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Zusammenfassung

1 Zusammenfassung

1.1 Deutsche Zusammenfassung

Die kariesprotektive Wirksamkeit von Fluoriden ist seit vielen Jahrzehnten umfassend unter-
sucht und mit hoher Evidenz belegt. Die topische Applikation verschiedener Fluoridpriparate
gilt in der praventiven Zahnmedizin als Goldstandard der oralen ProphylaxemaBnahmen. Al-
lerdings konnen Bakterienadhésion oder sdurebedingte Zahnhartsubstanzverluste bislang nicht
vollstdndig verhindert werden. Hydroxylapatit-Partikel unterschiedlicher Gréfle kdnnten sich
zu einem alternativen Wirkstoff in der Kariesprophylaxe entwickeln. Biomimetisches nanokris-
tallines Hydroxylapatit wird fiir seine kariesprotektive Wirkung beworben. Die meisten Studien
fokussieren sich allerdings auf das Potential hydroxylapatithaltiger Zahnpasten oder Mundspii-
lungen, demineralisierte Oberflichenlisionen zu remineralisieren. Uber den Einfluss von Hyd-

roxylapatit auf die Fluoridierung ist bislang jedoch nur wenig bekannt.

Das Ziel dieser In-vitro-Studie ist, die Wechselwirkungen zwischen Hydroxylapatit und ver-
schiedenen Fluoridpriparaten zu untersuchen. Es wird angenommen, dass es in Anwesenheit
von Hydroxylapatit mdglich ist, reproduzierbare stabile Kalziumfluoriddeckschichten auf

Schmelz- und Dentinoberfliachen zu etablieren.

Fiir diese Arbeit wurden Versuchsreihen mit Schmelz- und Dentin-Priitkorpern aus extrahierten
Rinderzidhnen durchgefiihrt. Als Priifprodukte dienten Natriumfluorid, Olaflur, elmex® Fluid,

Hydroxylapatit und steriles Wasser als Referenz.

In der ersten Versuchsreihe wurde die reine Fluoridierung der Priifkdrper und die reine Appli-
kation von Hydroxylapatit getestet. Die Proben wurden 5 min in der Versuchslosung inkubiert.
Die Oberfldchenbedeckung wurde anschlieend rasterelektronenmikroskopisch (REM) unter-
sucht und durch Energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) der Fluoridgehalt der Probe
ermittelt. Um die Persistenz und Stabilitdt der entstandenen Kalziumfluoriddeckschicht zu tes-
ten, wurden die Proben 20 s lang mit der zahnérztlichen Multifunktionsspritze unter maximalem
Druck und maximaler Wasserzufuhr abgespriiht. Bei der zweiten Versuchsreihe kamen Fluorid
und Hydroxylapatit simultan als Gemisch zur Anwendung und im dritten Versuchsteil sequen-

ziell nacheinander. Der Versuchsaufbau war dabei immer identisch.
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Insgesamt ldsst sich restimieren, dass die Applikation von Natriumfluorid, Olaflur und elmex®
Fluid mit einer Fluoridkonzentration von jeweils 10.000 ppm bei einer Einwirkzeit von 5 min
sowohl auf Schmelz- als auch auf Dentinoberfldchen zur Bildung einer Kalziumfluoridglobu-
lischicht gefiihrt hat. Dabei besteht kein wesentlicher Unterschied zwischen den Fluoridkon-

zentrationen vor und nach dem Abspriihen mit der Multifunktionsspritze.

Die nach Applikation des Gemisches aus Fluorid und Hydroxylapatit gefundenen Agglomerate
sind bislang in der wissenschaftlichen Literatur nicht beschrieben. Sie weisen aber auf eine
mogliche Reaktion der Fluoridpréiparate mit dem Hydroxylapatit hin. Durch das simultane oder
sequenzielle Hinzufiigen der biomimetischen Substanz Hydroxylapatit kam es zu einer deutlich
sichtbaren Veridnderung der Struktur der Deckschicht. Es entstanden Agglomerate unterschied-
licher GrofB3e, die sich morphologisch deutlich von den Fluoridglobuli unterschieden, die Ober-

fliche nicht homogen bedeckten und mit der Multifunktionsspritze abgespriiht werden konnten.

Es konnte weder bei simultaner noch bei sequenzieller Applikation ein positiver Synergismus
von Fluoriden und Hydroxylapatit im Hinblick auf die Ausbildung von Deckschichten nachge-
wiesen werden. Bezliglich Homogenitét und Stabilitit der Kalziumfluoridglobulischichten wa-
ren die reinen Fluoridverbindungen dem Gemisch aus Fluorid und Hydroxylapatit iiberlegen.
Bei allen Versuchen konnten keine wesentlichen Unterschiede zwischen Schmelz- und Den-

tinoberflidchen festgestellt werden.
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1.2 Abstract

During the last decades the efficacy of fluorides in the protection against caries has been exam-
ined extensively and verified. Topical application of different fluoride preparations is consid-
ered to be the gold standard of oral prophylaxis measures in preventive dentistry. However,
neither bacterial adhesion nor acid-associated demineralization of dental hard tissue can be en-
tirely prevented, yet. An alternative agent could develop from hydroxyapatite particles in a va-
riety of sizes. Biomimetic nanocrystalline hydroxyapatite is advertised for its caries-preventive
effect. As, most of the studies focus on the potential of hydroxyapatite toothpastes or
mouthwashes to remineralize demineralized surface lesions, knowledge about the influence of

hydroxyapatite on fluoridation is very limited.

The purpose of this in vitro study is to analyze the interaction between hydroxyapatite and
different fluoride preparations. It is hypothesized, that in the presence of hydroxyapatite, it is

possible to establish reproducible, stable calcium fluoride layers on enamel and dentin surfaces.

Test series based on enamel and dentine specimens, that were obtained from extracted bovine
teeth, were conducted. Thereby, sodium fluoride, olaflur, elmex® Fluid and hydroxyapatite

served as test products and sterile water as a reference product.

In the first series of tests, the pure fluoridation of the specimens and the pure application of
hydroxyapatite was tested. The samples were incubated for 5 min in the test solution. The
surface coverage was examined by scanning electron microscopy (SEM) and the fluoride
content of the sample was determined by energy dispersive X-ray spectroscopy (EDX). In order
to test the persistence and stability of the calcium fluoride layer, the samples were exposed to
the spray of a dental multifunctional syringe for 20 seconds using maximum pressure and
maximum water supply. In the second series of experiments, fluoride and hydroxyapatite were
applied simultaneously in combination, and in the third part of the experiment they were used

sequentially.

It is detected that the application of sodium fluoride, olaflur and elmex® Fluid with a fluoride
concentration of 10,000 ppm, each, and an exposure time of 5 min on both enamel and dentin
surfaces leads to the formation of a calcium fluoride layer. Differences in the amount of fluoride

before and after the exposure to the water jet of the multifunctional syringe are not observed.
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The agglomerates detected after application of the fluoride-hydroxyapatite mixtures have not
been described in the scientific literature yet. But they refer to a possible reaction between

fluorides and hydroxyapatite.

The simultaneous or sequential addition of biomimetic hydroxyapatite led to a distinct change
in the structure of the surface layer. Agglomerates of various sizes were formed, which were
obviously different from the calcium fluoride globules in terms of morphology, did not cover

the surface homogeneously and could be sprayed off with the multifunctional syringe.

A positive synergism of fluorides and hydroxyapatite could not be demonstrated due to
simultaneous or sequential application. In terms of homogeneity and stability of the calcium
fluoride surface layer, the pure fluoride compounds were superior to the combination of fluoride

and hydroxyapatite. Differences between enamel and dentine surfaces are not observed.
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2 Einleitung

Fluoride und deren Wirkungen in der zahnmedizinischen Prophylaxe sind seit vielen Jahren in
zahlreichen Studien umfassend untersucht worden. In den letzten Jahrzehnten ist der Riickgang
der Karies tiberwiegend auf lokale und systemische Fluoridierungsmafnahmen zuriickzufiihren
[8,10,14,20,35,97,118], wobei auch eine Optimierung der Mundhygiene und die Erndhrung
Einfluss darauf haben. Die Wirkung der verschiedenen Anwendungsformen der Fluoride wird
in vielen umfangreichen Studien dargelegt, wobei die tdgliche Applikation fluoridierter Zahn-
pasten besonders im Vordergrund steht [77-80]. Anwendungsempfehlungen fiir verschiedene
Altersgruppen sind in der Leitlinie ,,FluoridierungsmaBBnahmen zur Kariesprophylaxe® [43]
ausfiihrlich zusammengestellt. Ein entscheidender Wirkmechanismus der Fluoride ist dabei de-
ren Anreicherung an der Oberflache der Zahnhartsubstanz in Form von Kalziumfluorid oder
Kalziumfluorid-dhnlichen Prizipitaten unter Bildung einer Kalziumfluoridglobulischicht

[42,116].

Obwohl die Wirksamkeit von Fluoriden mit hoher Evidenz belegt ist, wird immer wieder nach
alternativen Wirkstoffen gesucht, die sich am Goldstandard Fluorid messen lassen miissen. Sie
sollten diesen in seiner Wirkung {ibertreffen oder zumindest gleichwertig und nebenwirkungs-
frei sein. So ist seit einigen Jahren Hydroxylapatit in den Fokus des Interesses geriickt, denn
mogliche Nebenwirkungen von Fluoriden wie beispielsweise Dentalfluorosen werden immer
wieder kritisch diskutiert. Auch wenn bei korrekter Anwendung topisch applizierter Fluoride
bislang keine Gesundheitsgefdhrdung nachgewiesen werden konnte, werben einige Hersteller
fluoridfreier Zahnpasten mit dem bewussten Verzicht auf diesen korperfremden Stoff

[123,124].

Die Verwendung biomimetischer Substanzen zur Mundpflege gewinnt in der pridventiven
Zahnheilkunde immer mehr an Bedeutung. Biomimetische Substanzen zur topischen Applika-
tion sind unter anderem Kalziumphosphate, deren chemische Zusammensetzung der minerali-
schen Phase der Zdhne sehr dhnelt [83]. Hydroxylapatit weist von allen Kalziumphosphaten die
grofte Ahnlichkeit zu natiirlichem Zahnschmelz auf. AuBerdem hat Hydroxylapatit die ge-
ringste Loslichkeit aller Kalziumphosphate und kann in verschiedenen Kristallstrukturen und
PartikelgroBen, zum Beispiel von Mikrometer bis Nanometer, synthetisiert werden [30]. Zahl-

reiche Studien beschiftigen sich mit der Wirkung von Hydroxylapatit auf Karies, Erosion,
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Schmelzldsionen, Dentinhypersensibilitdten und Biofilm-Management unter In-vitro-, In-vivo-

und In-situ-Bedingungen [83,84].

Uber die Interaktion der topischen Anwendung von Hydroxylapatit und Fluoriden ist bislang
allerdings nur wenig bekannt. So stellt sich die Frage, ob die beiden Stoffe bei gleichzeitiger
oder sequenzieller Applikation eine synergistische Wirkung haben oder ob Hydroxylapatit die

Fluoridierung negativ beeinflusst, eventuell sogar verhindert.

2.1 Literaturubersicht

2.1.1 Fluoride

Ein zentraler Baustein der Gesunderhaltung eines naturgesunden beziehungsweise eines kari-
esfreien, sanierten Gebisses sind Fluoridierungsmafinahmen zur Kariesprophylaxe [52], wobei
hier die regelméBige Applikation fluoridhaltiger Zahnpasta im Vordergrund steht [77,118]. Zur
Kariesprivention sind neben Zahnpasten auch fluoridhaltige Lacke, Gele und Spiillosungen,
die lokal appliziert werden, in Gebrauch [78—80]. Neben der lokalen Applikation von Fluoriden
gibt es auch die systemische Fluoridierung, wozu die Trinkwasser-, Kochsalz- und Tabletten-
fluoridierung zdhlen. Die Gesamtfluoridaufnahme pro Tag durch Nahrungsmittel und Ver-
schlucken fluoridhaltiger Priparate sollte grundsétzlich einen Wert von 0,05 mg/ kg Korperge-
wicht nicht iiberschreiten [27]. Bei Erwachsenen betrigt die sicher toxische Dosis (certainly
toxic dose, CTD) 32 bis 64 mg Fluorid pro Kilogramm Korpergewicht, bei Kleinkindern liegt
die wahrscheinlich toxische Dosis (probably toxic dose, PTD) bei 5 mg Fluorid pro kg Korper-
gewicht [53]. Durch chronisch toxische Fluoridmengen wihrend der Schmelzreifung kann es
zu Fluorosen kommen [71]. Es besteht allerdings kein toxisches Risiko, wenn die iiblichen
Empfehlungen zur Anwendung von fluoridhaltigen Priparaten beriicksichtigt werden [43,60].
Die Gabe von Fluoridtabletten beispielsweise sollte deshalb beendet werden, sobald fluoridier-

tes Haushaltssalz verzehrt wird [43].

Die kariesprotektive Wirkung der Fluoride beruht auf verschiedenen Mechanismen. Der wich-
tigste Effekt ist die Hemmung der Demineralisation und Forderung der Remineralisation des
Zahnschmelzes [51,75,76]. Dabei ist man lange davon ausgegangen, dass ausschlieflich in den
Schmelz inkorporiertes Fluorid den Zahn vor kariosen Angriffen schiitzt. Inzwischen ist aber

bewiesen, dass frei verfligbares Fluorid auf der Zahnoberfldche durch den Einfluss des Fluorids
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auf die dynamischen Vorgédnge von De- und Remineralisation eine weitaus grofere Rolle spielt

[5,37,111,112].

In einem In-situ-Experiment wurde menschlicher Zahnschmelz mit dem Zahnschmelz von
Haien verglichen, welcher liberwiegend aus reinem Fluorapatit, also fest eingebautem Fluorid,
besteht [89]. Es entwickelte sich in situ unter Plaque bei Proben aus Haifischschmelz eine stér-
kere initiale Karies als bei Zahnproben aus menschlichem Schmelz, die einmal tdglich mit einer
Fluoridlosung gespiilt wurden. Bei den Proben aus Haifischschmelz konnte die zusétzliche An-
wendung einer fluoridhaltigen Mundspiilung die Demineralisation nicht hemmen. Aulerdem
haben sich auf der Haifischschmelzoberfliche keine Kalziumfluorid-dhnlichen Prizipitate ge-
bildet. Daraus lésst sich schlielen, dass die wesentliche kariesprotektive Wirkung der Fluoride
auf die Bildung eines Kalziumfluoridniederschlages auf der Zahnoberflache zuriickzufiihren

ist.

Durch die lokale Applikation von Fluorid kommt es zur Bildung einer solchen Kalziumfluorid-
Deckschicht auf der Zahnoberfliche, die ein pH-abhingiges Fluoriddepot darstellt
[28,98,114,115]. Bei neutralem pH-Wert ist diese Schicht relativ stabil [95] und ist das wich-
tigste Reaktionsprodukt auf Schmelz-, Dentin- und Zementoberfldchen bei Verwendung fluo-
ridhaltiger Zahnpasten oder wéhrend kurzer topischer Behandlung mit Fluorid [65,88,95,97].
Sinkt bei einem kariogenen Angriff der pH-Wert durch Sdurebildung der metabolisch aktiven
Plaquebakterien oder wirken exogene und endogene Séuren auf den Zahn, protonisieren die
dabei freigesetzten Protonen in der Plaquefliissigkeit vorhandene Phosphationen (Abb. 1). Um
das Losungsgleichgewicht aufrecht zu erhalten, wird neben Phosphat- und Hydroxydionen
schlieBlich auch Kalzium aus der Zahnhartsubstanz geldst, was zu einer Demineralisierung des
Zahnschmelzes fiihrt [113]. Die bei niedrigem pH-Wert aus einer Kalziumfluorid-Schicht frei-
gesetzten Fluoridionen werden stattdessen in die Zahnhartsubstanz eingebaut und schiitzen den
Zahn durch diese Remineralisation vor weiteren Saureangriffen [90,97].

* Lokale Fluoridierung *  Speichel
+ Intraorales Reservoir *  Plaquefliissigkeit

*  Zahnschmelz l

Abb. 1: Kalziumfluorid-Deckschicht als pH-ab-

2F HPO, > HPO, > 2F e e . . .
N o B hingiges Fluoriddepot (modifiziert nach Rella und
CaF
CaF, _— Deck:cl:icht _— CaF, Saxegaard [96])
: . F- = Fluoridionen
e e R “u . o
Ca?* Protein Protein Ca? Ca = Ka121um10nen
HPO4* = Hydrogenphosphationen
*  Speichel *  Speichel
e Plaquefliissigkeit *  Plaquefliissigkeit
«  Zahnschmelz
pH7 pH S
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In den Ruhephasen zwischen den Séureangriffen wird im Rahmen des Remineralisationspro-
zesses Fluoridhydroxylapatit oder Fluorapatit mit Hilfe von Kalzium-, Phosphat- und Hydro-
xydionen aus dem Speichel und den geldsten Fluoridionen gebildet. Werden die Hydroxydio-
nen im Kristallgitter des Hydroxylapatit durch kleinere Fluoridionen ersetzt, entsteht eine dich-
tere und damit stabilere Kristallstruktur [100]. Das niedrigere Loslichkeitsprodukt von Fluorid-
hydroxylapatit im Vergleich zu Kalziumhydroxylapatit ist fiir die Reduzierung der Schmelz-
l16slichkeit verantwortlich [2,54,95].

Die Bildung einer Kalziumfluorid-Schicht auf der Zahnoberfldche ist von mehreren Faktoren
abhéngig. Eine erhohte Menge an Kalziumfluorid-Niederschlag kann durch eine lingere Kon-
taktzeit zwischen Zahnhartsubstanz und Fluoridierungsmittel erreicht werden. Weiterhin spielt
die Konzentration des verwendeten Fluorids eine wesentliche Rolle [96]. Bei neutralen oder
schwach sauren Fluoridpriparaten hat die Bereitstellung von Kalzium aus dem Speichel einen
positiven Einfluss auf die Bildung von Kalziumfluorid-Schichten [99]. Um eine spontane Pra-
zipitation von Kalziumfluorid auszuldsen, ist bei niedrigem pH-Wert eine Konzentration von
100 ppm Fluorid ausreichend, wiahrend bei neutralem pH-Wert eine hohere Konzentration (300
ppm) notwendig ist [66]. Neben der Fluoridkonzentration [14,98] ist die Bildung von Kalzium-

fluorid-Prizipitaten auch abhidngig von der Art der verwendeten Fluoridverbindung.

Im Allgemeinen sind Fluoride Salze der Fluorwasserstoffsdure, die Fluoridionen in ihrem lo-
nengitter eingebaut haben. Es kommen aber auch kovalente Bindungen und organische Verbin-
dungen vor. Zu den fiir die Zahnmedizin wichtigsten anorganischen Fluoriden zdhlen Natrium-
fluorid, Zinnfluorid und Kalziumfluorid. Bei den organischen Fluoridverbindungen handelt es
sich um Aminfluoride, die als kationische Tenside iiber eine lange hydrophobe Alkylgruppe
und ein hydrophiles Anion mit einem Fluorid verfiigen. Die wichtigsten Vertreter sind Olaflur,
ein Dihydrofluorid, und Dectaflur, ein Monohydrofluorid. Durch ihre tensidartige Struktur sind
Aminfluoride oberflachenaktive Molekiile mit hoher Affinitdt zum polaren Zahnschmelz [44].
Zusitzlich zu ihrer Oberflichenaktivitidt haben Aminfluoride einen schwach sauren pH-Wert.
Dies ist besonders giinstig fiir die Ausbildung einer Kalziumfluoridglobulischicht mit sehr klei-
nen Globuli, die besonders dauerhaft und gut an der Oberfldche haften [4,22]. Durch die funk-
tionelle Amingruppe konnen Aminfluoride auch in den Bakterienstoffwechsel eingreifen und
die mikrobielle Saurebildung hemmen [40,107]. Aufgrund der antibakteriellen Wirkung haben

sie einen besonders hohen kariespraventiven Effekt [81].

Klimek et al. [64] verglichen in einer In-situ-Studie eine natriumfluoridhaltige mit einer amin-

fluoridhaltigen Zahnpasta. Nach vierwdchiger Anwendung bewirkte die aminfluoridhaltige

-8-
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Zahnpasta gegeniiber der natriumfluoridhaltigen einen wesentlich hoheren Fluoridzuwachs im
Zahnschmelz. Ahnliche Ergebnisse zeigt auch eine In-vitro-Studie von Patil und Anegundi
[91]. Hier wurde die Fluoridaufnahme von Zahnschmelz nach Applikation verschiedener Zahn-
pasten betrachtet. Untersucht wurden Prdmolaren, die aus kieferorthopadischen Griinden extra-
hiert werden mussten. Die Proben wurden demineralisiert und anschlieend fiir 2 Tage in vier
verschiedenen Zahnpasta-Slurrys inkubiert. Die hochste Fluoridaufnahme konnte bei den Pro-
ben festgestellt werden, die mit der Aminfluoridzahnpasta behandelt worden waren, wohinge-
gen die Proben, die mit einer natriumfluoridhaltigen Zahnpaste behandelt worden waren, die

geringste Fluoridaufnahme aufwiesen.

Auch haben organische Fluoride eine besser remineralisiernde Wirkung zur Wiederherstellung
der Mirkrohirte von Zahnschmelz nach erfolgter Demineralisation als anorganische Fluorid-
verbindungen. Zu diesem Ergebnis kamen Shetty et. al in einer In-vitro-Studie [108]. Unter-
sucht wurden Proben aus extrahierten Pradmolaren, die fiir 72 h in 1%iger Zitronensdure demi-
neralisiert worden waren. Die Proben wurden in kiinstlichem Speichel gelagert und sieben Tage
lang zweimal téglich fiir drei min entweder mit einer natriumfluorid- oder einer aminfluorid-
haltigen Zahnpasta behandelt. Die Messung der Mikrohirte erfolgte vor Beginn der Versuche,
nach Demineralisation und nach Remineralisation. Die Ergebnisse zeigten einen gréeren An-
stieg der Mikrohérte nach Remineralisation mit Aminfluorid als nach Remineralisation mit Nat-

riumfluorid.

Die Wirksamkeit eines Fluoridierungsmittels ist in hohem Mal3e von seiner Féhigkeit abhéngig,
auf der Zahnoberfldche ein Kalziumfluorid-dhnliches Prézipitat zu erzeugen [67,120], in dem
auch Phosphate, Proteine und andere Bestandteile enthalten sein konnen [12]. Bei rasterelekt-
ronenmikroskopischer Betrachtung kommen dabei typische kugelformige Globuli zur Darstel-
lung, deren Morphologie sich in Bezug auf GroBe und Menge nach Anwendung von Natrium-
fluorid und Aminfluoriden unterscheidet [15,18]. Petzold [93] konnte in einer In-vitro-Unter-
suchung zeigen, dass sich nach Applikation von Olaflur, geldst in einer Acetat-Pufferlosung
bei pH 4,5, die ersten Kalziumfluoridglobuli bereits nach 10-20 s bilden. Nach 60 s ist die

Schmelzoberfldche fast vollstdndig mit Prézipitaten bedeckt.
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2.1.2 Hydroxylapatit

Hydroxylapatit ist ein Mineral aus der Klasse der wasserfreien Phosphate. Es bildet ein hexa-
gonales Kristallsystem und hat die Summenformel Cas|OH(PO4)3] [110]. Hydroxylapatit
kommt in stéchiometrisch reiner Form nur selten vor. So sind im Hydroxylapatit des Zahn-
schmelzes neben Kalzium auch andere lonen wie Fluor-, Magnesium-, Chlor- oder Kaliumio-
nen sowie bestimmte Spurenelemente in das Kristallgitter eingebaut [21,74,92]. Der Einbau
von Fluorid in das Apatit-Gitter macht den Zahnschmelz widerstandsfahiger gegen Séurean-

griffe [69].

