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1 Einleitung 1

1 Einleitung

Der nicht kariése Zahnhartsubstanzverlust wird haufig durch Faktoren wie Erosion,
Abrasion, Attrition und Abfraktion verursacht. Sie wirken mechanisch durch Reibung
(Abrasion, Attrition) oder chemisch durch Séaureeinwirkung (Erosion) und
beeinflussen sich gegenseitig, so dass der Substanzverlust meist ein Ergebnis aus der
Kombination mehrerer Faktoren darstellt. Die Abrasion ist eine pathologische, durch
Fremdkorper bedingte Abnutzung der Zahnhartsubstanz (Pindborg 1970). Die
Abrasion der Zahnhartsubstanz kann durch iibertriecbene Mundhygiene und die
Anwendung abrasiver Zahnpasten (Gross et al. 1996) verstirkt werden. Eine
vorangegangene Sdureeinwirkung fiihrt neben einem fldchenhaften Substanzabtrag
zusitzlich zur Erweichung der Zahnoberfldche und verstirkt dadurch den mechanisch
bedingten Substanzverlust (Davis and Winter 1980; Attin et al. 1997).

Fir die Quantifizierung des Zahnhartsubstanzverlustes stehen zahlreiche
Analysemethoden zur Verfligung, die iiberwiegend in In-vitro-Studien zum Einsatz
kommen. Jede dieser Methoden weist Vor- und Nachteile auf. Die meisten zur
Bestimmung des Substanzverlustes entwickelten Analyseverfahren sind chemischer
oder physikalischer Natur. Bei den chemischen Methoden (ionenselektive Elektrode,
photometrische Kalziumanalyse) wird die Menge des gelosten Minerals (Kalzium,
Phosphat) quantitativ bestimmt. Unter den physikalischen Methoden findet man die
Profilometrie, die Mikroradiographie, die gravimetrische Methode und die
Rasterelektronenmikroskopie. Von den physikalischen Untersuchungsmethoden zur
Bestimmung des Substanzverlustes durch Erfassung von Oberflichentopographien hat
sich besonders die profilometrische Messmethode bewéhrt (Noordmans et al. 1991)
und gilt auf diesem Gebiet als ,,Goldstandard* (Hall et al. 1997).

Im Hinblick auf die fortschreitende Entwicklung im Bereich der Zahnmedizin ist es
wichtig, exakte Auswertungsmethoden hinsichtlich der Bestimmung des
Substanzverlustes zu besitzen, um die Ergebnisse der verschiedenen Studien besser
vergleichen zu konnen. Die quantitative Bestimmung des Substanzverlustes ist mit den
bisher genannten Methoden gut durchfithrbar. Inwieweit die Ergebnisse der
verschiedenen Untersuchungsmethoden miteinander vergleichbar sind, wurde bislang

nur wenig untersucht.
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1.1 Ziel der Studie

Das Ziel der vorliegenden Untersuchung war es daher, durch Biirstabrasion
hervorgerufenen Substanzverlust des Schmelzes anhand der Profilometrie und der
photometrischen Kalziumanalyse zu bestimmen, um anschlieBend die Ergebnisse
gegeniiberzustellen und zu beurteilen. Dazu wurden bei kurzen Abrasionszeiten an
gesunden, nicht erodierten Schmelzproben Biirstabrasionen erzeugt. Der
Substanzverlust  jeder  Probe  wurde  zuerst durch  Erfassung  der
Oberflichenunebenheiten und anschlieBend durch den Nachweis des abradierten
Kalziums bestimmt. Die Ergebnisse beider Methoden wurden auf ihre

Ubereinstimmung gepriift.
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2 Literaturibersicht

2.1 Aufbau, physikalische und chemische Eigenschaften des

Schmelzes

Die Kenntnisse von Aufbau und Eigenschaften des Schmelzes sind entscheidend fiir
das Verstindnis der Biirstabrasion sowie die Funktionsweise der untersuchten
Messmethoden. Die chemischen Eigenschaften des Schmelzes sind von dessen
einzelnen Bestandteilen abhidngig. Der Zahnschmelz besteht zu 93-98% (Schroder
1992, Hellwig et al. 1995) aus anorganischen, zu 1% aus organischen Bestandteilen
und 1,5-4% Wasser (Hellwig et al. 1995). Das im Schmelz enthaltene Wasser ist
vorwiegend in Form einer Hydratationsschale an die Apatitkristalle gebunden, der
Rest liegt lose in der organischen Schmelzmatrix (Diddin 1972). Die Menge des losen
Wassers schwankt mit dem Feuchtigkeitsgehalt der Umgebung, dabei entsteht ein
Fliissigkeitsstrom. Durch diesen Fliissigkeitsstrom wirkt der Schmelz als eine Art
Molekularsieb bzw. Ionenaustauscher, bei welchem Ionen aus dem Schmelz heraus
und wieder hinein diffundieren konnen. Wasser und Alkohol kénnen im freien Fluss
den Zahnschmelz durchstromen (Featherstone et al. 1979). Dadurch konnen im
Zahnschmelz chemische Verdnderungen stattfinden, die zur Aufrechterhaltung oder
Anderung seiner Zusammensetzung beitragen. Diese Eigenschaft des Schmelzes wird
unter anderem bei der Kariespridvention und Remineralisation genutzt. Die
organischen Bestandteile des Zahnschmelzes setzen sich iiberwiegend aus kollagenen
Proteinen und Lipiden zusammen und weisen Spuren von Kohlenhydraten
(Glykoproteine und Glykosaminoglykane), Zitrat und Laktat auf (Hellwig et al. 1995;
Weinstock 1972). Die organischen Bestandteile sind fiir die Ausbildung der
Schmelzbiischel  verantwortlich  (Weatherell and Wiedmann 1968). Die
Schmelzbiischel stellen die unvollstindig mineralisierten Schmelzanteile da, welche
sich im inneren Drittel der Schmelzschicht befinden (Schroder 1992). Die
anorganischen Bestandteile des Zahnschmelzes sind neben verschiedenen
Spurenelementen Kalzium, Phosphat, Magnesium, Karbonat und Natrium, wobei
Kalzium zusammen mit dem Phosphat kleinste Apatitkristalle ausbildet. Die

Konzentrationen der anorganischen Bestandteile variieren innerhalb der
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Schmelzschicht. Fluorid-, Eisen-, Zinn-, Chlor- und Kalziumkonzentration nehmen zur
Schmelz-Dentin-Grenze ab. Die Konzentrationen von Wasser, Karbonat, Magnesium
und Natrium hingegen nehmen von der Oberfliche zur Schmelz-Dentin-Grenze zu
(Hellwig et al. 1995). Der Schmelz ist aus nicht stochiometrischen Apatitkristallen
aufgebaut (Cayo(POy4)sx) X5 H,0) (Nikiforuk 1985). Das wird durch einen Mangel an
Kalzium-, Phosphat- und Hydroxylionen sowie einen Uberschuss an Karbonat und
Hydrogenphosphat verursacht (Jenkins 1978). Die Kristalle des Hydroxylapatits sind
durch interne Substitutionsreaktionen verdnderbar, so kann z.B. Fluor oder Karbonat
in die Kristallstruktur eingebaut werden. Dabei verdndern sich auch die Eigenschaften
des Schmelzes. Der gebildete Fluorapatit oder fluoridierter Hydroxylapatit ist stabiler
als reiner Hydroxylapatit, bei Einlagerung von Karbonat in die Kristallstruktur
hingegen sinkt die Kariesresistenz des Schmelzes (Hellwig et al. 1995).

Der Zahnschmelz ist der harteste und auch sprodeste Bestandteil des Korpers. Er weist
eine mittlere Dichte von 2,8-3,0 kg/m? und eine Druckfestigkeit von 300-450 MPa auf.
Sein Elastizititsmodul betrdagt 50000-85000 MPa (Korber 1995; Hellwig et al. 1995).
An der Schmelz-Dentin-Grenze wurde die Hérte im Durchschnitt mit 250 Knoop-
hardness-numbers (= KHN) und an der Schmelzoberfliche mit 390 KHN angegeben
(Mott 1956; Hellwig et al. 1995). Andere Autoren fanden fiir unbehandelten
Zahnschmelz bleibender Zihne Hartezahlen zwischen 320 und 380 KHN (Schweitzer-
Hirt et al. 1978; Lussi et al. 1991), bzw. 260-350 KNH und 300-430 VH (VH=
Vickers-Hirte) (Schroder 1992). Die abweichenden Werte der Schmelzhirte sind auf
schwankende Mineraldichten der jeweiligen Zahnproben zuriickzufiihren. Die Hérte
von Zahnschmelz kann durch den Einfluss dullerer Faktoren verdndert werden. Durch
die Zufuhr von Fluorid wird der Schmelz hérter und seine Séureresistenz ist erhoht
(Yong 1974). Bartlett et al. (1994) konnten nachweisen, dass Zdhne von Personen aus
Gegenden mit Trinkwasserfluoridierung eine etwa 10% hohere Vickers-Harte
gegeniiber denen ohne Trinkwasserfluoridierung aufweisen. Andere In-vitro-Studien
konnten zeigen, dass die Schmelzhérte durch lokale Fluoridierung signifikant steigt
(p<0,05) (Sorvari et al. 1994). Andererseits wird die Oberflache des Schmelzes durch
die Einwirkung von Sduren weicher. Schweitzer-Hirt et al. (1978) konnten eine
Héarteabnahme des Schmelzes von 13-20% nach Sminiitigen Kontakt des Schmelzes

mit frisch gepresstem Orangensaft nachweisen. Weitere Studien haben bestétigt, dass
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auch die Dauer der Sidureeinwirkung die Harte von Schmelz beeinflusst (Lussi et al.
1993; Sorvari et al. 1994).

Der Schmelz ist aus feinkristallinen Schmelzprismen aufgebaut. Jedes Prisma besteht
aus ca. 100 Schmelzkristallen. Die Prismen verlaufen wellenformig in horizontaler und
vertikaler Richtung von der Schmelz-Dentin-Grenze zur Schmelzoberfliche (Osborn
1968 a, b). Nur die obersten 20-30 um des Schmelzes weisen keine Prismenstruktur
auf, hier sind die Kristallite parallel zur Zahnoberflache angeordnet (Hellwig et al.
1995). Dieser prismenfreie Schmelz weist eine groflere Sdureresistenz auf, ist hérter
und dichter mineralisiert (Schroder 1992; Meurman and Ten Cate 1996). Die
Schmelzprismen konnen verschiedene Formen aufweisen: schliissellochartig,
pferdehufférmig oder zylindrisch. Im Lichtmikroskop lassen sich einige optische
Phinomene des Schmelzes wie Hunter-Schregersche-Streifen, Retzius-Streifen und
Perikymatien erkennen. Durch den wellenférmigen Verlauf und durch die
verschiedene rdumliche Anordnung der Prismen wird das Licht an der Oberfldche
eines Zahnschliffs unterschiedlich gebrochen und verursacht diese optischen
Charakteristika (Nolden 1994; Hellwig et al. 1995). Die Prismen sind in eine
interprismatische Substanz eingelagert, welche ebenfalls aus dicht aneinander
gelagerten Kristalliten besteht. Die Kristalle des Schmelzes stellen eine
Apatitverbindung dar, bestehend aus Kalzium und Phosphat. Es konnen aber auch
andere Elemente wie Natrium, Kalium, Chlor, Magnesium, Kupfer, Zink und Fluor in
der Kiristallgitterstruktur eingebaut sein. Durch die Einlagerung der Elemente
verdndert sich (wie oben beschrieben) die Eigenschaft der Schmelzkristalle (Buddecke
1994). Neben dem Hydroxylapatit gibt es weitere wichtige Apatitverbindungen wie
das beta-Trikalziumphosphat (Whitlockit), das Kalziumphosphatdihydrat (Brushit),
das Kalziumphosphat (Monetit) und das Octakalziumphosphat (Hennemann 1982;
Savage 1983). Die Apatitverbindungen sind sdureldslich, der kritische pH-Wert des
Schmelzes liegt dabei zw. 5,2 und 5,7. Sdureangriffe filhren zu einer oberflachlichen
Erweichung des Schmelzes, beim Fortbestehen des erosiven Angriffs kommt es zur
vollstandigen Auflosung des Schmelzes (Hannig M. 1993).

Die Saureldslichkeit des Schmelzes hiangt u.a. von seinem Mineralgehalt ab, dieser
unterliegt einer groflen biologischen Variation. So konnten Ganss et al. (2000) in einer

Erosionsstudie deutliche Unterschiede zwischen einzelnen Zihnen beobachten.
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Innerhalb des Schmelzes variiert der Mineralgehalt um 30-40% (Weatherell and
Robinson 1973) bzw. um 77-90 Vol. % (Theuns et al. 1983). Wie oben beschrieben
nimmt z.B. die Kalziumkonzentration und die Schmelzdichte von der Oberfldche zur
Schmelz-Dentin-Grenze und von koronal nach zervikal ab. Allgemein geht man davon
aus, dass der Mineralgehalt der in einer Studie verwendeten Schmelzproben abhingig
von seiner Entnahmestelle stark von den durchschnittlichen Werten abweichen kann.
Die hexagonalen Apatitkristalle haben eine Lange von 169 nm, eine Breite von 40-70
nm und eine Dicke von 26 nm und sind von einer Hydratationsschale umgeben. Der
Hydratationsschale sind Lipide und Proteine angelagert. Die Léangsachsen der
Apatitkristalle sind zu den Prismen parallel angeordnet. Dabei greifen die Kristalle in
die benachbarten Schmelzprismen {iiber, es kommt zur Verzahnung der Prismen
untereinander und zu einer hoheren Festigkeit des Schmelzes gegeniiber mechanischer

Belastung (Frank 1968).

2.2 Definition nicht-kariesbedingter Zahnhartsubstanzverluste

Haufige Ursachen fiir nicht karidsen Zahnhartsubstanzverlust der Zahne sind Erosion,
Abrasion, Attrition und Abfraktion. Diese Mechanismen werden mechanisch oder
chemisch ausgeldst und beeinflussen sich gegenseitig, so dass der Substanzverlust oft
ein Ergebnis aus der Kombination der einzelnen Mechanismen darstellt. In der
Literatur (Imfeld 1996 a, b; Gallien et al. 1994) werden diese Mechanismen wie folgt
definiert:

Abrasion:

Die Abrasion wird nach Pindborg als eine pathologische Abnutzung von
Zahnhartsubstanz ~ durch  Reibung eines Fremdkorpers unabhingig vom
Zahnreihenschluss definiert (Pindborg 1970). Der Fremdkorper kann dabei in Form
von Zahnpastapartikeln, Staubkornern oder Nahrungsbestandteilen vorliegen (Levitch
et al. 1994; Pollman et al. 1987), der Abrieb wird dabei mechanisch durch harte
Partikel hervorgerufen. Die Stirke der Abrasion hingt von der Hérte, der Form, dem

Druck, der Geschwindigkeit, der Konzentration des einwirkenden Fremdkorpers ab.
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Wird der Zahnabrieb durch Nahrungsbestandteile ausgeldst, so wird der Prozess als
Demastikation bezeichnet, wobei der Substanzverlust von der Abrasivitdt der Nahrung
abhdngt (Imfeld 1996 b). Die bei der Abrasion entstechenden Defekte treten als Rillen
bzw. als konkave Vertiefungen in Erscheinung (Kaidonis et al. 1992). Die Defekte

sind meist auf die falsche Handhabung einer Zahnbiirste zuriickzufiihren (Kénig 1990).

Attrition:

Die Attrition beschreibt einen Substanzverlust, der durch den physiologischen Kontakt
der Zahne untereinander (beim Schlucken, Sprechen) oder pathologisch durch
Parafunktionen (Bruxismus) entsteht, ohne Beteiligung eines Fremdkdrpers. Die dabei
entstehenden Defekte manifestieren sich in Form von Schlifffacetten oder als
begrenzte Oberflichendefekte im Okklusalbereich der Zéhne (Xhonga 1977; Kraft
1961).

