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Vorwort

Die vorliegende Dissertation griindet auf einer @atpublikation, die 2018 in der
FachzeitschrifClinical Oral Investigationsveroffentlicht wurde. Im Folgenden ist dem
Abdruck des englischsprachigen Originals eine Zusaniassung in deutscher Sprache

vorangestellt.

Der Titel der Publikation lautet folgendermal3en:

Strasser ¥, Preis \}, Behr M\, Rosentritt M:

Roughness, surface energy, and superficial danwddesD/CAM
materials after surface treatment.

Clin Oral Investig.2018 Feb 5. doi: 10.1007/s00784-018-2365-6.
[Epub ahead of print]

'Department of Prosthetic Dentistry, UKR Univerditgspital Regensburg, 93042,
Regensburg, Germany



Zusammenfassung

Ziel dieser Studie war es, die Auswirkungen der@®ehenvorbehandlung auf CAD/CAM-
Materialien wie Keramik, Zirkonoxid, Kunststoff-iftfierte Keramik und Komposit zu
untersuchen.

Aus zehn CAD/CAM-Materialien (Celtra Duo, Deguddnt,Vita Suprinity, Vita, D; E.max
CAD, Ivoclar-Vivadent, FL; E.max ZirCAD, Ivoclar-Vadent, FL; Vita Enamic, Vita, D;
Cerasmart, GC, B; LAVA Ultimate, 3M, D; SHOFU Blo&lC, SHOFU, US; Grandio Blocs,
VOCO, D; BRILLIANT Crios, Coltene, CH) wurden Prabbergestellt und vorbehandelt zur
Darstellung Kklinischer Verfahren (Hf (20 s / 5%hd3phorsaure (20 s / 37%); Monobond
Etch & Prime (lvoclar-Vivadent, FL); wassergekihlBamantbohrer (80m; 4 m); Al,O3
Strahlen (50 m /1 bar, 50 m / 2 bar, 120m/ 1 bar, 120 m / 2 bar); unbehandelt;
Anweisungen des Herstellers). Eine REM-Analyse (®Bhe FEI, NL) der Oberflachen
wurde durchgefihrt (VergroRerungerd0.000x).

Die Rauheitswerte Ra, Rz (KJ 3D, Keyence, J) undrflithenenergie SE (OCA15 plus,
SCA20, DataPhysics, D) wurden ermittelt. (Statistiicht-parametrischer Mann-Whitney U-
Test / Kruskal-Wallis-Test fur unabhangige Proben,0,05).

Der Kruskal-Wallis-Test zeigte signifikante (p €©01) Unterschiede fur alle Materialien mit
unterschiedlichen Oberflachenbehandlungen. Die &aubriierte von Ra 0,05m (VS;
D4)/Rz 0,41 m (VS; D4) bis Ra 1,82m (EMA; SB120/2)/Rz 12,05m (CS; SB 120/2).
Oberflachenenergien SE von 22,7 mN/m (VE; M) bi858N/m (CD; M) wurden bestimmt.
Die REM-Analyse zeigte materialabhangige Schadeh dar Vorbehandlung. Es hat sich
gezeigt, dass unterschiedliche CAD/CAM-Materiakeme individuelle Vorbehandlung zur
optimierten und schitzenden Oberflachenaktiviernfigrdern.

Die Befestigung ist ein Schlusselfaktor fur demidchen Erfolg der Restauration. Aufgrund
der Vielfalt der verfiigbaren CAD/CAM-Materialiemsi spezifische

Vorbehandlungsverfahren notwendig.

Einleitung

Da die Herstellung indirekter Restaurationen nstt@AD/CAM-Technologie vielseitige
Vorteile wie Zeitersparnis und den Wegfall poteligreFehlerquellen bietet, ist eine
zunehmende Verbreitung digitaler dentaler Arbeitaafle zu erwarten [1, 2]. Derzeit ist die
Entwicklung neuer CAD/CAM-Materialien einer der i@kten Bereiche innerhalb der
Dentalindustrie, und ein breites Spektrum diesetelaien steht bereits fur die klinische
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Anwendung zur Verfigung. Aktuelle zahnfarbene CABKGMaterialien kénnen unterteilt
werden in Silikat- und Oxidkeramiken, Komposite tgbridkeramiken [3 - 5]. Nur die
Klassifikation nach Mikrostruktur und Zusammensegwird den Materialien gerecht und
sie ist daher anderen Bezeichnungen, wie sie mBvVermarktung genutzt werden,
vorzuziehen [6].

Der Erfolg der CAD/CAM-Technologie ist abhangig voer Zuverlassigkeit der damit
hergestellten und klinisch eingesetzten RestauratioDabei spielt die Befestigung eine
wichtige Rolle [7]. Hochfeste Keramiken wie Lithiainsilikat und Zirkonoxid kénnen bei
retentiver Praparation konventionell zementiertdear Komposite und weniger stabile
keramische Restaurationen erfordern einen krafissiden, adhasiven Verbund von Zahn
und Restauration. Entsprechend den Herstellerangaiod daher fur die meisten in dieser
Studie untersuchten Materialien das adhasive Bgesempfohlen. Klinische Ergebnisse mit
konventionell zementierten, festsitzenden Resteunmam aus hochfesten Keramiken zeigen,
dass Retentionsverlust hier eine wesentliche Versagsache darstellt [8].

Fur unterschiedliche Materialklassen werden s Vorbehandlungsverfahren
empfohlen, um deren Benetzbarkeit und folglich dédaftverbund zu Befestigungskomposit
zu verbessern. Bei Glaskeramiken hat sich AtzerfFtaissaure und ein anschlieBendes
Silanisieren bewahrt [9]. Fur Kompositmaterialiemd\Sandstrahlen oder Atzen und
ebenfalls Silanisieren empfohlen [10]. Fur die Hgkeramik wird ein Silanisieren nach
COJet / AIO Sandstrahlen oder Flusssaureatzen angeratenijafifkonoxidkeramiken

gibt es bisher kein einheitliches Befestigungskphaeelches eine langfristig verlassliche
Verbindung zu Befestigungskompositen erméglichi.[[Die Kombination von mechanischer
(Sandstrahlen) und chemischer (phosphathaltige ken®) VVorbehandlung oder das
Silikatisieren und anschliel3ende Silanisieren wainetrgeschlagen [12, 13]. Meist folgt also
die Applikation eines chemischen Haftvermittlers llal3nahmen zur Reinigung und zum
Aufrauen der Oberflache. Einige der hier unterseiciaterialien missen sich noch
langfristig unter klinischen Bedingungen bewahi@aher werden die jeweiligen
Vorbehandlungsverfahren sowie die dazu optimalearReter wie beispielsweise Atzdauer
oder Strahldruck noch kontrovers diskutiert. Wie Benspiel von Komposit CAD/CAM-
Kronen gezeigt wurde, kann eine unzureichende \fenba@lung und Befestigung einen
Retentionsverlust unter in-vitro Bedingungen begiges [14].

Diese Studie sollte die Auswirkungen verschied&f@behandlungsverfahren auf eine
reprasentative Auswahl an CAD/CAM-Materialien hatglich Benetzungsverhalten,

Rauheit, Topographie und Zusammensetzung bestimResultierende Schaden wurden
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untersucht, um Auswirkungen auf die langfristigalfittat der Materialien abzuschatzen. Die
Hypothese dieser Studie war, dass verschiedeneai®lege individuelle Vorbehandlungs-
verfahren erfordern, um eine optimierte und dadeganhaltende Oberflachenaktivierung zu

erzielen.