Das Ziel von kiinstlich hergestelltem Hydroxylapatit ist es, den natiirlichen Zahnschmelz nach-
zuahmen und somit Strukturprinzipien der Natur flir ihren Einsatz in der Medizin nutzbar zu
machen. Daher bezeichnet man artifizielles Hydroxylapatit auch als biomimetische Substanz
[13,34,45,47,48,101,102]. Van Loveren listet Hydroxylapatit in der Gruppe der Putzkorper von
Zahnpasten auf, zu denen unter anderem auch Silikatverbindungen, Kalziumphosphate und
Kalziumkarbonate zéhlen [73]. Epple fasst in einem Review zusammen, dass Hydroxylapatit-
Partikel nicht toxisch sind und keine Nebenwirkungen auf die menschliche Gesundheit haben,
wenn sie in addquaten Dosen appliziert werden [31]. Andere Autoren charakterisieren Hydro-
xylapatit als biomimetisches Material mit hoher Oberflachenenergie, hoher Loslichkeit und op-

timaler Bioaktivitat [29,31,46].

Gegenwirtig werden zahlreiche hydroxylapatithaltige Mundhygieneprodukte beworben und
vertrieben. Dabei wird der Inhaltsstoff als ,,Nano-Hydroxylapatit®, ,,Mikro-Hydroxylapatit*
oder nur als ,,Hydroxylapatit* deklariert. So gibt beispielsweise der japanische Hersteller Sangi
an, dass Hydroxylapatit in Form von Nanopartikeln enthalten ist [61,72,92,125]. Ob es Unter-
schiede in der Wirkungsweise verschiedener Partikelgrofen gibt, ist derzeit nicht umfassend
untersucht. In einer In-vitro-Studie verglichen Huang et al. die Remineralisationsféahigkeit von
Hydroxylapatit in nano- und mikro-partikulérer Form miteinander. Nano-Hydroxylapatit wies
bei neutralem pH-Wert eine vergleichsweise besser remineralisierende Wirkung auf als Mikro-

Hydroxylapatit [58].

Die Idee, Hydroxylapatit als mdgliche Alternative zu Fluoriden zu verwenden, besteht schon
seit mehreren Jahrzehnten. Bereits in den 1980er Jahren sind in Japan erste Produkte, die Nano-
Hydroxylapatit enthielten, auf dem Markt erschienen [92,125]. Dabei soll Nano-Hydroxylapatit

laut Angaben der Hersteller einerseits einen Schutz vor Karies bieten, die Zahne authellen und
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vor Erosionen schiitzen und andererseits durch den Verschluss der Dentintubuli gegen Hyper-
sensibilitdten helfen. Es wird bei hydroxylapatithaltigen Produkten haufig bewusst auf den zu-

sitzlichen Einsatz von Fluoriden und abrasiven Inhaltsstoffen verzichtet.

Eine klinische Studie aus dem Jahr 1989 von Kani et al. beschéftigt sich mit der kariesprotek-
tiven Wirkung von Hydroxylapatit [61]. Untersucht wurde die Kariesinzidenz von Grundschul-
kindern tiber einen Zeitraum von drei Jahren. Die Testgruppe putze mit einer Zahnpasta mit 5%
Hydroxylapatit, die beiden Kontrollgruppen benutzten eine Zahnpasta ohne Hydroxylapatit. Es
lassen sich jedoch einige methodische Probleme der Studie vermuten. Angaben iiber die genaue
Zusammensetzung der Testzahnpasten, eine Verblindung sowie eine Randomisierung fehlen.
Zunichst wurden die DMFT-Werte (Decayed Missing Filled Teeth) aller durchgebrochenen
Zihne zu Studienbeginn untersucht. Danach wurde die Inzidenzrate neuer karidser Lasionen
wihrend der gesamten Studiendauer betrachtet, einmal basierend auf allen intakten Zdhnen zu
Studienbeginn und einmal basierend auf allen wéhrend des Studienverlaufs neu durchgebro-
chenen Zéhne. Unklar bleibt, ob diese Untersuchungen von zahnmedizinischem Fachpersonal
durchgefiihrt worden sind. Die DMFT-Werte von Médchen und Jungen wurden getrennt von-
einander untersucht. Bei den Miadchen lie8 sich im Gegensatz zu den Jungen eine deutliche
Karieshemmung bei Verwendung der hydroxylapatithaltigen Zahnpasta im Vergleich zu den
Produkten ohne Hydroxylapatit feststellen. Dieses Ergebnis ist kritisch zu bewerten, da ge-

schlechtsbezogenen Effekte dullerst unwahrscheinlich sind.

Eine Studie aus dem Jahr 2011 verglich in einem In-situ-Modell die Remineralisation von
kiinstlich erzeugten initialen Schmelzldsionen durch Zahnpasten mit 5% und 10% Nano-Hyd-
roxylapatit mit einer Natriumfluorid-Zahnpasta [86]. Es konnte in allen Féllen eine Reduktion
der Léasionstiefe nachgewiesen werden. Die Ergebnisse zeigten keine signifikanten Unter-
schiede beziiglich der remineralisierenden Wirksamkeit zwischen den beiden hydroxylapatit-
haltigen Zahnpasten und der natriumfluoridhaltigen Zahnpasta. Die Autoren schlussfolgern,
dass hydroxylapatithaltige Zahnpasten dieselben remineralisierenden Eigenschaften wie fluo-

ridhaltige Zahnpasten haben und daher als gleichwertige Alternative angesehen werden konnen.

Eine aktuelle kontrolliert randomisierte klinische Multicenterstudie von Schlagenhauf ef al. hat
133 Patienten im Alter zwischen 15 und 25 Jahren inkludiert, die eine hohe Kariesaktivitat
aufweisen und bei denen eine kieferorthopiddische Behandlung mit festsitzenden Apparaturen
durchgefiihrt wird [105]. In einem Beobachtungszeitraum von 168 Tagen wurde die Zahl der
neu entstandenen karidosen Lésionen erhoben. In diesem Zeitraum hat die Testgruppe eine Zahn-

pasta mit 10% Hydroxylapatit verwendet, die Kontrollgruppe eine fluoridhaltige Zahnpasta mit
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350 ppm Amin- und 1050 ppm Zinnfluorid. Zu Beginn des Untersuchungszeitraumes wurden
Plaqueindex (PI) und Gingivaindex (GI) erhoben und die Vestibulérflichen der Zdhne 15-25
entsprechend der Kriterien des International Caries Detection and Assessment Systems
(ICDAS) II beurteilt. Vor Eingliederung der festsitzenden kieferorthopidischen Apparatur
wurde eine Professionelle Zahnreinigung durchgefiihrt. Die Probanden sollten die beiden Stu-
dienprodukte {iber den gesamten Zeitraum zweimal tiglich mit einer elektrischen Zahnbiirste
applizieren. Es fand ein monatliches Recall statt, bei dem die Zdhne mit 1%igem topisch-appli-
ziertem Chlorhexidin-Gel desinfiziert worden sind. An Tag 28, 64 und 168 nach Eingliederung
der Brackets wurden erneut PI und GI erhoben und die Zihne nach ICDAS II beurteilt. 54,7%
der Patienten aus der Hydroxylapatit-Gruppe und 60,9% der Patienten aus der Kontrollgruppe
zeigten nach 168 Tagen die Bildung mindestens einer karidsen Lésion ICDAS-Code >1. Die
Autoren kommen zu dem Schluss, dass bei hoch kariesaktiven kieferorthopadischen Patienten
die regelméfige Applikation einer fluoridfreien, hydroxylapatithaltigen Zahnpasta keinen sig-
nifikanten Unterschied gegeniiber der Fluoridzahnpasta in Bezug auf die Kariesprogression
aufweist. Bei der Interpretation der Ergebnisse muss beriicksichtigt werden, dass ein praventi-
ver Effekt moglicherweise bereits durch die regelmiBige Anwendung von Chlorhexidin er-

reicht wurde.

Kariesreduktion ldsst sich nicht nur auf dem Weg der Remineralisation erreichen, sondern auch
durch Beeinflussung des oralen Biofilms. Hierzu untersuchten Hannig ef al. in einer In-situ-
Studie den Einfluss einer Mundspiilung mit Zinkkarbonat-Hydroxylapatit-Nanopartikeln auf
die bakterielle Adhésion [46]. Diese untersuchte Mundspiilung enthélt Hydroxylapatit in einer
Konzentration, die mit < 1% angegeben ist. Weitere Inhaltsstoffe sind Xylitol oder Sorbitol.
Untersucht wurden Schmelz-Proben von Rinderzéhnen, die in einer speziellen intraoralen Ap-
paratur dem Milieu der menschlichen Mundhohle ausgesetzt worden sind. Nach 1 min Pellikel-
Bildung haben die Probanden 1 min lang mit dieser kommerziell verfiigbaren Mundspiilung
gespiilt. Die bakterielle Kolonisation wurde nach 6 und nach 12 h erfasst. Als Positivkontrolle
diente eine 0,2%ige Chlorhexidin-Losung. Es konnte nach 6-12 h eine Reduktion der Bakteri-
enkolonisation nach Applikation der hydroxylapatithaltigen Spiillosung gezeigt werden. Die
Effekte sind vergleichbar mit denen, die auch nach Anwendung von Chlorhexidin beobachtet

werden konnten.

Um herauszufinden, ob dieser Effekt der hydroxylapatithaltigen Mundspiilung auf die Reduk-

tion der Bakterienkolonisation den Hydroxylapatit-Partikeln zuzuschreiben ist, wurden neben
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der originalen Mundspiilung auch zwei weitere Testlosungen untersucht. Zum einen die origi-
nale Spiilung aber ohne die Hydroxylapatit-Nanopartikel. Zum anderen eine reine Apatit-Lo-
sung mit Hydroxylapatit-Nanopartikeln in Kochsalzlosung. Nach 6 h kam es bei Anwendung
aller Mundspiilungen zu einer signifikanten Reduktion der adhirenten Bakterien mit Ausnahme
der reinen hydroxylapatithaltigen Losung. Allgemein waren die reinen Hydroxylapatit-Nano-
partikel in Kochsalzlosung weniger effektiv als die originale Mundspiilung, die originale
Mundspiilung ohne Hydroxylapatit oder Chlorhexidin. Auch nach 12 h konnten Effekte auf die
Bakterienkolonisation beobachtet werden. Diese waren aber statistisch nicht signifikant. Fiir
die antiadhdsive Wirkung konnen Bestandteile der wissrigen Phase wie Zink, Natriumlau-
rylsulfat oder Xylit verantwortlich sein, aber auch Hydroxylapatit-Nanopartikel. Eine antibak-
terielle Wirkung scheint allerdings eher von den Bestandteilen der wissrigen Phase auszugehen
und weniger von den Hydroxylapatit-Nanopartikeln. Es kann mit dieser Studie also eine anti-

adhirente, aber keine antibakterielle Wirkung von Hydroxylapatit belegt werden.

Vergleichbare Ergebnisse liefert eine weitere Studie, bei der die gleiche Mundspiilung iiber
einen Zeitraum von zwei Wochen verwendet wurde. Dennoch ist auch hier die Wirkung von

Chlorhexidin am deutlichsten [50].

Kensche et al. gingen in einer weiteren In-situ-Studie der Frage nach, welchen Einfluss reine
Hydroxylapatit-Losungen auf die bakterielle Kolonisation der Zahnoberfliche haben [63].
Auch bei dieser Studie wurden Schmelz-Proben von Rinderzidhnen in einer speziellen intraora-
len Apparatur dem Milieu der menschlichen Mundhohle ausgesetzt. Die verwendete Spiillo-
sung enthielt 5 g reine Hydroxylapatit-Mikropartikel dispergiert in 100 ml destilliertem Wasser.
Als Referenz diente eine 0,2%ige Chlorhexidin-Spiilung. Fiir die Negativkontrolle wurden die
Proben dem intraoralen Milieu ausgesetzt, ohne dass eine Mundspiilung zum Einsatz kam.
Nachdem die Trégerschienen mit den Priifkdrpern fiir I min in der Mundhohle getragen worden
waren, damit sich auf der Schmelzoberfliche eine initiale Pellikel bilden konnte, spiilten die
Probanden fiir I min mit 8 ml Spiillésung. Danach blieben die Triagerschienen kontinuierlich
fiir 8 h tiber Nacht in der Mundhohle. Im Vergleich zur Negativkontrolle (keine Spiilung), re-
duzierten sowohl die 0,2%ige Chlorhexidin-Spiilung als auch die Hydroxylapatit-Partikel in
destilliertem Wasser die Menge an adhérenten Bakterien signifikant. Mittels rasterelektronen-
mikroskopischer Untersuchung konnte gezeigt werden, dass nach dem Spiilen mit der 5%igen
Hydroxylapatit-Testspiilung Hydroxylapatit-Cluster und -Partikel an der Pellikeloberflache ak-

kumulieren, die auch noch nach 30 min intraoraler Exposition nachweisbar sind. Nach prolon-
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gierter Exposition konnen nur noch einzelne Reste der Hydroxylapatit-Aggregate nachgewie-
sen werden und daher scheint die Dauer des Anlagerungsprozesses limitiert. Der Effekt von
Hydroxylapatit-Partikeln, den bakteriellen Biofilm zu reduzieren, kdnnte daraus resultieren,
dass die Ultrastruktur der in situ gebildeten Pellikel verdndert wird. Durch Untersuchung des
Expektorats der Probanden konnte aullerdem festgestellt werden, dass Hydroxylapatit-Partikel
die Bakterien im Sinne einer Agglutination umschlielen, so dass diese eliminiert werden kon-

nen.

Bereits in einer vorherigen Untersuchung konnte gezeigt werden, dass Zinkkarbonat-Hydro-
xylapatit die protektiven Eigenschaften der in sifu Pellikel verbessern kann. Allerdings wirkte

in dieser Studie Fluorid effektiver [62].

Eine Pilotstudie von Nobre et al. untersuchte in situ nicht nur die Interaktion hydroxylapatit-
haltiger Suspensionen mit der Schmelzoberfldche, sondern auch die Adhédsion von Nano-
Hydroxylapatit an unterschiedlichen dentalen Materialien [87]. Die Probanden trugen intraorale
Splints mit Priifkorpern aus Zahnschmelz, Titan, Keramik und Polymethyl-Methacrylat
(PMMA). Als Priifprodukte dienten drei wissrige Hydroxylapatit-Suspensionen mit je 5%
Nano-Hydroxylapatit unterschiedlicher Form und GréBe. Nach 3-miniitiger Pellikel Formation
spiilten die Probanden 30 s mit 10 ml Suspension. Die Proben wurden unmittelbar nach dem
Spiilen, 30 min und 2 h danach untersucht. Die Partikel wurden mittels Rasterelektronenmik-
roskopie (REM) und Transemissionselektronenmikroskopie (TEM) charakterisiert und die In-
teraktionen zwischen Pellikel und Hydroxylapatit rasterelektronenmikroskopisch evaluiert. Das
Ergebnis der Autoren war, dass eine Akkumulation von runden oder kristallinen Hydroxylapa-
tit-Partikeln an Schmelz, Titan, Keramik und PMMA unter oralen Bedingungen moglich ist.
Dabei spielt die Pellikel eine wichtige Rolle, denn bei der rasterelektronenmikroskopischen
Untersuchung waren konnektive Strukturen zwischen Nano-Hydroxylapatit und der Pellikel
sichtbar. Die Autoren schlussfolgerten, dass die erworbene Pellikel als Verbindung zwischen

Nano-Hydroxylapatit und Materialoberflédche dient.

Die Wechselwirkungen zwischen Hydroxylapatit-Partikeln und der Schmelzoberfliche, die zur
Remineralisation fiihren, sind bislang noch nicht vollstindig im Detail bekannt [16]. Als mog-
licher Mechanismus wird diskutiert, dass die Hydroxylapatit-Partikel die Remineralisation in-
duzieren, in dem sie als Nucleus fungieren, der Kalzium und Phosphat aus dem Speichel anzieht
[1]. Zahlreiche Studien haben die qualitative Interaktion von Hydroxylapatit mit Schmelz und
der Pellikel untersucht [16,34,59,63,70,102]. Fabritius-Vilpoux et al. beriicksichtigten aber

auch quantitative Parameter der Affinitdt von Hydroxylapatit zu Schmelz wie Konzentration
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und Partikel-GroBe [34]. Die Autoren nutzten unter In-vitro-Bedingungen standardisierte bo-
vine Schmelz-Priifkorper, um die Wechselwirkungen von Hydroxylapatit und Schmelz ohne
den Einfluss individueller patientenbezogener Parameter zu untersuchen. Als Priifprodukte
dienten wissrige Hydroxylapatit-Suspensionen mit 1, 5 und 10% Hydroxylapatit. Die Proben
wurden 1 min in der Suspension inkubiert und anschlieBend mit destilliertem Wasser und Me-
thanol gewaschen. Die rasterelektronenmikroskopische Untersuchung zeigte mikrometergrof3e
Kristallit-Cluster, die der Struktur von natiirlichem Zahnschmelz glichen. Die rasterelektronen-
mikroskopischen Bilder zeigten aulerdem Strukturen, die mineralischen Verbindungen an der
Grenzflache zwischen Hydroxylapatit-Partikeln und Schmelzoberfliche dhneln und auf einen
moglichen Interaktionsmechanismus hindeuten. Die Autoren kommen zu dem Schluss, dass
mit steigender Konzentration der Hydroxylapatit-Partikel mehr Schmelzoberfldche bedeckt ist

und kleinere Partikel besser an der Schmelzoberfldche haften als grof3e.

Neben der reinen Applikation von Hydroxylapatit ist auch die kombinierte Anwendung von

Hydroxylapatit und Fluoriden Untersuchungsgegenstand einiger Studien.

Hill et al. untersuchten die Fihigkeit einer nano-hydroxylapatithaltigen Zahnpasta in Kombi-
nation mit einer fluoridhaltigen Mundspiilung nach Demineralisation mit Essigsdure, Hydro-
xylapatit des Zahnschmelzes in fluoridierten Apatit umzuwandeln. Die Autoren kamen zu dem
Schluss, dass es vorteilhaft ist, beide Substanzen, Nano-Hydroxylapatit und Fluorid, zu ver-
wenden, um Demineralisationsvorgéinge vorzubeugen und die Bildung von séureresistenterem

fluoridiertem Apatit zu fordern [55].

Eine aktuelle In-situ-Studie von Demito et al. zeigt die Wirksamkeit von Fluorid und Hydro-
xylapatit als Gemisch auf die Reduzierung von Schmelz-Demineralisationen in der Umgebung
von kieferorthopadischen Brackets [19]. Bovine Schmelz-Priifkdrper mit aufgeklebten Bra-
ckets wurden von Probanden intraoral getragen. Sowohl die Testgruppe als auch die Kontroll-
gruppe setzen die Proben 14 Tage lang kariogenen Bedingungen aus, indem achtmal téglich
20%ige Saccharose-Losung auf die Priifkdrper getropft wurde. In der Testgruppe wurde an Tag
1 und 7 das Testprodukt mit 9.000 ppm Natriumfluorid und Hydroxylapatit appliziert. Eine
genaue Angabe, wie viel Hydroxylapatit enthalten ist, fehlt jedoch. Die Kontrollgruppe erhielt
keine zusétzliche Behandlung. Der Grad der Demineralisation wurde anhand einer Mikrohér-
temessung sowie der Messung der Lésionstiefe bestimmt. Die Testgruppe, die Fluorid
und Hydroxylapatit aufgetragen hatte, zeigte unter dem Polarisationsmikroskop eine signifi-
kante Reduktion der Lasionstiefe. Aulerdem konnte eine Reduktion der Demineralisation an-

hand der Mikrohédrtemessung festgestellt werden. Die Schlussfolgerung der Autoren lautete,
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dass das getestete Produkt mit Natriumfluorid und Hydroxylapatit einen préaventiven Effekt auf
die Schmelz-Demineralisation hat und eine alternative Behandlung fiir Patienten mit erhohtem
Kariesrisiko darstellt. Allerdings fehlen in dieser Studie die Kontrollgruppen mit der Applika-
tion reiner Fluorid- oder reiner Hydroxylapatit-Produkte. Daher kann anhand dieser Studie
keine Aussage dariiber getroffen werden, ob das getestete Kombinationspriparat im Vergleich

zu einer konventionellen fluoridhaltigen Zahnpasta gleichwertig ist.

Ebadifar ef al. untersuchten in vitro den Effekt einer Zahnpasta mit Fluorid und Hydroxylapatit
im Vergleich zu einer reinen Fluorid-Zahnpasta in Bezug auf die Mikrohérte kiinstlich erzeug-
ter karidser Lésionen [25]. Die Priitkorper wurden aus Wurzeldentin extrahierter Primolaren
hergestellt. Vor Versuchsbeginn wurde eine Hértepriifung nach Vickers vorgenommen. An-
schlieBend wurden die Proben fiir 3 min mit 37%iger Phosphorsédure behandelt und erneut die
Mikrohirte gemessen. Die Zéhne wurden in den folgenden 15 Tagen zweimal téglich mit einer
Zahnpasta A oder B geputzt. Zahnpasta A enthielt 7% Hydroxylapatit und 1.000 ppm Natrium-
fluorid, Zahnpasta B enthielt ausschlie8lich 1.000 ppm Natriumfluorid. Nach 15 Tagen erfolgte
eine dritte Hartemessung. Der Anstieg der Mikrohdrte nach Saureexposition war in Gruppe A
hoher als in Gruppe B. Daraus schlieen die Autoren, dass das Gemisch aus Hydroxylapatit
und Fluorid einen hoher remineralisierenden Effekt hat als die reine Fluorid-Zahnpasta und

vermuten daher eine synergistische Wirkung der beiden Substanzen.

Soares ef al. hingegen kamen zu einem gegensétzlichen Ergebnis. Sie untersuchten den anti-
erosiven Effekt eines APF-Gels (acidulated phosphate fluoride) mit Hydroxylapatit auf die
Schmelzoberflache. Aus 30 ml APF-Gel und 1g Hydroxylapatit in Pulverform wurde ein ho-
mogenes Gemisch als Testprodukt hergestellt. Als Positivkontrolle diente das reine APF-Gel.
Bevor die bovinen Schmelz-Priifkérper einen zyklischen De-und Remineralisationsprozess
durchlaufen haben, wurde das Testprodukt (APF-Gel mit Hydroxylapatit) sowie das reine APF-
Gel als Kontrolle aufgetragen. Der Zyklus wurde sechsmal durchlaufen. Dabei wurden die Pro-
ben 10 min in 2 ml Orangensaft mit einem pH-Wert von 3,5 demineralisiert, anschlieBend in 2
ml kiinstlichem Speichel bei einem pH-Wert von 7,0 60 min remineralisiert. Als Negativkon-
trolle dienten Proben, die ausschlieBlich in kiinstlichem Speichel gelagert wurden. Zur Erosi-
onskontrolle wurden Proben ausschlieBlich in Orangensaft demineralisiert ohne nachfolgende
Remineralisation. Morphologie, Topographie und Zusammensetzung der Schmelz-Proben wur-
den mittels Rasterelektronenmikrokopie, Messung der Rauheit und Energiedispersiver Ront-

genfluoreszenzspektroskopie analysiert. Die rasterelektronenmikroskopische Untersuchung der
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mit dem reinen APF-Gel behandelten Proben zeigt eine Schmelzoberfldche mit Kalziumfluo-
rid-dhnlichen kubischen Prézipitaten. Daher sind auch die Rauheitswerte dieser Proben hoher
als die der Proben, die mit dem hydroxylapatithaltigen APF-Gel behandelt wurden. Auf der
Schmelzoberflache nach Behandlung mit APF-Gel mit Hydroxylapatit sind keine Prizipitate
nachweisbar. Die Behandlung mit APF-Gel resultierte in einem Mineralgewinn nach dem Ero-
sionsvorgang. Die Behandlung mit hydroxylapatithaltigem APF-Gel hingegen fiihrte zu einem
signifikanten Verlust an Phosphat. Demzufolge hat Nano-Hydroxylapatit einen negativen Ein-
fluss auf die Schmelzprotektion, wenn es direkt mit Fluorid kombiniert wird. Eine mogliche
Erklarung der Autoren ist, dass es durch das Zufligen von Nano-Hydroxylapatit zu einem sau-
ren Fluorid-Gel zur partiellen Auflosung des Hydroxylapatit kommt. In Folge bindet das frei-

gesetzte Kalzium das Fluorid im Gel. So werden letztendlich beide Substanzen inaktiviert.