Erosion:

Die Erosion wird durch chemische, nicht bakterielle Faktoren ausgelost (Lauterbach
1992). Die Faktoren kénnen intrinsisch (Magensédure bei Reflux und Bulimie) oder
extrinsisch (sauere Lebensmittel, Medikamente) sein (James and Parfitt 1953; Mistry
and Greenby 1993; Scheutzel 1996). Die FErosion entsteht durch direkte
Saureeinwirkung auf der Zahnoberflache. Die matte demineralisierte Oberfliche weist

einen Substanzverlust auf.

Abfraktion:

Der Begriff Abfraktion beschreibt ein multifaktorielles Geschehen des stomatognathen
Systems, bei dem es zur Ausbildung von keilférmigen Defekten kommt (Ott et al.
1991). Die Ursache dieser Defekte wird iiberwiegend mechanisch—abrasiven
Vorgingen zugeschrieben, ist aber noch nicht vollstindig geklart. Durch exzentrische
Fehlbelastung der Okklusalfldchen treten Spannungen auf, die zu Mikrofrakturen und
Schmelzabsprengungen im Bereich der Schmelz-Zement-Grenze fiihren (Meyer et al.
1991; Imfeld 1996 a). Durch mechanische Belastung z.B. Biirstabrasion (Litonjua et al.
2004 a) und Saureeinwirkung, wird dieser Defekt verstiarkt (Wang and Smith 1995,
1996). Erhebliche Bedeutung bei der Entstehung dieser Defektform haben abrasive
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Zahnpasten, falsche Putztechniken, ungeeignete Zahnbiirsten sowie Fehlbelastungen
beim Bruxismus und okklusale Stérkontakte (Litonjua et al. 2004 b; Pintado et al.
2000).

2.3 Die Burstabrasion und ihr Einfluss auf die Zahnhartsubstanz

Die Biirstabrasion beschreibt mechanische Abrasionsvorginge, die beim Biirsten der
Zihne auftreten. Die Ausprigung der Biirstabrasion wird dabei von vielen
verschiedenen Faktoren wie Beschaffenheit der Biirste, Abrasivitit der verwendeten
Zahnpasta (Kielbassa et al. 2005), Anpressdruck, Putztechnik (Attin et al. 1999),
Dauer und Hiufigkeit des Biirstens (Gross et al. 1996) beeinflusst (Wang and Smith,
1995, 1996).

Zahlreiche Untersuchungen haben bestétigt, dass der Substanzverlust beim Biirsten
tiberwiegend auf die Abrasivitit der verwendeten Zahnpasta zuriickzufiihren ist
(Pickles et al. 2005; Barbakow et al. 1989; Gross et al. 1996, Wiegand et al. 2008).
Bereits 1983 konnte Hotz nachweisen, dass bei Verwendung von Wasser als
Abrasionsmedium es nur zum minimalen Substanzabtrag kommt, beim Biirsten der
Ziéhne mit Zahnpasta hingegen kommt es zum deutlich héheren Substanzverlust. Beim
Biirsten des Zahnschmelzes mit fluoridfreier Zahnpasta (Anpressdruck 2 N, 5000
Biirststriche) konnten Davis und Winter (1980) einen durchschnittlichen
Schmelzverlust von 1,36 pm nachweisen. Bei einer mit der Zahnputzmaschine
(Auflagegewicht 400 g) durchgefiihrten Untersuchung zeigten Attin et al. (2000)
bereits nach 30-sekiindiger Biirstabrasion einen Schmelzverlust von 0,22 = 0,15 pm.
Die Abrasivitdt einer Zahnpasta wird von der Form, Grof3e und Hérte ihrer Putzkorper
bestimmt. Dabei miissen die Putzkdrper einen hoheren Hartegrad aufweisen als der
Schmelz, je groBer und rauer die Partikel, desto hoher ist deren Abrasivitdt. Als Mal3
fiir die Schmelzabrasivitit einer Zahnpasta gilt der REA-Wert (REA = Relative
Enamel Abrasivity). Je hoher der REA-Wert der Zahnpasta, desto groBer ist die
Anrauung der Schmelzoberfliche. Um Defekte am Schmelz klein zu halten, wire eine

Zahnpasta mit einem niedrigen REA-Wert anzustreben. Es bleibt jedoch schwierig,
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den Abrieb der Zahnhartsubstanz gering zu halten und gleichzeitig eine maximale
Reinigungswirkung zu erzielen. Baehni et al. (1992) gaben zu bedenken, dass bei
richtig angewandter Putztechnik die Abrasivitit der Zahnpasta von zweitraniger
Bedeutung ist. Andere Autoren fanden heraus, dass die Biirstabrasion durch
Anwendung fluoridhaltiger Zahnpasten mit niedrigen REA-Werten (Bartlett et al.
1994) oder durch Anwendung hochkonzentrierter fluoridhaltiger Gele (Attin et al.
1999) verringert wird.

Inwieweit die Beschaffenheit und die Gestaltung der Zahnbiirste sich auf die
Biirstabrasion auswirken, wurde in mehreren Studien untersucht. So wiesen
Silverstone and Featherstone (1988) nach, dass eine abgerundete Borstenform zu
einem geringeren Substanzabtrag fiihrt. Remizov und Pruzhanskii (1990) konnten
feststellen, dass nicht nur die Borstenform, sondern auch die Beschaffenheit der
Borsten sowie Art und Weise des Borstenschnitts die Zahnabrasion beeinflussen.
Beziiglich des Hértegrades der Borsten wies eine Studie von Harte und Manly (1975)
bei den hértesten Biirsten die grofften Abrasionstiefen nach. Jedoch konnten
Untersuchungen von Hotz (1983) und Wiegand et al. (2008) belegen, dass der
Hértegrad der Borsten nur eine untergeordnete Rolle bei der Abrasion der
Zahnhartsubstanz spielt. Abschliefend Ildsst sich feststellen, dass sowohl die
Biirstenform, als auch der Hértegrad der Borsten einen Einfluss auf die Ausprigung
der Biirstabrasion nehmen konnen.

Bei der Biirstabrasion ist neben der Putzdauer und Putzhiufigkeit die angewandte
Putztechnik von entscheidender Bedeutung (Bergstrom and Eliasson 1988). Dabei
weist die Horizontalbewegung gegeniiber anderen Bewegungsformen den grofBten
Substanzabrieb auf (Bergstrom and Lavstedt 1979). Es wurde von Bjorn und Lindhe
(1966) bei der Ausiibung der Horizontaltechnik eine lingere Kontaktzeit der Biirste
mit der Zahnhartsubstanz nachgewiesen. Auch das Erlernen und Anwenden richtiger
Putztechnik bringt nicht immer den erwiinschten Effekt. So fielen in einer Studie von
Mierau et al. (1989), in welcher die Kraft, Dauer, Haufigkeit und Technik bei der
Zahnreinigung untersucht wurden, 85% der Probanten in ihr altes Gewohnheitsmuster
beim Zahneputzen zuriick.

Die Abhingigkeit des Substanzverlustes von der beim Putzen angewandten Kraft

wurde in mehreren In-vitro-Studien untersucht (Hotz 1983; Phaneuf et al. 1962), dabei
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stieg der Substanzabtrag mit groBer werdendem Anpressdruck an. Beim Biirsten ist die
angewandte Kraft sehr starken Schwankungen unterworfen. In der Literatur finden
sich verschiedene Angaben beziiglich des Anpressdrucks; so arbeitet Sander bei seinen
Untersuchungen mit Gewichten zw. 110 g und 300 g (Sander et al. 2005), Tomofuji
hingegen mit Gewichten bis maximal 250 g (Tomofuji et al. 2002). Van der Weijden
stellte bei Untersuchungen zur Effizienz der Plaqueentfernung an 94 Probanden fest,
dass die mittlere aufgewandte Kraft beim Putzen einem Gewicht von 330 g entspricht
(Van der Weijden et al. 1998). Fraleigh et al. (1967) konnten in einer In-vivo-Studie
nachweisen, dass Probanden mit einer elektrischen Zahnbiirste einen geringeren
Putzdruck (maximal 260 g) ausiiben gegeniiber einer manuellen Biirste. Andere
Autoren fanden heraus, dass der Anpressdruck im geringen Mal3 von der Lange, Dicke
und Anordnung der Borsten beeinflusst wird (de Trey 1983). Dagegen nimmt der
Hartegrad der Borsten keinen Einfluss auf den Anpressdruck (Riethe 1974).

Schmelz als hirteste Substanz des menschlichen Korpers verhilt sich gegeniiber der
Biirstabrasion widerstandsfahiger als Dentin oder Wurzelzement (Hotz 1983). Die
hohe Abrasionsresistenz des Schmelzes ist auf seine hohe Hérte und seine chemische
Beschaffenheit zuriickzufithren (Wright 1969; Klimm 1993). So wird z.B. durch
Einlagerung von Fluorid in die Prismenstruktur die Stabilitdt des Schmelzes erhoht.
Wird jedoch der Schmelz einer Sdureeinwirkung ausgesetzt, kommt es zur
Erweichung der oberflachlichen Schicht. Die so vorgeschiadigte Zahnoberflache weist
gegeniiber einer intakten Oberfliche einen hdheren Substanzverlust nach
Biirstabrasion auf (Sorvari et al. 1996; Schweizer-Hirt et al. 1978; Davis and Winter
1980). In einer In-vitro-Studie stellten Attin et al. (1997) fest, dass es mit zunehmender
Dauer der Saureeinwirkung zu einer liberproportionalen Zunahme der Biirstabrasion
kommt. Bartlett et al. (1994) fanden heraus, dass die Kombination aus Erosion und
Biirstabrasion einen hdoheren Substanzverlust bewirkt als ein voneinander
unabhingiges Auftreten beider Formen. Dabei fiihrt die alleinige Erosion zu einem
hoheren Substanzverlust als die alleinige Biirstabrasion (Kelly and Smith 1988).
Insgesamt zeigten die Studien, dass die Ausprdgung der Biirstabrasion liberwiegend
von der Abrasivitit der Zahnpasta, vom Anpressdruck und von einer Sdureexposition

der Oberflache abhingig ist. Die Beschaffenheit der Biirste, der Hartegrad der Borsten,
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die angewandte Putztechnik sowie die Dauer und Haufigkeit des Biirstens spielen bei

der Biirstabrasion eine eher untergeordnete Rolle.

2.4 Untersuchungsmethoden zur Quantifizierung des

Substanzverlustes

Es gibt zahlreiche Untersuchungsmethoden zur Quantifizierung des Substanzverlustes
nach Biirstabrasion. Die in vitro angewendeten Untersuchungsmethoden sind sowohl
physikalische als auch chemische bzw. physikochemische Analyseverfahren. Zu den
physikalischen Methoden zdhlen die Profilometrie, die Mikroradiographie, die
gravimetrische Methode und die Rasterelektronenmikroskopie. Zu den chemischen/
physikochemischen Analysemethoden gehoren die Atomabsorptionsspektroskopie, die
kalziumsensitive Elektrode, die photometrische Kalziumanalyse und das Radiotracer-

Verfahren.

Radiotracer

Das Radiotracer-Verfahren wird zur Bestimmung von Substanzverlusten verwendet
(Grabenstetter et al. 1958). Bei dem Verfahren wird eine Zahnprobe mit Neutronen
bestrahlt, dabei entsteht radioaktives P** in dem Apatit. Die Probe wird anschlieBend
einer Biirstabrasion unterzogen. Zunichst wird die Probe mit einer festgelegten Anzahl
der Biirststriche und einem Standard-,slurry* bekannter Abrasivitdt abradiert. Im
aufgefangenen Standard-Biirst-,.slurry* wird die Radioaktivitit des abradierten P*?
gemessen. Dieser Messwert wird als 100% Abrasion angenommen. Dann wird der zu
testende Biirst-,,slurry” unter denselben Abrasionsbedingung eingesetzt. Die
Radioaktivitét in der Testsuspension wird mit dem Standard verglichen und daraus die
relative Abrasion in Prozent vom Standard ermittelt. Uber den Unterschied der
Radioaktivitét lasst sich der Substanzverlust errechnen (Davis 1979). Hefferren (1976)
benutzte diese Methode zur Bestimmung der Abrasivitidt von Zahnpasten und fiihrte
die Abrasionswete fiir Schmelz (REA = Relative Enamel Abrasivity) und fiir Dentin
(RDA =Relative Dentine Abrasivity) ein. Die Radiotracer-Testmethode Ilédsst
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Zahnhartsubstanzverluste unabhiangig vom Feuchtigkeitsgehalt bzw. vom Gewicht des
Zahnes bestimmen. Barbakow et al. (1989) geben zu bedenken, dass der
Substanzverlust in-vitro mit diesem Test sich zwar gut bestimmen lésst, die Ergebnisse
aber nicht direkt auf das Mundmilieu {bertragen werden konnen, da zu viele
Einflussfaktoren im Test nicht beriicksichtigt werden. Ein weiteres Problem ist die
relativ kurze Habwertszeit von P** von 14,28 Tagen. Das bedeutet, dass sich innerhalb
von 5 Stunden der Messwert um 1% verdndert, pro Tag sinkt der Messwert um 5%.
Damit verschlechtert sich kontinuierlich das Messsignal bei gleich bleibender
Abrasion. Besonders bei der Schmelzabrasion wird nur sehr wenig radioaktives
Phosphor herausgelost, was zu kleineren Messwerten fiihrt als bei der Dentinabrasion.
Das Messen der Radioaktivitit von P** als Beta-Strahler ist auBerdem schr
zeitaufwendig und begrenzt damit den Umfang der Versuchsserien. Aufgrund der
offenen radioaktiven Strahlen konnen solche Versuche nur in Spezialrdumen und von
besonders geschultem Personal durchgefiihrt werden. Die kurze Halbwertszeit von P>
verlangt zudem, dass die Versuchsdurchfiihrung zeitlich exakt standardisiert werden

muss, um Fehler zu vermeiden.

Mikroradiographie

Ein weiteres physikalisches Verfahren ist die Mikroradiographie. Sie ist eine Methode
zur Beschreibung von De- und Remineralisationsvorgingen in Schmelz und Dentin
und dient in erster Linie der quantitativen Erfassung von Kariesprozessen (Amaechi et
al. 1998). Die Methode geht auf Thewlis (1940) zuriick, der mit Hilfe von
Rontgenstrahlen den Mineralgehalt von Knochen bestimmte. Die Rontgenstrahlen
werden durch eine diinnschichtige Probe geschickt, deren Absorption gemessen und
mit der Absorption einer gleichzeitig dargestellten Eichtreppe (Standard) verglichen
wird. Daraus wird der Mineralgehalt der Probe errechnet. Die Mikroradiographie
wurde von Angmar et al. (1963) zur Bestimmung des Mineralgehalts von
Zahnhartsubstanzen weiterentwickelt. Es werden je nach Schnittebene zwei Verfahren
unterschieden: die longitudinale (LMR) und die transversale Mikroradiographie
(TMR). Bei der longitudinalen Mikroradiographie wird der Mineralgehalt zwar
quantitativ erfasst, eine Charakterisierung der Lisionstiefe ist dabei aber nicht méglich.

Mit dieser Methode wird ein oberflichlicher Mineralverlust oder -gewinn z.B. bei
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Erosionsprozessen bestimmt, deshalb eignet sie sich zur Beurteilung von De- und
Remineralisationsprozessen. Die untere Messgrenze der LMR liegt bei etwa 10 um.
Die Proben werden parallel zur Zahnoberfliche geschnitten, die Dicke der Proben
sollte unter 450 um liegen (de Josselin de Jong et al. 1987). Bei der transversalen
Mikroradiographie wird der Mineralgehalt als Funktion der Tiefe dargestellt. Dabei
werden die Lisionstiefe und der Mineralverlust beurteilt. Die Quantifizierung
oberflachlicher Mineralverluste ist dagegen nur bedingt moglich (Featherstone et al.
1983; Dijkman et al. 1986). Die Probenpriparation fiir die TMR ist sehr aufwendig,
die senkrecht zur Zahnoberfliche geschnittenen Proben diirfen eine Dicke von 100 um
nicht iiberschreiten. In einer Studie, bei der mehrere Analysemethoden zur Erfassung
der Lasionstiefe und des Mineralverlustes einer kariosen Léasion untersucht wurden,
konnten Arends und Ten Bosch (1992) bestitigen, dass die transversale
Mikroradiographie neben der chemischen Analyse eine gute Methode zur direkten und
quantitativen Bestimmung des Mineralverlust bei Kariesldsionen in Vol.-% und der

Lasionstiefe ist.