Material und Methode

Von zehn zur Verarbeitung im CAD/CAM-Verfahren (CATAM; Cerec Omnicam, MCXL,
Sirona, D) vorgesehenen RestaurationsmaterialiedemuiProbekdrper hergestellt. Die
untersuchten Materialien waren Silikatkeramikenid®aramik, Hybridkeramik und

Komposite (siehe Tabelle 1).

Tabelle 1IMaterialien, Hersteller, Spezifikationen

) ) o Herstellerempfehlung zur
Kiirzel }zﬂearﬁgﬁcl-::r Kommentar Bleg(i;%s;)gkel Eg;g;ﬂ Oberflachenaktivierung
SandstrahlenAtzen Primer
cb Celtra Duo, Zirconia-reinforced lithium | 210 (poliert) / ca. 70 5% hf, Silan, 60s
Degudent, D silicate ceramic (ZLS) 370 (glasiert) ' 30s (Calibra)
. - Zirconia-reinforced (approx. o .
VS V|taViSt:an|ty, 10% by weight) lithium silicate  ca. 420 ca. 70 SgoOZf, S('\I/ir; s?l;) s
' ceramic (ZLS)
i L . Universal-Primer
E.max CAD, Lithiumdisilicate (LiSi), 5% hf, ’
EMA [ \vociar-vivadent, FL crystallized 36060 955 20s | 60 (F',\fSQ)ObO”d
. . . . . Universal-Primer
E.max ZirCAD, Yttrium-stabilized zirconium " Al O, ’
EMZ Ivoclar-Vivadent, FL oxide >900 205.2 lbar 60s (:;/:82)0 bond
. . Resin-infiltrated ceramic .
Vita Enamic, . 5% hf, Silan, 60s
VE Vita, D (ceramic/polymer dual- 150-160 30 60s (Vitasil)
network)
Cerasmart Al O, Silan
CS GC. B Resin-based composite 231 12.1+0.8 Zs-fggrm, (Ceramic Primer Il
Resin Nano Ceramic
LAVA Ultimate, | (approximately 80% by weight Al O, Universal-Adhasiv|
Lu 3M, D nanoceramic particles bound|in 204x19 12.770.99 50um, 2bar 20s (Scotchbond
the resin matrix)
Al O .
SHOFU Block HC, . . - ' Opt. Silan (SHOFU
SH SHOFU, US Resin-based composite 191 9.5 50um, Porcelain Primer)
2-3bar
Grandio Blocs, . . . . . .
VO VOCO, D Resin-based composite n.i. n.i. n.i. n.j. n.i.
: Al O one-bottle-Adhasi
BC BR“&'&:@’;‘;— %'_'05‘ Resin-based composite 198+14 10.3+0.25-50um, (One Coat 7
' 1.5bar Universal)

Daten entsprechend Herstellerangaben ausser *{2], *** Biegemodul (GPa) [3]
hf= Flusssaure; n.i.= keine Information vorhanden

Mit einer zu den CEREC Schleifkérpern vergleichbabéamantkérnung (mittlere Korngrél3e
60 m; S35D-206-83-0.26-0.1-0.1 *D46 G820 S33, Sainb&w Diamantwerkzeuge, D)
wurden Plattchen (14 mm x 14 mm x 2 mm) unter Wassdung zurechtgeschnitten (Leica
SP1600). Anschliel3end wurden die EMZ Probekorpsingert (Cercon heat plus, Degudent,
D) und die EMA, CD (Programat EP5000, Ivoclar Vieatl FL) sowie VS (Vacumat 6000M,
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Vita, D) Probekérper entsprechend den Herstellerheq kristallisiert. Nach dem Reinigen
mit Alkohol wurden die Oberflachen behandelt, um fdilgenden klinischen Verfahren zu
simulieren: Diamantschleifer (Einschleifen; & / 80 m Imago Fig.C 0°, Durchmesser: 1.2
mm, Setco Systemtechnik, D; Winkelstiick mit Ubersey 1:5, 20.000 U/min,
wassergekihlt), Atzen (Flusssaure; 5%, 20 s; IP&wie etching gel, Ivoclar Vivadent, FL),
Reinigen (Phosphorséaure; 37%, 20 s; total etcltldwd/ivadent, FL), Konditionieren
(Monobond Etch & Prime, Ivoclar Vivadent, FL) undriéistrahlen (Aufrauen; AD 50/

120 m, 1/ 2 bar, Abstand: 1 cm, Winkel: 90°, 5 s). Risferenz dienten jeweils
unbehandelte Oberflachen. Bei CD, VE, CS und BGpmath keine dieser Behandlungen den
Herstellerempfehlungen. Hier wurden zuséatzlicheoBkorper hergestellt und entsprechend

den Herstellerempfehlungen behandelt (siehe TaBglle

Tabelle 20berflachenbehandlung

Kirzel Behandlung

HF 20 s 5% Flusssaureéatzen

P 20 s 37% Phosphorsaureatzen

EP Monobond etch & prime (lvoclar Vivadent, FL

D80 wassergekuhlter Diamantschleifer (80 pm)

D4 wassergekuhlter Diamantschleifer (4 pm)

SB50/1 | Sandstrahlen mit AD (50 um; 1 bar)

SB50/2 | Sandstrahlen mit AD (50 pm; 2 bar)

SB120/1| Sandstrahlen mit AD (120 um; 1 bar)

SB120/2| Sandstrahlen mit AD (120 um; 2 bar)
U Unbehandelt

M Herstellerangaben*

*CD: Flusssaureatzen (30 s; 5%); VS/IEMA: HF; EMZ:
SB120/1; VE: Flusssaureatzen (60 s; 5%); CS/BC:
Sandstrahlen mit AD (50 um; 1.5 bar); LU/SH: SB50/2;
VO: n.i. (SB50/1 verwendet)

Die Rauheit (Ra; Rz; n=6) wurde mit einem 3D Lasansiermikroskop (50x Vergrél3erung;
KJ 3D, Keyence, J) an 6 geraden Strecken je Propek{eweils 200 um Lange) mit einem
Profilfilter mit den Grenzwellenlangers = 0.8 m/ ¢ =0.08 mm gemessen. Innerhalb eines
5 x 5 mm grol3en Bereichs der Oberflachen wurden gleehmalig verteilte Abschnitte mit
einer GroRe von 215 x 280 pum (die GroRRe ist dumistante 50x Vergré3erung und
Autofokus des Mikroskops definiert) gescannt. Itmadlo dieser Bereiche wurde die Rauheit
jeweils an drei Strecken gemessen.

Die Oberflachenenergie wurde mit der ,sessile didethode untersucht. Die
Kontaktwinkelmessung erfolgte mit Hilfe eines Kdttainkelgoniometers (OCA 15 plus,
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DataPhysics, D). Je Probekdrper wurden miDHDijodmethan und Ethylenglykol jeweils
vier Messungen vorgenommen und anschlielRend digfl@tieenenergie berechnet (SCA 20,
DataPhysics, D; Modell von Owns, Wendt, Rabel uaglile). Die Tropfen fir diese
Messungen wurden innerhalb der Bereiche, in denearalie Rauheit gemessen wurde,
gleichmafig verteilt.