Bislang fehlen grof3 angelegte klinische Studien, die eine antibakterielle oder kariespréventive
Wirkung von Hydroxylapatit eindeutig belegen konnen [33,49]. Derzeit gibt es auch keine aus-
reichende Evidenz, Hydroxylapatit als alleinigen Wirkstoff zur Erosionspravention und -thera-

pie empfehlen zu konnen [6,9,38,39].

2.2 Ziel der Arbeit / Fragestellung

Da einerseits mit Fluorid ein mit hoher Evidenz belegter kariesprotektiver Wirkstoff existiert
und andererseits mit Hydroxylapatit ein biomimetisches Nanomaterial, ergibt sich die Frage,
ob es moglich ist, die Vorteile beider Substanzen zu kombinieren und Synergieeffekte zu erzie-
len. Von besonderem Interesse ist dabei, welche Interferenzen es zwischen Fluoriden und bio-

mimetischem Hydroxylapatit gibt.
In dieser In-vitro-Studie sollen folgende Fragestellungen untersucht werden:

1. Ist es moglich in Anwesenheit von Nano-Hydroxylapatit reproduzierbare Kalziumfluorid-

globulischichten auf Schmelz- und Dentinoberflichen zu etablieren?

2. Gibt es Unterschiede, wenn Fluorid und Hydroxylapatit simultan als Gemisch oder sequen-

ziell angewendet werden?

3. Kann eine Aussage iiber die Stabilitit und Persistenz der auf den Zahnoberflichen gebildeten

Fluorid-, Hydroxylapatit- und Fluorid-Hydroxylapatit-Schichten getroffen werden?
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3 Material und Methode

Fiir die vorliegende In-vitro-Studie wurden insgesamt 144 bovine Schmelz- und Dentin-Priif-
korper mit standardisiert bearbeiteter Oberfliache in fluoridhaltigen, hydroxylapatithaltigen und
kombiniert fluorid-hydroxylapatithaltigen Versuchslosungen inkubiert und anschlieend ras-
terelektronenmikroskopisch hinsichtlich ihrer Morphologie untersucht. Aulerdem wurde eine
atomare Analyse mittels Energiedispersiver Rontgenspektroskopie durchgefiihrt, wobei der

Fluoridgehalt von Interesse war.

3.1 Herstellung der Priitkorper

Zur Durchfithrung der Versuchsreihen wurden Schmelz- und Dentin-Priifkdrper aus extrahier-
ten Rinderzdahnen gewonnen. Die bovinen Priifkérper wurden aus den Labialflichen der Inzisivi
der zweiten Dentition hergestellt, da diese eine ausreichend grof3e Glattfliche zur Herstellung
planer, polierbarer Priifkdrper bieten. Die Zdhne wurden von Mitarbeitern der Klinik fiir
Zahnerhaltung im Schlachthof Zweibriicken von frisch geschlachteten Rindern extrahiert und

in 0,1%iger Thymolldsung gelagert.

Zunichst wurden die Wurzeln der extrahierten Zéhne unter Wasserkiihlung mit einer Diamant-
scheibe abgetrennt, die Kronen in der Frontalebene geteilt und die Priifkdrperrohlinge aus den
Labialflachen herausgetrennt (Schleiftrennmaschine WOCO 50p, Conrad GmbH, Clausthal,
Deutschland) (Abb. 2). Unter Verwendung eines Nassschleifgerites (Phoenix 3000 Variable
Speed Grinder-Polisher, Buehler, Illinois, USA) wurden rechteckige Priifkorper mit einer Min-
destschichtstérke von 1,5 mm und einer Flache von etwa 6 x 4 mm hergestellt. Es wurde darauf
geachtet, moglichst parallele und plane Schmelz-und Dentinfldchen zu erhalten mit einer Pro-
portion von 2/3 Schmelz zu 1/3 Dentin flir Schmelz-Priifkdrper. Umgekehrt war bei den Dentin-
Priifkérpern die Dentinschicht etwa doppelt so dick wie die darunter liegende Schmelzschicht.
Um eine standardisierte Oberflidche zu schaffen, wurde die jeweilige Schmelz- bzw. Dentinfla-
che bei einer Umdrehungszahl von 350 min™! unter kontinuierlicher Wasserkiihlung mit Sili-
konkarbonschleifpapier (Silicon Carbide Grinding Paper, Buehler, Illinois, USA) mit aufstei-
gender Kornung bis 2500 Grit poliert und unter einem Auflichtmikroskop (Zoom-Stereomik-
roskope SMZ 168 Series, Motic GmbH, Wetzlar, Deutschland) bei 12-facher Vergréflerung

kontrolliert. So wurde sichergestellt, dass ausschlieBlich Priifkérper ohne Verfiarbungen oder
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UnregelmiBigkeiten in der sichtbaren Oberfliche verwendet wurden. Die Priifkdrper wurden

in 0,1%iger Thymollosung im Kiihlschrank aufbewahrt.

) ‘ — . A

b) C)

Abb. 2: Priifkorper
a) Ségeschema der Zihne b) Schemazeichnung rechteckiger Priifkorper c¢) bovine Priifkdrper

3.2 Reinigung der Priifkérper

Die Priitkorper wurden vor Versuchsbeginn nach einem festgelegten Reinigungsprotokoll be-
handelt. Dazu wurden sie erneut kurz aufpoliert (2500 Grit), 2 min (Schmelz) beziehungsweise
30 s (Dentin) in 3%iger Natriumhypochloritlosung in einem Schélchen auf dem Wiegetisch
gelagert und anschlieend unter flieBendem, deionisiertem Wasser abgespiilt. Darauf folgte die
Reinigung in einem Ultraschallbad (Sonorex RK 100 H, Bandelin, Berlin, Deutschland):
Schmelz 5 min, Dentin 2 min. Anschliefend wurden die Priifkdrper 15 min in 70%igen Isop-
ropylalkohol inkubiert. Nach abschlieender Spiilung mit sterilem Wasser wurden die Priifkor-
per mindestens 6 h und maximal 3 Tage bei 4 °C in einem Falcon mit sterilem Wasser aufbe-

wahrt.

3.3 Herstellung der Versuchslosungen

Als Priifprodukte fiir die folgenden Versuche dienten als Vertreter der anorganischen Fluorid-
verbindungen: Natriumfluorid (reinst Ph. Eur., Ferdinand Kreutzer Sabamiihle GmbH, Niirn-
berg, Deutschland), als Vertreter der organischen Fluoridverbindungen: das Aminfluorid Olaf-
lur (Permafluor, Permcos GmbH, Stein, Schweiz) und elmex® Fluid (CP GABA GmbH, Ham-
burg, Deutschland), ein gebrauchsfertiges Intensivfluoridierungsprodukt mit Olaflur und
Dectaflur. Als Vertreter der Hydroxylapatite wurde Kalident (Kalident 100, Kalichem, Brescia,
Italien) verwendet. Kalident Powder 100 besteht laut Herstellerangaben zu 100% aus Hydro-

xylapatit in Pulverform.

Aus Natriumfluorid sowie aus Olaflur wurden mit sterilem Wasser (Ampuwa®, Fresenius Kabi

Deutschland GmbH, Bad Homburg, Deutschland) Losungen mit einer Fluoridkonzentration
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von 10.000 ppm (1%) hergestellt, da auch das gebrauchsfertige Produkt elmex® Fluid eine Flu-
oridkonzentration von 10.000 ppm hat. Die Hydroxylapatit-Suspension wurde aus dem Hydro-
xylapatitpulver Kalident Powder 100 und sterilem Wasser mit einem Hydroxylapatitgehalt von
5% angesetzt. AuBlerdem wurden kombinierte Suspensionen aus Natriumfluorid und Hydro-
xylapatit, Olafur und Hydroxylapatit und elmex® Fluid und Hydroxylapatit hergestellt. Auch
diese kombinierten Testsuspensionen enthielten jeweils 5% Hydroxylapatit bei einer Fluorid-
konzentration von 10.000 ppm. Als Kontrolle diente steriles Wasser (Ampuwa®). Eine Uber-

sicht zeigt Tabelle 1.

Tabelle 1 Ubersicht iiber die Priifprodukte mit zugehdrigem pH-Wert

Losung pH

Ampuwa® 5,73
Kalident 5,38
Natriumfluorid 5,38
Natriumfluorid + Kalident 5,38
Olaflur 5,25
Olaflur + Kalident 6,51
elmex® Fluid 4,50
elmex® Fluid + Kalident 6,00

3.4 Versuchsaufbau und -durchfiithrung

Die Durchfiihrung aller Versuche erfolgte nach einem standardisierten Schema bei Raumtem-
peratur. Die bereits gereinigten und in sterilem Wasser gelagerten Priifkdrper wurden zunéchst
kurz mit sterilem Wasser abgespiilt und mit der Unterseite auf einem Vliestuch getrocknet. In
eine 24-Well-Zellkulturplatte wurden jeweils 1.000 pl Versuchslosung pro Well vorgelegt und
dann je ein Priifkorper pro Well fiir 5 min in der Versuchslosung inkubiert. Die Priifkorper
wurden nach dem Herausnehmen aus der Losung nochmals kurz mit der Unterseite auf einem
Vliestuch getrocknet und dann anschlieBend fiir 60 min in 5 ml destilliertem Wasser in einer 6-
Well- Zellkulturplatte gewéssert. Die Proben wurden daraufhin mindestens 24 h unter dem La-
borabzug trocknen gelassen, bevor sie dann mittels hochauflosender Rasterelektronenmikro-
skopie untersucht werden konnten. Zusétzlich erfolgte eine atomare Analyse mittels Energie-

dispersiver Rontgenspektroskopie.
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Kontrolle

Als Negativkontrolle diente steriles Wasser (Ampuwa®). Es wurden je zwei Dentin- und zwei
Schmelz-Priifkorper nach oben genanntem Versuchsablauf 5 min lang in sterilem Wasser in-
kubiert. Alle Priifkdrper wurden rasterelektronenmikroskopisch untersucht und analysiert

(Abb. 3).

Fluoridierung

Im ersten Teil der Versuchsreihen wurden die Priifkdrper ausschlieBlich fluoridiert (Abb. 3),
um die Entstehung der Kalziumfluoridglobulischicht ohne den Einfluss von Hydroxylapatit
iiberpriifen zu kdnnen (Positivkontrolle). Dazu wurden je zwei Dentin- und zwei Schmelz-Priif-
korper nach oben genanntem Schema 5 min in Natriumfluorid, in Olaflur und in elmex® Fluid
inkubiert und anschlieBend rasterelektronenmikroskopisch untersucht. Im Anschluss wurde

eine atomare Analyse mittels Energiedispersiver Rontgenspektroskopie durchgefiihrt.

Jeweils einer der fluoridierten Dentin- und Schmelz-Priifkdrper wurde danach zufillig gebro-
chen und die Bruchfldche erneut unter dem Rasterelektronenmikroskop betrachtet. Dazu wur-
den die Priitkorper zwischen zwei zahnidrztlichen Flachspitzzangen eingeklemmt, zerbrochen
und die Bruchstiicke so auf den REM-Teller aufgebracht, dass senkrecht auf die Bruchkante

mikroskopiert werden konnte.

Um die Stabilitdt und Persistenz der Kalziumfluoridglobulischicht zu testen, wurden neue Priif-
korper bei gleicher Versuchsanordnung mit Natriumfluorid, Olaflur und elmex® Fluid behan-
delt, nach den 60 min Wésserungszeit aber mit der zahnérztlichen Multifunktionsspritze einer
der Behandlungseinheiten in der Klinik fiir Zahnerhaltung (Kaniile fiir Multifunktionshand-
stiick Mat.-Nr.0.773.0011 KaVo Dental GmbH, Biberach, Deutschland) 20 s lang abgespriiht.
Dabei wurden die Proben mit einer zahnérztlichen Pinzette festgehalten und die Diise mit ma-
ximalem Druck und maximaler Wasserzufuhr im Abstand von ungefdhr 3 cm iiber dem Priif-

korper bewegt.

Der Versuch wurde mit Natriumfluorid unter Verwendung von vier Dentin- und zwei Schmelz-
Prifkérpern, mit Olaflur und elmex® Fluid unter Verwendung von je zwei Dentin- und zwei

Schmelz-Priitkorpern durchgefiihrt.
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Danach wurden auch diese Proben rasterelektronenmikroskopisch betrachtet und analysiert und

jeweils die Bruchfldche eines Priifkdrpers untersucht.

Hvdroxvlapatit

Im Anschluss wurde der Versuch nach gleichem Schema mit der wassrigen Hydroxylapatit-
Suspension durchgefiihrt (Abb. 3). Je zwei Dentin- und zwei Schmelz-Priifkdrper wurden 5
min lang in der 5%igen Hydroxylapatit-Suspension inkubiert, danach 60 min gewéssert und
anschlielend rasterelektronenmikroskopisch untersucht. Aulerdem wurden die Proben mittels

Energiedispersiver Rontgenspektroskopie analysiert.

Um die entstandene Oberflichenbedeckung auf ihre Stabilitit und Persistenz hin zu untersu-
chen, wurde der Versuch mit je zwei Dentin- und zwei Schmelzpriitkérpern wiederholt und die
Priifkérper mit der Multifunktionsspritze 20 s lang unter maximalem Druck und maximaler
Wasserzufuhr abgespriiht. Die Priifkdrper wurden dann rasterelektronenmikroskopisch unter-

sucht und analysiert.

H,0 | NaF | | otaftur | | elmex® Fluid || Kalident |
Sn=2 Sn=2 Sn=2 Sn=2 Sn=2
Dn=2 Dn=2 Dn=2 D 2 D 2

20 Sekunden mit Multifunktionsspritze abgespriiht

i i i l

Sn=2 Sn=2 Sn=2 Sn=2
Dn=4 Dn=2 Dn=2 Dn=2

Bruchpréparat von je einem Priifkorper |

REM und EDS

Abb. 3: Versuchsaufbau: Kontrolle, Fluoridierung und Hydroxylapatit
H2O=steriles Wasser, NaF=Natriumfluorid, S= Schmelz, D= Dentin
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Gemisch

Im zweiten Teil der Experimente wurde jeweils das Fluorid-Hydroxylapatit-Gemisch getestet
(Abb. 4), wobei insbesondere darauf geachtet werden musste, dass die Testsuspensionen vor
der Durchfiihrung des Versuches gut durchmischt waren, da sich bei Lagerung schnell ein Se-

diment im Gefdl} abgesetzt hatte.

Auch bei diesem Versuch wurden die Priifkérper 5 min lang in der Suspension inkubiert und

danach 60 min gewissert, getrocknet und rasterelektronenmikroskopisch untersucht.

Der Versuch mit der Natriumfluorid-Hydroxylapatit-Suspension wurde mit vier Schmelz- und
zwei Dentin-Priifkorpern durchgefiihrt. Die Olaflur-Hydroxylapatit-Suspension und die elmex®
Fluid-Hydroxylapatit-Suspension wurden an jeweils vier Schmelz- und Dentin-Priifkdrpern ge-
testet. Jeweils ein Priifkorper jedes Versuches wurde anschlieBend zerbrochen und das Bruch-

préparat rasterelektronenmikroskopisch untersucht.

Danach wurde dieser Versuch mit der Olaflur-Hydroxylapatit-, der elmex® Fluid-Hydroxyla-
patit- und der Natriumfluorid-Hydroxylapatit-Mischung an je zwei Schmelz- und Dentin-Priif-
korpern wiederholt und die Priifkérper dann mit der Multifunktionsspritze 20 s lang unter ma-
ximalem Druck und maximaler Wasserzufuhr abgespriiht, um die entstandene Oberflichenbe-

deckung auf ihre Stabilitét hin zu testen.

NaF + Kalident Olaflur + Kalident | elmex® Fluid + Kalident
Sn=4 Sn=4 Sn=4
Dn=2 Dn=4 Dn=4

Bruchpréparat von je einem Priifkorper

REM und EDS

Abb. 4: Versuchsaufbau: Gemisch aus Fluorid und Hydroxylapatit
NaF=Natriumfluorid, S= Schmelz, D= Dentin
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Zweizeitiges Auftragen

In diesem dritten Versuchsteil wurde die sequenzielle Behandlung der Priifkdrper mit Fluorid
und Hydroxylapatit untersucht (Abb. 5). Hierbei wurden die Proben zunédchst 5 min mit je einer
der drei Fluoridlosungen (Natriumfluorid, Olaflur und elmex® Fluid) behandelt, dann 60 min
gewidssert und danach direkt fiir 5 min in die Hydroxylapatit-Suspension gelegt, bevor sie dann
erneut 60 min in sterilem Wasser gelagert wurden. Nach dem Trocknen erfolgte die rasterelekt-
ronenmikroskopische Untersuchung der Proben sowie die Analyse mittels Energiedispersiver

Rontgenspektroskopie.

Dieser Versuch wurde mit Natriumfluorid und elmex® Fluid an je zwei Dentin- und zwei
Schmelz-Priifkérpern durchgefiihrt. Mit Olaflur wurde der Versuch mit vier Dentin-Priifkor-

pern und zwei Schmelz-Priifkérpern gemacht.

Nach erneuter Durchfiihrung des Versuches wurden je zwei Schmelz- und Dentin-Priitkorper
wie bereits beschrieben mit der Multifunktionsspritze unter maximalem Druck und maximaler

Wasserzufuhr abgespriiht und rasterelektronenmikroskopisch untersucht.

Im Anschluss wurde die Testreihe in umgekehrter Reihenfolge wiederholt. Zuerst erfolgte die
Behandlung mit Hydroxylapatit, anschlieBend die Fluoridierung mit Natriumfluorid, Olaflur

und elmex® Fluid.

Die Anzahl der Proben betrug fiir Natriumfluorid je drei Dentin- und drei Schmelz-Priifkorper,

fiir Olaflur und elmex® Fluid jeweils vier Schmelz- und zwei Dentin-Priifkorper.

Nach erneuter Durchfiihrung des Versuches wurden je zwei Schmelz- und Dentin-Priifkdrper
(Natriumfluorid), vier Schmelz- und zwei Dentin-Priifkérper (Olaflur) und zwei Schmelz- und
vier Dentin-Priifkorper (elmex® Fluid) wie bereits beschrieben mit der Multifunktionsspritze
unter maximalem Druck und maximaler Wasserzufuhr abgespriiht und rasterelektronenmikro-

skopisch untersucht.

-4 -



Material und Methode

| NaF | | Olaflur | | elmex® Fluid | | Kalident |

| Kalident | | NaF | | Olaflur | | elmex® Fluid |
Sn=2 Sn=2 Sn=2 Sn=3 Sn=4 Sn=4
Dn=2 Dn=4 Dn=2 Dn=3 Dn=2 Dn=2

| 20 Sekunden mit Multifunktionsspritze abgespriiht | | 20 Sekunden mit Multifunktionsspritze abgespriiht |
Sn=2 Sn=2 Sn=2 Sn=4 Sn=4 Sn=2
Dn=2 Dn=2 Dn=2 Dn=2 Dn=2 Dn=4

| REM und EDS |

Abb. 5: Versuchsaufbau: sequenzielle Applikation von Fluorid und Hydroxylapatit
NaF=Natriumfluorid, S= Schmelz, D= Dentin

3.5 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchung der Priifkorper

Nach einer Trocknungszeit von mindestens 24 h unter dem Laborabzug wurden die Priitkorper
einzeln mit doppelseitig klebenden Kohlepads (Kohlepads EM-TEC CT12, Micro to Nano,
Haarlem, Niederlande) auf speziellen Probetellern fixiert, mit einer Nummer gekennzeichnet
und unter Vakuum mit Kohlegarn (Kohlegarn ca. 0,7 g/m, Plano GmbH, Wetzlar, Deutschland)
besputtert (Sputtercoater Model SCD 030, Leica Mikrosysteme Vertriecb GmbH, Wetzlar,
Deutschland), um eine durchgehend leitfdhige Schicht auf der Probe zu erzeugen, ohne die
Oberflachenstruktur zu verdndern. Die Oberfliche der Priifkdrper wurde systematisch mit ei-
nem Rasterelektronenmikroskop (REM) (XL 30 ESEM FEG, FEI, Eindhoven, Niederlande) bei
5 kV und VergroBerungen von 25 bis 20.000-fach betrachtet. Die Einstellungen des Mikroskops
wie Neigungswinkel, Spot, GroBBe und Scanmodus wurden fiir alle Proben konstant gehalten.
Ausgewihlte, reprasentative Bereiche mit charakteristischen morphologischen Merkmalen

wurden fotografisch festgehalten.

_25-



Material und Methode

3.6 Energiedispersive Rontgenspektroskopie

Die Energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) ist eine Methode zur chemischen Analyse
der Elementzusammensetzung von Oberflidchen. In einem Elektronenmikroskop wird ein ener-
giereicher Elektronenstrahl auf die Probe gerichtet, wodurch die inneren Elektronen freigesetzt
werden und durch Elektronen von hoheren Energieniveaus ersetzt werden. Die dabei freiwer-
dende Energie wird in Form von elektromagnetischer Strahlung abgegeben, wobei diese Ront-
genstrahlung fiir jedes Element charakteristisch ist. So konnen die in der Probe enthaltenen
Elemente qualitativ und quantitativ bestimmt werden.

Nachdem die Proben fotografiert worden waren, wurde im Anschluss bei einer Beschleuni-
gungsspannung von 10 kV die EDX-Analyse mit dem an das REM adaptierte EDX-System
durchgefiihrt (Phoenix, EDAX INC., Mahwah, N.J., USA). Es wurde ein charakteristischer Be-
reich (ROI = region of interest) auf der Oberflache der Probe ausgewdhlt und bei 5.000-facher
Vergroferung das Rontgenspektrum in einem Zeitraum von 120 s aufgezeichnet (Abb. 6). Im
Weiteren wurden die Analysen ausschlielich auf ihren Massenprozentanteil (Wt%) an Fluorid

hin verglichen, um Riickschliisse auf die Fluoridierung der Zahnproben zu ziehen.
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x|

Floment Wt% At% ;]
c 6.30 11.04
N 3.04 4.57
0 42.36 55.74
4 0.%2 0.%7
Na 0.98 0.90
Mg 0.50 .43
F 15.66 10.64
Ca 30.64 16.10
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Abb. 6: EDX-Analyse
Rontgenspektrum am Beispiel der H20 - Kontrolle bei 5.000-facher VergroBerung.

Das Bild zeigt die polierte Schmelzoberflédche ohne aufgelagerte Prizipitate. Der Massenprozentanteil (Wt%) an
Fluorid betragt 0,52
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4 Ergebnisse

Im Folgenden werden reprasentative REM-Aufnahmen sowie die zugehdrigen EDX-Analysen
der einzelnen Versuchsabschnitte aufgefiihrt. Die REM-Bilder geben Aufschluss iiber die mor-
phologischen Verdnderungen der Priifkdrperoberfldche und sind bei unterschiedlichen Vergro-
Berungen abgebildet, da je nach Versuchsreihe die morphologischen Charakteristika bei ver-
schiedenen VergroBerungen besser visualisierbar sind. Die EDX-Spektren dienen der quantita-
tiven Analyse der Proben und werden ausschlieBlich auf ihren Fluoridgehalt hin verglichen.
Angegeben werden die Mittelwerte der Massenprozentanteile, die sich aus der Anzahl der Pro-
ben pro Versuch ergeben. Die Mehrzahl der Versuche wurde mit je zwei Schmelz- und zwei
Dentin-Priifkdrpern durchgefiihrt. Kam es zu groferen Differenzen der beiden Werte, wurde
der Versuch mit weiteren Priifkdrpern wiederholt. Daher variiert die Anzahl der Proben pro

Versuchsreihe zwischen zwei und vier.

4.1 Kontrolle

Fiir die Negativkontrolle wurde der Versuch zunichst mit sterilem Wasser durchgefiihrt. Je-
weils zwei Schmelz- und zwei Dentin-Priitkdrper wurden 5 min in sterilem Wasser inkubiert,
60 min gewéssert und anschlieBend getrocknet. Die rasterelektronenmikroskopischen Aufnah-

men sowie die EDX-Spektren sind in Abb. 7 und 8 dargestellt.