Rasterelektronenmikroskopie

Mit der Rasterelektronenmikroskopie wird die Struktur von Oberflachen untersucht
und die Oberflichenverinderung qualitativ bestimmt, es kann aber auch die
Verdnderung der chemischen Zusammensetzung sichtbar gemacht werden (Brady and
Woody 1977). Um einen optischen Eindruck der bearbeiteten Oberflaichen vermitteln
zu konnen, werden hidufig rasterelektronenmikroskopische Bilder angefertigt. Die
Methode eignet sich gut, um Bilder mit hoher VergroBerung und groBer Tiefenschérfe
erzeugen zu konnen, dabei werden Details mit Abmessungen bis zu 1 nm abgebildet
(Joy et al. 1982; Meurman and Frank 1991; Sorvari et al. 1996). Voraussetzungen fiir
eine rasterelektronenmikroskopische = Untersuchung sind eine hinreichende
Vakuumbestindigkeit und Resistenz der Proben gegeniiber Elektronenbestrahlung.
Dementsprechend ist die Vorbereitung der Proben sehr zeitaufwendig. Da die
Untersuchung im Vakuum stattfindet, diirfen die Proben keine Gase oder Fliissigkeiten
enthalten. Die Proben miissen auBBerdem mit einer leitenden Substanz (z.B. Gold) in
einer diinnen Schicht bedampft werden, damit sich das Priparat nicht elektrostatisch

aufladt und Artefakte erzeugt. Die Raster-Elektronenmikroskopie wird hiufig fiir die
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Oberflichenbeurteilungen (Kaplan et al. 1996, Tate and Powers 1996) von
Erosionsschdden (Friedl et al. 1996) verwendet. Mit rasterelektronenmikroskopischen
Bildern konnen abrasive Oberflicheneffekte differenziert dargestellt werden, der

eigentliche Substanzverlust kann aber nicht quantifiziert werden.

Gravimetrische Methode

Ein weiteres Verfahren zur Messung des Substanzverlustes von Zahnproben ist die
gravimetrische Methode. Das Ermitteln des Abriebs durch Wiégen bietet ein leicht
durchfiihrbares quantitatives Auswertungsverfahren (Hengchang et al. 1990; Vrijhoff
et al. 1985). Die Zahnprobe wird vor der Abrasion verpackt und gewogen. Nach der
Biirstabrasion wird die Probe erneut gewogen. Aus der Differenz der Wagungen ldsst
sich der Substanzverlust ermitteln (Wicht et al. 2002). Der Vorteil dieser Methode
liegt in der relativ einfachen Handhabung. Als Nachteil der Methode wird die geringe
Genauigkeit angesehen. Je kleiner der zu ermittelnde Substanzverlust, desto grofer
schwanken die Messdaten. Zusitzlich miissen die Proben bei konstanter Feuchtigkeit
gelagert werden. Bei Austrocknung der Proben kommt es zum Gewichtsverlust,

welcher zur Verfilschung der Endergebnisse fiihrt.

Profilometrie

In zahlreichen physikalischen Untersuchungsmethoden zur Bestimmung des
Substanzverlustes nach Biirstabrasion hat sich besonders die profilometrische
Messmethode bewidhrt (Noordmans et al. 1991). Die Profilometrie wurde 1966 von
Ashmore (Ashmore 1966) zur Bestimmung des Substanzverlustes durch Erfassung
von Oberflachenunebenheiten genutzt und fand seitdem in zahlreichen In-vitro-
Studien Anwendung (Davis and Winter 1980; Valk et al. 1986; Ganss et al. 2000;
Westerfeld 2002). Die Abtastung der Zahnoberfldche erfolgt dabei entweder optisch
mit einem Laserstrahl (West et al. 2001) oder taktil mit einer Diamantnadel. Der
Laser-Profilometer wird iiberwiegend bei Messungen an trockenen Probenoberfldchen
angewendet, da feuchte Oberflichen den Laserstrahl ablenken konnen und damit eine
genaue Messung beeintrachtigen. Die Messapparatur des taktilen Profilometers besteht
aus einem Vorschubgerdt, einem Mikrotaster und einem Ausgabegeridt. Die

profilometrische Abtastung der abradierten Oberfliche und der Referenzflache erfolgt
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geradlinig mit einer Diamantnadel bei konstanter horizontaler Verschiebung. Die
vertikale Auslenkung des Mikrotasters wiahrend der Messung wird von dem
Ausgabegerit erfasst und zusammen mit den horizontalen Daten verarbeitet. Um die
Flache der gesamten Probe erfassen zu konnen, sind mehrere parallele Abtastungen
notwendig. Aus den zweidimensionalen Einzelprofilen wird computergestiitzt eine
dreidimensionale Topografie erstellt. Anschlieend wird aus der Breite und Tiefe des
Abrasionsgrabens die Fldche jedes Profils ermittelt und tiber den Abstand das
Volumen des Substanzverlustes der Probe errechnet. Die Vergleichbarkeit
verschiedener Studien zur Bestimmung des Substanzverlustes mit der
profilometrischen =~ Methode  ist  iliberwiegend von den  verwendeten
Ausmessungsparametern abhdngig. In der vorliegenden Studie wurde der
Substanzverlust {iber die durchschnittliche Tiefe des Abrasionsgrabens, wie bei Attin
et al. (2003), berechnet. In anderen Studien wird der Substanzverlust als Fliche unter
der Kurve definiert (Hall et al. 1997) oder durch Messung der maximalen Tiefe des
Abrasionsgrabens (Rytdmaa et al. 1988) ermittelt. Einige Autoren machen auf die
begrenzte Sensitivitit der profilometrischen Auswertung aufmerksam. So werden
minimale Substanzverluste unter 1 um Abtragstiefe (Hooper et al. 2004; Zhang et al.
2000) und unter 20 pm Abtragsbreite (Barbour and Rees 2004) profilometrisch nur
unzureichend erfasst. Trotz der genannten Aspekte stellt die profilometrische Analyse
eine genaue, reproduzierbare und weit verbreitete Methode zur Erfassung der
Abrasionstiefe und zur Ermittlung des Volumens der abradierten Substanz dar und
wurde deshalb als Vergleichsmethode zur photometrischen Bestimmung des

Substanzverlustes herangezogen.

Kalzium-Analyseverfahren

Eine Moglichkeit, den Hartsubstanzverlust und die Menge der abradierten Mineralien
zu bestimmen, ist die quantitative Analyse der herausgelosten Mineralien.

Zu den haufig angewendeten Verfahren zur Erfassung des Kalziums gehoren die
Atomabsorptionsspektroskopie, der Einsatz einer ionenselektiven Elektrode (Barbour
and Rees 2004) und der photometrische Kalzium-Nachweis. Der Einsatz chemischer
Analysemethode in der Zahnmedizin wird durch das konstante Verhiltnis von

Kalzium und Phosphat in der Zahnhartsubstanz ermoglicht. Der Zahnschmelz weist
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einen Kalziumanteil von 35 % auf (Esser et al. 1998). Im Zahnschmelz liegen Kalzium
und Phosphat in einem Verhiltnis von 1:1,2 als Hydroxylapatit vor (Hellwig et al.
1995). Hydroxylapatit ldsst sich durch Sdureeinwirkung zersetzen, dabei werden unter
anderem Kalziumionen freigesetzt (Patel et al. 1987). Die Konzentration des
freigesetzten Kalziums kann mit den unterschiedlichen Analysemethoden ermittelt
werden. Anhand des bekannten Kalziumanteils am Gesamtvolumen des

Zahnschmelzes lassen sich Riickschliisse auf die abradierte Schmelzmasse ziehen.

Kalziumsensitive Elektrode

Die kalziumsensitive Elektrode ist ein hoch sensitives Analyseinstrument. Sie erlaubt
die quantitative Bestimmung der abradierten Zahnhartsubstanz {iber den Nachweis von
Kalzium. Diese Elektrode zihlt zu den ionensensitiven Elektroden. Mit der
Entwicklung ionensensitiver Elektroden ist die Maoglichkeit gegeben, aus
Potentialmessungen die Aktivitit einzelner lonenenarten zu bestimmen, vorausgesetzt
die Eichlosung weist die gleiche lonenstirke wie die zu messende Losung auf. An der
Elektrode baut sich dhnlich wie bei der pH-Elektrode auf beiden Seiten einer Membran
ein Diffusionspotential auf, das gemessen wird. Die chemische Struktur der Membran
dhnelt haufig einem Ionenaustauscher und entscheidet iiber die Spezifitit der
Bestimmung. Die Elektroden werden mit zwei Standardlosungen kalibriert. Anhand
der erstellten Kalibrationsgeraden wird die Elektrolytkonzentration in den Proben
berechnet (Burchardi et al. 2007). Eine exakte Konzentrationsermittlung mit den
Elektroden bei relativ grof3er lonenstirke ist jedoch kaum moglich. Grof3e Ionenstéarke
weist immer auf starke interionische Wechselwirkungen hin, welche die
Gesamtmessung beeinflussen. Die Elektrode misst nur das ionisierte Ca?+. Auflerdem
arbeitet die Elektrode fiir geldste Zahnhartsubstanz hoch sensitiv nur in einem
begrenzten pH-Bereich. Bei pH-Werten > 7 fillt Kalzium in Form von
Phosphatverbindungen aus und ist damit nicht mehr der Elektrode zugénglich.
Unterhalb von pH 3 machen sich Storungen der Protonen bei der Kalziumelektrode

bemerkbar.
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Atomabsorptionsspektroskopie (AAS)

Eine andere hochsensitive chemische Analysemethode ist die
Atomabsorptionsspektroskopie (AAS). AAS ist ein Verfahren zur Gehaltsbestimmung
von Elementen. Sie beruht auf der Messung der spezifischen Lichtabsorption des
Atomdampfes der zu analysierenden Probe. Anhand von Proben mit bekanntem
Kalziumgehalt wird die Messung geeicht. Aus der Absorption der Testprobe wird iiber
die Eichkurve die Konzentration des zu bestimmenden Elementes in der eigentlichen
Probe ermittelt (Burkhard 2003). Vorteil dieser Messmethode liegt in der genauen
Gehaltsbestimmung der Substanz in der eigentlichen Probe (Meurman et al. 1990 b).
Fiir die Messung muss die Kalziumlosung mit CsCl versetzt werden, um Stérungen
durch PO, auszuschalten. Bei der AAS-Messung wird nicht zwischen ionisiertem und
gebundenem Kalzium in der Testlosung unterschieden. Die Messung erfordert ein
groles Volumen (ml) der priparierten Kalziumlosung. Die Methode ist fiir die

Kalziumbestimmung in sehr kleinen Testvolumina nicht geeignet und zeitaufwendig.

Photometrische Verfahren

Zu den moderneren chemischen Analyseverfahren zur Quantifizierung des
Substanzverlustes nach Biirstabrasion gehort das photometrische Verfahren unter
Anwendung einer Arsenazo-III-Losung. Das photometrische Verfahren ermdoglicht
eine direkte Bestimmung von freigesetztem Kalzium in Sduren (Baykov et al. 1988).
Bei der Herstellung der Losung ist auf die zu verwendende Sdure zu achten. Bei den
Kalzium-bindenden Séduren wie Zitronensdure und Essigsdure ist die Arsenazo-IlII-
Losung nur eingeschrinkt einsetzbar (Hannig C et al. 2005; Attin et al. 2005). Zum
Kalziumnachweis wird eine Arsenazo-III-Losung verwendet. Arsenazo III bildet mit
Kalzium in saurer LoOsung einen violetten Farbkomplex, dessen Intensitit der
Kalziumkonzentration proportional ist (Bablok 1988). Die Absorption der Messlosung
wird bei einer Wellenldnge von 650 nm photometrisch gemessen. Die ermittelte
Extinktion wird mit einer Kalzium—Kalibrationskurve verglichen und dariiber die
Kalzium—Konzentration der Testlosung bestimmt. Aus der Kalzium-Konzentration
lasst sich anschlieBend die abradierte Schmelzmasse berechnen. Die Sensitivitdt der
Arsenazo-III-Losung wird in der Literatur mit 0,05 mmol/l angegeben (Mathias 1996;
Passing and Bablok 1983). Attin et al. (2005) konnten nach Erosion der
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Zahnoberfliche Kalziumkonzentrationen bis zu 12,4 umol/l sicher wieder finden. Das
photometrische Verfahren ermdglicht den Kalziumnachweis in sehr kleinen Proben. 1-
10 pl der kalziumhaltigen Probe reicht fiir die Analyse mit Hilfe des Mikrotiterplatten-
Systems aus. Somit stellt die photometrische Bestimmung der Kalziumkonzentration
eine hochsensitive, schnelle und preiswerte Methode dar, bei der auch kleinste
Testvolumina erfasst werden (Attin et al. 2005). Es ist keine zusédtzliche Vorbereitung
der kalziumhaltigen Losung notwendig und der Zeitaufwand fiir die

Probenvorbereitung und Messung ist gering.
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3 Versuchsplan: Birstabrasion

Fir den Versuch wurden insgesamt 140 Schmelzproben aus Rinderfrontzéhnen
verwendet. Die Proben wurden mit einem diamantierten Hohlbohrer unter
Wasserkiihlung aus den Vestibulédrflichen der Rinderincisivi entnommen, einzeln in
Paladur eingebettet und anschlieBend mit Hilfe des Parallelisierungsschlittens
plangeschliffen und poliert. Auf diese Weise entstanden 140 Probenblocke, die im
Leitungswasser gelagert wurden. Vor Versuchsbeginn wurden die Probenblocke
gleichméBig auf 14 Versuchsgruppen mit je 10 Proben verteilt. Jede Gruppe wurde
einer definierten Abrasionszeit ausgesetzt:

e Gruppe | -> Biirstabrasion 5

e Gruppe2 -> Biirstabrasion 10s

e Gruppe 3 -> Biirstabrasion 15s

e Gruppe4 -> Biirstabrasion 20 s

e Gruppe 5 -> Biirstabrasion 25s

e Gruppe 6 -> Biirstabrasion 30s

e Gruppe 7 -> Biirstabrasion 45s

e Gruppe 8 -> Biirstabrasion 60 s

e Gruppe 9 -> Biirstabrasion 75s

e Gruppe 10 - Biirstabrasion 90 s

e Gruppe 11 - Biirstabrasion 105 s

e Gruppe 12 - Biirstabrasion 120 s

e Gruppe 13 - Biirstabrasion 135s

e Gruppe 14 - Biirstabrasion 150 s

Die Proben jeder Gruppe wurden einer Biirstabrasion mit einem konstanten
Anpressdruck von 0,1 N unterzogen. Alle Proben wurden mit 10 pl
Bimsmehlsuspension gebiirstet. Der ,,slurry* aus Bimsmehlsuspension und abradierten
Schmelzpartikeln jeder Probe wurde mit 10 pl Aqua bidest versetzt und anschlieBend

aufgefangen. Mit einem Wasserdampfstrahl wurden die Schmelzproben von
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eventuellen Verunreinigungen befreit, profilometrisch ausgemessen und die Masse des
abradierten Schmelzes berechnet.

Der aufgefangene ,,slurry* wurde zentrifugiert und der Wasseriiberstand aufgefangen.
Der verbliebene Bodensatz wurde mit 50 pul Salzsdure (1 mol/l) versetzt, um die
abradierten Schmelzpartikeln aufzulosen. Nach erneutem zentrifugieren wurden 5 pl
der Sdure mit 5 ul NaOH (1mol/l) neutralisiert und mit 40 pl Imidazolpuffer auf den
pH 6,5 gebracht. In 5 pl dieser Losung wurde mit 25 pl des Kalzium-Indikators die
Kalziumkonzentration bestimmt. Aus dem Kalziumgehalt wurde die Schmelzmasse
errechnet und mit den Ergebnissen der profilometrischen Messung verglichen.