Elektronenmikroskopische Aufnahmen (SEM Phenom, NE]| Vergréf3erung 10000x,

Lull* und ,topographic b*“ Modus) aller Probekorpdyerflachen wurden erstellt und
ausgewertet. Es wurden Aufnahmen in zwei verschienédufnahmemodi angefertigt, um
die Oberflachentopographie und die Oberflachenzosamsetzung darzustellen. Als Kriterien
bei der Auswertung dienten Rissbildung, Verlust Waterialanteilen (z.B. das Herauslosen
von Fullerpartikeln), Aussprengungen (oberflachésbplatzen von Fragmenten, welche
nicht nur aus einer Materialkomponente bestehed)Atamuster sowie retentive Muster.
Mittelwerte und Standardabweichungen (SD) wurdettefsiparameterfreiem Mann-Whitney
U-Test / Kruskal-Wallis-Test fur unabhéangige Pro®@RSS 23; IBM, USA; = 0.05)
berechnet und analysiert.

Um anhand der erhaltenen Daten spezifische Vorluagsverfahren vorzuschlagen, wurde
fur jedes Material die Vorbehandlung ermittelt, ebed die héchste Rauheit und
Oberflachenenergie erzielte und dabei in der SEMIyse keine oder mdglichst wenig

Schaden zeigte.

Ergebnisse

Die gemessenen Werte fur Ra reichten von 0,05& 100 (VS; D4) bis 1,82 + 0,40 um
(EMA; SB120/2) (Bild 1). Die Rz Werte variierten msehen 0,41 + 0,06 um (VS; D4) und
12,05 + 3,58 um (CS; SB120/2). Fur die Oberflachengie wurden Werte zwischen 22,7 +
1,9 mN/m (VE; M) und 52,8 = 0,3 mN/m (CD; M) gefwerd Der Kruskal-Wallis-Test zeigte
fur alle Materialien bei unterschiedlichen Oberfiaobehandlungen signifikante (p < 0,001)
Unterschiede (Tabelle 3). Eine detaillierte Ausweg der elektronenmikroskopischen

Aufnahmen befindet sich in Tabelle 4.

Tabelle 3Signifikanz

CD VS | EMA | EMZ | VE Cs LU SH VO BC

Ra |2,3,4|4 3 2,3,4|4 3 3,4 3,4 4
Rz |2,3,4 2,3,4|3,4 3 3,4,6|3,4,6|4
SE |2 3,4 3 2,3,7|2,3,4|2 3,4 3 2,3,6

Fur das jeweilige Material besteht kein signifikemfp > 0.05) Unterschied zwischen U und:
2=HF; 3=P; 4=EP; 5=D80; 6=D4; 7=SB50/1; 8=SB50R5B120/1; 10=SB120/2; 11=M,;
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Silikatkeramik (CD, VS, EMA): Atzen mit Flusssaufighrte zu ausgepragten, homogenen
Atzmustern. Durch das Herausldsen der atzbareraBdistle entstand eine porose
Oberflache mit feinen Hohlraumen in der glaskerahes Matrix und die Kristalle traten
hervor. Verglichen mit U waren die Anderungen vantRd Rz bei VS und EMA signifikant
(p 0,0150) (Tabelle 3) und SE wurde bei VS und EMgndikant (p 0,0210) gesteigert.
Von den untersuchten Vorbehandlungsverfahren éteeielusssaureatzen bei allen
Silikatkeramiken die hochsten SE Werte. Verlangeftizen (30 s) fuihrte bei CD zu einer
zusatzlichen Steigerung von SE. Durch P zeichr&atdnweder elektronenmikroskopische
Veranderungen ab, noch kam es zu signifikantenq@680) Anderungen von SE. Jedoch
anderten sich Ra und Rz geringfugig. Nach EP w&bldirimer auf der Oberflache. Nur
leichte Anderungen von Ra und Rz, aber gestei@#tavaren die Folge. Durch D80 wurde
die Oberflache stark aufgeraut, SE aber nur ma@steggert. Aussprengungen, tiefe Furchen
und Rissbildung traten auf (Bild 2a). D4 fihrteezner homogenen Oberflachentopographie
mit sanften Furchen und verringerten Ra und Ragkdoher SE. Nach SB50/1 zeigte sich
ein mafiger Anstieg von Ra, Rz und SE. Sandstraldamrsachte Rissbildung und
Aussprengungen. Die Schaden nach SandstrahlerohenhDruck waren gravierend (Bild
2b).

Zirkonoxid (EMZ): HF und P erzielten keine signdifiten (p 0,1490) Anderungen von Ra,
Rz oder SE. Die Primerschicht von EP verursacmereminimalen Anstieg von Ra und Rz
sowie deutlich gesteigerte SE. Nach D80 traten sttluppenartig Uberlagernde
Oberflachenveranderungen auf (Bild 2c). Diese Qéenrenbehandlung erreichte die
hdchsten Werte fur Ra (1,20 £ 0,18 um), Rz (6,4805 um) und SE (34,9 + 0,8 mN/m). Bei
D4 zeigten sich nur leichte Furchen. Trotz vermitefeRauheit wurde SE gesteigert.
Vereinzelt fanden sich schuppenartig veranderteiBlee. SB50/1 fuhrte zu einem
scharfkantigen Oberflachenrelief. Es resultiertenrggyfligig gesteigerte Werte fir Ra und Rz,
aber keine signifikante (p = 0,5640) Anderung v&h SB120/1 zeigte ein &hnliches
Oberflachenrelief und erzielte signifikant (p = D40) gesteigerte SE. SB50/2 und SB120/2
erreichten hohere Rauheit, jedoch traten entlangrRdader der Einschlagkrater vereinzelt
Risse zwischen den Kristallen auf (Bild 2d).

Hybridkeramik (VE): HF l6ste bestimmte keramischa&dile an. Das polymere Netzwerk
wurde teilweise freigelegt, die Oberflache zeigtd pords (Bild 2e). Es resultierte ein
signifikanter Anstieg von Ra und Rz (p = 0,004®@graverringerte SE. Nach verlangertem
Atzen mit Flusssaure (M: 60 s) war SE signifikgnt=(0,0210) vermindert. P und EP
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anderten Rauheit und SE geringfiigig. D80 verursaleithte Schaden und hohe Werte fur
Ra, Rz und SE. Verringerte Ra und Rz Werte, absteggerte SE resultierten von D4. Durch
das Sandstrahlen wurde ein scharfkantiges, aufger&elief erzeugt. SB50/1 erreichte einen
signifikanten (p 0,0210) Anstieg von Rauheit und SE. Nach SB502%iB120/1 war die
zusatzliche Steigerung der Rauheit gering. SB126f@rsachte Risse, welche sich durch den
keramischen und polymeren Anteil erstrecken (Bf)d 2
Komposit (CS, LU, SH, VO, BC): HF verursachte enieerflachliche Verminderung der
silikatischen Flillstoffanteile. Das hatte einemsiganten (p 0,0370) Anstieg von Ra und
Rz zur Folge. Die Steigerung von SE war allerdimgisbei LU, SH und BC signifikant (p
0,0430). P verursachte nur minimale VeranderunBench die EP Behandlung verringerte
sich SE. D80 erzielte einen signifikanten (p,0210) Anstieg von Ra, Rz und SE. D4
erreichte nur leichte Anderungen von Ra und Rz, bbeCS, LU, SH und BC signifikant (p
0,0210) gesteigerte SE. Abgesehen von geringfigigaterialverlust bei LU nach D80,
wurden nach dem Aufrauen mit Diamantschleifern &&chaden beobachtet. Sandstrahlen
verursachte ein scharfkantiges OberflachenreliB&1 steigerte Ra (p = 0,0040), Rz (p =
0,0040) und SE (p 0,0210) signifikant. SB50/2 verstarkte diese Bi#dkicht, aber alle
Materialien zeigten initiale Defekte (Bild 2g). SB¥1 fuhrte zu Rissbildung bei CS und LU.
Nach SB120/2 traten bei allen Materialien Risse @eafgeniber SB50/1 erzielte Sandstrahlen
mit hohem Druck (M; Tabelle 2) nur wenig héhere Ra,und SE Werte.