4.1.1 Schmelz und Dentin

Die REM-Bilder der Wasser-Kontrolle zeigen eine typische Oberfliche von poliertem, sonst
unbehandeltem Schmelz (Abb. 7a) beziehungsweise Dentin (Abb. 8a) und dienen als Referenz-
aufnahmen fiir alle morphologischen Oberflichenveranderungen. Auf dem Bild der Dentin-
Probe sind bei 5.000-facher VergréBerung tiberwiegend offene Dentintubuli mit ovalem Quer-
schnitt und einem Durchmesser von ca. 2-5 um zu sehen, aber auch einige partikuldr gefiillte

Tubuli.

Der Fluoridanteil der Referenzproben liegt bei einem Mittelwert von 0,49% fiir Schmelz und

0,60% fiir Dentin.

_28 -



Ergebnisse

- .2 £
Acc.

&b o c; o X e- . > ¥ L
SpotMagn Det WD Exp ——— S5um
5.00kV 30 5000x SE 105 2306 Schmelz H20

3 4

= Standardiless Quanti Data x|
b [Element Wt% At% ZI
@ 6.62 11.45
N 3.07 4.5S
0 43.76 56.84
F 0.45 0.49
Na 0.82 0.74
Mg 0.38 0.32
P 15.17 10.18

Ca 29.74 15.42

Ly o

@8] obd2lMe]L]e] 2306 Schmelz H20
P
Ca
[
Mg
N Na
s ' |
100 200 300 400 500 6.00 700 8.00 9.00 1000 |
CPS:565 DT%13  Lsec:119 PrstNone  (Cnts:0 kev:0.080  FS:2102

Abb. 7: Schmelz-Kontrolle (H20) ohne Fluoridierung und Hydroxylapatit-Applikation
Schmelzoberflache nach 5-mintitiger Inkubation in H20

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Polierte Schmelzoberflidche ohne Prézipitate.
b) EDX-Analyse
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Abb. 8: Dentin-Kontrolle (H20) ohne Fluoridierung und Hydroxylapatit-Applikation
Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in H2O

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Polierte Dentinoberfldche ohne Prézipitate; der weille Pfeil zeigt
einen offenen Dentintubulus, der weifle Stern markiert einen partikulér gefiillten Dentintubulus
b) EDX-Analyse
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4.2 Fluoridierung mit verschiedenen Fluoridpriparaten

Um das Generieren von reproduzierbaren Fluoriddeckschichten auf Zahnschmelz und Dentin
zu verifizieren, wurden die Priifkérper zundchst nur mit einer Fluoridlosung behandelt. Fiir
diese Positivkontrolle wurden die Proben 5 min fluoridiert und anschlieBend 60 min in sterilem
Wasser gelagert bevor sie dann nach einer Trocknungszeit von mindestens 24 h unter dem Ras-
terelektronenmikroskop betrachtet wurden. Die Abb. 9-20 zeigen reprisentative Priifkdrper bei
5.000- und 20.000-facher VergroBerung, die EDX-Spektren und die REM-Aufnahmen der

Bruchpriparate.

4.2.1 Schmelz

Abb. 9 a und b zeigt die REM-Bilder der mit Natriumfluorid behandelten Schmelzoberflache.
Es ist eine sehr homogene Bedeckung mit kugelférmigen Prizipitaten zu sehen. Nach der Flu-
oridierung mit Olaflur und elmex® Fluid ist bei 5.000-facher Vergroferung (Abb. 11a und 13a)
eine homogene Oberflidchenstruktur zu sehen, allerdings sind keine einzelnen Prézipitate er-
kennbar. Erst bei 20.000-facher Vergroferung (Abb. 11b und 13b) lassen sich die Globuli deut-
lich erkennen. Sie scheinen dichter aneinander gepackt und kleiner zu sein als bei den Natri-

umfluorid-Proben.

Der Fluoridgehalt der mit Natriumfluorid behandelten Priifkérper liegt im Mittel bei 7,49%
(Abb. 10b). Der prozentuale Gewichtsanteil an Fluorid ist bei den mit Olaflur behandelten Pro-
ben mit 27,66% deutlich hoher als bei Natriumfluorid (Abb. 12b). Der hochste Wert wird mit
elmex® Fluid erreicht und betrigt 32,18% (Abb. 14b).

Die REM-Aufnahme des Bruchpriparates der mit Natriumfluorid behandelten Schmelzprobe
(Abb. 10a) zeigt ebenfalls die globuldren Auflagerungen. Die Globuli scheinen in mehreren
Schichten der Oberfldche aufzuliegen. Eine klare Abgrenzung zwischen aufgelagerten Prazipi-
taten und Schmelz ist nicht erkennbar. Auf der Aufnahme des Bruchpriparates der Olaflur-
Probe (Abb. 12a) sind dicht gepackte Auflagerungen zu sehen, einzelne Globuli sind nur anna-
hernd zu erkennen. Auch hier kdnnen mehrere Schichten iibereinander vermutet werden und
eine deutliche Abgrenzung zur Schmelzoberfldche ist nicht nachvollziehbar. Die Aufnahme des
Bruchpriparates der elmex® Fluid-Probe (Abb. 14a) dhnelt wieder mehr der Natriumfluorid-
Probe. Mehrere Schichten einzelner globuldrer Auflagerungen ohne klare Grenze zur Schmelz-

oberfliache sind deutlich zu erkennen.
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Abb. 9: Schmelz nach Fluoridierung mit Natriumfluorid
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberfldche mit kugelféormigen
Prézipitaten.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli.
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Abb. 10: Schmelz nach Fluoridierung mit Natriumfluorid
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Schmelzoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Schmelzoberfliche und Prézipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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Abb. 11: Schmelz nach Fluoridierung mit Olaflur
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm
a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli. Kleinere Globuli
als nach Behandlung mit NaF.
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Abb. 12: Schmelz nach Fluoridierung mit Olaflur
Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Schmelzoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Schmelzoberfldche und Prizipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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Abb. 13: Schmelz nach Fluoridierung mit elmex® Fluid
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm
a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergrofierung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli. Kleinere Globuli
als nach Behandlung mit NaF.
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Abb. 14: Schmelz nach Fluoridierung mit elmex® Fluid
Schmelzoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Schmelzoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Schmelzoberfldche und Prizipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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4.2.2 Dentin

Auch auf Dentin ldsst sich mit Natriumfluorid eine fluoridierte Oberfldchendeckschicht erzeu-
gen (Abb. 15a). Morphologisch ist eine deutliche Bedeckung der Oberfliche mit Globuli zu
sehen. Teilweise kleidet die Fluoriddeckschicht die quer angeschnittenen Dentintubuli im Lu-
men aus (Abb.15b), andere Tubuli scheinen oberflachlich von der Fluoridschicht verschlossen
zu sein. Die durch Olaflur und elmex® Fluid gebildeten Globuli sind wie bei den Schmelz-
Proben kleiner und dichter als nach Fluoridierung mit Natriumfluorid und erst bei 20.000-facher
VergroBerung als einzelne globuldre Préizipitate visualisierbar (Abb. 17b und 19b). Die Dentin-

tubuli scheinen oberflachlich mit Prézipitaten verschlossen zu sein (Abb.17a).

Verglichen mit Schmelz, findet auf Dentin eine stérkere Fluoridierung der Proben mit Natri-
umfluorid statt. Der prozentuale Anteil betrdgt 12,36% (Abb. 16b). Im Vergleich zur Fluoridie-
rung des Schmelzes ist der Fluoridgehalt nach Behandlung mit Olaflur mit 19,98% etwas ge-
ringer, aber immer noch hoher als der Anteil an Fluorid bei den mit Natriumfluorid behandelten
Dentin-Proben (Abb. 18b). Elmex® Fluid erreicht auch auf Dentin die héchsten Fluoridwerte
mit einem Anteil von 24,33%, welche dennoch geringer sind als die am Zahnschmelz (Abb.

20b).

Auch auf dem Bild des Bruchpriparates der Natriumfluorid-Probe ldsst sich wie bei den
Schmelz-Proben eine mehrlagige Schicht aus Globuli visualisieren (Abb. 16a), allerdings ldsst
sich eine Abgrenzung zur Dentinoberfliche vermuten. Auf der REM-Aufnahme des Bruchpra-
parates der Olaflur-Probe ist keine Abgrenzung zwischen Auflagerung und Dentinoberfldche
moglich (Abb. 18a) und es sind auch keine Prézipitate erkennbar. Die Bruchpréparatsaufnahme
der elmex® Fluid-Probe zeigt wiederum gut erkennbare Globuli, wobei die Abgrenzung zwi-
schen Fluoriddeckschicht und Dentin nicht eindeutig ist (Abb. 20a). Auf der Aufnahme ist am
unteren Bildrand ein langs getroffener Dentintubulus zu sehen, der vollstdndig mit kugelférmi-

gen Prizipitaten ausgekleidet scheint.
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Abb. 15: Dentin nach Fluoridierung mit Natriumfluorid
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberfliche mit Globuli. Teil-
weise kleidet die Fluoriddeckschicht die quer angeschnittenen Dentintubuli im Lumen aus, andere Tubuli schei-
nen oberflachlich von der Fluoridschicht verschlossen zu sein.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergrof3erung. Der weille Stern markiert einen quer angeschnittenen Dentintubu-
lus, der im Lumen von der Fluoriddeckschicht ausgekleidet ist.
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Abb. 16: Dentin nach Fluoridierung mit Natriumfluorid
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Dentinoberfléche aufliegt. Eine Abgrenzung zwischen Dentinoberfléche
und Prézipitaten ldsst sich vernuten.

b) EDX-Analyse
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Abb. 17: Dentin nach Fluoridierung mit Olaflur
Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflédche. Die Dentintubuli
scheinen oberfldchlich mit Prazipitaten verschlossen zu sein.

b) REM-Bild bei 20.000-facher VergroBerung. Einzelne globulére Prizipitate erkennbar. Der weille Stern mar-
kiert einen partikulér gefiillten Dentintubulus.
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Abb. 18: Dentin nach Fluoridierung mit Olaflur
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Dentinoberfldche aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Dentinoberfléche und Prizipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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Abb. 19: Dentin nach Fluoridierung mit elmex® Fluid
Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflédche. Die Dentintubuli
scheinen oberfldchlich mit Prazipitaten verschlossen zu sein.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroerung. Einzelne globulére Prézipitate erkennbar. Der weifle Stern mar-
kiert einen partikulér gefiillten Dentintubulus.
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Abb. 20: Dentin nach Fluoridierung mit elmex® Fluid

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 20.000-facher VergroBerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Dentinoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen

Dentinoberfléche und Prizipitaten ist nicht erkennbar. Der weifle Stern markiert einen ldngs angeschnittenen
Dentintubulus, der im Lumen von der Fluoriddeckschicht ausgekleidet ist.

b) EDX-Analyse
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4.3 Stabilitit und Persistenz der Fluoridierung

Nachdem sowohl auf Schmelz- als auch auf Dentinoberflichen mit allen drei Priifprodukten
(Natriumfluorid, Olaflur und elmex® Fluid) Fluoriddeckschichten reproduzierbar gebildet wer-
den konnten, wurde im néchsten Teil der Experimente die Stabilitdt dieser Oberfldchenbede-
ckungen getestet. Dafiir wurden die Fluoridierungen mit neuen Priifkdrpern wiederholt und
diese dann 20 s lang mit der Multifunktionsspritze der zahnérztlichen Behandlungseinheit unter
maximalem Druck und maximaler Wasserzufuhr abgespriiht. AnschlieBend wurden die Proben
ebenfalls mittels Rasterelektronenmikroskopie untersucht. Die Abb. 21-32 zeigen représenta-
tive Priifkrper bei 5.000- und 20.000-facher VergroBerung, die EDX-Spektren und die REM-

Aufnahmen der Bruchpriparate.

4.3.1 Schmelz

Die REM-Bilder dieser Untersuchung unterscheiden sich kaum von denen der vorangegange-
nen Versuchsreihe ohne Absprithen. Auf dem Zahnschmelz imponiert auch nach dem Absprii-
hen eine homogen fluoridierte Oberfliche. Die Aufsichtsaufnahme der Natriumfluorid-Probe
zeigt bei 5.000-facher VergroBerung einzelne, eng aneinander liegende kugelformige Auflage-
rungen (Abb. 21a). Die Anordnung der Globuli wirkt bei 20.000-facher Vergroflerung aber
nicht ganz so dicht wie vor dem Spriith-Vorgang (Abb. 21b). Auf den Bildern der Olaflur- und
elmex® Fluid-Proben scheinen die Prizipitate wieder kleiner und dichter zu sein und sind erst

bei 20.000-facher VergroBerung als einzelne Globuli zu sehen (Abb. 23 und 25).

Bei der EDX-Analyse der Proben wurde ein Wert von 6,84% fiir Natriumfluorid, 25,18% fiir
Olaflur und 33,57% fiir elmex® Fluid ermittelt (Abb. 22b, 24b und 26b). Somit besteht kein

bedeutender Unterschied zu den nicht-abgespriihten Proben.

Auch in allen Bruchpriparatsaufnahmen sind eindeutig Globuli zu erkennen. Auf dem Bild der
Natriumfluorid-Probe ist im Gegensatz zur Probe, die nicht abgespriiht wurde, nur eine Lage
Globuli ohne Abgrenzung zur Schmelzoberfldache deutlich sichtbar (Abb. 22a). Da bei der Olaf-
lur-Probe die Abgrenzung zum Zahnschmelz optisch schwierig ist, kann keine genaue Aussage
dariiber getroffen werden, ob die Globuli in einer Schicht oder mehrlagig vorhanden sind (Abb.
24a). Das Bruchpriparat der elmex® Fluid-Probe ldsst wieder mehrere Lagen kugelformiger

Auflagerungen vermuten (Abb. 26a).
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Abb. 21: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Natriumfluorid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberfldche mit kugelformigen
Prézipitaten.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli. Die Anordnung der
Globuli wirkt nicht ganz so dicht wie vor dem Spriih-Vorgang.
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Abb. 22: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Natriumfluorid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroferung. Die weillen Pfeile markieren die einlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Schmelzoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Schmelzoberfliche und Prézipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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Abb. 23: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Olaflur

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberfldche mit Priazipitaten.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergrofierung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli. Kleinere Globuli
als nach Behandlung mit NaF.
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Abb. 24: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Olaflur
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die
Kalziumfluoridglobulischicht. Die Abgrenzung zum Zahnschmelz ist optisch schwierig. Daher kann keine
genaue Aussage dariiber getroffen werden, ob die Globuli in einer Schicht oder mehrlagig vorhanden sind.

b) EDX-Analyse
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Abb. 25: Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach Fluoridierung mit elmex® Fluid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflache mit Prézipitaten.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergrofierung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli. Kleinere Globuli
als nach Behandlung mit NaF.
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AccY SpotMagn Det WD Exp |—| 1 um
150kV 3.0 20000x MIX 9.9 3303 Schmelz elmex fluid abgesprueht Q

i Standardless Quantitative Data X|
b Element Wt% Atx =
(2] 7.79 14.74
0 12.21 17.36
F 33.40 39.98
Na 1.46 1.45
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Ca 40.20 22.81
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Abb. 26: Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach Fluoridierung mit elmex® Fluid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 20.000-facher VergroBerung. Die weillen Pfeile markieren die mehrlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Schmelzoberflache aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Schmelzoberfldche und Prizipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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4.3.2 Dentin

Auch bei allen Dentin-Proben ist nach dem Abspriihen eine gleichmiBige Oberflichenbede-
ckung mit Globuli erkennbar. Bei Natriumfluorid sind diese bereits bei 5.000-facher Vergrof3e-
rung deutlich sichtbar (Abb. 27a). Im Vergleich zur vorangegangenen Versuchsreihe ist die
Verteilung der Prazipitate nach dem Abspriihen etwas aufgelockert. Die Tubuli scheinen iiber-
wiegend verschlossen zu sein (Abb. 27b). Bei Olaflur und elmex® Fluid sind erst bei 20.000-
facher VergroBerung einzelne globuldre Prizipitate zu erkennen (Abb. 29 und 31). Es sind teil-
weise offene, teilweise geschlossene Dentintubuli zu sehen, andere sind im Lumen mit Globuli

ausgekleidet (Abb. 31b).

Fiir Natriumfluorid ergab die EDX-Analyse einen Fluoridgehalt von 6,22%, sodass dieser sich
gegeniiber der nicht-abgespriihten Probe etwa halbiert hat (Abb. 28b). Fiir Olaflur und elmex®
Fluid wurden fast identische Werte im Vergleich zu den fluoridierten, nicht-abgespriihten Priif-
korpern ermittelt. Olaflur hat einen prozentualen Fluoridanteil von 19,01% (Abb. 30b) und bei
elmex® Fluid ist der Wert mit 26,12% sogar etwas hoher als der Vergleichswert der nicht-ab-
gespriihten Proben (Abb. 32b).

Bei den Bruchpréparaten sind die die Oberflache bedeckenden Globuli nicht eindeutig gegen-
iiber der Zahnhartsubstanz abzugrenzen, dennoch lassen sich einzelne Globuli visualisieren.
Das Bruchpriparat der Natriumfluorid-Probe zeigt eine Lage Globuli, die sich teilweise deut-
lich zur Dentinoberfldache abgrenzen lasst (Abb. 28a). Auf dem REM-Bild der Olaflur-Probe ist
keine klare Grenzflache visualisierbar. Einzelne Globuli sind kaum deutlich zu erkennen. Es
stellt sich eher eine amorphe Masse mit vereinzelt kugelférmig anmutenden Strukturen dar
(Abb. 30a). Auf der Bruchpréparatssaufnahme von elmex® Fluid ist keine Abgrenzung zwi-

schen Zahnoberfliche und aufgelagerten Préazipitaten moglich (Abb. 32a).
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Abb. 27: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Natriumfluorid

Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Dentinoberfldche. Die Verteilung der
Prézipitate ist nach dem Abspriihen etwas aufgelockert.

b) REM-Bild bei 20.000-facher VergroBerung. Der weifle Stern markiert einen partikuldr verschlossenen Dentin-
tubulus.
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Abb. 28: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Natriumfluorid

Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindi-
gem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 20.000-facher VergroBerung. Die weillen Pfeile markieren die einlagige
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Dentinoberfldche aufliegt. Eine Abgrenzung zwischen Dentinoberflache
und Prézipitaten ist erkennbar.

b) EDX-Analyse
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Abb. 29: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Olaflur

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm und anschliefendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBerung Komplette Maskierung der Dentinoberfliche. Die Dentintubuli sind
teilweise offen und mit Prazipitaten ausgekleidet, teilweise sind sie partikuldr verschlossen.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne globulére Prézipitate sind erkennbar. Der weille Stern
markiert einen partikulédr gefiillten Dentintubulus.
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Acc.Y SpotMagn Det WD Exp }— 1um
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I Standardless Quantitative Data x|
b Element Wt%  Atx =
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Abb. 30: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit Olaflur

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation in Olaflur 10.000 ppm und anschliefendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weillen Pfeile markieren die
Oberflichenbedeckung. Einzelne Globuli sind kaum zu erkennen. Es stellt sich eine amorphe Masse mit verein-
zelt kugelformig anmutenden Strukturen dar, die sich nicht eindeutig von der Dentinoberfliche abgrenzen lasst.
b) EDX-Analyse
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Abb. 31: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit elmex® Fluid

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindigem
Abspriihen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 5.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflédche. Die Dentintubuli
scheinen iiberwiegend oberflachlich mit Prézipitaten verschlossen zu sein.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne globulére Prézipitate sind erkennbar. Der weille Stern
markiert Kalziumfluoridglobuli im Lumen eines Dentintubulus.
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AccY SpotMagn Det WD Exp pb—— 1um
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Abb. 32: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Fluoridierung mit elmex® Fluid

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in elmex® Fluid 10.000 ppm und anschlieBendem 20-sekiindigem
Abspriihen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 20.000-facher VergroBerung. Die weiBlen Pfeile markieren die
Kalziumfluoridglobulischicht, die der Dentinoberfldche aufliegt. Eine klare Abgrenzung zwischen
Dentinoberflédche und Prizipitaten ist nicht erkennbar.

b) EDX-Analyse
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4.4 Applikation von Hydroxylapatit

Nachdem das Generieren von reproduzierbaren Fluoriddeckschichten auf Zahnschmelz und
Dentin getestet wurde, wurden die Priifkorper anschlieBend mit der wassrigen Hydroxylapatit-
Suspension behandelt. Die Proben wurden 5 min in der Hydroxylapatit-Suspension inkubiert
und anschlieBend 60 min in sterilem Wasser gelagert bevor sie dann nach einer Trocknungszeit
von mindestens 24 h unter dem Rasterelektronenmikroskop betrachtet wurden. Die Abb. 33
und 34 zeigen repréisentative Priifkorper bei 1.000- und 10.000-facher VergroBerung sowie die
EDX-Spektren.

4.4.1 Schmelz

Morphologisch sind deutlich kristalline Auflagerungen auf der Schmelzoberfliche erkennbar.
Die Partikel und Cluster unterschiedlicher Form und Grofe sind inhomogen auf der gesamten
Oberflache verteilt. Daneben werden aber auch polierte Schmelzareale exponiert, die keine Pré-
zipitate aufweisen (Abb 33a). Bei 10.000-facher VergroBerung ist die kristalline Struktur der
Hydroxylapatit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung zu erkennen (Abb. 33b).

Der Fluoridgehalt der Schmelz-Proben betrigt im Mittel 0,31% (Abb. 33¢).
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Abb. 33: Schmelz nach Applikation von Hydroxylapatit
Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der Schmelzoberfliche mit Hydroxylapa-
tit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grof3e. Die weiflen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Parti-
kel.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergrof3erung. Das Bild zeigt die kristalline Struktur der Hydroxylapatit-Partikel
und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die polierte Schmelzoberflidche ohne Prézipitate.
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Abb. 34: Schmelz nach Applikation von Hydroxylapatit
Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit
c) EDX-Analyse
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4.4.2 Dentin

Auch auf der Dentinoberflache sind deutlich kristalline Auflagerungen zu sehen. Die Partikel
und Cluster unterschiedlicher Form und GroéBe sind inhomogen auf der gesamten Oberfléche
verteilt. Daneben werden auch beim Dentin polierte Areale exponiert, die keine Prézipitate auf-
weisen (Abb 34a). Die Dentintubuli scheinen iiberwiegend partikuldr verschlossen zu sein. Bei
10.000-facher VergroBerung ist die kristalline Struktur der Hydroxylapatit-Partikel und die
Tendenz der Cluster-Bildung zu erkennen (Abb. 34b).

Der Fluoridgehalt der Dentin-Proben betrdgt im Mittel 0,53% (Abb. 34c).
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Abb. 35: Dentin nach Applikation von Hydroxylapatit
Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der Dentinoberflache mit Hydroxylapatit-
Partikeln unterschiedlicher Form und Grofe. Die weilen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergrof3erung. Das Bild zeigt die kristalline Struktur der Hydroxylapatit-Partikel
und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weille Stern markiert einen partikulér gefiillten Dentintubulus.
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W Standardless Quantitative Data x|
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Abb. 36: Dentin nach Applikation von Hydroxylapatit
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit
c) EDX-Analyse
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4.5 Stabilitit und Persistenz nach Applikation von Hydroxylapatit

Analog zum vorangegangenen Versuch, wurde auch die Stabilitit und Persistenz der Oberfla-
chenbedeckungen nach Inkubation in der 5%igen Hydroxylapatit-Suspension getestet. Fiir die-
ses Experiment wurden neue Schmelz- und Dentin-Priifkdrper 5 min in der Hydroxylapatit-
Suspension inkubiert und anschlieBend mit der Multifunktionsspritze unter maximalem Druck
und maximaler Wasserzufuhr 20 s lang abgespriiht. Die Abb. 35 und 36 zeigen reprisentative

Priifkorper bei 1.000- und 10.000-facher VergroBerung sowie die EDX-Spektren.