Die Abbildung 3.1 stellt die schematische Ubersicht des Versuchsablaufs dar.
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140 Schmelzproben

A 4

Aufteilung der Proben in 14 Gruppen zu je 10 Proben
Pro Gruppe eine festgelegte Abrasionszeit

A 4

Biirstabrasion aller Proben
(10 pl Bimsmehlsuspension; 0,1 N Anpressdruck)

A 4

A

profilometrische Auswertung der Proben
(15 Messungen pro Probe)

Der ,,slurry* jeder Probe wird nach der
Biirstabrasion aufgefangen und zentrifugiert

Berechnung der abradierten
Schmelzmasse

A

A 4

Wassertiberstand

Bodensatz wird mit 50 pl HCI versetzt
und zentrifugiert

A

A 4

Sul der Séure werden mit 5 ul NaOH
und 40 pl Imidazolpuffer neutralisiert

v

5 pl des Testvolumens werden in eine Mikrotiterplatte iiberfiihrt

|

Zugabe des Kalzium-Indikators (25 pl)

l

photometrische Messung der Extinktion bei 650 nm Wellenldnge
Bestimmung der Kalzium-Konzentration iiber die Kalzium-Kalibrationskurve

Berechnung der abradierten Schmelzmasse

Abb. 3.1: Schematische Darstellung des Versuchsablaufs
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4 Material und Methoden

4.1 Herstellung der Schmelzproben

Die Entnahme der Schmelzproben erfolgte aus kariesfreien, permanenten
Rinderincisivi. Bis zur weiteren Verarbeitung wurden die Rinderzihne im
Leitungswasser, das mit Thymol (Material 1) versehen war, gelagert. Aus der
Vestibuliarfliche der Zidhne wurden unter Wasserkiihlung Schmelzproben
herausgebohrt. Dazu wurde eine Standbohrmaschine (Mat. 2) mit einem diamantierten
Hohlbohrer (Mat. 3) verwendet. Alle Schmelzproben wiesen eine zylindrische Form
auf und hatten einen Durchmesser von 4 mm.

Die so gewonnenen Proben wurden mit der Schmelzoberfliche auf dem Boden einer
Glasplatte mit Vaseline (Mat. 4) fixiert. Uber jede Probe wurde eine runde Hohlform
aus Messing platziert, die zuvor mit Vaseline isoliert wurde. Alle Formen wurden mit
dem selbsthiartenden Kunststoff Paladur (Mat. 5) ausgefiillt. Auf diese Weise wurden
140 zylindrische Kunststoffblocke mit einem Durchmesser von 7 mm hergestellt. Die
Schmelzoberflachen lagen mittig in den Kunststoffblocken.

Die eine Hilfte der Proben wurde manuell mit einem Siliziumcarbidpapier (Mat. 6)
der Kornung 1200 grit unter Wasserkiihlung plangeschliffen und anschlieBend mit
einer Kornstirke von 2000/4000 grit hochglanzpoliert. Um eine maximale
Planparallelitit der Probenoberflichen zu erreichen, wurde die andere Hilfte der
Proben in einem Parallelisierungsschlitten (Mat. 7) geschliffen, in den pro Durchgang
5 Proben eingespannt wurden.

In einem Parallelisierungsschlitten (Abbildung 4.1) wurden die Proben mit einem
Siliziumcarbidpapier der Kornstirke 2000/4000 grit unter Wasserkiihlung
hochglanzpoliert. Unter flieBendem Leitungswasser wurde anschlieBend die
Schmierschicht sorgfiltig entfernt. Um eine Austrocknung der Proben zu verhindern,

wurden diese bis zur weiteren Verwendung im Leitungswasser gelagert.
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Abb. 4.1: Schematische Darstellung eines Parallelisierungsschlittens

In den Block (a) wurden fiinf Proben eingespannt, wobei mit dem Platzhalter (b) die
Abtragshohe definiert wurde. Der Platzhalter wurde danach wieder entfernt. Der Block
wurde im Halter (c) fixiert. Der Schlitten (a und ¢) wurde in der Schlittenfiihrung (d)

auf dem Siliziumcarbidpapier (e) bewegt und die Proben dabei plan geschliffen
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4.2 Vorbereitung der Proben

Jede Probe wurde mit einem wasserfesten Stift (Mat. 8) im Bereich des Kunststoffs
markiert und nummeriert. Fiir die Festlegung einer Referenzfliche wurde auf die
Probe ein Messingrohr (Mat. 9) aufgestellt. Der vom Messingrohr nicht verdeckte
Schmelzbereich von 2 mm Durchmesser stellte die Angriffsfliache fiir die Abrasion dar.
Uber das Messingrohr und den Kunststoffblock wurde ein Silikonschlauch (Mat. 10)
gestiilpt (Abb. 4.2). Auf diese Weise konnte das Rohr stabilisiert und das Auslaufen

der abrasiven Suspension verhindert werden.

Messingrohr (Innendurchmesser 2 mm,
AuBendurchmesser 7 mm, Linge 8 mm)

—— Silikonschlauch (Innendurchmesser 7 mm)
I I Schmelzprobe (AuBendurchmesser 4 mm)
Kunststoffblock (AuBendurchmesser 7 mm)

Abb. 4.2: Querschnitt einer fiir den Versuchsdurchlauf vorbereiteten Probe
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4.3 Die Burstvorrichtung

Die Biirstvorrichtung dient dazu, die abrasive Suspension auf der Schmelzoberfldche
zu bewegen. Sie besteht aus einer elektrischen Zahnbiirste (Mat. 11), die an einem
Stativ befestigt ist. Die Zahnbiirste ist mit einer niedrigen und normalen
Geschwindigkeitsstufe ausgestattet. Die Versuche wurden mit der normalen
Geschwindigkeit durchgefiihrt. Nach FEinschalten der Zahnbiirste fiihrt der
Biirstenkopf sanft pulsierende Vor- und Riickwiértsbewegungen kombiniert mit
ultraschnellen Seitwartsbewegungen aus.

Als Aufsatz fiir die elektrische Zahnbiirste diente eine modifizierte
Interdentalraumbiirste (Mat. 12). Die Modifikation wurde wie folgt vorgenommen:
Die dufleren drei Borstenbiischel wurden entfernt. Das verbleibende innere Biischel
wurde im oberen Bereich in Kunststoff gefasst. Dadurch wurde erreicht, dass nur der
untere Biischelbereich von ca. 1 mm Linge frei beweglich blieb. Die vorbereiteten
Proben wurden so unter dem Biirstenkopf positioniert, dass das Biischel des
Biirstenkopfes senkrecht zentriert auf die Schmelzprobe innerhalb des Messingrohres
(s. Abb. 4.2) auftraf. Um ein Auflagegewicht von 10 g zu erreichen, wurde das
Eigengewicht der Biirste mit einem Gegengewicht ausgeglichen (Abb. 4.3).

Gegengewicht Zahnbiirste Aufsatz | | vorbereitete Probe

Stativ Tisch

Abb. 4.3: Schematische Darstellung der Biirstvorrichtung
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4.4 Die abrasive Suspension

Zum abrasiven Substanzabtrag an der Schmelzprobe wurde eine Suspension aus
Bimsmehl (Mat. 13) und Aqua bidest verwendet.

Die abrasive Suspension wurde in mehreren Schritten hergestellt. Zum Entfernen des
Kalziums wurden zunéchst 100 g Bimsmehl mittlerer Kérnung und 200 ml 1 mol/l
Salzsdure (Mat. 14) griindlich durchmischt. Die Losung wurde zwei Minuten lang
zentrifugiert (Mat. 15). Die Salzsdure wurde verworfen. Dann wurde das Bimsmehl
mehrmals mit Aqua bidest gespiilt. Dieser Vorgang wurde dreimal wiederholt. Danach
wurde in der Losung der pH-Wert kontrolliert. Bei einem pH-Wert von 6,7 wurde die
Losung zentrifugiert und das Wasser verworfen. Das Bimsmehl wurde getrocknet und
anschlieBend mit einer Prédzisionswaage (Mat. 16) abgewogen. Fiir die Versuche
wurde das Bimsmehl im Verhéltnis 1:2 mit Aqua bidest angesetzt.

Um eine Verunreinigung der Suspension durch Kalzium zu verhindern und einer
Verdampfung des Wassers entgegenzuwirken, wurde die Suspension in einem dicht
verschlossenen Plastikbehilter (Mat. 17) aufbewahrt.

Wihrend der Versuche wurde die Suspension mit Hilfe eines Magnetriihrers (Mat. 18)
in stindiger Bewegung gehalten, um eine gute Durchmischung zu gewéhrleiste. Pro
Probe wurden 10 pl der abrasiven Suspension mit einer Pipette (Mat. 19) auf der
Schmelzoberfliche im Messingrohr platziert. Der Versuch wurde umgehend
durchgefiihrt, um das Absinken der Bimsmehlanteile in der Suspension zu verhindern.
Nach der jeweiligen Abrasionsdauer wurde die abrasive Suspension aufgefangen und
das Messingrohr samt Silikonschlauch von der Schmelzprobe entfernt. Mit Hilfe des

Wasserdampfs wurde die Probe von eventuellen Verunreinigungen befreit.

4.5 Oberflachenmessung

Nach der Abrasion wurde die Schmelzoberfliche mit einem Profilometer (Mat. 20)
vermessen. Der Profilometer besteht aus einem Oberflichentaster mit einer

abgerundeten Spitze von ca. 2 pum Durchmesser, einem beweglichen Positioniertisch
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und einem Vorschubgerit. Ein angeschlossenes Computersystem dient sowohl zur
Steuerung des Positioniertisches und des Vorschubgerites als auch zur
Messwerterfassung. Wihrend der Oberflichentaster horizontal {iber die Probe bewegt
wird, registriert die Software die vertikale Tasterauslenkung.

Die gereinigte Probe wurde mit Wachs (Mat. 22) auf dem Positioniertisch des
Profilometers befestigt. Bei der Befestigung der Probe war darauf zu achten, dass die
Schmelzoberfliche parallel zum Positioniertisch und der Oberflachentaster im rechten

Winkel zur Abrasionsflache ausgerichtet waren (Abb. 4.4).

Abb. 4.4: Profilometer

Fiir die Erfassung der Abrasionstiefe wurde ein Messbereich von 250 um festgelegt.
Pro Probe wurden 15 Profile gemessen. Die 15 Taststrecken wurden mit einem
Oberflichentaster in einem Abstand von 150 um abgefahren. Alle Taststrecken lagen
parallel zueinander. Die 3,5 mm langen Taststrecken erfassten nicht nur die
Abrasionsfliche, sondern auch die an diese angrenzenden Referenzflichen, die

wiéhrend des Biirstens von aufgesetztem Messingrohr geschiitzt waren (Abb. 4.5).
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Taststreckenverlauf

Kunststoffblock

abradierte Fliche

Schmelzprobe

Abb. 4.5: Taststreckenverlauf des Oberflachentasters auf der Schmelzprobe

Aus den Messwerten erstellte das Programm eine Oberflachentopografie (Abb. 4.6).
Die Topografie bestand aus 15 Einzelprofilen. Bei jedem Einzelprofil (Abb. 4.7)
wurden mit Hilfe der Referenzflichen die Tiefe und die Breite festgelegt. Anhand

dieser Daten wurde die Fliche jedes Einzelprofils errechnet.

0,00 1,00 [x] 2,00 3,00

Abb. 4.6: Profilometrische Darstellung der Topografie
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4.6 Bestimmung der Masse des abradierten Schmelzes

Um die Masse der abradierten Substanz zu berechnen, wurde zunichst der
Flacheninhalt der durch Abrasion entstandenen Vertiefung ermittelt. Der Abstand
zwischen den Einzelprofilen (150 pm) wurde als Breite des Teilprofils angenommen.
Das Produkt aus der gemessenen Fldche und der Profilbreite ergab das abradierte
Volumen des Profils. Die Summe der Einzelprofile ergab das gesamte
Abrasionsvolumen der Probe. AnschlieBend wurde der errechnete Flidcheninhalt mit
der Schmelzdichte von 2,9 g/cm?® multipliziert. Auf diese Weise wurde die abradierte

Schmelzmasse ermittelt.

4.7 Herstellung des Imidazolpuffers

1,362 g Imidazol (Mol-Gewicht: 68,1 g/mol) wurden in 180 ml Aqua bidest gelost.
Mit ca. 14 ml HCI (1 mol/l) wurde der pH auf 6,5 eingestellt und das Volumen auf 200
ml mit Aqua bidest aufgefiillt. Dazu wurden 100 ul Triton-X 100 gegeben.

4.8 Vorbereitung der Suspension fur den Kalzium-Nachweis

Nach dem Biirsten der Schmelzproben wurde die Suspension mit dem abradierten
Schmelz vollstindig in ein Reagiergefdall (Mat. 23) iibertragen und zentrifugiert. Der
Uberstand wurde mit einer Mikropipette abgenommen und in ein weiteres
Reagiergefdl} iiberfiihrt.

Um die abradierten Schmelzpartikel aufzuldsen, wurden 50 pl einer 1 mol/l Salzsaure
in das Reagiergefd3 gegeben. Das Reagiergefdl wurde mit Hilfe eines Riittelgerdtes
(Mat. 24) durchgemischt. Nach 30 min Wartezeit wurde das Reagiergefal3 zentrifugiert
und 5 ul des Uberstandes entnommen.

Die entnommene Sdure wurde mit 5 pl einer 1 mol/l NaOH (Mat. 25) neutralisiert und

mit 40 pl Imidazolpuffer gemischt. Der anschlieBend gemessene pH-Wert lag bei 6,5.



4 Material und Methoden 31

Mit einer Mikropipette wurden 5 pl dieser Losung in eine Mikrotiterplattenkammer
gegeben und 25 ul des Reaktionsgemisches aus Arsenazo II1 und Imidazolpuffer (Mat.
26) hinzugefiigt. Die Mikrotiterplatte (Mat. 27) wurde innerhalb der nichsten halben
Stunde photometrisch gemessen (Mat. 28) und ausgewertet (Abb. 4.8). Mit dem

Wassertiiberstand wurde in derselben Weise verfahren.

t 1+ttt

$-¥+
44+
+4

4444
A-A_d

Abb. 4.8: Mikrotiterplatte

4.9 Photometrischer Kalzium-Nachweis

Fir den Kalzium-Nachweis wurde ein Spektralphotometer fiir Mikrotiterplatten
verwendet. In dem Gerit wird das weille Licht einer Xenon-Lampe {iber ein Gitter in
Spektralfarben zerlegt und tiiber eine Optik von unten senkrecht durch die
Mikrotiterplatte gestrahlt. Uber der Platte befindet sich eine Einheit, die die Intensitit
des durchgehenden Lichts misst. Das Gerit ist an einen Computer angeschlossen, mit
dem die Steuerung, Messung und Auswertung der Messwerte durchgefiihrt wird.

Fiir die Bestimmung der Kalzium-Konzentration mit dem photometrischen Verfahren
mit dem Spektralphotometer genligen wenige Mikroliter der neutralisierten Losung.

Als Indikator fiir den Kalzium-Nachweis diente eine Arsenazo-1II-Losung (2,7-Bis(2-
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arsonophenylazo)-1,8-dihydroxynaphthalin-3,6-disulfonsdure) mit der molaren Masse
von 776,36 g/mol.
Dieses Arsenazo III hat folgende Strukturformel:

.'&.SDSHQ Hzl:la.'&.ﬁ o
SevTIne
HOLE" ™ ~g0.H

Der Indikator reagiert mit Kalzium. Dabei entstehen Farbkomplexe, deren
Konzentration von der Kalzium-Konzentration abhédngig ist. Die Konzentration der
Farbkomplexe ldsst sich durch photometrische Messungen der Absorption bei einer
Wellenldnge von 650 nm ermitteln. Die Absorption korreliert mit der Kalzium-
Konzentration. Als Referenzwellenldnge wird bei 750 nm gemessen. In diesem

Bereich zeigt Arsenazo I1I/Ca keine spezifische Absorption.
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4.10 Bestimmung der Kalzium-Konzentration und Berechnung des

Schmelzabtrags

Die Kalzium-Konzentration der Proben wurde anhand einer Kalzium-
Kalibrationskurve bestimmt, die aus einer Kalzium-Stammlosung (2,5 mmol/l) erstellt
wurde. Die Stammldsung wurde in sechs Schritten jeweils um den Faktor 2 verdiinnt.
In jedem Verdiinnungsschritt wurde 1 ml der vorherigen Konzentration eingesetzt und
mit 1 ml Imidazolpuffer gemischt. In die Kalibrationskurve wurde zudem ein Nullwert
mit aufgenommen. Auf diese Weise entstanden sieben Standardldsungen mit
folgenden Konzentrationen:

1) 12,5nmol/10 pl

2) 6,25 nmol/10 ul

3) 3,125 nmol/10 pl

4) 1,5625 nmol/10 pl

5) 0,7813 nmol/10 pl

6) 0,3906 nmol/10 pl

7) 0 nmol/10 pl.