Diskussion

Die Hypothese dieser Studie, dass unterschiedMdterialien fir optimale und dabei
schitzende Oberflachenaktivierung individuelle \&réndlungsverfahren erfordern, konnte
bestétigt werden. Die verschiedenen Oberflachemutiagen erzielten materialabhangig
individuelle Ra, Rz und SE Werte sowie signifikanterschiedliche
Oberflachenveranderungen und Schaden. Die ausdesgt@iy Beschadigungen fanden sich
nach dem Einschleifen (80 um) oder Sandstrahleri2titum / 2 bar.

Die Oberflachenrauheit ist ein wesentlicher AsprktBeschreibung der Effektivitat von
Vorbehandlungsverfahren. Zu ihrer Quantifizierurgyden die Rauheitsparameter Ra und Rz
bevorzugt [15, 16]. Allerdings sind fur diese Paesen bisher keine klinisch relevanten
Idealwerte bekannt. Spitznagel zeigte die besoridelevanz der Rauheit fir Komposite. Er
kam zu dem Ergebnis, dass fur indirekte Kompogdareationen starke Rauheit durch
mechanische Behandlung sogar groR3eren Einflusdi@aMerbundfestigkeit hat als das

chemische Konditionieren [10].
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Die zur Rauheitsmessung verwendeten Oberflacheicheresurden im Rahmen der
Kontaktwinkelmessung weiter untersucht. Um Verandgen an diesen Oberflachen
vorzubeugen und die Effektivitat zu steigern, gfeldie Rauheitsmessung mittels eines 3D
Laserscannermikroskopes. Optische Rauheitsmessengemglichen es, geringere
Oberflachenunebenheiten zu messen als Verfahredeben die Oberflache mechanisch
abgetastet wird und wiederholte Messungen kdnrfetgen, ohne die Oberflache zu
zerkratzen. Allerdings kénnen Reflexionen die Masgshbeeinflussen und die Ergebnisse
kénnen von denen durch Messungen mit Oberflacheakbabweichen.

Die Stabilitat einer Restauration ist abhangig Noer Oberflachenstruktur und Rauheit. Mit
groRerer Rauheit kdnnen oberflachliche Risse drgstend sich ausbreiten, was die
Widerstandsfahigkeit der Restauration mindert [S4ndstrahlen und Diamantschleifen
verursachten Rz Werte, welche teils flinfmal htharew als die durch empfohlene
Vorbehandlungen erzielten Werte. Abhéngig von @evejligen Parametern verursachten
mechanische Behandlungen Schéden, welche im Ratienen
rasterelektronenmikroskopischen Analyse untersweintien. Um hierbei méglichst objektiv
vorzugehen, wurden die im Material- und Methodetaiigefihrten Kriterien zugrunde
gelegt. Fullerpartikel 16sten sich aus Kompositmatien (LU, SH). Nach dem Sandstrahlen
traten Risse und Abplatzungen auf. Diamantschleié¥arsachte Furchen, Risse,
Abplatzungen und, bei EMZ, schuppenartige Ober8agkranderungen mit feinen, quer zu
den Furchen verlaufenden Rissen. Daher scheidiss,fiir optimale klinische
Leistungsfahigkeit alternative Behandlungsverfalrenétigt werden.

Neben den mechanischen Aspekten ist die Verbungkestvon oberflachenchemischen und
oberflachenenergetischen Faktoren abhangig. DiazZBé&ehenenergie zwischen Substrat und
Adhasiv [18] errechnet sich aus der Oberflachensypag des Adhésivs und der
Oberflachenenergie des Substrats [19]. Wahrenériklchischen Anwendung keine
Madoglichkeit besteht, die Oberflachenspannung desdBms oder des Befestigungskomposits
zu andern, kann durch Vorbehandlungsverfahren derf@chenenergie der Restauration
beeinflusst werden. Um eine optimale Benetzungfalglich hohe Verbundfestigkeit zu
erzielen, sollte die Grenzflachenenergie minimail §88]. Dies kann durch eine Steigerung
der Oberflachenenergie erzielt werden. Della-Bagigte die praktische Relevanz dieser
Erwégung, indem er den Zusammenhang von hoher Aattggsbeit, und somit hoher
Oberflachenenergie [19], und hoher Zugfestigkeiraigte [20]. Dabei besteht allerdings

kein allgemeiner Zusammenhang zwischen BenetzliarkdiRauheit [21].
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Die Oberflachenenergie wurde mit Hilfe der ,sesdilep“ Methode gemessen, da dieses
Verfahren bereits in mehreren Studien erfolgreichAmalyse von chemischen und
energetischen Oberflachenveranderungen angewamdeJ4 - 25]. Einige dieser Studien
nutzten HO zur Kontaktwinkelmessung. Um demgegenuiber diédital zu verbessern,
wurde in dieser Studie mit drei Flussigkeiten geseaswelche unterschiedliche Viskositat,
Oberflachenspannung und Hydrophobie aufweisen. Wieftend wurde anhand des OWRK-
Modells die Oberflachenenergie errechnet. Durchv@ievendung von drei Flussigkeiten ist
die Messung weniger fehleranfallig und die hoheneakl vermessener Tropfen ermdéglicht
es, heterogene Oberflachen besser zu erfassenableneln konstantes Vorgehen zu
gewaébhrleisten, wurden samtliche Messungen von lbersegeschulten Bedienperson

vorgenommen.