4.5.1 Schmelz und Dentin

Weder auf Schmelz noch auf Dentin ldsst sich nach dem Abspriihen eine Oberfldchenbede-
ckung nachweisen. Daher werden die Ergebnisse fiir Schmelz (Abb. 35) und Dentin (Abb. 36)
zusammengefasst dargestellt. Die REM-Bilder der Schmelz-Proben zeigen die typische Mor-
phologie von poliertem Zahnschmelz. Es sind keinerlei Prézipitate mehr zu erkennen (Abb. 35
a und b). Auf dem REM-Bild der Dentin-Probe sind bei 1.000-facher VergrofSerung sowohl
offene Dentintubuli als auch partikulér gefiillte Tubuli zu sehen (Abb. 36a).

Der Fluoridanteil der Proben liegt bei einem Mittelwert von 0,51% fiir Schmelz und 0,60% fiir

Dentin.
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Abb. 37 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach Applikation von Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBBerung. Polierte Schmelzoberfldche ohne Prézipitate.
b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroferung. Schmelzkristallite ohne Prézipitate.
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7} | standardiess Quantitative Data x|
C Element Wt% At% ﬂ
@ 5.44 9.64
N 3.3 5.10
0 4150 55.15
F 0.87 0.97
Na 1.34 1.24
Mg 0.74 0.65
P 15.76 10.82

Ly o

s
3982 Kalident_abgesprueht_Schmelz

(SIS fobd=To] o]

g

100 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 .00 9.00 10.00 ‘
[CPS:455110 DT%:100 Lseci120 Prst120L  [Cntsi0 kev:0080  FSi1222

Abb. 38 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach Applikation von Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

c) EDX-Analyse
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Abb. 39 Dentin: Stabilitiit der Deckschicht nach Applikation von Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit und anschliefendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Polierte Dentinoberflache ohne Prizipitate.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroferung. Polierte Dentinoberfldche ohne Prézipitate mit partikuldr gefiill-
ten Dentintubuli.
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Abb. 40 Dentin: Stabilitiit der Deckschicht nach Applikation von Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation in 5% Hydroxylapatit und anschliefendem 20-sekiindigem Ab-
sprithen mit der Multifunktionsspritze

c) EDX-Analyse
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4.6 Applikation von Hydroxylapatit und verschiedenen Fluoridpripa-

raten als Gemisch

Um im néchsten Schritt die Wirkung von Hydroxylapatit auf die Bildung von Fluoriddeck-
schichten zu testen, wurden die Priifkdrper mit den Mischungen behandelt, die sowohl Fluorid
mit einer Konzentration von 10.000 ppm als auch 5% Hydroxylapatit enthalten. Die folgenden
REM-Aufnahmen werden bei 1.000-facher und 10.000-facher Vergroferung abgebildet, da die
kleineren VergroBerungen eine bessere Ubersicht auf die Oberfliche der Probe zulassen. Die
Abb. 37-48 zeigen reprisentative Priifkorper, die EDX-Spektren und die REM-Aufnahmen der

Bruchpriparate.

4.6.1 Schmelz

Beim simultanen Aufbringen von Fluorid und Hydroxylapatit auf die Schmelzoberfldche
kommt es bei Natriumfluorid zu einer sehr homogen wirkenden, dichten Bedeckung der Probe
mit einzelnen grofBeren Agglomeraten, die bei 1.000-facher VergroBerung etwas heller sind als
der Untergrund (Abb. 37a). Bei 10.000-facher VergroBerung stellt sich das Natriumfluorid-
Hydroxylapatit-Gemisch als Kombination aus kristallinen Partikeln gleicher Morphologie wie
bei reinem Hydroxylapatit und globuldren Strukturen dar (Abb. 37b). Fiir Olaflur (Abb. 39a)
und elmex® Fluid (Abb. 41a) zeigt sich ein vollig anderes Bild. Bei 1.000-facher VergroBerung
sind grofle Agglomerate zu sehen, die in ihrer Form und Struktur weder den Hydroxylapatit-
Partikeln noch den Fluoridglobuli gleichen. Die elmex® Fluid-Agglomerate sind etwas kleiner,
aber dennoch morphologisch der Olaflur-Hydroxylapatit-Probe sehr dhnlich. Bei 10.000-facher
VergroBerung dhneln die Bilder der Olaflur- (Abb. 39b) und elmex® Fluid-Probe (Abb. 41b)
wieder dem der Natriumfluorid-Probe. Die Oberflichenbedeckungen weisen morphologische

Ahnlichkeiten auf und zeigen sowohl kristalline als auch kugelformige Strukturen.

Der durchschnittliche Fluoridgehalt, der mit Natriumfluorid und Hydroxylapatit behandelten
Schmelz-Proben betrigt 11,06% (Abb. 38b) und liegt damit hoher als der 7,49%ige Fluoridan-
teil der rein fluoridierten Priitkorper. Trotz der groBen Differenzen in Hinblick auf die Morpho-
logie weisen die beiden Aminfluoride im Vergleich zu Natriumfluorid sehr dhnliche Werte bei
der EDX-Analyse auf. Der prozentuale Fluoridgehalt betrdgt bei der Olaflur-Hydroxylapatit-
Mischung 10,07% (Abb. 40b) gegeniiber 27,66% bei reinem Olaflur und bei der Kombination
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aus elmex® Fluid und Hydroxylapatit 13,24% (Abb. 42b) gegeniiber 32,18% bei reinem elmex®
Fluid.

Das Bruchpriparat der Natriumfluorid-Hydroxylapatit-Probe zeigt eine deutliche Abgrenzung
zwischen Schmelzoberfldche und Auflagerungen (Abb. 38a). Dem Schmelz ist eine Schicht mit
einer Dicke von mehr als 1 pm aufgelagert, die eindeutig Globuli beinhaltet. Die REM-
Aufnahme der Olaflur-Hydroxylapatit-Probe zeigt Auflagerungen in einer fast 40 pm dicken
Schicht, die deutlich vom Zahnschmelz abgrenzbar dem Priifkdrper aufliegt (Abb. 40a). Auf
der REM-Aufnahme des Bruchpriparates von elmex® Fluid sind nur noch einzelne, kleinere
Agglomerate erkennbar, die sich eindeutig vom Zahnschmelz unterscheiden lassen und diesem

locker aufliegen (Abb. 42a).
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Abb. 41: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Homogene Bedeckung der Schmelzoberflache mit einzelnen gro-
Beren Agglomeraten, die etwas heller sind als der Untergrund.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroflerung. Kombination aus kristallinen Partikeln gleicher Morphologie wie
bei reinem Hydroxylapatit und globuldren Strukturen.
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Abb. 42: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und Hydroxylapatit
Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 20.000-facher Vergrof3erung. Die weillen Pfeile markieren eine klar
abgrenzbare, dem Schmelz aufgelagerte Schicht mit einer Dicke von mehr als 1 um, die kristalline Partikel und
Globuli beinhaltet.

b) EDX-Analyse
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Abb. 43: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflédche mit grolen Agglo-
meraten, die in ihrer Form und Struktur weder den Hydroxylapatit-Partikeln noch den Fluoridglobuli gleichen.

b) REM-Bild bei 10.000-facher VergroBerung. Das Bild zeigt iiberwiegend kristalline, aber auch kugelformige
Strukturen.

-74 -



Ergebnisse

Acc.V Spot Magn ) Det WD Exp pb—— 20um
10.0kV 3.0 1000x MIX 13.7 3051 Schmelz Olaflur+Kalident Q

X
b Element Wt%  Atx =
@ 8.53 14.80
N 2.99 4.46
0 38.08 49.61
F 4.36 4.78
Na 0.30 0.27
My 0.40 0.34
P 13.96 9.39
s 0.15 0.10
c1 .10 0.
Ca  31.11 16.18

B8] [ebdalx 2] ]al 3051 Schmelz Olaflur+Kalident pH6,98

1.00 2.00 3.00 400 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00 ‘
CPS:393  DT%9  Lseci119 Prst120L  [Cntsi0 kev:0080  FS:1342

Abb. 44: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 1.000-facher Vergroerung. Die weilen Pfeile markieren eine etwa 40 pm
dicke Schicht von Agglomeraten, die deutlich vom Zahnschmelz abgrenzbar dem Priifkdrper aufliegen.

b) EDX-Analyse
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Abb. 45: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflédche mit grolen Agglo-
meraten, die in ihrer Form und Struktur weder den Hydroxylapatit-Partikeln noch den Fluoridglobuli gleichen.

b) REM-Bild bei 10.000-facher VergroBerung. Das Bild zeigt iiberwiegend kristalline, aber auch kugelformige
Strukturen.
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Abb. 46: Schmelz nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 5.000-facher VergroBerung Die weillen Pfeile markieren einzelne, kleinere
Agglomerate, die sich eindeutig vom Zahnschmelz unterscheiden lassen und diesem locker aufliegen.
b) EDX-Analyse
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4.6.2 Dentin

Auf der REM-Aufnahme bei 1.000-facher Vergroferung lésst sich keine flichendeckende Be-
schichtung der Priifkdrperoberfliche nach simultanem Aufbringen von Natriumfluorid und
Hydroxylapatit feststellen (Abb. 43a). Es finden sich kleinere und grofere Agglomerate auf der
Dentinoberfliche. Daneben ist aber auch freies, unbedecktes Dentin exponiert, wo sich einige
geschlossene, seltener auch offene, Tubuli zeigen. Betrachtet man die Aufnahmen bei 10.000-
facher VergroBerung, so sind hier auch wieder deutlich kugelformige Prézipitate zu sehen (Abb.
43b). Fiir Olaflur und elmex® Fluid zeigt sich ein nahezu identisches Bild verglichen mit den
dquivalenten Schmelz-Priitkdrpern. Es imponieren ebenfalls groe klumpenformige Ansamm-
lungen, die kein freies Dentin exponieren. Auch auf Dentin wirken die Agglomerate der Olaf-

lur-Probe (Abb. 45a) etwas grofer als die der elmex® Fluid-Probe (Abb. 47a).

Die EDX-Analyse hat fiir das Natriumfluorid-Hydroxylapatit-Gemisch einen Fluoridgehalt von
5,90% ergeben, der somit etwa die Hilfte des gemessenen Wertes der Schmelz-Proben betragt
(Abb. 44b). Die Gewichtsprozente an Fluorid sind mit 18,43% fiir Olaflur (Abb. 46b) und
12,22% fiir elmex® Fluid (Abb. 48b) vergleichbar denen der am Schmelz ermittelten Werte.

Auf dem REM-Bild des Bruchpréparates des mit der Natriumfluorid-Hydroxylapatit-Gemischs
behandelten Priifkorpers ist keine klar abgrenzbare Oberflachenbedeckung visualisierbar (Abb.
44a). Die beiden Bruchpriparate der Olaflur- und elmex® Fluid-Proben zeigen deutlich der
Zahnhartsubstanz aufgelagerte Schichten. Auf dem REM-Bild der Olaflur-Hydroxylapatit-Mi-
schung ist das Eindringen der Partikel in die Dentintubuli erkennbar (Abb. 46a), wohingegen
sich bei elmex® Fluid eine sehr kompakte, mehrere Mikrometer dicke Schicht gebildet hat (Abb.
48a).
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Abb. 47: Dentin nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und Hydroxylapatit
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroflerung. Keine komplette Maskierung der Dentinoberfléche. Das Bild zeigt
kleinere und groBBere Agglomerate auf der Dentinoberflidche. Daneben wird poliertes Dentin ohne Préizipitate ex-
poniert.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroferung. Das Bild zeigt kristalline und kugelformige Prazipitate.
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Abb. 48: Dentin nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und Hydroxylapatit
Dentinoberfléche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 20.000-facher VergroBerung. Es ist keine klar abgrenzbare Oberflichenbe-
deckung visualisierbar. Die weilen Pfeile markieren eine mogliche aufgelagerte Schicht.
b) EDX-Analyse
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Abb. 49: Dentin nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und Hydroxylapatit
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflédche mit grolen Agglo-
meraten, die in ihrer Form und Struktur weder den Hydroxylapatit-Partikeln noch den Fluoridglobuli gleichen.

b) REM-Bild bei 10.000-facher VergroBerung. Das Bild zeigt iiberwiegend kristalline, aber auch kugelformige
Strukturen.
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Abb. 50: Dentin nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und Hydroxylapatit
Dentinoberflédche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpriparates bei 5.000-facher VergroBerung. Die weilen Pfeile markieren eine gut ab-
grenzbare, der Dentinoberflache aufgelagerte Schicht. Der weille Stern markiert einen kristallinen Partikel, der in
das Lumen eines Dentintubulus eingedrungenen ist.

b) EDX-Analyse
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Abb. 51: Dentin nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und Hydroxylapatit
Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflédche mit grolen Agglo-
meraten, die in ihrer Form und Struktur weder den Hydroxylapatit-Partikeln noch den Fluoridglobuli gleichen.

b) REM-Bild bei 10.000-facher VergroBerung. Das Bild zeigt iiberwiegend kristalline, aber auch kugelformige
Strukturen.
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Abb. 52: Dentin nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und Hydroxylapatit
Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit

a) REM-Bild des Bruchpréparates bei 1.000-facher Vergro8erung. Die weiflen Pfeile markieren eine kompakte,
mehrere Mikrometer dicke Schicht, die deutlich von der Dentinoberfldche abgrenzbar ist.

b) EDX-Analyse
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4.7 Stabilitdt und Persistenz des Gemisches aus Hydroxylapatit und
Fluorid

In diesem Versuchsabschnitt wurde untersucht, ob die durch simultanes Auftragen von Fluorid
und Hydroxylapatit generierten Oberflichenbedeckungen eine ebenso hohe Stabilitdt und Per-
sistenz aufweisen wie die im vorangegangenen Versuch etablierten reinen Fluoriddeckschich-
ten. Nach analogem Vorgehen wurden auch bei diesem Versuch neue Proben mit den Gemi-
schen aus Natriumfluorid, Olaflur und elmex® Fluid mit Hydroxylapatit behandelt und anschlie-
end mit der Multifunktionsspritze unter maximalem Druck und maximaler Wasserzufuhr 20 s
lang abgespriiht. Die Abb. 49-56 zeigen représentative Priifkdrper bei 1.000- und 10.000-facher
VergroBerung und die EDX-Spektren.

4.7.1 Schmelz und Dentin

Nach dieser Behandlung ist keine fluoridhaltige Deckschicht mehr zu erkennen. Weder auf
Schmelz noch auf Dentin lésst sich eine Oberflaichenbedeckung nachweisen. Daher werden an
dieser Stelle die Ergebnisse fiir Schmelz (Abb. 49-52) und Dentin (Abb. 53-56) zusammenge-
fasst dargestellt. Ferner wurde auf die Anfertigung von Bruchpriparaten verzichtet, da bereits

in der Aufsicht keine Bedeckung der Oberfliche zu sehen ist.

Die REM-Aufnahmen der Schmelz-Proben zeigen die typische Morphologie von poliertem
Zahnschmelz. Es sind keinerlei Préizipitate zu erkennen. (Abb. 49-51).

Die REM-Bilder der Dentin-Proben weisen ebenfalls keine Prézipitate auf der Oberfldche auf.
Es ist eine charakteristische Dentinoberflache mit quer geschnittenen Dentintubuli zu sehen.
Bei 1.000-facher Vergroferung scheinen bei den Proben, die mit den beiden Aminfluoriden
Olaflur (Abb. 54a) und elmex® Fluid (Abb. 55a) behandelt worden sind, mehr geschlossene
Tubuli vorzuliegen als bei Natriumfluorid (Abb.53a). Bei 20.000-facher Vergroflerung wurde
bei allen drei Priifprodukten ein Tubulus fotografiert, dessen Lumen partikulér gefiillt ist (Abb.
53b, 54b und 55b).

Die EDX-Analysen der Schmelz-Proben haben Fluorid-Werte von unter 1% ergeben (Abb. 52).
Bei Dentin liegt der Fluoridgehalt zwischen 1,51 und 1,70% (Abb. 56).
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Abb. 53: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit und anschlie-
Bendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBBerung. Polierte Schmelzoberflidche ohne Prézipitate.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergrofierung
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Abb. 54: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und Hydro-
xylapatit

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Polierte Schmelzoberfliche ohne Prézipitate.
b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergrofierung
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Abb. 55: Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit und anschlie-
Bendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild 1.000-fache Vergroferung. Polierte Schmelzoberflache ohne Prézipitate.
b) REM-Bild 10.000-fache Vergrofierung
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Abb. 56: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Fluorid und
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Fluorid + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Abspriithen mit der Multifunktionsspritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 57: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Fluorid und
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Fluorid + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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Abb. 58: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Natriumfluorid und
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit und anschlie-
Bendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Polierte Dentinoberfldche mit quer geschnittenen Dentintubuli
ohne Préazipitate.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroferung. Offene und partikulér gefiillte Dentintubuli.
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Abb. 59: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Olaflur und
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroflerung. Polierte Dentinoberfldche mit quer geschnittenen Dentintubuli
ohne Préazipitate.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroflerung. Offene und partikulér gefiillte Dentintubuli.
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;;:S.OOKVS.O 1000x SE 10.2 3666 Dentin elmex+Kalident, abgesprueht
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Abb. 60: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus elmex® Fluid und
Hydroxylapatit

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus elmex® Fluid + Hydroxylapatit und anschlieBen-
dem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Polierte Dentinoberfldche mit quer geschnittenen Dentintubuli
ohne Préazipitate.

b) REM-Bild bei 10.000-facher Vergroferung. Partikuldr gefiillte Dentintubuli.
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Abb. 61: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Fluorid und
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Fluorid + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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B Standardless Quantitative Data x|
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Abb. 62: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach Applikation des Gemisches aus Fluorid und
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger Inkubation im Gemisch aus Fluorid + Hydroxylapatit und anschlieBendem
20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.8 Sequenzielle Applikation verschiedener Fluoridprdparate gefolgt
von Hydroxylapatit

Da im vorherigen Versuchsabschnitt gezeigt werden konnte, dass mit dem Gemisch aus Hyd-
roxylapatit und Fluorid keine stabile und bestindige Deckschicht gebildet werden konnte,
wurde darauthin getestet, welchen Einfluss das sequenzielle Behandeln der Priifkérper mit Flu-
orid und Hydroxylapatit auf die Entstehung von Fluoriddeckschichten hat. Dazu wurden die
Proben wie im ersten Versuchsteil 5 min lang fluoridiert, 60 min gewissert und im Anschluss
nochmal sekunddr 5 min in der Hydroxylapatit-Suspension inkubiert. Die Abb. 57-64 zeigen
reprasentative Priifkorper bei 1.000- und 20.000-facher VergroBerung und die EDX-Spektren.

4.8.1 Schmelz

Auf der REM-Aufnahme der Natriumfluorid-Probe ist bei 1.000-facher VergroBerung zu sehen,
dass nach zweizeitigem Inkubieren erst in Natriumfluoridldsung, dann in der Hydroxylapatit-
Suspension, eine inhomogene Oberfldchenbedeckung entstanden ist (Abb. 57a). Neben kleine-
ren und grofBeren Hydroxylapatit-Agglomeraten sind fluoridierte Schmelzfldchen ohne aufge-
lagerte Partikel zu sehen. Einzelne Globuli neben kristallinen Partikeln sind erst bei 20.000-
facher VergroBerung erkennbar (Abb. 57b).

Die Aufsichtsaufnahme der mit Olaflur und Hydroxylapatit behandelten Schmelzprobe weist
morphologische Ahnlichkeiten im Vergleich zu Natriumfluorid auf (Abb. 58a). Auch hier fin-
den sich groBere Agglomerate auf fluoridierten Arealen ohne Auflagerungen. Bei groBerer Ver-
groBerung sind dicht gepackte, kleine globuldre Prézipitate neben gréeren eher kristallinen
Partikeln (Abb. 58b). Abb. 59a (elmex® Fluid) zeigt ebenso eine ungleichmiBige Bedeckung
der Oberfliche mit weniger Auflagerungen als bei Olaflur. Bei 20.000-facher VergroBerung
sind auch hier kleine, dicht aneinander liegende Globuli neben partikuldren Strukturen zu er-
kennen (Abb. 59b).

Vergleicht man die Aufnahmen mit den reinen Hydroxylapatit-Proben (Abb. 33a-c), so weisen
sie, was die Verteilung der Hydroxylapatit-Partikel betrifft, Ahnlichkeiten in ihrer Morphologie
auf. Auch die Tendenz der Clusterbildung kann bei den sequenziell behandelten Proben beo-
bachtet werden. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anlagerung von Hydroxylapatit

nicht.
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Durch EDX wurden im Mittel folgende Fluoridwerte gemessen: 2,22% fiir Natriumfluorid
(Abb.60a) gegeniiber 7,49% bei reinem Natriumfluorid, 18,30% fiir Olaflur (Abb. 60b) gegen-
tiber 27,66% bei reinem Olaflur und 21,26% fiir elmex® Fluid (Abb.60c) gegeniiber 32,18% bei
reinem elmex® Fluid. Demnach ist fiir alle Priifprodukte eine geringere Fluoridierung zustande
gekommen verglichen mit der Versuchsreihe der alleinigen Fluoridierung ohne nachfolgende
Behandlung mit Hydroxylapatit. Besonders auffillig ist der niedrige Fluoridgehalt bei Natri-

umfluorid wohingegen Olaflur und elmex® Fluid wesentlich hohere Werte aufweisen.
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Acc.V SpotMagn Det WD Exp }— 20 um
500kv 30 1000x SE 10.0 2497 Schmelz NaF, dann Kalident
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Abb. 63: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Natriumfluorid gefolgt von Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid, 60-miniitiger Wisserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Schmelzoberfliche mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grde. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht. Die weiflen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel. Der weile
Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberflache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergrof3erung. Der weille Pfeil markiert die kristalline Struktur der Hydroxyla-
patit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 64: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Olaflur gefolgt von Hydroxylapatit
Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Olaflur, 60-miniitiger Wésserung und 5-miniitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Schmelzoberfliche mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grde. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht. Die weiflen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel. Der weile
Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberfldche

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Der weille Pfeil markiert die kristalline Struktur der Hydroxyla-
patit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 65: Schmelz nach sequenzieller Applikation von elmex® Fluid gefolgt von Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primirer Inkubation in elmex® Fluid, 60-miniitiger Wisserung und 5-minii-
tiger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Schmelzoberflache mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grde. Die primére Fluoridierung beeintrachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht. Die weiflen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel. Der weile
Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberfldche

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weilen Pfeile markieren die kristalline Struktur der Hydro-
xylapatit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 66: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wésserung und 5-miniitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 67: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wésserung und 5-miniitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.8.2 Dentin

Die Dentin-Proben wurden nach der gleichen Vorgehensweise behandelt wie unter 4.8.1 be-
schreiben. Die Aufnahmen der Dentin-Priifkdrper zeigen eine vergleichbare Oberfldchenmor-
phologie. Die Ubersichtsaufnahme bei 1.000-facher VergroBerung der Natriumfluorid-Probe
zeigt auf Dentin mehr aufgelagerte Prizipitate als auf Schmelz (Abb. 61a). Aber auch hier sind
Areale ohne Auflagerungen zu erkennen. Bei 20.000-facher Vergroerung prisentiert sich
ebenso wie bei den Schmelz-Proben eine fluoridierte Oberflache mit locker aufgelagerten Hyd-
roxylapatit-Partikeln (Abb. 61b). Auf dem REM-Bild der Olaflur-Probe sind weniger Auflage-
rungen auf der fluoridierten Dentinoberfliche mit mehr sichtbaren Dentintubuli zu erkennen
(Abb. 62a). Bei 20.000-facher VergroBerung ist zu sehen, dass die Fluoriddeckschicht die Den-
tintubuli auskleidet und auch teilweise kristalline Partikel im Lumen vorkommen (Abb. 62b).
Die Dentinoberflidche der elmex® Fluid-Probe zeigt eine gleichméBige Verteilung locker auf-
gelagerter Préizipitate (Abb. 63a). Dentintubuli sind kaum zu sehen. Bei groerer VergroB3erung
sind viele kleine, dicht gepackte Globuli mit helleren kristallinen Partikeln zu erkennen (Abb.
63b).

Vergleicht man auch die Aufnahmen der Dentin-Proben mit den reinen Hydroxylapatit-Proben
(Abb. 34a-c), so weisen sie was die Verteilung der Hydroxylapatit-Partikel betrifft, Ahnlich-
keiten in ihrer Morphologie auf. Auch die Tendenz der Clusterbildung kann bei den sequenziell
behandelten Proben beobachtet werden. Die primére Fluoridierung beeintrichtigt die Adsorp-

tion von Hydroxylapatit auch auf der Dentinoberflache nicht.