Von jeder Standardldsung wurden 5 pl in eine Mikrotiterplattenkammer gegeben und
25 pl des Reaktionsgemisches aus Arsenazo III und Imidazolpuffer hinzugefiigt. Die
photometrisch ermittelten Extinktionen der Standardlosungen wurden mit dem
Softmax-Programm (Mat. 29) ausgewertet. Die Extinktionen wurden auf die Ordinate
und die Kalzium-Konzentrationen der Standardlosungen auf die Abszisse eines
Koordinatensystems aufgetragen. Aus diesen Angaben erstellte das Softmax-
Programm eine Standardkalibrationkurve (Abb. 4.9) mit einer 4-Parameter-

Kurvenanpassung.
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Abb. 4.9: Kalzium-Kalibrationskurve

Die Kalzium-Konzentration der Proben wurde bestimmt, indem den Extinktionen der

Proben anhand der Kalibrationskurve die entsprechenden Konzentrationen zugeordnet

wurden.

Die Masse des Schmelzabtrags wurde tiber die Formel

cx + 40 g/mol

0,32

berechnet. Dabei ist

m = Massein g
40 g/mol = Mol-Gewicht Kalzium
0,32 = 32 % = Kalziumanteil in bovinem Schmelz

cx = ¢ » 100 = Konzentration der unverdiinnten Losung

Die mit Hilfe der Kalzium-Messung errechnete Schmelzmasse wurde nach der

Umrechnung in pg Schmelz mit der profilometrisch errechneten Schmelzmasse

verglichen.
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5 Ergebnisse

5.1 Profilometrische Darstellung von Schmelzoberflachen vor und

nach Burstabrasion

Vor Versuchsbeginn zeigten alle Proben makroskopisch eine glatte und spiegelnde
Oberfldche. Zundchst wurden die Oberflichen der planparallel fein geschliffenen
Schmelzproben profilometrisch erfasst. Die dreidimensionale Darstellung einer

polierten Schmelzprobe vor Biirstabrasion zeigt Abbildung 5.1.

0,00 1,00 [x] . 2,00 3,00 . l.dﬂ

B
L (mm)

Abb. 5.1: Dreidimensionale Darstellung einer auf Hochglanz polierten Schmelzprobe

vor Birstabrasion

B= Breite der abgetasteten Flidche (4 mm), L= Lénge der abgetasteten Strecke (4 mm)
H= Hohe der abgetasteten Flache (um)

Zentral ist die Schmelzprobe und peripher sind die Flichen des Kunststoffblocks
dargestellt. Bei VergroBerung eines Einzelprofils der geschliffenen Schmelzprobe
erscheint die Tastlinie mikroskopisch rau und uneben, zeigt keinen geradlinigen
Verlauf und stellt das ,,Grundrauschen* einer polierten Schmelzoberfliche dar

(Abbildung 5.2). Auf der Abszisse ist die Taststrecke in mm angegeben, die Ordinate



S Ergebnisse 36

zeigt die Auslenkung des Tasters in pm, wodurch die Auslenkung des Tasters 5000-

fach tiberhoht dargestellt wird.

3.0 4,0 50 6,0 Zoom ist nicht proportional!
ra—— . PP N Ea——— P a——l PR E——— i —— P P I —
[sn]
] &
1;‘: =)
- o -
o
it L] L
i o o
€ -

- I =
a2 N I I J | '
— -] | 1" Al ] 4 b o
o 9 ! IRTPY o
Y
@ E I -
=
] - '
| -] [ h
o 2 ™
o b 2

‘p L}
- ] th
e ®
m 1]
= L h
L @

B T T T T T T T T T T T T 3

3.0 4.0 5.0 6,0 7.0 8.0

Profillange (mm)
Abb. 5.2: Darstellung des Grundrauschens einer polierten Schmelzprobe anhand eines

Einzelprofils bei 5000-facher Vergro3erung

Nach der Biirstabrasion zeigten Proben aller Gruppen makroskopisch eine matte und
aufgeraute Schmelzoberflache. Die verdnderte Oberfliche nach 15s, 75 s und 150 s
Biirstzeit sind hier exemplarisch dreidimensional aus den profilometrischen
Messungen der abradierter Schmelzproben dargestellt (Abbildung 5.3-5.5). In den
Abbildungen werden die Abgrenzung zwischen unbehandelter AuBenfliche und
abradierter Schmelzoberfliche, sowie die Tiefe des Abrasionsgrabens dargestellt.
Auch hier ist die Einheit der Profilhdhe pum, wéhrend Linge und Breite der
Probenfliche in mm angegeben sind. Nur durch diese Verzerrung um 1000—fache

Hohenauflosung werden die extrem kleinen Abrasionen sichtbar.
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1,00 [x]

>
L (mm)

Abb. 5.3: Dreidimensionale Darstellung einer gebiirsteten Schmelzprobe (Gruppe 3,

Abrasionsdauer 15s)

B= Breite der abgetasteten Flache (2 mm), L= Lénge der abgetasteten Strecke (3 mm),

H= Hohe der abgetasteten Flache (um)

0,00 1,00 [x] 2,00 3,00

>
L (mm)

Abb. 5.4: Dreidimensionale Darstellung einer gebiirsteten Schmelzprobe (Gruppe 9,

Abrasionsdauer 75s)

B= Breite der abgetasteten Flache (2 mm), L= Linge der abgetasteten Strecke (3 mm),

H= Hohe der abgetasteten Flache (um)
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(um)

L (mm)

Abb. 5.5: Dreidimensionale Darstellung einer geblirsteten Schmelzprobe (Gruppe 14,
Abrasionsdauer 150 s)

B= Breite der abgetasteten Fliche (2 mm) L= Lénge der abgetasteten Strecke (3 mm),
H= Hohe der abgetasteten Flache (um)

5.2 Auswertungen der Birstabrasion

In Abbildung 5.6 wird das Prinzip der Hohendifferenzmessung dargestellt. Beim
Schleifen der Proben auf einer rotierenden Scheibe entstand immer eine gewisse
Balligkeit, die bei 2 pm Hohendifferenz auf einer Lange von 4 mm lag. Die Probe in
Abbildung 5.6 stammt nicht aus dieser Studie. Sie zeigt eine wesentlich stdrkere
Abrundung und eignet sich daher besser zur Veranschaulichung der Messverfahren.
Die Profile sind als Messstrecke in um auf der Abszisse und vertikale Bewegung des
Tasters in um auf der Ordinate dargestellt. Die Tasterauslenkung ist stark {iberhoht
dargestellt(um ca. den Faktor 100), um die Differenzen iiber die gesamte Messtrecke
erkennen zu konnen.

Es gab zum Zeitpunkt der Durchfiihrung der Studie zwei Verfahren, um die
Hohendifferenz zu berechnen. Das erste Verfahren verwendet nur eine Referenzflache
und einen Teil der behandelten Fliche (5.6 a und b). Die gestrichelten Linien zeigen
die Regressionsgeraden der Referenz- bzw. Abrasionsbereiche, deren Abstand als
Tiefendifferenz angenommen wird. Bei der zweiten Methode (5.6 ¢ und d) werden

zweil Referenzflichen neben der Versuchsfliche mit einer Linie verbunden. Die
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Profiltiefe wird aus der Differenz der Versuchsfliche zu dieser Geraden berechnet.

Dieses Verfahren wurde in der vorliegenden Studie eingesetzt.

Profil vor Abrasion
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5.6: Unterschiedlichen profilometrische Auswertungsverfahren. Einheiten in pm;
die Ordinate ist ca. 100-fach iiberhoht dargestellt. Die gepunkteten Linien
markieren den jeweiligen gemessenen Profilbereich.

1) Methode mit einer Referenzfliche (a, b): Uber den Referenzbereich und den
abradierten Bereich wird jeweils eine Regressionsgerade gelegt (gestrichelte
Linien). Der mittlere Abstand der Geraden ist die Abrasionstiefe.

2) Methode mit zwei Referenzpunkten (¢, d): Die Endpunkte der

Referenzflichen werden mit einer Geraden verbunden (gestrichelte Linien). Die

Profils ist die

Differenz des im abradierten Bereich zu der Geraden

Abrasionstiefe.
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Abrasionstiefen und errechneter Schmelzverlust der Gruppen 3-14 nach

profilometrischen Auswertung

Die Messgrenze fiir die Tiefendifferenz zweier profilometrisch gemessener
Oberflachen lag bei 1 um. Abradierte Flichen der Gruppen 1 (Biirstzeit 5 s) und 2
(Biirstzeit 10 s) zeigten in der Profilometrie keinen Unterschied im Vergleich zur
Oberflache einer fein geschliffenen Probe. An diesen beiden Gruppen konnte keine
profilometrische Auswertung vorgenommen werden. In Abbildung 5.7 und der Tabelle
5.1 sind die durchschnittlichen Tiefen der Abrasionsgrdben in um fiir 15 — 150 s
Abrasionsdauer angegeben. In allen Gruppen konnte eine Zunahme der
Abrasionstiefen mit zunehmender Dauer der Biirstabrasion festgestellt werden. Die
Abrasionstiefe der Gruppe 10 nach 90 s Abrasionsdauer (14,26 + 6,4 pm) unterschied
sich wesentlich von den Abrasionstiefen nach 75 s (9,61 £ 3,9 um) und 105 s (11,58 +

6,6 um) Biirstabrasion.
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= N
(62} o
—
—
—

H
o
1

a1
1

[ 1

15 20 25 30 45 60 75 90 105 120 135 150

Abrasionsdauer (s)

o

Abb. 5.7: Darstellung der mittleren profilometrisch ermittelten Abrasionstiefe (pum)

(Mittelwert £SD) nach Biirstabrasion (s) der Gruppen 3-14
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Gruppen Zeit (s) MW (um) SD (um)

3 15 2,32 1,57
4 20 2,7 1,97
5 25 3,53 1,35
6 30 3,86 1,97
7 45 5,37 3,14
8 60 8,95 6,4
9 75 9,61 3,9
10 90 14,26 6,4
11 105 11,58 6,6
12 120 10,31 6,8
13 135 13,08 8,5
14 150 15,85 9,8

Tab. 5.1: Mittelwert und Standardabweichung der Abrasionstiefen (um) in Gruppen 3-
14

Aus der profilometrisch ermittelten Tiefe konnte die abradierte Schmelzmasse in pg
berechnet werden (Abbildung 5.8). Der Mittelwert, die Standardabweichung und der

Variationskoeffizient dieser Gruppen sind in Tabelle 5.2 wiedergegeben.
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Abb. 5.8: Darstellung des profilometrisch ermittelten Schmelzverlustes (ug)
(Mittelwert + SD) nach Biirstabrasion (s) der Gruppen 3-14

Gruppen Zeit(s) MW (ng) SD (pg) VK%

3 15 1,52 1,02 67,5
4 20 1,72 1,34 71,7
5 25 2,30 0,88 38,4
6 30 2,59 1,33 51,5
7 45 3,51 2,05 17,8
8 60 5,85 4,15 30
9 75 6,33 2,51 17,5
10 90 9,11 4,13 24,1
11 105 8,32 3,60 22,1
12 120 6,73 4,44 30,2
13 135 8,35 5,59 34,2
14 150 11,13 5,28 27,6

Tab. 5.2: Profilometrisch ermittelter Schmelzverlust der Gruppen 3-14 in pg
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Errechneter Schmelzverlust aller Gruppen (1-14) nach photometrischer

Kalziummessung

Bei der photometrischen Kalziummessung ist zu beachten, dass die verwendete
Bimsmehlsuspension selbst Kalzium enthielt. In 10 pl des Abrasionsmediums wurde
ein Kalziumgehalt von 23 nmol nachgewiesen. Dieser Leerwert wurde von der
photometrisch ermittelten Kalziumkonzentration abgezogen, bevor der Schmelzverlust
berechnet wurde. Die Abbildung 5.9 gibt den Substanzverlust der Schmelzoberfldchen
aller Gruppen nach der jeweiligen Abrasionsdauer wieder. In Tabelle 5.3 sind die
dazugehorigen Mittelwerte und Standardabweichungen angegeben. In allen Gruppen
konnte eine Zunahme des Substanzverlustes mit zunehmender Dauer der
Biirstabrasion festgestellt werden, wobei die Gruppen 1-6 (5-30 s) eine gleichmiBigere

Zunahme des Schmelzverlustes zeigten als der Bereich zwischen 45 und 150 s.

Substanzabtrag [ug]
P P N N W
o 01 O o1 O U1 O

—#‘rﬁﬁrﬁl—f—lm’{i‘- T T
5 10 15 20 25 30 45 60 75 90 105 120 135 150

Abrasionsdauer [s]

Abb. 5.9: Darstellung des durch Kalzium-Bestimmung ermittelten Schmelzverlustes

der Gruppen 1-14 in ug (Mittelwert + SD) nach Biirstabrasion in s
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Gruppen Zeit(s) MW (ug) SD (ug) VK%

1 5 0,44 0,19 43,5
2 10 0,85 0,12 14,5
3 15 1,51 0,3 19,5
4 20 2,31 0,34 14,7
5 25 2,61 0,48 18,5
6 30 3,22 0,27 8,5
7 45 8,15 3,65 44,8
8 60 14,15 4,75 33,6
9 75 13,57 3,54 26,1
10 90 17,02 5,82 34,2
11 105 15,81 6,32 40
12 120 16,49 7,75 47
13 135 17,29 5,84 33,7
14 150 17,8 6,97 39,2

Tab. 5.3: Aus der Kalziumanalyse ermittelter Schmelzverlust der Gruppen 3-14 in pg

Vergleich der profilometrischen und photometrischen Messmethode zur
Erfassung von Substanzverlusten

Der profilometrisch und photometrisch errechnete Substanzverlust aller Gruppen ist in
der Abbildung 5.10 gegeniibergestellt. Die dazugehorigen Messwerte wurden aus den
Tabellen 5.2 und 5.3 entnommen. Beide Messmethoden wiesen eine Zunahme des
Substanzabtrags mit zunehmender Abrasionsdauer auf. Die Abrasionsverluste
verliefen anfangs parallel. Bei Abrasionszeiten zwischen 60s und 150 s wurde
deutlich weniger abradierte Schmelzmasse mit der Profilometrie gemessen als iiber die

Analyse des abradierten Kalziums.
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Abb. 5.10: Darstellung des Schmelzabtrags (MW + SD) der profilometrisch (Profil.)

und photometrisch (Ca) ausgewerteten Proben, nach entsprechender Abrasionsdauer (s)

Um die Ubereinstimmung der beiden Methoden bei kiirzerer Abrasionsdauer genauer
zu betrachten, wurde der Substanzabtrag nach kurzer Abrasionsdauer detailliert
dargestellt (Abbildung 5.11). Auf Grund der unteren profilometrischen Messgrenze
von 1 pm beginnen die profilometrischen Messdaten erst ab 15 s Abrasionsdauer. Alle
profilometrischen Messpunkte wiesen gegeniiber den Ca-Messpunkten eine deutlich
hohere Standardabweichung auf. Die hochste profilometrische Standardabweichung
betrug + 1,34 ug bei einer Abrasionsdauer von 20 s, die hochste Standardabweichung
der Ca-Messmethode lag hingegen bei + 0,48 pug (Abrasionsdauer 25 s).