Tabelle 4rasterelektronenmikroskopische Analyse

Material CD VS EMA EMZ VE
handlung%uwggggggﬁl%&mgg%%%«gﬁl%lmgggggé«ﬁl%lmSgggé!EEI%lmgg%%%%EI
Riss
bildung 1 1(1]3 1| |1]|1|2]|3 2 2(2|3 1 1 1 2
Material
verlust
Abplatz
ungen 31| [1]|2|3 3| [1]1/3]3 3 1(2|3 1
Atzmuste

1 3|3| |1 3l2| |1 2 2| |1 3
retentiveq
Muster 2|*[1]2(2|3 2|*[1]1|2|3 2|*[1]1|1|3 2|*[1]1|1]1|1 3|*[1]2|1|3
Negativ*|o| 0| 0|4|1|0|2|3|6]0)0|0|0|4|0|2|2|5|6|0]0|0|0|5|0|0|3|4|6]|0)0|0|0|2|0|0]|0|0|1|0]0|0|0|1|0|0]0]0|2|0
Positiv™* [510|1|2|0|1|2|2|3|3]|3|0]1]|2|0[1 3]2|0|1|2|0|1 3|2]o|o|0|2]|0|1 1{1]2|0]1|3]0 3|3
Material CS LU SH VO BC
Vorbe |, aovgg§§ w uowgggg w aowgg§§ w aowgg§§ w D_oq-gg§§
handlungImmgoﬁéééﬁImm80§§§§2Iamgo§§§%«2Iam%o%%gé«ﬁzamgo%%géﬁ
Riss
bildung 1(1]3]1 1|2 1| [2]1 1| |1 1| |1]1
Material
verlust 1 11|1]1 1 1| |2|1
Abplatz
ungen 2 1
Atzmuste N s L
retentived
Muster 2|*[1]2(3]3|2 3|*[1]1|2]3|1 2|*[2|3|1|3|3 2|*[1]2|2]3|1 2|*[1]2|2]3|1
Negativ*| 0| 0| 0|o[o]o]1|1|5]1]0|0lo|1|0|0|1|2|3|1]o|0lo|1|0]0]|2|0|5|2)0|0l0|0]0|0|1|0|1|0]0|0|0|0|0|0|2|0| 1|2
Positiv™* |1|0|0|2|0|2|2|3|3|2]1]0]0|3|0]1]|1]|2|3|1|0|0|0|2|0[2|3|1|3|3|0]0]0|2|0|1|2]2|3|1]1|0]0|2|0]|1|2[2]3|1

Ausmald der Oberflachenveranderung: 1=gering; 2=nagd&=erheblich;
*= nur minimale Oberflachenveranderung oder gegtétOberflache; *=Summe positiver / negativer &lign;
vorgeschlagene Oberflachenbehandlung Grau hinterleg
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Die statistische Analyse erfolgte flir Ra / Rz neitlss Messwerten, flir SE mit vier Werten je
Probe. Dabei wurden die Werte fir SE zuvor ausijew&0lf einzelnen
Kontaktwinkelmessungen errechnet.

Bei der Interpretation der Ergebnisse sollte betaenden, dass angesichts zehn untersuchter
Materialien und elf untersuchter Vorbehandlungsatarn die statistische Analyse mit einer
angemessen geringen Zahl an Proben erfolgte.

Je Materialklasse zeigten spezifische Vorbehandhmrgahren optimale Ergebnisse. Um aber
eine dringende Empfehlung fur ein bestimmtes Voabelungsverfahren zu geben, sind
weitere Untersuchungen noétig, da der Haftverbundeioer Vielzahl an Faktoren beeinflusst
wird. Neben Oberflachenrauheit und Oberflacheneeexgllten auch Aspekte wie etwa die
Art des Zements Beachtung finden.

Silikatkeramik (CD, VS, EMA): Die Ubliche Vorgehemsise, um eine verlassliche
Verbindung zwischen Befestigungskomposit und Sik&eamiken zu erzielen, ist das
Flusssaureatzen und anschlieRende Silanisier@6]9Die Ergebnisse dieser Studie
unterstitzen dies auch fur neue, zirkonverstarkteumsilikatkeramiken. Samtliche
Silikatkeramiken zeigten geringe Toleranz gegeniderhanischer Vorbehandlung. Nach
dem Korundstrahlen wie auch nach dem Einschleifémgrober Kérnung traten Rissbildung
und Springe auf (Bild 2a, 2b). Korundstrahler,@| 30 um, 1 bar) verringert die
Biegefestigkeit von zirkonverstarkter Lithiumsiltkeramik signifikant [27]. Flusssaureatzen
erzielte den héchsten Anstieg der Oberflacheneaedie Rauheit wurde fur VS und EMA
signifikant gesteigert. Ramakrishnaiah et al. vierdifichten entsprechende Ergebnisse [22].
Die Anwendung hoher konzentrierter Flusssaure &ibutkleineren Kontaktwinkeln und
somit hoherer Oberflachenenergie [24]. Aus Sich&steinden sollten aber geringe
Flusssaurekonzentrationen bevorzugt werden [28kliimschen Gebrauch ist die
Konzentration der Saure nicht variierbar, da hangefertigte Préaparate zum Einsatz
kommen. Daher muss die Atzdauer angepasst werdedas gewiinschte AusmaR der
Oberflachenveranderung zu erreichen. Bei CD stidangeres Atzen (30 s) die
Oberflachenenergie um 100%, demgegeniuber wurddnatas 90% Steigerung erzielt.
Hooshmand et al. zeigten aber, dass zu starkes Atite-lusssaure Lithiumdisilikat
schwachen kann [29]. Deshalb ist eine spezifisdze@uer erforderlich, um eine adaquate
Oberflachenaktivierung zu erzielen, ohne dabeiMaterial zu beschéadigen. Diese
Erkenntnisse unterstitzen die Herstellerempfehlozge Vorbehandlung von CD, VS und
EMA. Obgleich klinisch fraglich, scheint das Flugsgeéatzen von Silikatkeramiken sogar fur

intraorale Reparaturen angemessen [28] und Repsyateme enthalten teils gepufferte
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Flusssaure [30]. Im Gegensatz zum Atzen mit Flusssigt beim Atzen mit Phosphorsaure
keine adaquate Oberflachenaktivierung zu erwadedoch kann Phosphorsaure wahlweise
zur Reinigung nach der Einprobe dienen [23].

Zirkonoxid (EMZ): Der Verbund von Zirkonoxid zu Kgrositen zeigt langfristig geringe
hydrolytische Stabilitat [12]. Daher wurden versxténe Versuche unternommen, um diesen
Verbund zu verbessern. Auf mechanisches Aufraulgerfodabei Bemihungen, eine
chemische Bindung zu erzielen (phosphathaltige &rimder Befestigungskomposite) [13,
31]. Die gangigste mechanische Behandlung ist dagsSrahlen mit AlD; oder
kieselsdauremodifiziertem Strahlgut zur tribochernestBeschichtung [31 - 35]. Die
gewonnenen Daten bestatigten, dass Atzen bei Ziskdrwirkungslos ist. Grobkdrnige
Diamantschleifer verursachten Oberflachenverandgminwelche Verbundfestigkeit oder
mechanische Eigenschaften des Werkstoffs beeinigéohkonnten (Bild 2c).
Diamantschleifer mit feiner Kérnung erzielten kemesreichende Rauheit. Das Sandstrahlen
erwies sich als vielversprechendste Oberflachemm#hiag. Nachdem Sciasci Probekdorper
mit Al,O3 bei 2,8 bar Strahldruck behandelte, folgerte assdlabei die Korngroe des
Strahlguts fur die Scherhaftfestigkeit von gerinBedeutung sei [36]. Allerdings zeigte sich
bereits bei geringerem Strahldruck initiale Ris#inilg (Bild 2d). Bei 1 bar Strahldruck wurde
die Rauheit gesteigert und es traten keine SchaglerDabei erzielte AD; mit 120 um
Korngrol3e eine signifikante Steigerung der Raulneat Oberflachenenergie, wogegen mit 50
pum Korngréf3e die Oberflachenenergie nicht signiftkgesteigert wurde. Folglich scheint das
Sandstrahlen mit 1 bar Druck und 120 um KorngrdBeddale Vorbehandlung fir EMZ zu
sein. Zudem gilt das Sandstrahlen als eine effeRilethode, um Verunreinigungen nach der
Einprobe zu entfernen [25].

