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Inleiding

De in de literatuur beschreven metho-
den om de oplosbaarheid en desinte-
gratie van tandheelkundige cementen
in het laboratorium te bepalen zijn alle
afgeleid van de proefdie Pfaffenberger
in 1934 introduceerde. Hierbij wordt
een plaatvormig cementpreparaat in
50 ml aqua dest. gehangen, waarna
door wegen na 24 uur wordt bepaald
hoeveel materiaal in oplossing is ge-
gaan. Deze proef is bedoeld als kwali-
teitscontrole voor tandheelkundige
cementen enis als zodanig beschreven
in de A.D.A.-specificaties no. 8 en 9
voor tandheelkundige cementen.

Er zijn echter diverse bezwaren aan de
A.D.A.-specificaties verbonden:

1. Water wordt als proefvloeistof ge-
bruikt; de cementmatrix lost hierin
vrijwel niet op, terwijl in zuur milieu
(mondholte) cementen wel degelijk
oplossen (Norman e.a., 1957; Wilson
e.a., 1967).

2. De A.D.A.-proefbevat geen erosie-
factor*) (Wilson e.a., 1970).

3. De proefduur van 24 uur is erg kort.

* Onder erosie verstaat men in dit verband het
verdwijnen van materiaal als gevolg van het
langsstromen van een vloeistof waarin het ce-
ment niet of nauwelijks oplost.
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Samenvatting:

In dit artikel wordt een meetmethode
beschreven waarmee de oplosbaarheid
en erosie van tandheelkundige cementen
kunnen worden gemeten. Indeze metho-
de worden cementpreparaten in eencon-
tinue stroom van water of melkzuur ge-
plaatst, waarna op verschillende tijden
de dikte wordt gemeten. Bij deze meet-
methode worden een aantal bezwaren
die aan de A.D.A.-specificaties nr. 8en9
voor cementen kleven, omzeild. De re-
sultaten laten zien dat de combinatie ero-
sie/oplosbaarheid in een vloeistofstroom
cementen met andere relatieve snelhe-
den aantast dan in de stilstaande oplos-
singen van de ADA-proef. Metingen aan
zinkfosfaatcement tonen aan dat in de
gebruikte opstelling bij gebruik van wa-
ter alléén een zeer kleine erosiecompo-
nent wordt gemeten terwijl met melk-
zuuroplossingen de oplosbaarheid ineen
stromend systeem wordt bepaald. De
metingen laten zien dat aantasting door
oplosbaarheid en erosie in een vloeistof-
stroom toeneemt in de reeks: silicaat —
glass ionomeer — zinkfosfaat — carboxy-
laatcementen.
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In vele experimenten, o.a. van Nor-
man e.a. (1957, 1959) en van Wilsonen
Batchelor (1967), is dit probleem opge-
lost door een langere proefduur te kie-
zen.

4. De oplosbaarheidswaarden worden
soms vertekend door het meewegen
van in oplossing gegane reactie-inter-
mediairen en van vrij zuur uit het ce-
mentmengsel dat niet gereageerd heeft
(Wilson e.a., 1970).

5. Door het kleine proefvolume (50 ml)
treedt vrij snel verzadiging en pH-ver-
andering op van de proefvloeistof
(Norman e.a., 1957; Wilson e.a.,
1967).

Daarnaast zijn er, speciaal voor ZnO-
eugenolcementen, nog een aantal spe-
cifieke bezwaren te noemen, zoals het
niet meten van vluchtige cementbe-
standdelen en het niet meten van onop-
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losbare desintegratieprodukten (Wil-
sone.a., 1967; 1970).