Die Korrelation der Resultate zur Abrasionszeit war bei der Ca-Messmethode in der

ersten 30 s besser (r = 0,99) als bei der Profilometrie (r = 0,97).
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Abb. 5.11: Substanzabtrag in pug beider Messmethoden bei niedrigen Abrasionszeiten;
Profil. (MW-SD); Ca (MW+SD); Abrasionszeit in s; gestrichelte Linie: untere

Messgrenze der Profilometrie

In Abbildung 5.12 sind die Streuungen der profilometrischen Messmethode und der
Ca-Messmethode gegeniibergestellt. Die Messdaten wurden den Tabellen 5.2 und 5.3
entnommen. Der Variationskoeffizient aus normalverteilten Grundgesamtheiten liegt
maximal bei 33% (Sachs 2007). Mit steigender Abrasionsdauer ab 60 s bis 150 s war
die Streuung der beiden Messmethoden nahezu gleich. Im Bereich der niedrigen
Abrasionszeiten bis 30 s wies die Profilometrie gegeniiber der Ca-Messmethode eine

deutlich hohere Streuung auf.
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6 Diskussion

6.1 Material und Methode

Fir die vorliegenden Versuche wurde eine groBe Menge an kariesfreien
Schmelzproben benétigt. Da die Menge an humanen, kariesfreien Zahnen begrenzt ist,
wurden fiir diese Studie die Schmelzproben aus Rinderzihnen gewonnen (Attin et al.
2003, Hannig C et al. 2005). Der chemische Aufbau und die physikalischen
Eigenschaften von Rinderschmelz und humanem Schmelz sind sich sehr dhnlich
(Davidson et al. 1973, Arends et al. 1979, Arends et al. 1980). Auch die fiir diese
Studie relevanten Parameter wie Kalziumgehalt, Schmelzdichte und Schmelzhirte von
bovinen und humanen Zdhnen weichen nur minimal voneinander ab (Esser et al. 1998).
Aufgrund dieser Ahnlichkeit kann davon ausgegangen werden, dass die Ergebnisse
dieser Studie auf humanen Schmelz iibertragbar sind.

Die in Kunststoff eingebetteten Schmelzproben wurden mit Hilfe des
Parallelisierungsschlittens und Schleifpapierscheiben abnehmender Kd&rnung plan
geschliffen. Dieses Vorgehen ist fiir eine genaue profilometrische Auswertung
erforderlich (Barbour and Rees 2004). Allgemein geht man davon aus, dass durch die
Politur der Schmelz seine prismenfreie Oberflichenschicht verliert. Attin et al. (1996)
konnten jedoch zeigen, dass der Verlust der prismenfreien Schmelzschicht weitgehend
der intraoralen Mundsituation entspricht, da auch hier die oberflichliche

Schmelzschicht durch Abrasion, Erosion, Attrition abgetragen wird.

Die Biirstabrasion der Schmelzproben wurde mit Hilfe einer elektrischen Zahnbiirste
mit modifiziertem Aufsteckkopf erzeugt. Die elektrische Zahnbiirste fiihrt gegentiber
manuellen Zahnbiirsten zu einem erhéhten Substanzabtrag (Wiegand et al. 2006). Die
Modifikation des Biirstkopfes bestand in der Entfernung aller Borstenbiischel bis auf
ein verbleibendes Biischel. Die Verwendung einzelner Borstenbiischel bzw. einer
stabilen Abrasionsspitze zur Bewertung von Abrasionen an Zahnhartsubstanzen wird
von einigen Autoren empfohlen (Ashmore et al. 1972). In einem Vorversuch wurde

sichergestellt, dass die Borsten des Aufsteckkopfes kein Kalzium enthielten.
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In einem Vorversuch wurden Biirstabrasionen innerhalb 60 s mit Auflagegewichten
von 200 g, 150 g, 50 g, 30 g und 10 g erzeugt. Fir die Studie war es einerseits
erforderlich, Abrasionen mit dem kleinstmdglichen Schmelzverlust zu erzeugen,
andererseits sollte dieser Schmelzabtrag profilometrisch noch messbar sein. Das
Auflagegewicht wurde fiir die Versuche auf 10 g festgelegt. In der Literatur finden
sich verschiedene Angaben beziiglich des Anpressdrucks; so arbeitet Sander bei seinen
Untersuchungen mit Gewichten zw. 110 g und 300 g (Sander et al. 2005), Tomofuji
hingegen mit Gewichten bis maximal 250 g (Tomofuji et al. 2002). Fraleigh et al.
(1967) fand bei einer In-vivo-Studie, dass bei elektrischen Zahnbiirsten der Putzdruck
hochstens 260 g betrdagt. Handelstlibliche Aufsteckkdpfe fiir elektrische Zahnbiirsten
verfiigen lber ca. 26 Borstenbiischel. Folglich wird jedes Biischel mit einer
Anpresskraft von ca. 10 g belastet. Durch die Festlegung des Auflagegewichts auf 10 g
wurde in den Versuchen dieser Studie somit eine Putzkraft erzeugt, die mit anderen

Studien vergleichbar ist.

Als  Abrasionsmedium wurde in den vorliegenden Versuchen eine
Bimsmehlsuspension verwendet. In zahlreichen Untersuchungen wurde nachgewiesen,
dass die mechanische Abrasion der Zahnhartsubstanz von vielen verschiedenen
Faktoren wie Putztechnik (Attin et al. 1999), Héufigkeit und Dauer des Biirstens
(Gross et al. 1996), Abrasivitidt der verwendeten Zahnpasta (Kielbassa et al. 2005)
abhéngig ist (Barbakow et al. 1989). Pickles et al. (2005) haben gezeigt, dass die
Abrasion am gesunden Schmelz liberwiegend von Putzkorpern der verwendeten
Zahnpasta erzeugt wird. Dabei miissen die Putzkorper einen hoheren Hértegrad
aufweisen als der Schmelz, je groBBer und rauer die Partikel sind, desto hoher ist deren
Abrasivitit. Als MaB flir die Schmelzabrasivitdt einer Zahnpasta gilt der REA-Wert
(REA = Relative Enamel Abrasivity). Der Wert wird bezogen auf einen
Vergleichsstandard von 100% angegeben. Je hoher der REA-Wert der Zahnpasta ist,
umso grofler ist die Anrauung der Schmelzoberfldche. In einem Vorversuch wurde die
Abrasivitit von Bimsmehl gegeniiber einer konventionellen Zahnpasta (Elmex®) mit
einem REA-Wert von 4,2 + 0,3 (Barbakow et al. 1989) verglichen. Dabei konnte
ermittelt werden, dass die Abrasivitit der Bimsmehlsuspension 6,3-fach hohere

Abrasivitdt aufweist als Elmex-Zahnpasta. Weitere Vorversuche zeigten, dass der
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Substanzverlust der Schmelzproben bei einem Auflagegewicht von 10 g und kurzen
Biirstzeiten ab 15 s und Verwendung von Bimsmehl im profilometrisch messbaren

Bereich lagen.

Fiir die Versuche war zusétzlich ein kalziumarmes Abrasionsmedium erforderlich. Die
handelsiiblichen Zahnpasten sind kalziumhaltig und weisen meist bis zu zehn weitere
Komponenten auf (Hellwig et al. 1995). In dieser Studie wurde Bimsmehl als
Abrasionsmedium verwendet. In einem Vorversuch wurde das Bimsmehl mehrmals
mit Salzsdure gewaschen bis kein Kalzium mehr nachweisbar war. Dieses gereinigte
Bimsmehl wurde mit Aqua bidest in einem Verhéltnis von 1:2 gemischt und so eine
Suspension hergestellt. Nach Abschluss der Versuche wurde die Bimsmehlsuspension
erneut auf ihren Kalziumgehalt untersucht. Die Untersuchung ergab, dass 10 ul der
Bimsmehlsuspension 23 nmol Kalzium enthielten. Um das Absinken der
Bimsmehlanteile in der Suspension zu verhindern wurde die Bimsmehlsuspension
wiéhrend der Versuche mit Hilfe eines Magnetriihrers in stindiger schneller Bewegung
gehalten. Das konnte zum Zermahlen von Bimsmehlpartikeln und damit verbundener
geringer Kalziumfreisetzung gefiihrt haben. Der Kalziumwert von 23 nmol wurde als
Leerwert bei allen Proben abgezogen, um als Differenz das aus der Schmelzabrasion

stammende Kalzium zu erhalten.

Die Schmelzproben wurden anschlieBend mit je 10 ul Bimsmehlsuspension und
unterschiedlichen Biirstzeiten gebiirstet. Der ,slurry” wurde aufgefangen und die
abgespiilten Proben einer profilometrischen Auswertung unterzogen. Die Profilometrie
wurde bereits von Ashmore (1966) zur Bestimmung des Substanzverlustes durch
Erfassung von Oberfldchenunebenheiten beschrieben und fand seitdem in zahlreichen
In-vitro-Studien ithre Anwendung (Davis and Winter 1980, Valk et al. 1986, Ganss et
al. 2000, Westerfeld 2002). In der vorliegenden Studie wurde die Oberflache der
Proben in 15 parallel zueinander liegenden Bahnen gleichen Abstands (150 pm) und
gleicher Lange (3 mm) vermessen. Dabei wurden die abradierte Oberflache und die
Referenzfliche mit einer Diamantnadel abgetastet und die Differenz der Oberfldchen
registriert. Von jeder Probe wurden so 15 Profile erfasst und zu einer Topografie

zusammengestellt. Aus der Linge und Tiefe des Abrasionsgrabens wurde die Fldche
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jedes Profils ermittelt und iiber den Abstand das Volumen der Substanzverlust der
Probe errechnet. Die Vergleichbarkeit verschiedener Studien zur Bestimmung des
Substanzverlustes mit der profilometrischen Methode ist liberwiegend von den
verwendeten Ausmessungsparametern abhédngig. In der vorliegenden Studie wurde der
Substanzverlust iiber die Tiefe des Abrasionsgrabens wie bei Attin et al. (2003)
berechnet. In anderen Studien wird der Substanzverlust als Flache unter der Kurve
definiert (Hall et al. 1997) oder durch Messung der maximalen Tiefe des
Abrasionsgrabens (Rytomaa et al. 1988) ermittelt. Einige Autoren machen auf die
begrenzte Sensitivitit der profilometrischen Auswertung aufmerksam. So werden
minimale Substanzverluste unter 1 um Abtragstiefe (Hooper et al. 2004, Zhang et al.
2000) profilometrisch nur ungenau erfasst. Im Vorversuch wurde die profilometrische
Messbarkeit von geschliffenen, unbehandelten Flachen mit Proben nach Biirstabrasion
verglichen. Die optisch gldnzend geschliffenen Proben wiesen bereits ein so genanntes
Hintergrundrauschen auf. Aufgrund der verbliebenen minimalen Rauheit und der
Welligkeit der Oberfliache streuten die vertikalen Auslenkungen des Tasters um + 0,13
pm. Bei sehr kurzen Abrasionszeiten nahm zunichst nur die Rauheit und Welligkeit
der Oberfliche zu. Das hatte kontinuierlich zunehmende Streuungen zu Folge, ohne
dass das Niveau der Oberflichen messbar tiefer lag. Um die Tiefendifferenz zweier
Messungen sicher quantifizieren zu konnen, miissen sich die Messungen um ein
mehrfaches des Rauschens unterscheiden. In der vorliegenden Studie wurde 1 pum
Tiefendifferenz als Messgrenze ermittelt. Geringere Tiefendifferenzen wiesen
Variationskoeffizienten von mehr als 100% auf und wurden deshalb als nicht messbar
eingestuft. Trotz der genannten Aspekte stellt die profilometrische Analyse eine
genaue, reproduzierbare und weit verbreitete Methode zur Erfassung der
Abrasionstiefe und zur Ermittlung des Volumens der abradierten Substanz dar und
wurde deshalb als Vergleichsmethode zur photometrischen Bestimmung des

Substanzverlustes herangezogen.

Fiir den Kalziumnachweis im ,,slurry* wurde in dieser Studie ein photometrisches
Verfahren nach Smith and Bauer (1979) angewandt, welches eine direkte Bestimmung
von freigesetztem Kalzium in Sduren ermoglicht (Baykov et al. 1988). Die

photometrische Bestimmung der Kalziumfreisetzung stellt eine hochsensitive, schnelle
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und preiswerte Methode dar, bei der auch kleinste Testvolumina erfasst werden (Attin
et al. 2005). Es ist keine zusidtzliche Vorbereitung der kalziumhaltigen Losung
notwendig. Der Zeitaufwand fiir die Probenvorbereitung und Messung ist sehr gering.
Dies ist ein Vorteil dieser Methode zur Bestimmung der Kalziumfreisetzung
gegeniiber anderen Methoden. Die Kalziumbestimmung mit einer ionenselektiven
Elektrode ist storanfillig gegeniiber H' -lonen, benétigt ein groferes Probenvolumen
und ist sehr zeitaufwendig. Die Atomabsorptionsspektroskopie erfordert ebenfalls ein
grofleres Probenvolumen und eine vorgeschaltete Probenaufarbeitung (Hannig M et al.
2003, Larsen and Richards 2002, Grobler et al. 1990, Attin et al. 2005). Die in dieser
Studie angewandte photometrische Methode ermdglicht bei Kurzzeitabrasionen des
Schmelzes eine hochsensitive, im Nanometerbereich liegende Bestimmung des
abradierten Kalziums.

In den Versuchen wurde der ,slurry” nach der Biirstabrasion aufgefangen und
zentrifugiert. Im entnommenen Wasseriiberstand war kein Kalzium nachweisbar. Der
verbliebene Bodensatz wurde mit 50 pl Salzsdure (1 mol/l) versetzt. Salzsdure greift
das Hydroxylapatit des Schmelzes an. Die Protonen der Sdure neutralisieren dabei die
Hydroxid-lIonen im Apatit, das Kristallgitter zerféllt und Kalzium und Phosphationen

werden nach dem Reaktionsmuster

Cao(PO4)s(OH), + 8H" — 10 Ca*" + 6HPO,” + 2H,0

freigesetzt (Patel et al. 1987). Die Salzsdure wird in vielen In-vitro-Studien zur
Erzeugung von Erosionen auf Zahnhartsubstanzen verwendet. Bartlett fiihrte
Untersuchungen mit Magensdure durch und stellte dabei fest, dass die Salzsdure im
Vergleich zu Phosphor- und Zitronensédure (Bestandteile von sdurehaltigen Getranken)
stiarkere Erosionen an Zdhnen hervorruft (Bartlett and Coward 2001).

Fiir die Auflosung der Schmelzpartikel nach Biirstabrasion wurde 1 molare Salzsdure
verwendet. Im Vorversuch wurde sichergestellt, dass der Protoneniiberschuss der
1 molaren Salzsdure fiir die zu 16senden Schmelzmassen ausreicht und hierbei kein
relevanter Sdureverbrauch entsteht. Das erosive Potential der Salzsdure wurde bereits
in zahlreichen Studien eingehend untersucht (Grobler et al. 1990, Lussi et al. 1993,
West et al. 2001, Yoshida et al. 2001). Meurman et al. (1990 a) und Larsen and Nyvad
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(1999) konnten nachweisen, dass die Erosivitit der Sduren mit abnehmenden pH-
Werten steigt. Zum Kalziumnachweis wurde eine Arsenazo-III-Losung verwendet.
Der eigentliche Anwendungszweck des Indikators liegt in der quantitativen
Bestimmung von Kalzium in Humanserum, -plasma und -urin. Die Sensitivitdt der
Arsenazo-III-Losung wird in der Literatur mit 0,05 mmol/l angegeben (Mathias 1996,
Passing and Bablok 1983). Attin et al. (2005) konnten nach Erosion der
Zahnoberfliche Kalziumkonzentrationen bis zu 12,4 pmol/l sicher wiederfinden.
Arsenazo III bildet mit Kalzium in saurer Losung einen Farbkomplex, dessen
Intensitdt der Kalziumkonzentration proportional ist (Bablok 1988). Im vorliegenden
Versuch wurden 5 pl der Salzsdure vom Gesamtvolumen entnommen, durch 5 pl
NaOH (1 mol/l) neutralisiert und mit 40 pl Imidazolpuffer gemischt. Davon wurde ein
Testvolumen von 5 pl in eine Mikrotiterplatte iiberfiihrt. Der fiir die Messung vom
Hersteller empfohlene pH-Wert von 6,5 wurde eingehalten. Zum Testvolumen wurden
25 pl des Kalzium-Indikators hinzugefiigt. Die Mikrotiterplatte wurde anschlieBend
bei einer Wellenldnge von 650 nm photometrisch gemessen, die ermittelte Extinktion
mit der Kalzium-Kalibrationskurve verglichen und der Kalzium-Gehalt der jeweiligen
Probe bestimmt. Aus dem Kalzium-Gehalt wurde anschlieBend die abradierte

Schmelzmasse berechnet.