Hybridkeramik (VE): Um einen bestandigen Verbundzloridkeramik zu erzielen, ist
Flusssaureatzen, CoJet- Sandstrahlen oder insbaeathals Sandstrahlen mit,8%

vorzuziehen [5]. Die Oberflachenaktivierung durdasSsaureatzen kann hohe
Verbundfestigkeit erzielen [37, 38]. AllerdingsItn Lise et al. fest, dass nach sechs
Monaten Wasserlagerung sandgestrahltegdAR7 um / 2,8 bar) und anschlielend silanisierte
Proben die héchste Zugfestigkeit aufwiesen [39 Aem Flusssaureatzen fir 60 s
entsprechend der Herstellerempfehlung resultiéni $teigerung der Rauheitskennwerte von
etwa 125%, aber auch eine verminderte Oberflacteggen Die in dieser Studie gewonnenen
Daten deuten darauf hin, dass eine mechanischesianollung von Vorteil ist. Durch das
Sandstrahlen konnten hohe Rauheit und hohe Obleei@nergie erzielt werden.

Sandstrahlen mit 50 um / 2 bar fihrte zu einerg8teing der Rauheitskennwerte von etwa
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225%, ohne dabei nennenswerte Schéaden zu verursd@#iel 20 um / 2 bar dagegen traten
Risse auf, welche sich durch das polymere und kiscdra Netzwerk hindurch erstreckten.
Sandstrahlen mit 50 um / 2 bar kdnnte also einerAdttive zur Flusssaureatzung von VE
darstellen.

e

Bild 2 resterelektronenmikroskopische Au

)

fnahmen

i
(Phenom, FEI Company, NL, composition modejCD, D80, 4000x): Rissbildung und Abplatzungenm&mschleifen mit grobkérnigem
Diamantschleifer unter Wasserkiihlung; (EMA, SB12@00x): erhebliche Rissbildung und Abplatzungercd Sandstrahlen mit hohem Druck;
(EMZ, D80, 4000x): schuppenartige Oberflachenveesimagen nach Einschleifen mit grobkdrnigem Dianziiésfer unter Wasserkihlund;(EMZ,
SB120/2, 10000x) Pfeile: initiale Rissbildung entlader Einschlagkrater nach Sandstrahlen mit hdbemok; e (VE, HF, 4000x): L6sen keramischer
Anteile durch Flussséureatzung legt das polymetewgk von VE freif (VE, SB120/2, 4000x) und (CS, SB50/2, 4000x): Rissbildung durch
Sandstrahlen mit hohem Druck;

16



Komposit (CS, LU, SH, VO, BC): Fur den adhasivenbdmd zu Kompositen scheint das
Aufrauen der Oberflache vor der Applikation eindar$s von besonderer Bedeutung zu sein
[10]. In Folge des Flusssaureatzens losten sickat@mischen Komponenten oberflachlich.
Trotz hoher Oberflachenenergie erzielte das Atiem aur geringe Rauheit. Flusssaureatzen
von LU fihrt zu geringer Zugfestigkeit [40]. Sarrdstien erzielte vergleichbare SE Werte
und starke Rauheit. Bereits durch SB50/1 kam esrmr mittleren Steigerung der Rauheit
von Uber 700% und etwa 25% gesteigerter Oberflaatengie. Sandstrahlen mit hohem
Druck entsprechend der Herstellerempfehlungen legzéen mittleren Anstieg der Rauheit
von etwa 870% und etwa 30% gesteigerte Oberflactezgee. In Folge der Anwendung
hohen Drucks traten aber Schaden auf (Bild 2g)s bestatigte Daten von Yoshihara et al.,
weshalb bereits die Vorbehandlung von Komposit G2&NI-Materialien mit verringertem
Druck empfohlen wurde [41]. Bei CS, LU und SH wurdke besten Ergebnisse durch das
Sandstrahlen mit 50 um / 1 bar erreicht. Fir VO B@dkann Sandstrahlen mit 120 um/ 1
bar vorgeschlagen werden, da hier hOhere Raulseiltierte, ohne dass Schaden auftraten.
Die hochste SE und starke Rauheit wurde durch Biegen mit einem grobkornigen
Diamantschleifer erreicht. Dabei entstanden keuf&bigen Schaden. Gingor et al.
verglichen die Scherfestigkeit sandgestrahlten(s0/ 4 bar) und geschliffener (125 pum)
Komposit CAD/CAM-Materialien. Vor und besonders hd@mperaturwechselbadbelastung
zeigten die geschliffenen Proben bessere Ergebji2seEntsprechende Ergebnisse wurden
auch fur LU publiziert [43]. Schleifen ist kliniseteniger praktikabel als Sandstrahlen, aber
eine vielversprechende Vorgehensweise hinsichitithoraler Reparaturen.

EP: Fur Silikatkeramiken soll Etch & Prime Oberfi@oaktivierung und Konditionierung fur
einen chemischen Verbund in einem Schritt kombameAufgrund der Primerauflagerung
zeigten sich nach der Anwendung nur geringe Andggaorvon Ra, Rz und SE. Daher war
hier kein Vergleich zu den anderen untersuchteriatieen moglich. Etch and Prime fuhrte
dazu, dass sich die SE aller Materialien zwiscr®2 2 1,8 und 38,1 + 1,5 mN/m
einpendelte. Die Oberflachenenergie von Materiainunbehandelt hoher SE (Komposite)
wurde vermindert, wahrend diese bei Materialienuniiehandelt geringer SE (Silikat- und

Oxidkeramik) gesteigert wurde.

Zusammenfassung
Die optimale Oberflachenbehandlung war stark matdshangig. Folgende Verfahren
erzielten gesteigerte Rauheit und Oberflacheneam@nglombination mit akzeptablen

Oberflachenschaden:
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Silikatkeramik (inkl. zirkonverstarktem Lithiumditat): Flussdureatzen mit
materialspezifisch Atzdauer.

Zirkonoxid: Sandstrahlen mit geringer bis mittlekerngrof3e und geringem Druck.
Hybridkeramik: Flusssaureatzen oder Sandstrahlégeninger Korngroé3e und
geringem Druck.

Komposit: Sandstrahlen mit geringer Korngréf3e uexdngjem Druck.

Schleifen unter Wasserkihlung mit Diamantschleifarttilerer Kornung kdnnte fir die
intraorale Reparatur von Hybridkeramik und Kompasiempfohlen werden.
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Abstract

Objectives The aim of this study was to examine the effects of surface pre-treatment on CAD/CAM materials including ceramics,
zirconia, resin-infiltrated ceramic, and resin-based composite.