Door de aan deze methoden klevende
bezwaren en verschillen in chemische
samenstelling van de tandheelkundige
cementen is het niet mogelijk met deze
proef de verschillende types cement
adequaat met elkaar te vergelijken.
Doel van dit onderzoek is een methode
te ontwikkelen, waarmee het mogelijk
is vrij snel en reproduceerbaar de op-
losbaarheid en desintegratie te meten
van:

A. verschillende merken cement van
één cementtype;

B. verschillende typen cement en die
te vergelijken;

C. verschillen in oplosbaarheid in wa-
ter, in melkzuuroplossing etc. ;

D. erosie-effecten.
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Afb. 1. Schematische weergave van de gebruikte meetopstelling. In de inzet in het midden van de
afbeelding, is de vloeistofstroom op het cementpreparaat in detail weergegeven.
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Materiaal en methode

De gebruikte proefopstelling is in afbeel-
ding 1 schematisch gegeven. Vanuit een
voorraadvat van 11 liter wordt door een
pomp* de proefvloeistof omhooggepompt
naar een kolf met overloop. Het vloeistof-
niveau in de kolf bevindt zich, 100 cm bo-
ven de cementpreparaten. Tien cement-
preparaten van €én merk en type bevinden
zich in perspexschijfjes bevestigd, in een
slede (zie afbeelding 3), die in een opvang-
bak is geplaatst. Vanuit een verdeler valt
een continue viloeistofstroom op elk van de
cementpreparaten die zich in de perspex-
schijfjes bevinden. De gaatjes in de verde-
ler zijn 1 mm in diameter waardoor een
vloeistofstroom op de cementpreparaten
ontstaat van 0.16 1 min~'.

Via een glaswolfilter stroomt de vloeistof
terug in de flenskolf, die als een voorraad-
vat dient. De proefvloeistof was, tenzij an-
ders vermeld, steeds een oplossing van
0.02 N melkzuur pH 2.4.

De relatieve maat voor de oplosbaarheid is
in deze methode de afname van de dikte
van de cementpreparaten, uitgezet tegen
de tijd. Daartoe wordt op gezette tijden de
slede, waarin zich 10 perspexschijfjes met
de cementpreparaten bevinden, uit de
proefopstelling genomen (afb. 1). De dikte
van de preparaten wordt tot op 0.01 mm
nauwkeurig bepaald met behulp van een
meetklok**), De bezwaren vande A.D.A.-
proef genoemd in het voorgaande zijn in de
proefopstelling voor een deel ondervan-
gen:

1. de opstelling is geschikt vooralle soorten
oplossingen:

2. de erosiefactor is aanwezig in de vorm
van de vloeistofstroom;

3. de tijdsduur is niet zo beperkt (in dit
experiment maximaal 12 dagen), want

4. de grote hoeveelheid vloeistof en de mo-
gelijkheid die te verversen, voorkomen
verzadigingseffecten:

Onderzocht werden zeven in de handel
verkrijgbare tandheelkundige cementen
(zie tabel I).

De behandeling van het materiaal was als
volgt:

De consistentie (Poeder/Vloeistof-ver-
houding = P/V) van alle preparaten was
die, welke door de fabrikant werd aangege-
ven voor onderlaag of permanente restau-
ratie.

Vijf cementen werden aangemaakt met be-
hulp van een spatel op een glasplaat. De
mengtijden (t,;,) die de fabrikant in de bij-
sluiter aangeeft, werden aangehouden.

De silicaatcementen Vivadent® en Bio-
tray® worden geleverd in capsules. Men-

*' Enheim circulatiepomp type 58, NA.

** Peacock nr. 855.507.



Onderzoek

Tabel I. Gebruikte cementen, poeder/vloeitstof-verhouding (P/V) en aanmaaktijd.

Type cement Merk Fabrikant PV t mix (sec.)
Zinkfosfaat Tenet® Vivadent 3 90
Standaard® Standaard Den- 3 90
tal produkten
Silicaat Vivademt® Vivadent 3 10
Biotray® de Trey 3 10
Polycarboxylaat Durelon® Espe 2 30
Carboxylon® iM 2
Glassionomer A.S.P.A.® de Trey 3 90
- il Tenet ASPA
Standaard S
44
3_
Bio tray
2.