6.2 Ergebnisse

Zahlreiche Studien beschéftigen sich mit den Ursachen der Zahnhartsubstanzverluste.
Die quantitative Bestimmung des Substanzverlustes erfolgt mit einer oder mehreren
der zur Verfiigung stehenden Analysemethoden.

Fiir die jeweilige Studie werden die Versuchsparameter festgelegt (z.B. Dauer der
Abrasion, Menge des Abrasionsmediums usw.) und Analyseverfahren gewéhlt und
deren Parameter so modifiziert, dass sie zur Quantifizierung des zu erwartenden
Substanzverlustes geeignet erscheinen. Dabei werden im Allgemeinen die Effekte bei
den Proben einer Versuchgruppe mit Messungen an Kontrollproben verglichen. Auf
diese Weise wird der Vergleich der Substanzverluste unterschiedlicher

Versuchsgruppen innerhalb einer Studie ermoglicht. Gleichzeitig ist jedoch der
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Vergleich der Ergebnisse mit anderen Studien erschwert, die ihrerseits eigene
Messspezifikationen anwenden.

In der vorliegenden Studie wurden zwei Analysemethoden (Profilometrie und
photometrische Kalziumanalyse) zur Erfassung des Substanzverlustes untersucht und

die Ergebnisse beider Methoden auf ihre Ubereinstimmung gepriift.

Die Ergebnisse der vorliegenden Untersuchung zeigen, dass beide Messmethoden eine
Zunahme des Substanzverlustes mit zunehmender Dauer der Biirstabrasion aufwiesen.
Bei der photometrischen Analyse =zeigten die Gruppen 1-6 (5-30 s) eine
gleichméaBigere Zunahme des Schmelzverlustes als die Gruppen 7-14 (45-150 s).

Die Schmelzhirte und damit auch die Abrasionsresistenz einer Probe hidngen von ihrer
Mineraldichte ab. Die Zusammensetzung und Hérte der Zihne unterliegen einer
groflen biologischen Variation. Es gibt deutliche Unterschiede zwischen einzelnen
Zihnen. Auch innerhalb einer Schmelzflache hingt die Hirte von der Entnahmestelle
ab. Altere Studien zeigen Streuungen des Kalziumgehaltes von 30-40% (Weatherell
and Robinson 1973) bzw. des Gesamtmineralgehaltes von 77-90 Vol.-% (Theuns et al.
1983). Die Kalziumkonzentration und die Schmelzdichte nehmen von der Oberfldache
zur Schmelz-Dentin-Grenze und von koronal nach zervikal ab (Schweitzer-Hirt et al.
1978, Lussi et al. 1991, Schroder 1992, Hellwig et al. 1995). So konnen Proben, die
aus einem Zahn gewonnen wurden, unterschiedliche Substanzverluste durch Abrasion
aufweisen. Zusitzlich kann die Hérte des Zahnschmelzes durch den Einfluss duflerer
Faktoren verdndert werden. Die Schmelzhdrte wird durch den Fluoridgehalt erhoht
(Yong 1974, Sorvari et al. 1994).

Aus der Summe dieser Variationen konnen die Messergebnisse in einer Versuchsreihe
sehr unterschiedlich ausfallen. Bei Studien, die abrasive Effekte unterschiedlicher
Behandlung der Test-Proben quantifizieren sollen, wird im Allgemeinen vor der
Zuteilung der Proben zu den einzelnen Gruppen einer Hértemessung durchgefiihrt,
anhand derer die Proben gleichméBig auf die verschiedenen Gruppen verteilt werden.
In der vorliegenden Studie wurden als einziger Parameter die Abrasionsdauer
verdndert und das Ergebnis jeder Abrasion mit zwei verschiedenen Methoden
quantifiziert. Deshalb war eine homogene Verteilung der Proben nicht notwendig. Der

Schwerpunkt der Untersuchung war, die Ubereinstimmung bzw. Differenzen der
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beiden Verfahren in einem mdglichst breiten Spektrum zu validieren. Durch die
zufillige Verteilung von 140 Proben auf 14 Gruppen ist keine Homogenitdt der
Gruppenzusammensetzung gewihrleistet. Das wird dazu gefiihrt haben, dass in der
Gruppe 10 (90 s Biirstabrasion) ein hoherer Substanzabtrag nachgewiesen wurde, als
es zu erwarten war. Dafiir spricht, dass mit beiden Methoden die Abweichung

gegeniiber den benachbarten Gruppen (75 s und 105 s) bestétigt wurde.

Die Analyse der beiden Messmethoden ergab eine gute Ubereinstimmung der
Ergebnisse im Bereich bis 30 s Abrasionszeit. Mit der Profilometrie wurde bei
Abrasionszeiten zwischen 60 s und 150 s deutlich weniger abradierte Schmelzmasse
gemessen als iiber die Analyse des abradierten Kalziums. Dieses ldsst sich auf das
Prinzip der profilometrischen Hohendifferenzmessung zuriickfiihren. Bei dem in
dieser Studie angewendeten Messverfahren wurden zwei Referenzflaichen neben der
Versuchsfliche mit einer Linie verbunden und die Differenz zur Versuchsfliche
berechnet (vergl. Abb. 4.7). Beim Schleifen der Proben auf einer rotierenden
Schleifscheibe entsteht eine mehr oder weniger stark ausgeprégte Balligkeit. Wenn die
Abrasion wie bei den sehr kurzen Biirstzeiten (vergl. Abb. 5.3) nur auf einer kleinen,
zentralen Fldche stattgefunden hat, wirkt sich die Balligkeit kaum messbar aus. In
Abbildung 5.6 (c und d) ist an einer sehr stak gewolbten Schmelzoberfliche
demonstriert, dass mit zunehmender Breite des abradierten Areals durch das
angewandte Verfahren ein wachsender Anteil der gewolbten Oberfliche oberhalb der
Geraden liegt, die iiber die Endpunkte der Referenzfliche gelegt wurde. Die fiir die
Abbildung gemessene Probe wies eine stirkere Wolbung auf, als die in dieser Studie
verwendeten Schmelzproben. Doch selbst eine Wolbungshohe von 2 pm auf 4 mm
Lange (0,5/1000) ist selbst mikroskopisch nicht wahrnehmbar. Dennoch wirken sich
diese Kriimmungen bei einem Radius der Abrasionsfliche von 1,5 mm und
Abrasionstiefen von 10-20 um aus, indem die abradierte Tiefe mit zunehmender
Abrasionsdauer unterschitzt wird (vergl. Abb. 5.6 ¢ und d). Das hat zur Folge, dass

auch das Abrasionsvolumen systematisch zu niedrig berechnet wird.

Zum Zeitpunkt der Durchfiithrung dieser Studie konnten die Profildifferenzen mit der

verfiigbaren Software nur in der beschriebenen Weise gemessen werden. Eine
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Alternative wire die Messung nach Abb. 5.6 (a und b) gewesen, wie sie in anderen
Studien {iblich ist. Dabei wird eine Regressionsgerade iliber einen Referenzbereich
neben der Abrasionsfliche gelegt und eine weitere Regressionsgerade durch den
angrenzenden Teil der Abrasionsfliche. Die Differenz aus den beiden Geraden wird
als Profildifferenz angenommen (Ganss et al. 2005). Wie aus Abb. 5.6 (a und b) zu
erkennen ist, wird bei diesem Verfahren die Tiefendifferenz systematisch iiberschitzt,

wobei sich der Fehler bei geringen Abrasionsvolumina stirker auswirkt.

Alle profilometrischen Messdaten wiesen gegeniiber den Kalzium-Messdaten eine
deutlich hohere Standardabweichung auf. Die hochste profilometrische
Standardabweichung betrug + 1,34 ug bei einer Abrasionsdauer von 20 s, die hochste
Standardabweichung der Kalzium-Messmethode lag hingegen bei = 0,48 pg
(Abrasionsdauer 25 s).

Mit steigender Abrasionsdauer zwischen 60 s und 150 s war die Streuung der beiden
Messmethoden nahezu gleich grof3. Im Bereich der Abrasionszeiten bis 30 s wies die
Profilometrie gegeniiber der Kalzium-Messmethode eine deutlich hohere Streuung auf
(Variationskoeffizient bei 20 s Biirstzeit: Profilometrie = 71,7%, Kalzium = 14,7%).
Dieses liegt an der profilometrischen Messbarkeit der Probenoberfliche.

Bei sehr kurzen Abrasionszeiten nimmt zundchst nur die Rauheit und Welligkeit der
geschliffenen Oberfldche zu. Das Niveau der Probenoberflichen bleibt dabei nahezu
unverdndert. Daraus folgt die kontinuierlich zunehmende Streuung der Messwerte.
Diese Unschirfe der Oberfldache erscheint als wachsendes Rauschen der Messsignale,
wodurch es schwieriger wird, die tatsidchliche Tiefe einer Testflache exakt anzugeben.
Um die Tiefendifferenz zweier Messungen sicher quantifizieren zu konnen, miissen
sich die Messungen um ein mehrfaches des Rauschens unterscheiden. In der
vorliegenden Studie wurde 1 pum Tiefendifferenz als untere Messgrenze ermittelt.
Geringere Tiefendifferenzen wiesen Variationskoeffizienten von mehr als 100% auf
und wurden deshalb als nicht messbar eingestuft. Auf Grund dieser Ergebnisse
beginnen die profilometrischen Messdaten in dieser Studie erst ab 15 s.

Im Bereich der niedrigen Abrasionszeiten bis 30 s wies die Kalzium-Messmethode
eine niedrige Streuung (8,5-19,5 %) auf mit einer Ausnahme. Bei der Abrasionsdauer

von 5 s lag die Streuung mit 43,5% deutlich hoher. Die hohe Streuung in diesem
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Bereich hingt mit der Versuchsdurchfiihrung zusammen. Die fiir die
Abrasionserzeugung verwendete elektrische Zahnbiirste musste manuell fiir den
Versuchsdurchlauf ein- und ausgeschaltet werden, was mit einer nicht exakt
definierbaren Streuung der tatsdchlichen Rotationsdauer verbunden ist. Bei hohen
Abrasionszeiten ist diese Zeitspanne vernachldssigbar, bei niedrigen Abrasionszeiten
hingegen fiihrt sie zu einer erhohten Streuung der Messergebnisse.

Die Hauptursache fiir die Abweichung der Ergebnisse der beiden verglichenen
Methoden scheint die systematische Unterschdtzung der Profiltiefe nach Abrasion zu
sein, die in der verwendeten einfachen Auswertung der Differenzen begriindet ist.

Das Verfahren zum Vergleich zweier Profile zur Tiefen-Differenzberechnung ist unter
anderem aufgrund der Ergebnisse der vorliegenden Studie weiter entwickelt worden.
Moderne leistungsfiahige Computer und Speichermedien mit den erforderlichen grof3en
Kapazititen ermoglichen es, viele Profile einer Probenfliche mit ca. 10.000
Punktepaaren/Profil zu speichern und diese Punkte mit spéter gemessenen Profilen
derselben Spur zu verrechnen. Diese Software wurde bereits in neueren Studien
erfolgreich zur Differenzierung sehr kleine Profilverdnderungen eingesetzt (Attin et al.

2009).

6.3 Schlussfolgerung

In der vorliegenden Studie konnte gezeigt werden, dass beide Messmethoden in allen
Gruppen eine Zunahme des Substanzverlustes mit zunehmender Dauer der
Biirstabrasion aufweisen. Die Ergebnisse der Profilometrie und der photometrischen
Kalziumanalyse stimmen im Bereich niedriger Abrasionsdauer (unter 30 s)
weitgehend iiberein, wobei die photometrische Analyse des Kalziums bei niedrigen
Abrasionszeiten (5-30s) eine gleichméBigere Zunahme des Schmelzverlustes
gegeniiber der Profilometrie aufweist. Bei hoheren Abrasionszeiten (60-150 s) wurde
mit der Profilometrie weniger abradierte Schmelzmasse gemessen als iiber die Analyse
des abradierten Kalziums. Zudem wiesen alle profilometrischen Messdaten gegeniiber

den Kalzium-Messdaten eine deutlich héhere Streuung auf.
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Die Analyse der abradierten Schmelzmasse tliber die Kalziumbestimmung erlaubt
zuverldssigere Ergebnisse, als das bisher iibliche profilometrische Verfahren zur
Tiefendifferenzmessung. Durch die Weiterentwicklung der Hard- und Software des
profilometrischen Analysesystems konnten inzwischen diese Messungen deutlich

verbessert werden.
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7 Zusammenfassung

Ziel der Studie: Ziel der vorliegenden In-vitro-Studie war es, die Profilometrie und
das photometrische Verfahren der Kalzium-Bestimmung zur Erfassung von Schmelz-
Substanzverlusten durch Biirstabrasion zu untersuchen und zu vergleichen.

Material und Methode: Fiir den Versuch wurden 140 Schmelzproben planparallel
geschliffen. AnschlieBend wurden die einzelnen Proben zufillig auf 14 Gruppen (n =
10) verteilt und einer definierten Abrasionsdauer (5s, 10s, 155,20, 25 s, 30 s, 45 s,
60 s, 75 s, 90 s, 105 s, 120 s, 135 s und 150 s) unterzogen mit einer modifizierten
elektrischen Zahnbiirste (10 g Anpressdruck). Als Abrasionsmedium diente eine
Suspension aus Bimsmehl und Aqua bidest (1:2; 10 pl/Probe). Nach Abschluss der
Biirstabrasion wurde der Abtrag profilometrisch bestimmt. Im aufgefangenen
Lwslurry wurde die Menge des freigesetzten Kalziums photometrisch bestimmt und die
abradierte Schmelzmasse berechnet. Der errechnete Substanzverlust beider Methoden
wurde verglichen.

Ergebnisse: In allen Gruppen konnte mit beiden Messmethoden eine Zunahme des
Substanzverlustes mit zunehmender Dauer der Biirstabrasion nachgewiesen werden.
Die Analyse der beiden Messmethoden ergab eine Ubereinstimmung der Ergebnisse
im Bereich der niedrigen Abrasionszeiten, wobei die photometrische Analyse in
diesem Bereich eine gleichméfBigere Zunahme des Schmelzverlustes ergab. Bei
Abrasionszeiten zwischen 60s und 150s wurde deutlich weniger abradierte
Schmelzmasse mit der Profilometrie gemessen als iiber die Analyse des abradierten
Kalziums (z.B. bei 105 s Abrasionszeit: Profilometrie 8,32 pg, Kalzium-Messung
15,81 ng). Alle profilometrischen Messdaten wiesen gegeniiber den Kalzium-
Messdaten eine hohere Standardabweichung auf. Die hochste profilometrische
Standardabweichung betrug + 1,34 pg, die hochste Standardabweichung der Kalzium-
Messmethode lag hingegen bei & 0,48 pg.