Materials and methods Specimens were made of ten CAD/CAM materials (Celtra Duo, Degudent, D; Vita Suprinity, Vita, D;
E.max CAD, Ivoclar-Vivadent, FL; E.max ZirCAD, Ivoclar-Vivadent, FL; Vita Enamic, Vita, D; Cerasmart, GC, B; LAVA
Ultimate, 3M, D; SHOFU Block HC, SHOFU, US; Grandio Blocs, VOCO, D; BRILLIANT Crios, Coltene, CH) and pretreated
to represent clinical procedures (Hf 20 s/5%; phosphoric acid 20 s/37%; Monobond etch and prime (Ivoclar-Vivadent, FL);
water-cooled diamond bur (80 pum; 4 um); AL Os-blasting (50 pum/1 bar, 50 pny/2 bar, 120 pm/1 bar, 120 pum/2 bar); untreated;
manufacturer’s instructions). SEM-analysis (Phenom, FEI, NL) of the surfaces was performed (magnifications <10,000x%).
Roughness values R, R. (KJ 3D, Keyence, J), and surface energy SE (OCA1S plus, SCA20, DataPhysics, D) were determined
(statistics: non-parametric Mann-Whitney U test/Kruskal-Wallis test for independent specimen, v = 0.05).

Results Kruskal-Wallis revealed significant (p < 0.001) differences for all materials with different surface treatments. Roughness
ranged from R, =0.05 pm (VS; D4)YR, =0.41 um (VS; D4) to R, = 1.82 um (EMA; SB120/2)/R, = 12.05 um (CS; SB 120/2),
SE from 22.7 mN/m (VE; M) to 52.8 mN/m (CD; M). SEM analysis showed material-dependent damages after pre-treatment.
Condusion Different CAD/CAM materials require individual pre-treatment for optimized and protective surface activation.
Clinical relevance Cementation is a key factor for clinical success. Given the variety of available CAD/CAM materials, specific
procedures are needed.

Keywords CAD/CAM - Composite - Resin-based material - Ceramic - Zirconia-reinforced ceramic - Lithium silicate - Lithium
disilicate - Roughness - Surface energy - Damage - Defect

Introduction

As the fabrication of indirect restorations by CAD/CAM tech-
nology offers versatile advantages such as time saving and
elimination of potential error sources, the increasing dissemi-
nation of digital workflow is an upcoming trend [1, 2]. At
present, the development of new CAD/CAM materials is the
most active field in dental industries and there is already a
wide range of these materials available. Current CAD/CAM

< Thomas Strasser
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Department of Prosthetic Dentistry, UKR University Hospital
Regensburg, 93042 Regensburg, Germany

Published online: 05 February 2018

materials can be categorized as all-ceramic, i.e., silicate ce-
ramic and oxide ceramic, resin composite, and hybrid ceramic
[3-5]. A classification based on microstructural composition
should be preferred to a terminology that is motivated by
marketing concerns [6].

The success of CAD/CAM technology is based on the
longevity of the manufactured restorations. Here, cementation
is an important aspect [7]. All high-strength ceramic materials
such as lithiumdisilicate or zirconia might be cemented con-
ventionally in indications that comprise a retentive preparation
design. Composites and weaker all-ceramic restorations re-
quire an adhesive force-locking bond between tooth and res-
toration. According to the manufacturer’s instructions, adhe-
sive cementation is recommended for most materials exam-
ined in this study. Clinical results show that, for high-strength
materials, loss of retention is a major reason for failure of
conventionally luted FPDs [8].

@ Springer
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For different types of material, specific surface pre-
treatment procedures are suggested to enhance wetting and
subsequent bonding to resin cement. The most common pre-
treatment for glass ceramics is hydrofluoric etching followed
by silane application [9]. Recommendations for resin compos-
ite materials feature etching or sandblasting followed by the
application of silane [10]. For hybrid ceramic, silane applica-
tion after Colet/Al,O5 sandblasting or hydrofluoric etching is
endorsed [5]. Yet, for zirconia restorations, so far, there is no
bonding concept that offers reliable long-term bonding to
resins [11]. Suggested treatments are a combination of me-
chanical (sandblasting) and chemical (phosphoric monomers)
treatment or the application of silica coating combined with
the use of silane [12, 13]. Thus, in most applications, treat-
ments to clean and roughen the surface are followed by the
application of a chemical coupling agent. Yet, as some of the
regarded materials are not clinically proven, the respective
pre-treatment procedures and the optimal parameters, e.g.,
etching duration or sandblasting pressure, remain controver-
sial. Insufficient treatment or bonding might support
debonding under in vitro conditions as described for compos-
ite CAD/CAM crowns [14].

This investigation intended to examine the effects of differ-
ent pre-treatment procedures on a representative range of dif-
ferent CAD/CAM materials regarding surface wettability,
roughness, topography, and composition. Surface damages
were investigated for estimating effects on the longevity of
the pretreated restorations. The hypothesis of this study was
that different materials require individual pre-treatment proce-
dures for optimized and protective surface activation.

Materials and methods

Specimens were made of ten restorative materials intended to
be processed with computer-aided design and computer-aided
manufacturing (CAD/CAM; Cerec Omnicam, MCXL,
Sirona, D). Materials were glass ceramics, oxide ceramics,
hybrid ceramics, and composites (Table 1).

Plates (14 x 14 x 2 mm) were cut (Leica SP1600) under
water cooling with diamond grit comparable to CEREC
Burs (medium grain size 60 pum; S35D-206-83-0.26-0.1-0.1
*D46 G820833, Saint-Gobain Diamantwerkzeuge, D). Then
EMZ specimens were sintered (Cercon heat plus, Degudent,
D) and crystallization of EMA, CD (Programat EP5000,
Ivoclar Vivadent, FL), and VS (Vacumat 6000M, Vita, D)
specimens was made according to the manufacturer’s instruc-
tions. After cleaning with alcohol, the surfaces were pre-
treated to represent the following clinical procedures: dia-
mond grinding (adjustment; 4/80 pm Imago Fig.C 0° diame-
ter: 1.2 mm, setco system-technik, D; contra-angle handpiece
1:5 step-up gear, 20.000 rpm, water cooled), etching
(hydrofluoric etching; 5%, 20 s; IPS ceramic etching gel,
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Ivoclar Vivadent, FL), cleaning (phosphoric acid; 37%, 20 s;
total etch, Ivoclar Vivadent, FL), conditioning (Monobond
etch and prime, Ivoclar Vivadent, FL), and sandblasting
(roughening; Al,O5 50/120 um, 1/2 bar, distance: 1 cm, angle:
90°, 5 s). Untreated surfaces were used as reference. In the
cases of CD, VE, CS, and BC, none of these procedures
matched the manufacturers’ instructions for pre-treatment.
Here, additional sample surfaces were manufactured accord-
ing to the manufacturers’ instructions (Table 2).

Roughness (R,;; R.) was measured with a 3-D laser scan-
ning microscope (50% magnification; KJ 3D, Keyence, J), n =
6 linear tracks (200 um each) per specimen, profile filter:
cutoff wavelength As = 0.8 pum, Ac=0.08 mm. Within a sur-
face section of 5 x 5 mm, two evenly distributed surface areas
with a size of approximately 215 % 280 pum (area size defined
by constant 50x magnification and autofocus using scanning
microscope) were scanned. Within each scanned area, three
tracks were evaluated for roughness measurement.