Vivadent
0 1 2 3 4 5 6 7 8 12

—— Tijd in dagen

Afb. 2. Afname van de preparaatdikte A van enkele silicaat-, zinkfosfaat en glass ionomeercemen-
ten: als functie van de tijd.

S e Durelon
(@]
Carboxylon

4

3

2_

‘l-

0 1 2 3 4 5 6 7

Tijd in uren
Afb. 3. Afname van de preparaatdikte /A van twee carboxylaatcementen als functie van de tijd.
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gen gebeurde in een Silamat-schudappa-
raat met een mengtijd van 10 seconden.
Het aanmaken van de cementen geschied-
de bij 21 °C en 50% relatieve vochtigheid.

De cementpreparaten waren 5 mm dik,
hadden een diameter van 3 mm en waren
gevat in perspex-schijfjes van 5 mm dik en
14 mm in doorsnede (zie inzet afb. 1). Na
het aanmaken van het cement werdende 10
perspexschijfjes gevuld en ingeklemd tus-
sen twee glasplaatjes; na drie minuten
(= einde verwerkingstijd) werden de pre-
paraten gedurende 1 uur in een stoof ge-
plaatst om te harden bij 37 °C en 100%
relatieve vochtigheid.

Bij deze proefopstelling doet zich de vraag
voor welke rol de erosie ten gevolge van de
vloeistofstroom speelt en welke de chemi-
sche oplosbaarheid ten gevolge van het
melkzuur. Hiertoe werd het volgende con-
trole-experiment gedaan. Preparaten van
zinkfosfaatcement (Tenet®) werden vol-
gens de in de paragraaf materiaal en metho-
de beschreven wijze, aangemaakt. In
plaats van | uur in de stoof bij 37 °C en
100% vochtigheid, kregen deze preparaten
24 uur de gelegenheid om in de stoof volle-
dig te harden (Wilson, 1976). Vervolgens
werden ze in de proefopstelling geplaatst,
waarbij gedurende 1 week de proefvloei-
stof gedestilleerd water was. Daarna werd
het experiment met melkzuur voortgezet
(zie afb. 4).

Resultaten

Inde grafiekenvanafbeelding2,3en4isop
de horizontale as uitgezet de meettijd in
uren of dagen en op de verticale as de ge-
middelde afname (A1) van de dikte van de
cementpreparaten in millimeters (mm). De
standaarddeviaties van enkele meetpun-
ten zijn in de grafieken weergegeven.

Uit afbeelding 2 en 3 blijkt dat er grote
verschillen aanwezig zijn tussen de ce-
menttypen en tussen merken van hetzelfde
type.

a. Na 12 uur is er van zinkfosfaatcement
Standaard® tweemaal zoveel verdwenen
als van Tenet®.

b. Bij de silicaatcementen lost Vivadent®
vrijwel niet op, terwijl Biodent® na 7 da-
gen voor de helft verdwenen is.

¢. Van de polycarboxylaatcementen is na
twee uur van het Carboxylon® *+ 1,5%
zoveel verdwenen als van Durelon®.

Uit de krommen in afbeelding 2 en 3 zijn
een drietal resultaten berekend, n.l.:

1. De initiéle oplosbaarheid op de begin-
tijd (t=0) in mm per dag.

2. De oplosbaarheidswaarden in mm na
24 uur. Eris voor 24 uur gekozen, daarditin
de A.D.A.-specificaties 8 en 9 voor tand-
heelkundige cementen de tijdsduur is.

3: De oplosbaarheidswaarden na drie da-
gen.

Deze resultaten zijn samengevat in tabel 11.
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17_\. in mm
5* Controle exp. met Tenet
24
3‘|
24
14
H,0 002 N Melkzuur
0F = === $ = s = = = .
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tijd in dagen

Afb. 4. Afname vande preparaatdikte van een zinkfosfaatcement als functie van de tijd in wateren in

melkzuur.