Zusammenfassung: Die Ergebnisse zeigen, dass bei kurzen Abrasionszeiten (bis 30 s)
mit beiden Methoden eine Ubereinstimmung hinsichtlich des gemessenen

Substanzverlustes vorliegt. Dies gilt aber nicht fiir lingere Abrasionszeiten.
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8 Materialliste

Mat. 1 Thymollésung 0,1% Tymol, Synopharm, Barsbuettel, Deutschland
Mat. 2 Standbohrmaschine, Typ T6, Metabo, Niirtingen, Deutschland
Mat. 3 Diamantierter =~ Hohlbohrer;  Eigenproduktion, = Wissenschaftliche

Werkstiétten des Klinikums Gottingen, Deutschland

Mat. 4 Vaseline, Lichtenstein Pharmazeutika GmbH & Co, Miihlheim-Karlich,
Deutschland

Mat. 5 Paladur, Heraeus Kulzer GmbH & G.KG, Hanau, Deutschland

Mat. 6 Siliziumcarbid-Schleifpapierscheiben, Koérnung 1200, 2500 und 4000,

Struers, Erkrat, Deutschland
Mat. 7 Parallelisierungsschlitten, Eigenproduktion, Wissenschaftliche
Werkstitten des Klinikums Géttingen, Deutschland

Mat. 8 Wasserfester Filzstift, Faber-Castell, Multimark 1523 permanent, Stein
Deutschland
Mat. 9 Messingrohr, Eigenproduktion, Wissenschaftliche Werkstitten des

Klinikums Goéttingen, Deutschland

Mat. 10 Silikonschlauch, Fa. Krannich, Gottingen, Deutschland

Mat. 11 Elektrische Zahnbiirste, Braun Oral-B 3D Excel, D 17511, Type 4729,
Kronberg, Deutschland

Mat. 12 Interdentalraumbiirste, Braun Oral-B, Kronberg, Deutschland

Mat. 13 Bimsmehl, Ernst Heirichs GmbH, Goslar, Deutschland

Mat. 14 Salzsdure (1 mol/l), Merck, Darmstadt, Deutschland

Mat. 15 Zentrifuge, Heraeus Christ GmbH, Osterode, Deutschland

Mat. 16 Préazisionswaage, Sartorius, C-1530 Teltow, Deutschland

Mat. 17 Zentrifugenrohre (PP), Sarstedt, Niimbrecht, Deutschland

Mat. 18 Magnetriihrer, Janke & Kunkel-IKA-Labortechnik, Staufen, Deutschland

Mat. 19 Pipetten: Pipetman P 10 ul, P 100 pul, P 1000 ul, Gilson, Frankreich

Mat. 20 Profilometer, Perthometer Conzept V7.00, Mahr GmbH, Goéttingen,
Deutschland

Mat. 21 Oberflachentaster, Taster MFW-250, 6851804, 90°/2 um, Mahr GmbH,
Gottingen

Mat. 22 Ausblockwachs blau, Renfert, Singen, Deutschland
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Mat. 23
Mat. 24

Mat. 25
Mat. 26

Mat. 27
Mat. 28

Mat. 29
Mat. 30

Reagiergefille, Safe-Lock-Tubes, Eppendorf AG, Hamburg, Deutschland
Riittelgerdat, Eigenproduktion, Waissenschaftliche Werkstétten des
Klinikums Goéttingen, Deutschland

Natriumhydroxid, (NaOH, 1 mol/l), Merck, Darmstadt, Deutschland
Kalzium- Reagenz, Fluitest Ca-A-III (0,12 mmol Arsenazo III/1), Biocon,
Vo6hl/Marienhagen, Deutschland

Mikrotiterplatte, 384 well Flachboden, Corning incorporated, USA
Spectra Max® M2 Microplate Reader, Molekular Devices, Miinchen,
Deutschland

Softmax-Programm, Molekular Devices, Miinchen, Deutschland

pH-Meter, Typ 761 Calimatic, Knick, Berlin, Deutschland
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10 Anhang 82
10 Anhang: Rohdaten
Einzelmesswerte des Substanzabtrags in Gruppen 1-14; Kalziumgehalt der
abradierten Schmelzmasse und Abrasionstiefen der behandelten Proben.
Gruppe 1
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben| Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
1 3,16 0,4 Gruppe 1 Ca- Abrasions- | Profilo-
PP Methode tiefen metrie
2 1,64 0,2 Zeit (s) 5
3 3 0,4 Mittel- 0.4
wert (ug)
4 2,36 0,3 Standard-
abweichung | 0,191
(ng)
> 6,48 0.8 Variations-
koeffizient 43,47
6 2,04 0,3 (%)
7 5.52 0.7 Median 0,4
] 436 0.5 Minimum 0,2
9 316 0.4 Maximum 0,8
10 3.48 0,4

Tab. 10.1: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 1; die Abrasionen lagen unterhalb der

Profilometrie-Messgrenze
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Gruppe 2
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben| Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
11 5,04 0,6
G 02 Ca- Abrasions- | Profilo-
12 4,56 0,6 upp Methode tiefen metrie
13 7,32 0,9 Zeit (s) 10
Mittel- 0.9
14 7,44 0,9 wert (ug ) >
Standard-
15 6,08 0,8 abweichung | 0,124
(ng)
16 8,32 1,0 Variations-
koeffizient 14,49
1)
17 6,6 0,8 (%)
Median 0,8
18 6,24 0,8
Minimum 0,7
19 7,68 1,0
Maximum 1,0
20 5,52 0,7
Tab. 10.2: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 2; die Abrasionen lagen unterhalb der
Profilometrie-Messgrenze
Gruppe 3
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben| Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
21 9,76 1,2 0,92 0,6 Ca- | Abrasions-| , o
Gruppe 3 |Methode | tiefen m?etriz-
22 11,68 1,5 6,16 4,02
Zeit (s) 15 15 15
23 9,46 1,2 1,05 0,69 .
xéfte(l : 15 232 15
24 10,36 1,3 2,39 1,56 e
Standard-
bweich 0,296 1,57 1,024
25 | 10,66 13 3,68 2.41 abweichung
(ng)
Variations-
26 11,5 1,4 1,69 1,1 koeffizient 19,54 67,35 67,53
(%)
27 | 11,74 1,5 1,96 1,28 Median L4 12
28 14,68 1,8 2,43 1,59 Minimum 12 0.6
29 14,98 1,9 1,48 0,97 Maximum 2.0 40
30 16,24 2,0 1,5 0,95

Tab. 10.3: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 3




10 Anhang {4
Gruppe 4
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
31 16,36 2,0 7,12 4,56 G 4 Ca- Abrasions- | Profilo-
Tuppe Methode tiefen metrie
32 15,7 2,0 2,09 1,36
Zeit (s) 20 20 20
33 15,1 1,9 1,57 1,02 Mittel- 23 5 s
wert (1g) ’ ’ ’
34 17,92 2,2 3,02 1,97 Standard-
abweichung | 0,338 1,97 1,235
35 17,08 2,1 2,03 1,33 (ng)
Variations-
36 17’2 2’2 3,87 2’52 koeffizient 14.65 72,81 71,66
(%)
37 19,54 2,4 1,33 0,87 Median 2,2 1,3
38 22,78 2,8 0,42 0,28 Minimum 1,9 0,3
39 21,16 2,6 4,37 2,5 Maximum 2,8 4.6
40 21,88 2,7 1,27 0,83
Tab. 10.4: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 4
Gruppe 5
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
41 19,7 2,5 4,98 3,26
42 25,9 32 2,76 1,8 Ca- Abrasion- | Profilo-
Gruppe 5 Mrthode | tiefen metrie
43 18,6 2,3 1,07 0,69 Zeit (s) 25 25 25
44 19,5 2.4 3,72 2.4 Mittel- 26 353 23
wert (1g) ’ ’ ’
45 25,6 3,2 5,49 3,58 Standgrd-
abweichu | 0,483 1,35 0,883
46 | 26,6 3,3 3,65 2,38 ng (ug)
Variations
koeffizien | 18,48 38,28 38,41
47 21,5 2,7 3,59 2,35 t (%)
48 | 158 2,0 4,88 3,18 Median 25 24
49 | 188 2.4 2.9 1,89 Minimum | = 2,0 0.7
50 17 2,1 2,27 1,48 Maximum | 3,3 3,6

Tab. 10.5: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 5
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Gruppe 6
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
51 26,2 3,3 2,7 1,77 G 6 Ca- Abrasions- | Profilo-
Tuppe Methode tiefen metrie
52 26,4 3,3 4,87 3,8
Zeit (s) 30 30 30
53 24,2 3,0 4,78 3,12 e
Mittel 3,20 3,86 2,6
wert (1g)
54 22,4 2,8 6,56 4,28 Standard-
abweichung | 0,273 1,97 1,33
55 26,1 33 4,97 3,28 (ng)
Variations-
56 28,5 3,6 1’33 0,87 koeffizient 8,49 50,88 51,51
(%)
57 25,6 3,2 1,57 1,03 Median 32 2,5
58 29,6 3m7 2,9 1,89 Minimum 2,8 0,9
59 252 3,2 6,678 4,36 Maximum 3,7 44
60 23,3 2,9 2,27 1,48
Tab. 10.6: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 6
Gruppe 7
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
61 57,35 7,2 5,12 3,34
62 54,8 6,9 1,76 1,15 Ca- | Abrasions- | Profilo-
Gruppe 7 Methode tiefen metrie
63 422 53 2,93 1,92 Zeit (s) 45 45 45
64 | 2435 3,0 2,56 1,67 Mittel- 8.1 537 35
wert (1g) ’ ’ ’
65 36,5 4,6 6,54 4,27 Standgrd-
abweichung | 3,65 3,14 2,051
66 116,25 14,5 12,62 8,24 $g) -
ariations-
koeffizient 44,85 58,52 58,48
67 65,55 8,2 6,5 4,25 (%)
68 | 91,8 11,5 3,61 2,36 Median 7,6 33
69 | 635 7,9 4,86 3,17 Minimum | 3,0 12
70 | 99,65 12,5 7,24 4,7 Maximum | 14,5 8,2

Tab. 10.7: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 7
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Gruppe 8
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
7 56,55 7.1 6,47 4,23 G ] Ca- Abrasions- | Profilo-
Tuppe Methode tiefe metrie
72 110,5 13,8 14,3 9,35
Zeit (s) 60 60 60
73 162,45 20,3 4,66 3,04 e
Mittel 14,2 8,95 59
wert (1g)
74 134,6 16,8 9,2 6,01 Standard-
abweichung | 4,75 6.4 4,148
75 150 18,8 10,3 6,73 (ng)
Variations-
76 123’1 15’4 23,8 15’54 koeffizient 33,56 71,06 70,91
(%)
77 96,15 12,0 4,99 3,26 Median 14,6 5,1
78 146,6 18,3 3,36 2,21 Minimum 6,3 1,7
79 101,55 12,7 9,84 6,42 Maximum 20,3 15,5
80 50,75 6,3 2,57 1,71
Tab. 10.8: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 8
Gruppe 9
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
81 55,5 6,9 7,88 5,14
82 138,7 17,3 18,2 11,9 Ca- | Abrasions- | Profilo-
Gruppe 9 Methode tiefen metrie
83 113,2 14,2 9,08 5,93 Zeit (s) 75 75 75
84 | 87,55 10,9 7,57 4,94 Mittel- 13.6 9.61 6.3
wert (1g) ’ ’ ’
85 99 12,4 9,2 6 Standard-
abweichung | 3,536 3,9 2,510
86 | 964 12,1 14,2 9,26 %‘g). .
ariations-
koeffizient 26,06 40,40 39,65
87 | 124,95 15,6 10,5 6,87 (%)
88 | 89,85 11,2 6,69 438 Median 13,3 >7
89 | 131,25 16,4 76 5,52 Minimum | 6,9 34
90 | 149,1 18,6 5,16 3,37 Maximum | 18,6 11,9

Tab. 10.9: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 9
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Gruppe 10
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
91 141,5 17,7 10,3 6,75 G 10 Ca- Abrasions- | Profilo-
ruppe Methode tiefen metrie
92 245,55 30,7 27,8 17,7
Zeit (s) 90 90 90
93 141 17,6 9,4 5,71 e
Mittel 17,0 14,26 9,1
wert (1g)
94 101,15 12,6 10,4 6,77 Standard-
abweichung | 5,821 6.4 4,126
95 120,5 15,1 17,4 11,37 (ng)
Variations-
2 2 b 2 (%)
97 152 19,0 14,1 9,23 Median 17,6 8,7
98 151,25 18,9 14,3 9,35 Minimum 9,8 3,1
99 141,1 17,6 19,7 12,9 Maximum 30,7 17,7
100 89,3 11,2 14,5 8,26
Tab. 10.10: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 10
Gruppe 11
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
101 | 153,22 19,2 12,59 8,21
102 | 106,27 13,3 19,2 12,5 Ca- Abrasions- | Profilo-
Gruppe 11 Methode tiefen metrie
103 | 142,66 17,8 13,9 9,13 Zeit (s) 105 105 105
104 | 211,57 26,4 9,4 6,15 Mittel- 15.8 11,58 8,3
wert (1g)
105 | 149,74 18,7 16,4 10,7 Standard-
abweichung | 6,321 6,6 3,604
106 | 120,82 15,1 22,2 14,5 (pg) -
Variations-
koeffizient 39,98 57,06 43,30
107 | 143,29 17,9 9,1 5,95 (%)
108 | 142,45 17,8 3,6 2,36 Median 17.8 83
109 | 67,12 8.4 8,1 531 Minimum | 3,5 2.4
110 | 27,73 3,5 13 8,42 Maximum | 26,4 14,5

Tab. 10.11: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 11
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Gruppe 12
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
111 | 86,25 10,8 8,5 5,55 Ca- | Abrasions-
. Profilo-
Gruppe 12 | Methode | tiefen metric
112 260,9 32,6 25,1 16,4
Zeit (s) 120 120 120
113 1449 18,1 16,7 10,9
Mittel- 165 | 1031 6,7
114 | 87,05 10,9 10,48 6,83 wert (ug)
Standard-
115 | 136,45 17.1 2,03 132 abweichung | 7,752 6,8 4,444
(ng)
Variations-
16 | 1184 14.8 13,2 8,59 koeffizient | 47,01 6599 | 65,99
(%)
117 | 211,45 26,4 7,2 4,72 .
Median 15,5 5,8
118 | 129,75 16.2 8,35 5,44 -
Minimum 9,0 1,3
119 71,95 9,0 9,2 6,01
Maximum 32,6 16,4
120 72,05 9,0 2,4 1,58
Tab. 10.12: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 12
Gruppe 13
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
121 | 213,65 26,7 9,2 6,03
G 13 Ca- Abrasions- | Profilo-
122 |21745 27,2 9,3 6,04 TUPPE 12 I Methode | tiefen | metrie
123 | 108,75 13,6 9,66 6,3 Zeit (s) 135 135 135
Mittel-
124 | 100,65 12,6 12,6 6.9 wert(ng) | 13 | 1308 1 83
Standard-
125 | 151,15 18,9 12,6 8,2 abweichung | 5,832 8,5 5,593
(ng)
126 97,25 12,2 19,6 12,59 Var1at19ns—
koeffizient 33,72 65,31 67,01
(%)
127 | 152,45 19,1 5,42 3,54
Median 16,2 6,5
128 83,25 10,4 34,8 22,7
Minimum 10,4 3,5
129 | 136,95 17,1 6,98 4,55
Maximum 27,2 22,7
130 121,8 15,2 10,7 6,61

Tab. 10.1: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 13
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Gruppe 14
Schmelzmasse | Abrasions- | Schmelzmasse
Proben| Ca .
Nr. | (nmol) (ng) tiefen (ng)
) Ca-Methode (um) Profilometrie
131 | 11L,15 13,9 3.8 12,5 G 14 Ca- Abrasions- | Profilo-
ruppe Methode tiefen metrie
132 268.,4 33,6 353 3,78
Zeit (s) 150 150 150
133 | 162,45 20,3 22,4 23 e
Mittel 178 | 1585 | 111
wert (1g)
134 207,8 26,0 9,6 14,6 Standard-
abweichung | 6,973 9,8 5,283
135 | 117,25 14,7 17,4 6,28 (ng)
Variations-
136 138,45 17’3 10’7 11’4 koeffizient 39,18 61,5 47,49
(%)
137 | 104,85 13,1 16 6,99 Median 14,3 11,0
138 | 112,25 14,0 12,1 10,3 Minimum 12,2 3,8
139 97,4 12,2 11,9 Maximum 33,6 23,0
140 103,9 13,0 19,2 10,5

Tab. 10.14: Einzelmesswerte der Proben in Gruppe 14
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