Specimens’ surface energy was investigated using the ses-
sile drop technique. Contact angles were measured with a
contact angle goniometer (OCA 15 plus, DataPhysics, D).
For every specimen, the contact angle was measured with
H,0, di-iodomethane, and ethylene glycol—each four times
and calculated (SCA 20, DataPhysics, D; model of Owns,
Wendt, Rabel and Kaelble). The drops for SE measurement
were placed evenly distributed within the surface section
where areas for roughness measurement were scanned before.

Scanning electron microscope images (SEM Phenom, FEI
Company, NL, magnification <10,000x, “full” and
“topographic b” mode) were evaluated of all the sample sur-
faces. Images were made in two different modes to show
surface topography and composition. Criteria for the evalua-
tion were crack formation, loss of material components (e.g.,
detachment of filler particles), microchipping (superficial
spalling of material fragments that do not only consist of a
material component like filler particles), and etching patterns/
retentive patterns. Individual characteristics were listed.

Mean values and standard deviations (SD) were calculated
and analyzed by means of a non-parametric Mann-Whitney U
test/Kruskal-Wallis test for independent specimen (SPSS 23;
IBM, USA; v =0.05).

To suggest specific pretreatment methods based on the ob-
tained data, the pretreatment that achieved the highest rough-
ness and SE values without showing serious damages in SEM
evaluation was determined for each material class.

Results

Mean roughness R, ranged from 0.05+0.00 um (VS; D4) to
1.82+0.40 um (EMA; SB120/2) (Fig. 1). R, values varied
between 0.41 £0.06 wm (VS; D4) and 12.05+3.58 um (CS;
SB 120/2). SE values ranged from 22.7 £+ 1.9mN/m (VE; M)
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Table 2  Surface treatment

Code Procedure

HF 20 s 5% hydrofluoric acid

P 20 s 37% phosphoric acid

EP Monobond etch and prime (Ivoclar Vivadent, FL)
D80 Water-cooled diamond bur (80 um)
D4 Water-cooled diamond bur (4 pm)
SB50/1 AlLO; blasting (50 pm; 1 bar)
SB50/2 AlLO; blasting (50 pm:; 2 bar)
SB120/1 Al O3 blasting (120 wm: 1 bar)
SB120/2 Al O5 blasting (120 pwm;: 2 bar)

U Left untreated

M Manufacturer’s instructions®

*CD: hydrofluoric acid (30 s; 5%); VS/EMA: HF; EMZ: SB120/1; VE:
hydrofluoric acid (60 s; 5%); CS/BC: Al,O5 blasting (50 um; 1.5 bar);
LU/SH: SB50/2; VO: n.i. (SB50/1 applied)

to 52.8 +£0.3 mN/m (CD; M). Kruskal-Wallis revealed signif-
icant (p<0.001) differences for all materials with different
surface treatments (Table 3). Detailed SEM evaluation is
shown in Table 4.

Glass ceramics (CD, VS, EMA): Hf etching led to strong,
homogenous etching patterns. A porous surface with
microcavities in the glass matrix and relative protrusion of the
crystals resulted from the dissolution of the glass phase.
Compared to U, R,, and R, changes were significant (p <
0.0150) for VS and EMA (Table 3), and SE increased signifi-
cantly (p <0.0210) for CD, VS, and EMA. Hf etching achieved
the highest SE values for all glass ceramics. A prolonged etching
time (30 s) for CD led to an additional increase in SE. P did not
cause noticeable alteration in SEM or significant (p > 0.4680)
changes of SE but slight alterations of R, and R,. After EP, the
primer covered the surface and thus effected only slight changes
of R, and R, and increased SE values. D80 caused a strong
increase in R, and R., but only a moderate increase in SE.
Microchipping, deep grooves, and crack formation were found
(Fig. 2a). D4 led to a homogenous surface topography with mild
grooves and decreased R, and R, but high SE. After SB50/1, a
moderate increase in R,, R., and SE was found. Sandblasting
caused cracks and microchipping. The damage caused by high-
pressure sandblasting was severe (Fig. 2b).

Zirconia (EMZ): HF and P did not achieve significant
(p =0.1490) changes of R,,, R.. or SE. EPs primer layer caused
a minimal increase in R, and R, and a distinct increase in SE.
After D80 scaly, imbricated surface alterations occurred (Fig.
2c¢). This treatment achieved the highest values of R, (1.20 +
0.18 um), R. (6.78 = 1.05 pm), and SE (34.9 + 0.8 mN/m). D4
showed only light grooves. Despite lower R, and R,, SE in-
creased. Isolated scaly surface areas were detected. SB50/1
led to a sharp-edged surface relief. Slightly increased R, and
R,, but no significant (p =0.5640) change of SE resulted.

@ Springer

SB120/1 showed an equivalent surface relief and attained a
significant (p = 0.0140) increase in SE. SB50/2 and SB120/2
created stronger roughness, but isolated cracks in between
crystals occurred along the edge of impact craters (Fig. 2d).

Resin-infiltrated ceramic (VE): HF caused a superficial
dissolution of the ceramic component. The polymer network
was revealed and a porous surface emerged (Fig. 2e). A sig-
nificant increase in R, and R, (p =0.0040) resulted, but SE
decreased. After prolonged Hf etching (A: 60 s), the loss of
SE was significant (p = 0.0210). P and EP did slightly change
roughness and SE. D80 caused minor damages and high R,
R, and SE. Reduced R, and R, values but increased SE result-
ed from D4. Sandblasting produced a sharp-edged, roughened
relief. SB 50/1 achieved a significant (p <0.0210) increase in
roughness and SE. After SB50/2 and SB120/1, only minor
additional increase in roughness resulted. SB120/2 caused
crack formation throughout the ceramic and polymer compo-
nents (Fig. 2f).

Resin-based composite (CS, LU, SH, VO, BC): After HF, a
slight reduction of the silica-based components caused a sig-
nificant (p <0.0370) increase in R, and R.. The increase in SE
was only significant (p <0.0430) for LU, SH, and BC. P did
only cause minor changes. SE decreased after EP. D80
achieved a significant (»<0.0210) increase in R,, R, and
SE. D4 produced only slight changes of R, and R,, but SE
increased significantly (p <0.0210) in case of CS, LU, SH,
and BC. Besides minor loss of material of LU after D80, no
damages were detected after diamond bur grinding.
Sandblasting caused a sharp-edged surface relief. SB50/1 sig-
nificantly increased R, (p = 0.0040), R, (p =0.0040), and SE
(»<0.0210). SB50/2 slightly intensified these effects, but all
materials showed initial defects (Fig. 2g). SB120/1 led to
crack formation in the cases of CS and LU. After SB120/2,
cracks occurred in all materials. Compared to SB50/1, high-
pressure sandblasting (M; Table 2) caused only minor addi-
tional increase in R,,, R, and SE.

Discussion

The hypothesis of this study that different materials require
individual pre-treatment procedures for optimized and protec-
tive surface activation was confirmed. The different surface
treatments resulted in material-dependent individual R,, R.,
and SE values and significantly different surface changes and
damages. Strongest effects were found for all materials after
diamond treatment (80 pum) or sandblasting with 120 pm/2 bar.

Surface roughness is one major aspect that describes the
effectivity of pre-treatment procedures. For its quantitative
description, roughness parameters R, and R, are preferred
[15, 16], but there is no ideal clinically relevant amount of
roughness known so far. Spitznagel showed the particular im-
portance of roughness for composite materials by concluding
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