Die Gewichtsprozente des Fluorids sind mit 2,85% bei Natriumfluorid (Abb. 64a) anndhernd
denen der Schmelz-Proben gleich. Bei Olaflur (Abb. 64b) und elmex® Fluid (Abb. 64c) haben
sich die Mittelwerte mit 9,34% und 13,62% ungefihr halbiert.
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Abb. 68: Dentin nach sequenzieller Applikation von Natriumfluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Dentinoberflédche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid, 60-miniitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Dentinoberfldche mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grde. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Der weille Pfeil markiert die kristalline Struktur der Hydroxyla-
patit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 69: Dentin nach sequenzieller Applikation von Olaflur gefolgt von Hydroxylapatit

Dentinoberfléche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Olaflur, 60-mintitiger Wésserung und 5-miniitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Dentinoberflache mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grde. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht. Teilweise sind Dentintubuli zu erkennen.

b) REM-Bild bei 20.000-facher VergroBerung. Die weillen Pfeile markieren die kristalline Struktur der Hydro-
xylapatit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung sowie einen kristallinen Partikel im Lumen eines Dentin-
tubulus. Der weile Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 70: Dentin nach sequenzieller Applikation von elmex® Fluid gefolgt von Hydroxylapatit

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in elmex® Fluid, 60-miniitiger Wésserung und 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der fluoridierten Dentinoberfliche mit
Hydroxylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grdfe. Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Anla-
gerung von Hydroxylapatit nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Die weilen Pfeile markieren die kristalline Struktur der Hydro-
xylapatit-Partikel und die Tendenz der Cluster-Bildung. Der weifle Stern markiert die Kalziumfluoridglobuli.
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Abb. 71: Dentin nach sequenzieller Applikation Fluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Dentinoberfléche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wasserung und 5-mintitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 72: Dentin nach sequenzieller Applikation Fluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Dentinoberflédche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wasserung und 5-mintitiger
sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.9 Stabilitdt und Persistenz nach sequenzieller Applikation verschie-

dener Fluoridpréaparate gefolgt von Hydroxylapatit

Bei diesem Versuch wurden neue Priifkorper 5 min lang primér fluoridiert, 60 min gewéssert
und im Anschluss nochmal sekundér 5 min in der Hydroxylapatit-Suspension inkubiert. An-
schlieend wurden die Priifkdrper 20 s mit der Multifunktionsspritze unter maximalem Druck
und maximaler Wasserzufuhr abgespriiht und die Oberfldche rasterelektronenmikroskopisch
untersucht. Die Abb. 65-72 zeigen reprasentative Priifkdrper bei 1.000- und 20.000-facher Ver-
groferung und die EDX-Spektren.

4.9.1 Schmelz

Nach dem Abspriihen zeigt die REM-Aufnahme der zweizeitig mit Natriumfluorid und Hydro-
xylapatit behandelten Probe bei 1.000-facher VergroBerung eine homogen fluoridierten
Schmelzoberflache (Abb.65a). Die Hydroxylapatit-Partikel sind vollstandig weggespiilt. Bei
starkerer Vergroferung ist erkennbar, dass die Oberfldche mit weniger, locker verteilten Glo-
buli bedeckt ist und stellenweise freie Schmelzareale exponiert werden (Abb. 65b). Auf den
REM-Bildern der Olaflur- und elmex® Fluid- Proben sind ebenfalls keine Hydroxylapatit-Clus-
ter mehr visualisierbar. Es ist eine dichte, gleichméBige Oberflichenbedeckung mit kugelfor-
migen Prézipitaten zu sehen (Abb. 66a und 67a). Die einzelnen Globuli sind allerdings erst bei

20.000-facher Vergroferung zu erkennen (Abb. 66b und 67b).

Bei Natriumfluorid und Olaflur wurden durch EDX Fluoridanteile von 5,77% (Abb. 68a) und
17,29% (Abb. 68b) gemessen. Bei elmex® Fluid wurde nach dem Abspriihen ein Fluoridgehalt
von 29,73% (Abb. 68c) ermittelt.
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Abb. 73 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Natriumfluorid gefolgt
von Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid, 60-mintitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunk-
tionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Homogene Bedeckung der Schmelzoberfldche mit kugelformigen
Prézipitaten. Die Hydroxylapatit-Partikel sind vollstindig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Die Anordnung der einzelnen Globuli wirkt nicht ganz so dicht
wie vor dem Spriih-Vorgang. Der weille Pfeil markiert exponierte Schmelzoberflache, der weille Stern die Kalzi-
umfluoridglobuli.
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Abb. 74 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Olaflur gefolgt von
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Olaflur, 60-miniitiger Wiasserung, 5-miniitiger se-
kundérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriithen mit der Multifunktions-
spritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflache mit kugelférmigen
Prézipitaten. Die Hydroxylapatit-Partikel sind vollstindig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli.
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Abb. 75 Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von elmex® Fluid gefolgt von
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in elmex® Fluid, 60-miniitiger Wisserung, 5-miniitiger
sekundirer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunkti-
onsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberfliche mit kugelformigen
Prézipitaten. Die Hydroxylapatit-Partikel sind vollstindig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli.
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Abb. 76 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von
Hydroxylapatit

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniitiger se-
kundérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid

b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 77 Schmelz: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von
Hydroxylapatit
Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wésserung, S-miniitiger se-

kundérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.9.2 Dentin

Auch auf den REM-Aufnahmen der Dentin-Proben sind nach dem Abspriihen keine Hydro-
xylapatit-Partikel mehr erkennbar. Auf den Ubersichtsaufnahmen aller drei Priifprodukte ist
eine komplette Maskierung der Oberfliche durch Globuli zu sehen (Abb. 69a, 70a und 71a).
Abb. 69b zeigt einen quergeschnittenen Tubulus, der mit Globuli ausgekleidet scheint. Auf der
REM-Aufnahme der Olaflur-Probe bei 20.000-facher VergroBerung ist ein mit dicht aneinander
liegenden Globuli ausgekleideter Dentintubulus dargestellt (Abb. 70b). Der auf Abb. 71b ge-

zeigte Tubulus der elmex® Fluid-Probe scheint oberflichlich von Globuli verschlossen zu sein.

Die Fluoridwerte liegen mit 6,88% fiir Natriumfluorid (Abb.72a), 14,08% fiir Olaflur (Abb.
72b) und 26,56% fiir elmex® Fluid (Abb. 72¢) hoher als die der nicht-abgespriihten Dentin-
Priifkorper.

- 115 -



Ergebnisse

Det WD Exp 20 um
£10.0kV 3.0 1000x SE 109 4042 Dentin, NaF, Kalident abgesprueht

= r— e B Tl g g

AccY SpotMagn Det WD Exp p—— 1um
10.0kV 3.0 20000x SE 10.9 4042 Dentin, NaF, Kalident abgesprueht

Abb. 78 Dentin: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Natriumfluorid gefolgt von
Hydroxylapatit

Dentinoberflédche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid, 60-miniitiger Wasserung, 5-mintitiger
sekundirer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunkti-
onsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Dentinoberflache. Die Hydroxylapatit-
Partikel sind vollstindig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne globulére Prézipitate auch im Lumen des angeschnitte-
nen Dentintubulus (weifler Stern) erkennbar.
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Abb. 79 Dentin: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Olaflur gefolgt von
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Olaflur, 60-miniitiger Wésserung, S-miniitiger sekun-
dérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Dentinoberflidche. Die Hydroxylapatit-
Partikel sind vollstdndig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne globulére Prézipitate auch im Lumen des angeschnitte-
nen Dentintubulus (weifler Stern) erkennbar.
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Abb. 80 Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von elmex® Fluid gefolgt von
Hydroxylapatit

Dentinoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in elmex® Fluid, 60-miniitiger Wisserung, 5-miniitiger
sekundirer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunkti-
onsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroflerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflache. Die Hydroxylapatit-
Partikel sind vollstdndig abgespriiht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Einzelne globuldre Prizipitate erkennbar. Der weille Stern mar-
kiert einen vollstindig mit Prézipitaten verschlossenen Dentintubulus.
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Abb. 81 Dentin: Stabilitiit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von
Hydroxylapatit

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wiasserung, 5-miniitiger sekun-
dérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid

b) EDX-Analyse Olaflur
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x
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Abb. 82 Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Fluorid gefolgt von
Hydroxylapatit
Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Fluorid, 60-miniitiger Wiasserung, 5-miniitiger sekun-

dérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.10 Sequenzielle Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von ver-

schiedenen Fluoridpriparaten

Das nachtrigliche Inkubieren der primir fluoridierten Proben in Hydroxylapatit hatte gegen-
iiber der alleinigen Fluoridierung aus dem ersten Versuchsabschnitt (Kapitel 4.2 und 4.3) kei-
nen steigernden Einfluss auf den Fluoridgehalt. AuBBerdem hat die primére Fluoridierung die
Anlagerung von Hydroxylapatit nicht beeintréchtigt. Nach dem Abspriihen der Proben waren
die Hydroxylapatit-Partikel allerdings vollstindig weggespiilt und eine homogen fluoridierte
Oberflache blieb zuriick. Daher wird im folgenden Abschnitt das sequenzielle Behandeln der
Priifkorper in umgekehrter Reihenfolge gepriift. Zuerst erfolgte die Inkubation in Hydroxyla-
patit und nach 60-miniitiger Lagerung in sterilem Wasser wurden die Proben 5 min sekundir
mit Natriumfluorid, Olaflur und elmex® Fluid 5 min fluoridiert. Die Abb. 73-80 zeigen repri-

sentative Priifkorper bei 1.000- und 20.000-facher VergroBerung und die EDX-Spektren.

4.10.1 Schmelz

In der 1.000-fachen VergroBerung unterscheiden sich die Aufnahmen etwas von der vorherigen
Versuchsreihe, bei der zuerst die Fluoridierung erfolgt ist. Auf der REM-Aufnahme der Natri-
umfluorid-Probe imponieren weniger Hydroxylapatit-Partikel auf einer fluoridierten Oberfla-
che, die lockerer verteilt sind (Abb.73a). Bei 20.000-facher Vergroferung sind im Vergleich zu
den REM-Aufnahmen des vorangegangenen Versuches deutlich einzelne Globuli auf bezie-

hungsweise in den korallenformigen Apatit-Gebilden visualisierbar (Abb. 73b).

Auf Abb. 74a (Olaflur) wird deutlich mehr freie Schmelzoberfliche ohne Auflagerungen pra-
sentiert als im vorherigen Versuch. Bei 1.000-facher Vergroferung scheint die Schmelzober-
fliche unbedeckt. Erst bei 20.000-facher VergroBerung werden die kugelférmigen Prézipitate
sichtbar (Abb. 74b). Auch hier sind die helleren, kristallinen Hydroxylapatit-Partikel von Kal-
ziumfluoridglobuli maskiert. Die Fluoridierung mit elmex® Fluid fiihrt zu einer vergleichbaren
Oberflichenmorphologie. Auf der Ubersichtsaufnahme bei 1.000-facher VergroBerung sind
einzelne kleinere und groflere aufgelagerte Partikel und eine fluoridierte Oberfliche zu erken-
nen (Abb. 75a). Bei 20.000-facher VergrofBerung sind deutlich einzelne Globuli zu sehen, die
die Hydroxylapatit-Partikel maskieren und benachbart dazu sind viele kleinere kugelférmige

Prazipitate auf der Schmelzoberfliche (Abb. 75b).
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Der prozentuale Fluoridanteil der Natriumfluorid-Proben (Abb. 76a) ist mit 5,34% ungefahr
doppelt so hoch wie der dquivalente Wert bei der sequenziellen Behandlung in umgekehrter
Reihenfolge. Fiir Olaflur (Abb. 76b) wurde ein anndhernd identischer Wert von 18,95% ermit-
telt. Bei elmex® Fluid (Abb. 76¢) wurde ein Wert von 16,40% gemessen, welcher etwas nied-

riger ist als der Wert des Versuchs in umgekehrter Reihenfolge.

-122 -



Ergebnisse

M Acc.V SpofMagn " Det WD Exp pb—— 20 um
S500kv¥ 3.0 1000x SE 9.7 2501 Schmelz Kalident, dann NaF

b

ol 4L

“Acc.V SpotMagn Det WD Epr —— 1wum
5.00kVY 3.0 20000x SE 9.7 2501 Schmelz Kalident, dann NaF

Abb. 83: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Natriumfluorid
Schmelzoberfliache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in Natriumfluorid

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der Schmelzoberfliche mit Hydroxylapa-
tit-Partikeln unterschiedlicher Form und GroBe. Die weilen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Parti-
kel. Der weile Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberflache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher VergroBerung. Die weillen Sterne markieren Kalziumfluoridglobuli, die teil-
weise die Hydroxylapatit-Partikel maskieren.
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Abb. 84: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Olaflur

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wiasserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in Olaflur

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der Schmelzoberfldche mit Hydroxylapa-
tit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grof3e. Die weilen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Parti-
kel. Der weie Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberfléache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Der weille Pfeil markiert einen von Kalziumfluoridglobuli mas-
kierten Hydroxylapatit-Partikel. Der weifle Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberflache.
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Abb. 85: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von elmex® Fluid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wasserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in elmex® Fluid

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der Schmelzoberfliche mit Hydroxylapa-
tit-Partikeln unterschiedlicher Form und GroBe. Die weilen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Parti-
kel. Der weile Stern markiert die fluoridierte Schmelzoberflache.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Der weille Pfeil markiert einen kristallinen Hydroxylapatit-Parti-
kel. Die weillen Sterne markieren Kalziumfluoridglobuli auf der Schmelzoberfliche beziechungsweise die Hydro-
xylapatit-Partikel maskierend.
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Abb. 86: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Fluorid

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in Fluorid

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 87: Schmelz nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Fluorid

Schmelzoberfliche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wasserung und 5-
miniitiger sekundérer Inkubation in Fluorid

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.10.2 Dentin

Bei den Dentin-Priifkorpern féllt bei 1.000-facher VergroBerung die Verdichtung der Globuli
zirkuldr um die Dentintubuli ins Auge. Besonders deutlich ist dies bei der Natriumfluorid-Probe
zu sehen (Abb. 77a). Die Tubuli sind heller als die umliegenden Bereiche der fluoridierten
Dentinoberfliche, die mit einzelnen kristallinen Partikeln bedeckt sind. Abb. 77b zeigt einen
angeschnittenen Dentintubulus bei 20.000-facher VergroBerung, der mit Globuli ausgekleidet
ist. Zirkulir um das Lumen herum sehen die Globuli kleiner und dichter aus. Auf der Uber-
sichtsaufnahme der Olaflur-Probe (Abb. 78a) ist auftillig, dass kaum offene Tubuli erkennbar
sind. Allerdings sind die Tubuli nicht so deutlich von der iibrigen fluoridierten Dentinoberfla-
che abzugrenzen, auf der sich kleinere und grofere partikuldre Ablagerungen verteilen. Bei
20.000-facher VergroBerung sind neben kleineren, dicht gepackten Globuli auch groB3ere, heller
erscheinende in die kristalline Struktur des Hydroxylapatit eingelagerte Globuli zu erkennen
(Abb. 78b). Auf der Oberfliche der mit Hydroxylapatit und elmex® Fluid behandelten Dentin-
Priifkorper sind mehr kristalline Ablagerungen zu finden und dadurch auch weniger Dentinka-
nélchen sichtbar (Abb. 79a). Abb. 79b zeigt bei groBerer Vergroflerung die mit globuldren Pra-
zipitaten bedeckte Oberfldche und partikulédre kristalline Ablagerungen, auf denen auch ein-

zelne Globuli zu sehen sind.

Die bei der EDX-Analyse gemessenen Fluoridwerte sind alle hoher als diejenigen, die durch
nachtrdgliches Inkubieren in Hydroxylapatit erreicht worden sind. Dennoch sind die Mittel-
werte niedriger als die vergleichbaren Gewichtsprozente durch alleinige Fluoridierung mit Aus-
nahme von Olaflur. Gemessen wurden im Mittel 8,07% fiir Natriumfluorid (Abb.80a), 22,04%
fiir Olaflur (Abb.80b) und 21,20% fiir elmex® Fluid (Abb. 80c¢).
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Abb. 88: Dentin nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Natriumfluorid

Dentinoberflédche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-mintitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundérer Inkubation in Natriumfluorid

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der Dentinoberflache mit Hydroxylapatit-
Partikeln unterschiedlicher Form und GréBe. Die weillen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel.
Der weille Stern markiert einen Dentintubulus, der heller als die umliegenden Bereiche der fluoridierten Den-
tinoberflache erscheint.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroflerung. Der weille Pfeil markiert einen Hydroxylapatit-Partikel. Der
weille Stern markiert dicht aneinander liegende Kalziumfluoridglobuli am Rand eines angeschnittenen Dentintu-
bulus.
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Abb. 89: Dentin nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Olaflur

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundérer Inkubation in Olaflur

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Inhomogene Bedeckung der Dentinoberflache mit Hydroxylapatit-
Partikeln unterschiedlicher Form und Grof3e. Die weilen Pfeile markieren akkumulierte Hydroxylapatit-Partikel.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Der weille Pfeil markiert einen von Kalziumfluoridglobuli mas-
kierten Hydroxylapatit-Partikel. Die weiflen Sterne markieren Kalziumfluoridglobuli unterschiedlicher Grof3e.

- 130 -



Ergebnisse

Acc.Y SpotMagn Det WD Exp pb——— 1Tum
5.00 kv 3 0 20000x SE 9.4 3238 Dentin Kalldent dann elmex fluid

Abb. 90: Dentin nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von elmex® Fluid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundérer Inkubation in elmex® Fluid

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergrof3erung. Inhomogene Bedeckung der Dentinoberfldche mit mehr Hydro-
xylapatit-Partikeln unterschiedlicher Form und Grof3e als bei den Vergleichsproben mit NaF und Olaflur.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Die weilen Pfeile markieren kristalline Hydroxylapatit-Partikel.
Die weillen Sterne markieren Kalziumfluoridglobuli auf der Dentinoberfldche beziechungsweise die Hydroxyla-
patit-Partikel maskierend.
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Abb. 91: Dentin nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Fluorid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundarer Inkubation in Fluorid

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 92: Dentin nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Fluorid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung und 5-minii-
tiger sekundarer Inkubation in Fluorid

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.11 Stabilitdit und Persistenz nach sequenzieller Applikation von

Hydroxylapatit gefolgt von verschiedenen Fluoridpriparaten

Im letzten Teil der Versuchsreihe wurde nun die Stabilitit der durch sequenzielles Inkubieren
in der Hydroxylapatit-Suspension und anschliefend in der entsprechenden Fluoridldsung ge-
bildeten Oberflichenbedeckung evaluiert. Analog zu den bereits beschriebenen Versuchsab-
schnitten, wurde der Vorgang des zweizeitigen Behandelns der Proben mit neuen Priifkdrpern
wiederholt und diese dann im Anschluss mit der Multifunktionsspritze 20 s lang abgespriiht
bevor die rasterelektronenmikroskopische Auswertung erfolgte. Die Abb. 81-88 zeigen repra-

sentative Priifkorper bei 1.000- und 20.000-facher VergroBerung und die EDX-Spektren.

4.11.1 Schmelz

Die REM-Aufnahme, der im Anschluss an die Inkubation in Hydroxylapatit mit Natriumfluorid
behandelten Probe, zeigt 1.000-fach vergroflert einige hellere Areale mit einzelnen kleinen
Hydroxylapatit-Partikeln auf einer homogen fluoridierten Schmelzoberfldche (Abb.81a). Bei
starkerer VergroBerung ist ersichtlich, dass die Oberflache mit weniger, locker verteilten Glo-
buli bedeckt ist und nur noch Reste partikuldrer Strukturen zu sehen sind (Abb. 81b). Auf den
REM-Bildern der Olaflur- und elmex® Fluid- Proben sind keine Hydroxylapatit-Cluster mehr
visualisierbar, jedoch eine dichte, gleichmiBige Oberflaichenbedeckung mit kugelférmigen Pri-
zipitaten (Abb. 82a und 83a). Die einzelnen Globuli sind allerdings erst bei 20.000-facher Ver-
groflerung zu erkennen (Abb. 82b und 83b). Hydroxylapatit beeintrdchtigt hier die Fluoridie-

rung nicht.

Bei Natriumfluorid und Olaflur wurden durch EDX Fluoridanteile von 2,48% (Abb. 84a) und
7,38% (Abb. 84b) gemessen, welche deutlich niedriger sind als die entsprechenden Vergleichs-
werte ohne Abspriihen. Bei elmex® Fluid wurde nach dem Abspriihen ein héherer Fluoridgehalt

von 31,40% (Abb. 84c) ermittelt.
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Abb. 93: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Natriumfluorid

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Natriumfluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunk-
tionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Inhomogene Bedeckung der Schmelzoberfliche. Die weilen Pfeile
markieren hellere Areale mit einzelnen kleinen Hydroxylapatit-Partikeln. Der weifle Stern markiert die mit Kal-
ziumfluoridglobuli bedeckte Schmelzoberflache. Hydroxylapatit beeintréchtigt hier die Fluoridierung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher VergroBerung. Reste partikulédrer Strukturen. Der weille Stern markiert die Kal-
ziumfluoridglobuli.
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Abb. 94: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Olaflur

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Olaflur und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberflache mit kugelférmigen
Prézipitaten. Hydroxylapatit-Partikel sind vollstindig abgespriiht. Hydroxylapatit beeintrachtigt die Fluoridie-
rung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli.
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Abb. 95: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von elmex® Fluid

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in elmex® Fluid und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunkti-
onsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBBerung. Komplette Maskierung der Schmelzoberfldche mit kugelféormigen
Prézipitaten. Hydroxylapatit-Partikel sind vollstindig abgespriiht. Hydroxylapatit beeintrachtigt die Fluoridie-
rung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroerung. Einzelne, dicht aneinander gelagerte Globuli.
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Abb. 96: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Fluorid

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Fluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid

b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 97: Schmelz: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Fluorid

Schmelzoberfldche nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wésserung, 5-miniiti-
ger sekundérer Inkubation in Fluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktions-
spritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.11.2 Dentin

Nach dem Spriih-Vorgang sind keine Hydroxylapatit-Partikel mehr und weniger geschlossene
Dentintubuli als vor dem Abspriihen auf den Ubersichtsaufnahmen aller drei Priifprodukte zu
sehen (Abb. 85a, 86a und 87a). Abb. 85b zeigt einen quergeschnittenen Tubulus, der nicht mit
Globuli ausgekleidet scheint. Zirkuldr um das Lumen herum ist die mit kugelformigen Prézipi-
taten bedeckte Oberfliche zu sehen. Auf der REM-Aufnahme der Olaflur-Probe bei 20.000-
facher VergrofBerung ist ein mit dicht aneinander liegenden Globuli verschlossener Dentintu-
bulus dargestellt (Abb. 86b). Auch der auf Abb. 87b gezeigte Tubulus der elmex® Fluid-Probe
ist im Lumen partikulér gefiillt. Es scheint als wiére ein mit Globuli bedeckter kristalliner Hyd-

roxylapatit-Partikel in den Tubulus eingedrungen.

Die Fluoridwerte liegen mit 4,89% fiir Natriumfluorid (Abb.88a) und 15,03% (Abb. 88b) nied-
riger als die Werte der nicht-abgespriihten Proben. Der prozentuale Fluoridgehalt fiir elmex®
Fluid ist mit 21,60% nahezu identisch dem Wert des nicht-abgespriihten Dentin-Priitkorpers
(Abb. 88c).
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Abb. 98: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Natriumfluorid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wisserung, S-miniitiger
sekundérer Inkubation in Natriumfluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriithen mit der Multifunkti-
onsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher Vergroferung. Komplette Maskierung der Dentinoberfléche. Es sind keine Hydro-
xylapatit-Partikel mehr und weniger geschlossene Dentintubuli als vor dem Abspriihen zu sehen. Hydroxylapatit
beeintrachtigt die Fluoridierung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne globuldre Prézipitate erkennbar.

