaltet, sondern anderen Adhésiven
sogar {liberlegen sein kann. Die hohen erzielten Haftkréfte fiir
RelyX Unicem Aplicap modgen im ersten Moment als im Wider-
spruch zur Literatur erscheinen, wo der Zement teilweise
schlechter als RelyX ARC abgeschnitten hatte [8]. In jener Stu-
die wurde jedoch ein anderer Versuchsaufbau gewdhlt (Stahl-
zylinder an Dentin), und RelyX Unicem Aplicap wurde nur
chemischhéartend getestet. Da dualhédrtende Zemente eine op-
timale Konversionsrate nur mit zusétzlicher Photoaktivation
erhalten, ist eine hier durchgefiihrte Lichthdrtung fiir optimale
Verbundqualitdten notwendig [4]. Um dies einfach zu errei-
chen, wurden lichtdurchléssige Plexiglasstabchen ans Dentin
geklebt. Es gibt allerdings spezifisch zu RelyX Unicem Aplicap
Studien mit nicht verminderten Haftwerten bei opaken Ver-
suchskorpern [21].

In der Literatur wurde die Scherkraft von RelyX Unicem
Aplicap auch beziiglich Zahnschmelz und an Silikatkeramik
getestet [1, 11]. Da sowohl Schmelz als auch Silikatkeramiken
durch einen separaten Atzschritt ein sehr gutes retentives
Muster erhalten, sind dort schlechtere Haftwerte von RelyX
Unicem Aplicap moglich und erkldrbar. Der Zement schnitt
im Vergleich beziiglich Dentin-Verbundfestigkeit nicht
schlechter ab.

tinal tubuli [25]. Self-etching primers are therefore less sensi-
tive to surface area differences than multi-component adhesi-
ves, which require a separate acid etch stage [6, 20]. It is also
possible that a strong permanent bond is produced if there is a
general lack of acid etching, as this does not expose collagen
fibres [7, 10]. Self-etching adhesives do not remove the smear
layer, but modify it and bind it into the hybrid layer during
curing: self-adhesives fixate the smear layer. It has been a matter
of discussion for some time whether it is necessary to remove
the smear layer or whether it can be left and fixated using
appropriate procedures. According to recent findings both
methods produce a good dentine bond [9]. Smear layers and
smear plugs can be used as effective, natural cavity liners,
which seal the dentinal tubuli and reduce permeability [19].

A cement is considerably easier to use if etching or other
types of dentine conditioning are not required. Fewer working
stages may reduce possible sources of error. Bonding and condi-
tioning of the tooth structure are not required with a cement
such as RelyX Unicem Aplicap as a bond is attained between
the restoration and tooth structure without conditioning,
which is comparable to that of multi-component adhesive
technology cements. The mechanical properties of RelyX Uni-
cem Aplicap are superior to those of zinc phosphate and glass
ionomer cements. It also releases fluoride ions in the initial
phase. The lower standard deviations in the results of all mea-
surements for RelyX Unicem Aplicap in comparison with Re-
lyX ARC may be an indicator for this. Apart from this positive
effect in terms of practical application, it was also exhibited in
this study that a self-adhesive composite cement like RelyX
Unicem Aplicap no longer has inherent disadvantages with re-
gard to bond strength, but is even superior to other adhesives
in some cases. At first glance the high bond strengths produced
for RelyX Unicem Aplicap appear to contradict the literature,
in which the cement had performed poorer than RelyX ARC in
some cases [8]. A different test set-up was however selected in
that study (steel cylinder to dentine) and RelyX Unicem Apli-
cap was only tested in the chemical-curing mode. As dual-
curing cements only attain an optimal conversion rate with
photoactivation, light-curing is required in this instance to
produce optimal bonding qualities [4]. Translucent Plexiglas
rods were bonded to the dentine to facilitate light curing. There
are, however, studies specifically on RelyX Unicem Aplicap
which did not result in reduced bond strength values even with
opaque test samples [21].

In the literature the bond strength of RelyX Unicem Apli-
cap was also tested in relation to enamel and silica ceramic [1,
11]. As a separate etching stage produces an excellent retentive
pattern on both enamel and silica ceramics, this may explain
why it is possible that poorer bond values were attained for Re-
lyX Unicem Aplicap in these tests. RelyX Unicem Aplicap ce-
ment produced a comparable bond strength to dentine.

Tensile and shear stresses greater than 14 to 15 MPa can
cause cohesive destruction within the dentine [22]. In the pre-
sent study, there were only a few isolated measurements in this
region. Despite this, there is the possibility that in some cases
the bond of RelyX Unicem Aplicap to dentine was stronger
than the actual dentine structure.

Finally, it should be noted that greater importance is also
increasingly being placed on the inclusion of thermocycling
and intrapulpal pressure for in-vitro studies [8, 16]. The present
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Zug- und Scherspannungen iiber 14 bis 15 MPa kénnen zu
kohadsiven Abrissen innerhalb des Dentins fiihren [22]. Bei der
vorliegenden Untersuchung lagen lediglich wenige Einzelmes-
sungen in diesem Bereich. Trotzdem besteht die Moglichkeit,
dass teilweise der Verbund von RelyX Unicem Aplicap zum
Dentin starker war als die Dentinstruktur selbst.

Schliefilich ist zu berticksichtigen, dass bei In-vitro-Studien
auch dem Einbezug von Thermocycling und intrapulpdrem
Druck immer mehr Bedeutung zugesprochen wird [8, 16]. Die
vorliegende Untersuchung konzentrierte sich auf die Verbund-
festigkeit der untersuchten Zemente am Dentin, weil es in die-
ser Untersuchung um die primare Festigkeit und nicht die
Langzeitstabilitdt ging. Es besteht die Gefahr, dass nach Ther-
mocycling keine Unterschiede mehr beobachtet werden, die
initial da waren. Aufgrund der Ergebnisse kann gesagt werden,
dass die Rauigkeit keinen Einfluss auf die Verbundfestigkeit
hat, dass also die Verbundfestigkeit nicht durch die Mikrover-
zahnung auf der Ebene Rauigkeit, sondern durch die Mikrover-
zahnung auf der Ebene tags/chemischer Verbund erfolgt. Fiir
den klinischen Langzeiterfolg ist neben den initialen Haftwer-
ten auch das Alterungsverhalten der Dentinhaftung und der
Verbund zum prothetischen Werkstoff entscheidend [8].
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