141 -



Ergebnisse

e
Acc.V SpotMagn Det WD Exp }— 20 um
~10.0kV 3.0 1000x SE

10.4 2735 Dentin Kalident, Olaflur abgesprueht
% R OO AR : e : ;

- " ’ A : .‘ ) f’;, . 2 ; 2 : - “— . o
AccY SpotMagn Det WD Exp p—— 1um
10.0kv 3.0 20000x SE 10.4 2735 Dentin Kalident, Olaflur abgesprueht

7 &L L > 4 "

Abb. 99: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Olaflur

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wisserung, S-miniitiger
sekundérer Inkubation in Olaflur und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflache. Es sind keine Hydro-
xylapatit-Partikel mehr und weniger geschlossene Dentintubuli als vor dem Abspriihen zu sehen. Hydroxylapatit
beeintrachtigt die Fluoridierung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne globulére Prézipitate auch im Lumen des angeschnitte-
nen Dentintubulus erkennbar.

142 -



Ergebnisse

S ATy N et i ‘- 3 ;-3 S ; <

Acc.VY SpotMagn Det WD Exp }— 20 um

5.00kV 3.0 1000x SE 10.5 3330 Dentin Kalident, elmex abgesprueht
R EER A | S NP P A e 7R TR

AccY SpotMagn Det WD Exp pb——— 1um
500 k¥ 3.0 20000x SE 10.5 3330 Dentin Kalident, elmex abgesprueht

&

Abb. 100: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von elmex® Fluid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wisserung, S-miniitiger
sekundérer Inkubation in elmex® Fluid und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunktions-
spritze

a) REM-Bild bei 1.000-facher VergroBerung. Komplette Maskierung der Dentinoberflache. Es sind keine Hydro-
xylapatit-Partikel mehr und weniger geschlossene Dentintubuli als vor dem Abspriihen zu sehen. Hydroxylapatit
beeintrachtigt die Fluoridierung nicht.

b) REM-Bild bei 20.000-facher Vergroferung. Einzelne globulére Prézipitate auch im Lumen des angeschnitte-
nen Dentintubulus erkennbar.
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Abb. 101: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt
von Fluorid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wisserung, S-miniitiger
sekundérer Inkubation in Fluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

a) EDX-Analyse Natriumfluorid
b) EDX-Analyse Olaflur
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Abb. 102: Dentin: Stabilitit der Deckschicht nach sequenzieller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt

von Fluorid

Dentinoberflache nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wisserung, S-miniitiger
sekundérer Inkubation in Fluorid und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze

¢) EDX-Analyse elmex® Fluid
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4.12 Zusammenfassung der Ergebnisse (EDX)

In diesem Kapitel sind die Ergebnisse der EDX-Analysen graphisch als Sédulendiagramme dar-
gestellt zusammengefasst (Abb. 89-97). Aus den Diagrammen gehen die bei der EDX-Analyse
ermittelten Massenprozentanteile (Wt%) an Fluorid hervor. Die Werte 1-4 entsprechen jeweils

der Anzahl der Priifkdrper, mit denen der Versuch durchgefiihrt wurde.

Abb. 89 zeigt den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priitkdrper nach 5-miniitiger Inku-
bation in sterilem Wasser (Kontrolle) beziechungsweise Hydroxylapatit. AuBerdem ist der Flu-
orid-gehalt nach 5-miniitiger Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieendem 20-sekiindigem
Abspriihen mit der Multifunktionsspritze als Sdulendiagramm dargestellt. Die Mittelwerte lie-
gen zwischen 0,31% und 0,60%. Diese Werte entsprechen dem natiirlichen Fluoridgehalt der

bovinen Priifkdrper ohne topisch appliziertes Fluorid.

Das Sédulendiagramm (Abb. 90) zeigt den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkdrper
nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid mit einer Fluorid-
konzentration von jeweils 10.000 ppm. Der Fluoridgehalt der Deckschicht nach Inkubation in
Natriumfluorid ist niedriger als nach Applikation der Aminfluoride Olaflur und elmex® Fluid.
Die mit elmex® Fluid behandelten Schmelzpriifkorper haben mit 32,18% den hochsten Fluorid-
gehalt.

Auf Abb. 91 ist der Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priitkoérper nach 5-miniitiger Fluo-
ridierung und anschliefendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze als
Sdulendiagramm dargestellt. Der Fluoridgehalt nach Inkubation in Natriumfluorid ist niedriger
als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die mit elmex® Fluid behandelten
Schmelzpriitkorper haben mit 33,57% den hochsten Fluoridgehalt. Insgesamt unterscheiden
sich die Fluoridmengen nur unwesentlich von den nicht-abgespriihten Priitkérpern (Abb. 90).
Nur bei den mit Natriumfluorid behandelten Dentin-Proben hat sich der Fluoridgehalt nach dem

Abspriihen etwa halbiert.

Abb. 92 zeigt den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priitkdrper nach 5-miniitiger Inku-
bation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit, Olaflur + Hydroxylapatit oder elmex®
Fluid + Hydroxylapatit als Sdulendiagramm dargestellt. Bei den Schmelz-Proben ist der Fluo-
ridgehalt mit 11,06%, 10,07% und 13,24% anndhernd fiir alle drei Priifprodukte gleich. Bei
Dentin ist der Fluoridgehalt nach Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit

am niedrigsten und nach Inkubation im Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit am hochsten.
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Das Sédulendiagramm (Abb. 93) zeigt den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkdrper
nach Applikation der Gemische und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriithen mit der Multi-
funktionsspritze. Die Fluoridmengen auf Schmelz betragen zwischen 0,55% und 0,77% und
unterscheiden sich somit kaum von den Werten der Kontrolle (Abb. 89). Bei den Dentin-Priif-
korpern liegt der Fluoridgehalt mit 1,51% bis 1,70% nur unwesentlich hoher als bei der Kon-
trolle (Abb. 89). Es lassen sich keine Unterschiede zwischen den drei Priifprodukten feststellen.

Den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkdrper nach 5-miniitiger primérer Inkubation
in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid, 60-miniitiger Wésserung und 5-miniitiger sekun-
dérer Inkubation in Hydroxylapatit als Sdulendiagramm dargestellt zeigt Abb. 94. Die Fluorid-
mengen sind nach primérer Inkubation in Natriumfluorid sowohl auf Schmelz und als auch auf
Dentin deutlich geringer als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die hochste Fluo-

ridmenge wurde nach primérer Inkubation in elmex® Fluid auf Schmelz mit 21,26% ermittelt.

Abb. 95 zeigt die Sdulendiagramme der Fluoridwerte der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach
5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid, 60-miniitiger
Waisserung, 5-miniitiger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieendem 20-se-
kiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze. Verglichen mit den nicht-abgespriihten
Priifkérpern (Abb.94) ist der Fluoridgehalt nach dem Abspriihen bei allen drei Priifprodukten
sowohl auf Schmelz als auch auf Dentin hoher. Bei Olaflur ist der Fluoridgehalt nach dem

Abspriihen auf Schmelz anndhernd gleich geblieben.

Auf Abb. 96 ist der Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkdrper nach 5-miniitiger pri-
mérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-miniitiger Wasserung und 5-miniitiger sekundérer In-
kubation in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid als Sdulendiagramm dargestellt. Die Flu-
oridmengen sind nach primérer Inkubation in Natriumfluorid sowohl auf Schmelz und als auch
auf Dentin geringer als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die hochste Fluorid-

menge wurde nach primérer Inkubation in Olaflur auf Dentin mit 22,04% ermittelt.

Abb. 97 zeigt den Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priitkérper nach 5-miniitiger prima-
rer Inkubation in Hydroxylapatit, sekunddrer Fluoridierung und anschlieendem 20-sekiindi-
gem Abspriithen mit der Multifunktionsspritze als Sdulendiagramm dargestellt. Verglichen mit
den nicht-abgespriihten Priifkdrpern (Abb. 96) ist der Fluoridgehalt nach dem Abspriihen bei
Natriumfluorid und Olaflur sowohl auf Schmelz als auch auf Dentin geringer. Bei elmex® Fluid

ist der Fluoridgehalt nach dem Abspriithen anndhernd gleich geblieben.
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Abb. 103 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Wasser und Hydroxylapatit

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger Inkubation in H.0O bzw. Hydroxylapatit und
nach Inkubation in Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriithen mit der Multifunktionsspritze

als Séulendiagramm dargestellt. Diese Werte zeigen den natiirlichen Fluoridgehalt der bovinen Priifkorper ohne
topisch appliziertes Fluorid.
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Fluoridierung
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Abb. 104 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Fluoridierung

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder
elmex® Fluid als Sdulendiagramm dargestellt. Der Fluoridgehalt nach Inkubation in Natriumfluorid ist niedriger
als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die mit elmex® Fluid behandelten Schmelzpriifkdrper haben
den hochsten Fluoridgehalt.
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Abb. 105 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Stabilitéit und Persistenz der Fluoridie-
rung

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder
elmex® Fluid und anschlieBendem 20-sekiindigem Abspriihen mit der Multifunktionsspritze als Siulendiagramm
dargestellt. Der Fluoridgehalt nach Inkubation in Natriumfluorid ist niedriger als nach Inkubation in Olaflur oder
elmex® Fluid. Insgesamt unterscheiden sich die Fluoridmengen kaum von den nicht-abgespriihten Priifkdrpern.
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Abb. 106 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Applikation von Hydroxylapatit und den
Fluoridpriparaten als Gemisch

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid + Hydroxyla-
patit, Olaflur + Hydroxylapatit oder elmex® Fluid + Hydroxylapatit als Siulendiagramm dargestellt Bei den
Schmelz-Proben ist der Fluoridgehalt anndhernd fiir alle drei Priifprodukte gleich. Bei Dentin ist der Fluoridgeh-
alt nach Inkubation im Gemisch aus Natriumfluorid + Hydroxylapatit am niedrigsten und nach Inkubation im
Gemisch aus Olaflur + Hydroxylapatit am hochsten.
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Abb. 107 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Stabilitéit und Persistenz des Gemisches
aus Hydroxylapatit und Fluorid

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger Inkubation in Natriumfluorid + Hydroxyla-
patit, Olaflur + Hydroxylapatit oder elmex® Fluid + Hydroxylapatit und anschlieBendem 20-sekiindigem Absprii-
hen mit der Multifunktionsspritze als Sdulendiagramm dargestellt. Die Fluoridmengen auf Schmelz unterschei-
den sich kaum von den Werten der Kontrolle (Abb. 89). Bei den Dentin-Priifkorpern liegt der Fluoridgehalt nur

unwesentlich hdher als bei der Kontrolle. Es lassen sich keine Unterschiede zwischen den drei Priifprodukten
feststellen.
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Abb. 108 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Sequenzielle Applikation von Fluorid
gefolgt von Hydroxylapatit

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifk6rper nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid,
Olaflur oder elmex® Fluid, 60-miniitiger Wisserung und 5-miniitiger sekundérer Inkubation in Hydroxylapatit
als Sdulendiagramm dargestellt. Die Fluoridmengen sind nach primérer Inkubation in Natriumfluorid sowohl auf
Schmelz als auch auf Dentin deutlich geringer als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die hochste
Fluoridmenge wurde nach primirer Inkubation in elmex® Fluid auf Schmelz ermittelt.

Persistenz der sequenziellen Applikation von Fluorid gefolgt
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Abb. 109 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Stabilitéit und Persistenz nach sequenzi-
eller Applikation von Fluorid gefolgt von Hydroxylapatit

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Natriumfluorid,
Olaflur oder elmex® Fluid, 60-miniitiger Wisserung und 5-miniitiger sekundirer Inkubation in Hydroxylapatit
und anschliefendem 20-sekiindigem Abspriithen mit der Multifunktionsspritze als Sdulendiagramm dargestellt.
Verglichen mit den nicht-abgespriihten Priifkérpern (Abb.94) ist der Fluoridgehalt nach dem Abspriihen bei al-
len drei Priifprodukten sowohl auf Schmelz als auch auf Dentin hoher. Bei Olaflur ist der Fluoridgehalt nach
dem Abspriithen auf Schmelz annéhernd gleich geblieben.
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Abb. 110 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Sequenzielle Applikation von Hydroxyla-
patit gefolgt von Fluorid

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-
miniitiger Wisserung und 5-miniitiger sekundirer Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid als
Séulendiagramm dargestellt. Die Fluoridmengen sind nach primérer Inkubation in Natriumfluorid sowohl auf
Schmelz als auch auf Dentin geringer als nach Inkubation in Olaflur oder elmex® Fluid. Die hichste Fluorid-
menge wurde nach primérer Inkubation in Olaflur auf Dentin ermittelt.

Stabilitat und Persistenz nach sequenzieller Applikation von
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Abb. 111 Quantitative Analyse des Fluoridgehaltes mittels EDX, Stabilitéit und Persistenz nach sequenzi-
eller Applikation von Hydroxylapatit gefolgt von Fluorid

Fluoridgehalt der Schmelz- und Dentin-Priifkérper nach 5-miniitiger primérer Inkubation in Hydroxylapatit, 60-
miniitiger Wisserung und 5-miniitiger sekundirer Inkubation in Natriumfluorid, Olaflur oder elmex® Fluid und
anschlieBendem 20-sekiindigem Absprithen mit der Multifunktionsspritze als Sdulendiagramm dargestellt. Ver-
glichen mit den nicht-abgespriihten Priifkdrpern (Abb. 96) ist der Fluoridgehalt nach dem Abspriihen bei Natri-
umfluorid und Olaflur sowohl auf Schmelz als auch auf Dentin geringer. Bei elmex® Fluid ist der Fluoridgehalt
nach dem Abspriihen anndhernd gleich geblieben.
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5 Diskussion

5.1 Diskussion von Material und Methode

5.1.1 Art, Herstellung und Bearbeitung der Priifkorper

Proben, die aus menschlichen Zdhnen gewonnen werden, werden fiir In-vitro- und In-situ-Stu-
dien in der dentalen Forschung préferiert, da so klinisch relevantere Ergebnisse erzielt werden
konnen als bei der Verwendung tierischer Zdhne. Jedoch ist der Einsatz menschlicher Zéhne
limitiert und bietet auch einige Nachteile. Oftmals ist es schwierig, sie in ausreichender Menge
und in addquater Qualitit zu bekommen, weil die meisten Zihne aufgrund ausgedehnter kario-
ser Lasionen oder anderer Defekte extrahiert werden [82]. Die Struktur und Zusammensetzung
menschlicher Zihne ist altersabhingig und individuell sehr verschieden, was zu unterschiedli-
chen Resultaten einer Studie fithren kann. AuBBerdem ist die humane Schmelzoberfldche relativ
klein und gekriimmt, was es erschwert, Proben mit planer Oberflédche von gleichmiBiger Dicke
herzustellen [121]. Daher sind fiir die Forschung Alternativen notwendig. Unter den nicht-hu-
manen Priparaten sind bovine Proben [68] wegen ihrer guten Verfiigbarkeit, der einheitlichen
Zusammensetzung und der Vergleichbarkeit mit humanen Zahnen [32,34,41], vor allem in Be-
zug auf den Kalziumgehalt [82], am weitesten verbreitet. Der prozentuale Gewichtsanteil an
Kalzium von Rinderzéhnen ist anndhernd identisch dem humaner Ziahne und zeigt eine sukzes-
sive Abnahme vom Schmelz zur Schmelz-Dentin-Grenze [17]. Des Weiteren bestehen die Mat-
rix-Proteine aus Aminosduren, die denen des menschlichen Schmelzes sehr dhnlich sind [36].
In einigen Aspekten gibt es Unterschiede zwischen bovinem und humanem Schmelz. So ist die
Anordnung der Schmelzprismen eine andere, die bovinen Schmelzkristallite sind 1,7 mal dicker
als humane [3] und bovine Zdhne haben einen groferen interprismatischen Raum [26]. Bovines
Wurzeldentin hat deutlich mehr Dentintubuli und eine geringere Mikrohérte als das menschli-
che Gegenstiick [104]. Ein weiterer, fiir die vorliegende Studie besonders wichtiger, Unter-
schied besteht im Fluoridgehalt. Bovine Zdhne haben einen niedrigeren natiirlichen Fluorid-
gehalt als menschliche Zdhne [68]. Der niedrige Fluoridgehalt der bovinen Zihne ist fiir die
durchgefiihrten Versuche giinstig, da so der durch EDX ermittelte Fluoridgehalt iberwiegend
auf das topisch applizierte Fluorid zuriickzufiihren ist. Der natiirliche Fluoridgehalt der bovinen

Priifkorper betrug bei unseren Versuchen im Mittel maximal 0,60%.
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Morphologie, chemische Zusammensetzung und physikalische Eigenschaften humaner und bo-
viner Zéhne sind demnach nicht vollkommen identisch und miissen bei der Interpretation der

Ergebnisse von Studien, die mit bovinen Proben durchgefiihrt werden, beriicksichtigt werden.

Unter Beriicksichtigung der eingeschrinkten Ubertragbarkeit auf den Menschen scheinen die
Versuchsreihen der vorliegenden Arbeit jedoch als einfaches, reproduzierbares In-vitro-Modell
zur Anwendung von Fluoriden und Hydroxylapatit auf Schmelz- und Dentinoberfldchen geeig-

net zu sein.

5.1.2 REM und EDX

Das Rasterelektronenmikroskop (REM) ist zur Untersuchung von mikro- und nanomorpholo-
gischen Oberfldchenstrukturen gut geeignet [94]. Es kann in Kombination mit analytischen Me-
thoden wie der Energiedispersiven Rontgenspektroskopie (EDX) genutzt werden. So ist gleich-
zeitig eine Betrachtung morphologischer Merkmale bei hoher Vergroerung und Tiefenschérfe
und eine qualitative und semiquantitative Analyse der in der Probe enthaltenen Elemente mog-
lich. Eine quantitative Auswertung der Oberfldchenstruktur, zum Beispiel, wie viel Prozent der

Oberflache von der Fluoridschicht bedeckt ist, wurde bei dieser Arbeit nicht vorgenommen.

Es konnte bereits gezeigt werden, dass REM mit oder ohne EDX eine geeignete Methode zur
Charakterisierung einzelner KOH-16slicher Prizipitate auf humanem Zahnschmelz ist [93]. Al-
lerdings findet diese Methode noch keine hdufige Anwendung, um die Zahnschmelzoberfldche
nach topischer Applikation von Fluoriden zu untersuchen. Scholz et al. [106] fiihrten eine In-
vitro-Studie durch, bei der Kalziumfluorid-Prizipitationen auf humanem Zahnschmelz nach
Behandlung mit verschiedenen fluoridhaltigen Gelen unter Verwendung von EDX evaluiert
wurden. Ergebnis dieser Studie ist, dass EDX eine zuverldssige und relativ schnell durchfiihr-
bare Methode darstellt, um semiquantitativ Kalziumfluorid-Prézipitate auf der Zahnoberfldche
zu erfassen. Der Vorteil der semiquantitativen Analyse mittels EDX besteht darin, dass neben
der Information iiber die Fluoridkonzentration zusétzlich ein REM-BIild erstellt wird, welches
Aufschluss liber die Morphologie und die Verteilung der Prizipitate gibt. Eine andere etablierte
Analysemethode ist die Bestimmung von Fluorid mit einer ionenselektiven Elektrode. Mit die-
ser kann eine quantitative Bestimmung der Fluoridkonzentration durchgefiihrt werden, jedoch
ist eine direkte Messung auf einer Oberfldche nicht moglich [11]. Mit EDX hingegen ist eine
direkte Erfassung von Elementen und Verbindungen auf einer Oberfldche moglich. Gleichzei-
tig konnen die erfassten Elemente direkt spezifischen Lokalisationen auf der Oberfliche der

Proben zugeordnet werden [106].
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Auch andere Studien, die sich mit dem Thema Fluoridierung oder der Wirkung von Hydroxyla-
patit beschiftigen, nutzten die rasterelektronenmikroskopische Untersuchung in Kombination
mit EDX als Analysemethode [9,14,24,56,62,63,93,106,117,119], woraus sich gute Vergleichs-

moglichkeiten der Ergebnisse ergeben.

5.2 Diskussion der Ergebnisse

5.2.1 Vergleich der Fluoridierung mit verschiedenen Fluoridpraparaten

Insgesamt ldsst sich restimieren, dass die Applikation von Natriumfluorid, Olaflur und elmex®
Fluid mit einer Fluoridkonzentration von jeweils 10.000 ppm bei einer Einwirkzeit von 5 min
sowohl auf Schmelz- als auch auf Dentinoberflichen zur Bildung einer homogenen, die ge-
samte Oberfliche bedeckenden Kalziumfluoridglobulischicht gefiihrt hat. Auffallig ist, dass der
Fluoridgehalt bei gleicher Ausgangskonzentration nach Verwendung der Aminfluoridpriparate
Olaflur und elmex® Fluid auf Schmelz deutlich hoher ist als nach der Applikation von Natri-
umfluorid. Sowohl unter In-vitro- als auch unter In-situ-Bedingungen konnten in anderen Stu-

dien dhnliche Ergebnisse erzielt werden [91,108,116].

Auch bei den Dentin-Proben erzeugt Natriumfluorid Deckschichten mit dem niedrigsten Fluo-
ridgehalt. Dieser ist allerdings fast doppelt so hoch wie der entsprechende Wert der auf Schmelz
gebildeten Deckschichten. Dieses Ergebnis deckt sich nur bedingt mit Ergebnissen aus anderen
Studien. In der vorliegenden Arbeit konnte lediglich nach Applikation von Natriumfluorid ein
gegeniiber Schmelz hoherer Fluoridgehalt der Dentin-Proben ermittelt werden. Nach Applika-
tion von Olaflur und elmex® Fluid hingegen waren die Fluoridwerte der Schmelz-Proben hoher.
In einer In-situ-Studie von van Strijp et al. konnte dagegen gezeigt werden, dass nach Anwen-
dung einer aminfluoridhaltigen Zahnpasta auf Dentin mehr Kalziumfluorid gebildet wurde als
auf Schmelz [116]. Die Zahnpasta wurde dreimal téglich iiber einen Zeitraum von drei Wochen

verwendet.

Eine Kalziumfluorid-Deckschicht ist schwer sdureldslich und schiitzt den darunter liegenden
Schmelz vor Séureangriffen. Sie ist im oralen Milieu bestidndig und stabil [97]. Das konnte auch
in vitro in der vorliegenden Arbeit durch die Abspriih-Versuche gezeigt werden. Es besteht kein
wesentlicher Unterschied der Fluoridwerte vor und nach dem Abspriithen mit der Multifunkti-
onsspritze. Nach Applikation von elmex® Fluid ist bei den Dentin-Proben der Wert nach dem

Abspriihen sogar etwas hoher als der Vergleichswert der nicht-abgespriihten Proben. Das kann
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daran liegen, dass der Versuch mit neuen Priifkdrpern wiederholt wurde und somit nicht die-
selben Proben, die vorher analysiert worden waren, auch abgespriiht wurden. Lediglich bei den
mit Natriumfluorid behandelten Dentin-Proben ist der Wert nach dem Sprithvorgang nur noch

etwa halb so hoch.

Entsteht die Kalziumfluoridglobulischicht unter Anwendung von Aminfluoriden, bilden sich
kleinere Globuli als bei Verwendung von Natriumfluorid. Diese Globuli haften sehr gut an der
Zahnoberfldche [5] und bilden dort ein stabiles Fluoridreservoir [7]. Die nach Behandlung mit
Olaflur und elmex® Fluid entstandenen Globuli waren bei den hier durchgefiihrten Versuchen
mit einem Durchmesser von etwa 0,1 pm ebenfalls kleiner als die nach Behandlung mit Natri-
umfluorid entstandenen Globuli, deren Durchmesser etwa 0,2 um betrug. Begiinstigt wird die
Bildung von Globuli mit feiner Korngrofle durch die Oberflichenaktivitdt der Aminfluoride
und ihrem schwach sauren pH-Wert [4,22,44]. Ein wichtiger Faktor fiir die Etablierung der
Kalziumfluoridglobulischicht ist die Verfligbarkeit von Kalziumionen. Diese konnen aus dem
Speichel, der Plaque oder dem Zahnschmelz selbst stammen [93]. Die Verfiligbarkeit der lonen
aus dem Schmelz ist abhiingig vom pH-Wert, da nur bei einem niedrigen pH-Wert Kalziumio-
nen aus dem Schmelz geldst werden [66]. Somit ist auch die Bildung der Kalziumfluorid-
Schicht davon abhédngig, ob ein saures, neutrales oder basisches Milieu vorliegt [23]. In der
vorliegenden Arbeit hat elmex® Fluid den niedrigsten pH-Wert der verschiedenen Fluoridpra-
parate. Dies konnte die Erklarung dafiir sein, dass mit elmex® Fluid die hdchsten prozentualen

Fluoridwerte erreicht werden konnten.

Als weitere Einflussfaktoren auf die Bildung der Kalziumfluoridglobulischicht gelten die Flu-
oridkonzentration sowie der Einfluss des Speichels [67,99,103]. Diese beiden Faktoren wurden
in der vorliegenden Arbeit nicht beriicksichtigt. Die Fluoridkonzentration aller Fluoridpriparate
wurde mit 10.000 ppm konstant gehalten und natiirlicher oder kiinstlicher Speichel fand keine
Anwendung. Scholz et al. [106] untersuchten die Fluorid-Prézipitation auf humanem Schmelz
mit und ohne Pellikel. Sie stellten fest, dass die Pellikel den Fluoridgehalt nach Applikation
eines natriumfluoridhaltigen Gels mit saurem pH-Wert und einer Fluoridkonzentration von
12.500 ppm signifikant senkte. Mogliche Erkldrungen der Autoren sind zum einen, dass die
Pellikel als Barriere wirken kdnnte oder zum anderen, dass durch die Pellikel der pH-Wert an
der Schmelz-Grenzflache erhoht wird. Fluoridwerte, die in vitro ohne Pellikel gemessen wer-
den, konnten daher irrefiihrend zu hoch sein, was bei der Interpretation der Ergebnisse beachtet

werden muss.
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5.2.2 Applikation von HAP

Zahlreiche Studien haben gezeigt, dass Hydroxylapatit-Partikel gut an der Schmelzoberfldche
haften [16,34,59,62,63,70,86,102]. Dieser Kontakt zur Zahnoberfliche ist die Bedingung dafiir,
dass Hydroxylapatit-Partikel zur Wirkung kommen konnen. Es konnte gezeigt werden, dass
reine Hydroxylapatit-Partikel unter In-situ-Bedingungen an der Pellikel bedeckten Schmelz-
oberfldche haften, ohne dass weitere Zusitze wie Polymere notwendig sind [34,63,87]. Bei den
Studien, die in situ durchgefiihrt wurden, entwickelte sich zwangsldufig eine Pellikel auf den
Priifkérpern, da sie dem Speichel ausgesetzt waren. Bei In-vitro-Studien hingegen wurde die
Schmelzoberfliche mit einer kiinstlichen organischen Pellikel-Schicht bedeckt oder die
Hydroxylapatit-Partikel wurden mit zusétzlichen organischen Stoffen beziehungsweise kiinst-
lichem Speichel gemischt. Daher ist es schwierig zu beurteilen, ob die Hydroxylapatit-Partikel
am Schmelz aufgrund von intrinsischen Mineraleigenschaften haften oder weil Proteine oder
andere organische Molekiile als Verbindungselemente dienen [34]. Aus diesem Grund verwen-
deten Fabritius-Vilpoux et al. gereinigte Schmelz-Priifkérper und eine wéssrige Hydroxylapa-
tit-Suspension mit neutralem pH-Wert und fiihrten ihr Experiment in vitro durch, um die Ad-
hésion der Partikel basierend auf reinen Mineral-Mineral-Wechselwirkungen zu untersuchen.
Die Autoren konnten eine Dosis-Wirkungs-Beziehung bei steigender Hydroxylapatit-Konzent-
ration von 1-10% feststellen und dass lediglich Partikel mit einem Durchmesser von ungeféhr

1-3 pm an der Schmelzoberfliache haften, wohingegen groere Partikel nicht hafteten [34,59].

Die Versuche der vorliegenden Arbeit wurden ebenfalls unter In-vitro-Bedingungen mit gerei-
nigten Schmelz-und Dentin-Priifkérpern und wissriger Hydroxylapatit-Suspension durchge-
fiihrt. Die eigenen Ergebnisse zeigen, dass es nach Applikation der Hydroxylapatit-Suspension
zu einer inhomogenen Bedeckung der Zahnoberfliche gekommen ist, was sich mit den Ergeb-
nissen von Fabritius-Vilpoux et al. deckt. Die Hydroxylapatit-Partikel konnten bei unserem
Versuchsaufbau durch einfaches Abspriithen mit der Multifunktionsspritze unter vollem Druck
und voller Wasserzufuhr vollstindig entfernt werden. Daraus lisst sich schlieBen, dass elektro-
statische Anziehung, Van-der-Waals-Krifte und Wasserstoffbriickenbindungen zwischen
Hydroxylapatit-Partikeln und Schmelz nicht ausreichen, um eine stabile und bestindige Ober-
flichenbedeckung zu ermdglichen und es liegt daher die Vermutung nahe, dass die Pellikel
einen groBeren Einfluss auf die Adhésion hat als die oben genannten chemischen Bindungs-
kréfte [34]. Da Nobre et al. konnektive Strukturen zwischen Hydroxylapatit-Partikeln und der
Pellikel beobachten konnten, wire es interessant, in einer Folgestudie den Versuchsaufbau der

vorliegenden Arbeit unter oralen Bedingungen zu wiederholen [87].
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5.2.3 Einfluss von Hydroxylapatit und verschiedenen Fluoridpréaparaten als Ge-

misch

In der Literatur sind einige Studien zu finden, die sich mit kombinierten Praparaten, die sowohl
Fluorid als auch Hydroxylapatit enthalten, beschiftigen. Allerdings wird in diesen Studien
hauptséchlich die anti-erosive oder die remineralisierende Wirkung unterschiedlicher Zahnpas-
ten oder eines Slurrys getestet [6,38,39,57,85,109]. Mogliche Interaktionen von Fluoriden und
Hydroxylapatit sind dabei jedoch keine Untersuchungsparameter. Aykut-Yetkiner et al., Ganss
et al. und Hornby ef al. untersuchten die anti-erosive Wirkung verschiedener Préparate sowohl
an Schmelz als auch an Dentin in vitro. Dabei waren die Priparate mit Fluorid und Hydroxyla-
patit den Vergleichspréparaten mit Natriumfluorid oder Aminfluorid ohne Hydroxylapatit nicht
iiberlegen [6,38,39,57]. Souza et al. konnten in einer In-situ-Studie zur Schmelz-und Dentin-
Remineralisation zeigen, dass das verwendete Pridparat mit 10% Nano-Hydroxylapatit und
0,2% Natriumfluorid das einzige Testprodukt der Studie war, dass die Dentin-Demineralisation

reduzieren und die Schmelz-Remineralisation verbessern konnte [109].

Hill et al. untersuchten die Fihigkeit einer nano-hydroxylapatithaltigen Zahnpasta in Kombi-
nation mit einer fluoridhaltigen Mundspiilung nach Demineralisation mit Essigsdure, Hydro-
xylapatit des Zahnschmelzes in fluoridierten Apatit umzuwandeln. Die Autoren kamen zu dem
Schluss, dass es vorteilhaft ist, beide Substanzen, sowohl Nano-Hydroxylapatit als auch Fluo-
rid, zu verwenden, um Demineralisationsvorgéngen vorzubeugen und die Bildung von séurere-

sistenterem fluoridiertem Apatit zu férdern [55].

Die In-situ-Studie von Demito et al. zeigt die Wirksamkeit von Fluorid und Hydroxylapatit als
Gemisch auf die Reduzierung von Schmelz-Demineralisationen in der Umgebung von kiefer-
orthopadischen Brackets [19]. Der Grad der Demineralisation wurde anhand einer Mikrohérte-
messung sowie der Messung der Lésionstiefe bestimmt. Die Testgruppe, die Fluorid und Hyd-
roxylapatit aufgetragen hat, zeigte eine signifikante Reduktion der Lésionstiefe. Die Schluss-
folgerung der Autoren lautet, dass das getestete Produkt mit Natriumfluorid und Hydroxylapatit
einen priaventiven Effekt auf die Schmelz-Demineralisation hat und eine alternative Behand-

lung fiir Patienten mit erh6htem Kariesrisiko darstellt.

Ebadifar ef al. untersuchten in vitro den Effekt einer Zahnpasta mit Fluorid und Hydroxylapatit
im Vergleich zu einer reinen Fluorid-Zahnpasta auf die Mikroharte kiinstlich erzeugter karioser
Lisionen [25]. Der Anstieg der Mikrohédrte nach Sdureexposition war nach Anwendung einer

Zahnpasta mit 7% Hydroxylapatit und 1.000 ppm Natriumfluorid héher als nach Anwendung
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einer Zahnpasta mit ausschlieBlich 1.000 ppm Natriumfluorid. Daraus schliefen die Autoren,
dass das Gemisch aus Hydroxylapatit und Fluorid einen hdher remineralisierenden Effekt hat
als die reine Fluorid-Zahnpasta und vermuten eine synergistische Wirkung der beiden Substan-

zen.

Soares et al. hingegen kamen zu einem gegensétzlichen Ergebnis. Sie untersuchten den anti-
erosiven Effekt eines APF-Gels (acidulated phosphate fluoride) mit Hydroxylapatit auf die
Schmelzoberflache. Die Behandlung mit APF-Gel resultierte in einem Mineralgewinn nach
dem Erosionsvorgang. Die Behandlung mit hydroxylapatithaltigem APF-Gel hingegen fiihrte
zu einem signifikanten Verlust an Phosphat. Demzufolge hat Nano-Hydroxylapatit einen nega-
tiven Einfluss auf die Schmelzprotektion, wenn es direkt mit Fluorid kombiniert wird. Eine
mogliche Erkldrung der Autoren ist, dass es durch das Zufligen von Nano-Hydroxylapatit zu
einem sauren Fluorid-Gel zur partiellen Auflosung des Hydroxylapatits kommt. In Folge bindet
das freigesetzte Kalzium das Fluorid im Gel. So werden letztendlich beide Substanzen inakti-

viert.

Die in den eigenen Versuchsreihen gefundenen Agglomerate sind bislang in der Literatur nicht
beschrieben. Sie weisen aber auf eine mogliche Reaktion der Fluoridpréparate mit dem Hydro-
xylapatit hin. Da weder die genaue chemische Zusammensetzung noch die biochemischen Vor-
génge in dieser Studie untersucht wurden, lisst sich keine Aussage dariiber treffen, ob die In-
teraktion bereits beim Herstellen der Fluorid-Hydroxylapatit-Mischungen stattfindet oder erst

bei Kontakt zur Zahnoberflache.

Die bei der EDX-Analyse gemessenen Fluoridwerte unterscheiden sich fiir die drei Fluoridpra-
parate nur gering und auch zwischen Schmelz und Dentin lassen sich keine bedeutenden Un-
terschiede feststellen. Auffillig bei dieser Versuchsreihe war, dass die auf den Bruchpréparats-
aufnahmen sichtbaren aufgelagerten Schichten bei Verwendung der Gemische eine enorme Di-
cke aufweisen, aber nach dem Abspriihen der Proben keine Prazipitate mehr nachweisbar wa-
ren. Daraus lésst sich schlieen, dass die Oberflichenbedeckung aus simultan aufgebrachtem
Fluorid und Hydroxylapatit dem Abspriihen nicht standhalten kann. Die leichte Abspriihbarkeit
ist ein Hinweis auf eine Reaktion der beiden Komponenten miteinander und ein Hinweis darauf,
dass keine Interaktion mit Schmelz oder Dentin stattgefunden hat. Somit liegt die Vermutung
nahe, dass es bei reinen Fluoriddeckschichten zu einem festen Verbund von Fluorid mit der

Zahnhartsubstanz kommt und dieser durch Zugabe von Hydroxylapatit verloren geht.

Diese Befunde entsprechen damit weitgehend den oben genannten Ergebnissen von Soares et

al., auch wenn der Versuchsaufbau nicht der gleiche war. Anhand der eigenen Ergebnisse ist
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eine Inaktivierung von Fluorid und Hydroxylapatit im Gemisch wahrscheinlicher als der von

Ebadifar et al. vermutete Synergieeffekt.

5.2.4 Einfluss der sequenziellen Applikation verschiedener Fluoridpraparate und

Hydroxylapatit

Insgesamt konnte bei der sequenziellen Applikation von Fluorid und Nano-Hydroxylapatit fest-
gestellt werden, dass Hydroxylapatit die Bildung der Kalziumfluoridglobulischicht nur unwe-
sentlich beeinflusst. Bei primédrer Fluoridierung und anschlieBendem Inkubieren der Proben in
der Hydroxylapatit-Suspension beeintrichtigte die Fluoridierung die Anlagerung von Hydro-
xylapatit nicht. Morphologisch stellt sich eine homogen fluoridierte Oberfldche mit aufgelager-
ten Hydroxylapatit-Partikeln dar (Abb. 98 links). Dennoch sind die mittels EDX bestimmten
prozentualen Gewichtsanteile an Fluorid sowohl bei den Schmelz-Proben als auch bei den Den-
tin-Proben niedriger als die der rein fluoridierten Priifkdrper. Grund dafiir kdnnte sein, dass hier
die Kalziumfluoridglobuli von Hydroxylapatit-Partikeln verdeckt sind und daher bei der EDX-
Analyse nicht detektiert werden kdnnen. Nach dem Abspriihen der Proben mit der Multifunk-
tionsspritze sind die Hydroxylapatit-Partikel vollstindig weggespiilt (Abb. 98 rechts), was da-
rauf hindeutet, dass sie der Kalziumfluoridglobulischicht nur locker aufgelegen haben und es
zu keinem festen Haftverbund gekommen ist. Die mittels EDX gemessenen Fluoridwerte sind
hoher als vor dem Abspriihen, da ohne aufliegende Hydroxylapatit-Partikel die komplette Kal-
ziumfluoridglobulischicht detektiert werden kann. Verglichen mit den rein fluoridierten, abge-
sprithten Proben sind die Fluoridwerte sowohl auf Schmelz als auch auf Dentin annéhernd iden-
tisch. Beziiglich der Fluoridierung hat das nachtrigliche Inkubieren der Proben in Hydroxyla-

patit keinen Effekt.

Hydroxylapatit

Kalziumfluorid-
globuli l

Kalziumfluorid-
globuli l

Priifkorper

Abb. 112: Schemazeichnung nach primirer Fluoridierung und sekundérer Applikation von Hydroxylapa-
tit

Die primére Fluoridierung beeintriachtigt die Adsorption von Hydroxylapatit nicht.

Links: Vor dem Abspriihen bedecken die Hydroxylapatit-Partikel stellenweise die Kalziumfluoridglobuli.

Rechts: Nach dem Abspriihen sind die Hydroxylapatit-Partikel vollstindig weggespiilt und es resultiert eine ho-
mogen fluoridierte Oberflache.
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Bei der sequenziellen Applikation in umgekehrter Reihenfolge zeigt sich ebenfalls, dass Hyd-
roxylapatit die Fluoridierung nicht beeintrachtigt. Die Oberflichenmorphologie der sekundir
fluoridierten Priifkorper ist in Abb. 99 links schematisch dargestellt. Die primdr aufgetragenen
Hydroxylapatit-Partikel sind von Kalziumfluoridglobuli maskiert. Verglichen mit den Fluorid-
mengen der rein fluoridierten Proben, unterscheiden sich die Fluoridwerte der sekundér fluori-
dierten Priifkorper nur unwesentlich. Die Kalziumfluoridglobuli verteilen sich {iber die Hydro-
xylapatit-Partikel und werden so bei der EDX-Analyse miterfasst. Da die Hydroxylapatit-Clus-
ter in Form und Grof3e stark variieren, beeinflussen sie die mittels EDX messbaren Fluoridmen-
gen bei jedem Priifkdrper unterschiedlich und es kommen so sowohl hdhere als auch niedrigere

Werte zustande.

Bei Betrachtung der sekunddr fluoridierten Proben nach dem Absprithen mit der Multi-
funktionsspritze ist deutlich zu sehen, dass die Hydroxylapatit-Partikel vollstindig abgespiilt
wurden. Schematisch ist dieser Versuch in Abb. 99 rechts dargestellt. Die Hydroxylapatit-Par-
tikel liegen der Zahnoberflache nur locker auf und sind keine stabile Verbindung mit Schmelz
oder Dentin eingegangen und kdnnen daher durch einfaches Abspriihen entfernt werden. Dieses
Phinomen konnte bereits im ersten Versuchsabschnitt mit den reinen Hydroxylapatit-Proben
ohne Fluorid gezeigt werden. Beim Vergleich der Fluoridwerte vor und nach dem Abspriihen
der sekundir fluoridierten Priitkorper stellt man fest, dass die Werte sowohl auf Schmelz als
auch auf Dentin nach dem Abspriihen niedriger sind. Eine mogliche Erklarung dafiir ist, dass
die Kalziumfluoridglobuli, die die Hydroxylapatit-Cluster maskiert haben, beim Abspriihen
mitsamt der Hydroxylapatit-Partikel weggespiilt werden und somit eine stellenweise weniger
fluoridierte Oberfldche zuriickbleibt. Bei elmex® Fluid wurde nach dem Abspriihen allerdings
ein hoherer Fluoridgehalt ermittelt, was daran liegen konnte, dass der abgespriihte Priifkorper

nicht derselbe war wie der nicht-abgespriihte Priifkorper.

00
Hydroxylapatit _ (1) o @ (] o
o LAY ' °

Kalziumfluorid- ® 'Y [ ] [ ] ..

lobuli
globult o () [ N ] P Kalziumfluorid-

[ )] globuli
' @ %< °
0000 [ ) ® 00000 (XXX T) 0000 00 o0 00000 0000 00
Prifk6rper Priifkérper

Abb. 113: Schemazeichnung nach primiirer Applikation von Hydroxylapatit und sekundéirer Fluoridie-
rung

Hydroxylapatit beeintriachtig die Fluoridierung nur unwesentlich.
Links: Vor dem Abspriihen sind die Hydroxylapatit-Partikel von Kalziumfluoridglobuli maskiert.

Rechts: Nach dem Abspriihen sind die Hydroxylapatit-Partikel weggespiilt und es resultiert eine (stellenweise
inhomogen) fluoridierte Oberfléche.

- 161 -



Diskussion

Vergleichbare Studien, die die sequenzielle Applikation von Fluoridpréparaten und Hydroxyla-

patit untersuchen, konnten bei der Literaturrecherche nicht gefunden werden.

5.2.5 Ausblick

Der wesentliche kariesprotektive Effekt bei der Anwendung topisch applizierter Fluoride be-
steht in der Bildung einer stabilen Kalziumfluorid-Deckschicht auf der Zahnoberfldche
[28,98,114,115]. In den eigenen Versuchsreihen konnte gezeigt werden, dass diese Deckschicht
aus dicht gepackten, die Schmelz- oder Dentinoberflachen homogen bedeckenden Globuli be-
steht. Gegeniiber dem Abspriithen mit der Multifunktionsspritze erwies sich diese Deckschicht

bei allen verwendeten Fluoridpriparaten als stabil.

Durch das simultane oder sequenzielle Hinzufiigen der biomimetischen Substanz Hydroxyla-
patit [45,47,48,101,102] kam es zu einer deutlich sichtbaren Verdnderung der Struktur der
Deckschicht. Es entstanden Agglomerate unterschiedlicher GroB3e, die sich erstens morpholo-
gisch deutlich von den Fluoridglobuli unterschieden, zweitens die Oberfliche nicht homogen

bedeckten und drittens mit der Multifunktionsspritze abgespriiht werden konnten.

In dem von uns gewéhlten Versuchsansatz konnte weder bei simultaner noch bei sequenzieller
Applikation ein positiver Synergismus von Fluoriden und Hydroxylapatit nachgewiesen wer-
den. Beziiglich Homogenitdt und Stabilitit waren die reinen Fluoridverbindungen dem Ge-

misch aus Fluorid und Hydroxylapatit tiberlegen.

In anderen Studien wurde der Einfluss von Speichel auf die gebildete Menge an Kalziumfluorid
[99], der Einfluss der Fluoridkonzentration [67] sowie der Effekt des Biofilmes untersucht
[122]. Diese Parameter wurden bei den vorliegenden Versuchsreihen nicht beriicksichtigt. Ohne
das Vorhandensein von Speicheleinfluss, Puffer- und Verdiinnungseffekten und das Vorhan-
densein eines initialen oralen Biofilmes kann die komplexe Situation des oralen Milieus nicht
umfassend abgebildet werden. Um Empfehlungen fiir eine klinische Anwendung geben zu kon-
nen, miissten deshalb In-situ-Untersuchungen unter Beriicksichtigung der genannten Parameter

erfolgen.

Auch die genauen Mechanismen der Interaktionen zwischen Fluorid und Hydroxylapatit sind
nicht Gegenstand der vorliegenden Untersuchung gewesen. So konnte sich eine Folgestudie mit
der genauen Zusammensetzung der durch simultanes Auftragen entstandenen Prézipitate be-

schiftigen und die biochemischen Vorgénge detaillierter beleuchten.
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5.3 Schlussfolgerungen

1. In der vorliegenden Arbeit konnte das reproduzierbare Etablieren von homogenen Kalzium-
fluorid-Deckschichten mit Natriumfluorid als Vertreter der anorganischen Fluoridverbindun-
gen, Olaflur als Vertreter der Aminfluoride und elmex® Fluid als kommerziell verfiigbares Flu-
oridpréparat auf Schmelz und Dentin gezeigt werden. Die Anwesenheit von Nano-Hydroxyla-
patit verdnderte die Struktur, Morphologie, Homogenitit und Stabilitdt der Deckschichten so-

wohl auf Schmelz als auch auf Dentin.

2. Durch die simultane Applikation der Fluorid-Hydroxylapatit-Gemische konnte vor allem be-
wiesen werden, dass es Wechselwirkungen zwischen Nano-Hydroxylapatit und Fluorid gibt.
Die entstandenen Oberflaichenbedeckungen haben eine besondere Morphologie, die sich deut-
lich von einer Kalziumfluoridglobulischicht unterscheidet. Bei der sequenziellen Applikation
von Fluorid und Hydroxylapatit beeintrachtigte Nano-Hydroxylapatit die Bildung der Kalzi-

umfluoridglobulischicht nur unwesentlich.

3. Die reinen Fluorid-Deckschichten erwiesen sich gegeniiber dem Absprithen mit der Multi-
funktionsspritze bei allen verwendeten Fluoridpréparaten als stabil. Die Oberflachenbedeckung
nach reiner Applikation von Nano-Hydroxylapatit hingegen lie8 sich mit der Multifunktions-
spritze vollstindig abspriihen. Die kombinierte Applikation von Fluorid und Hydroxylapatit hat
einen negativen Effekt auf die Stabilitét und Persistenz der Oberflaichenbedeckung. Die Aufla-
gerungen sind durch einfaches Abspriihen mit der Multifunktionsspritze vollstindig zu entfer-
nen, was fiir eine potentielle klinische Applikation sehr nachteilig ist, da die kariesprotektive
Wirkung von der Homogenitét und Stabilitét der aufgebrachten Deckschicht abhiangt. Die durch
sequenzielles Auftragen von Fluoridpriparat und Hydroxylapatit entstandenen Oberfldchenbe-
deckungen sind gegeniiber dem Abspriihen stabiler. Es konnte jedoch keine vermehrte Fluori-
dierung verglichen mit der Fluoridierung ohne zusitzliche Applikation von Hydroxylapatit fest-

gestellt werden.

Fazit dieser Arbeit ist, dass sowohl die simultane als auch die sequenzielle Applikation von
Nano-Hydroxylapatit Einfluss auf die Fluoridierung von Schmelz- und Dentinoberflédchen hat.
Bei den durchgefiihrten Versuchsreihen hatte die zusétzliche Behandlung mit Nano-Hydroxyla-
patit gegeniiber der alleinigen Applikation von Fluoridpraparaten in vitro allerdings keinen po-

sitiven Effekt.
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