Tabel II. Meetresultaten van de oplosbaarheid van diverse cementen.

Initiéle Initiéle Relatieve
oplosbaarheid oplosbaarheid oplosbaarheid
en desintegratie en desintegratie en desintegratie
opt=0in: na | dagin: na 3 dagen in:
Type cement merk mm/dag mm/dag mm/3 dagen
Silicaat Vivadent® =0 0,03 0,02
Biotray® 0,3 0,34 0.75
Glassionomer AS.PA® 1 1,03 2,80
Zinkfosfaat Tenet® 5 2,99 4,60
Standaard® 11 - =
Polycarboxylaat | Durelon® 28 - -
Carboxylon® - -

Onderzoek

Uit afbeelding 2 en 3 blijkt dat de stan-
daarddeviaties (S.D.) klein zijn, waaruit
mag worden geconcludeerd, dat het expe-
riment reproduceerbaar is en dat minder
dan tien preparaten per test gebruik mogen
worden. De invloed van variabelen als poe-
der/vloeistof-verhouding, vochtigheids-
graad, mengtijd (t.;) en wijze van aan-
maak kunnen met deze methode gemakke-
lijk worden bepaald. In tabel I11 is de rang-
orde van de experimentele gegevens weer-
gegeven. Daarnaast zijn in dezelfde tabel
de rangorde van de toegestane oplosbaar-
heidswaarden weergegeven, zoals die ver-
meld staaninde A.D.A.-specificaties voor
tandheelkundige cementen. Weergegeven
zijn de berekende toegestane percentages
gewichtsverlies na zeven dagen van de in
dit experiment gebruikte types cement.

Discussie

In het voorgaande is een meetmethode
beschreven waarmee de relatieve
snelheid van oplossen en desintegre-
ren van tandheelkundige cementen
kan worden bepaald. Het meetgege-
ven dat wordt gehanteerd is het aantal
mm cement dat oplost per tijdseen-
heid. Ter vergelijking zijn in tabel 111
ook de resultaten van Lugassy (1973)
in rangorde aangegeven.

Uit de volgorde van de rangordes blijkt
dat:

1. de hier beschreven resultaten de-
zelfde trend vertonen als in het experi-
ment van Lugassy (1973), waarbij een
continue waterspray gedurende 28 da-
gen werd gebruikt,

2. deze resultaten een omgekeerde
trend vertonen in vergelijking tot de

Tabel 111. Rangorde van de duurzaamheid. Deze rangorde is in overeenkomst met de rangorde gemeten door Lugassy (1973): silicaat-. zinkfosfaat- en
polycarboxylaat cementen, resp. 0,7, 6.4 en 14.5 gew%. De rangorde gegeven in de A.D.A.-specificatie met gew%.

Type cement Silicaat Glassionomer Zinkfosfaat Polycarboxylaat
Duurzaamheid
HOOG Vivadent® A.D.A
Biotray® 0,04-0,08
A.D.A
0,1
AS.P.A®
Tenet®
Standaard®
Durelon®
Carboxylon®
LAAG A.D.A.
0,7-1,3
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resultaten van de A.D.A.-specifica-
ties.

Een verklaring hiervoor is gelegen in
de diverse bezwaren zoals die in de
inleiding tegen de proef van Pfaffen-
berger zijn geformuleerd.

Een vergelijking van afbeelding 2 en
afbeelding 4, laat zien dat er een groot
verschil is tussen de oplosbaarheid
van zinkfosfaatcement in water en in
melkzuur. Aangezien volledig uitge-
hard zinkfosfaatcement in water vrij-
wel niet oplost (Wilson e.a., 1976;
Swartz e.a., 1971), mag worden ver-
wacht dat een eventuele afname in dik-
te van de preparaten in water volledig
te wijten is aan erosie.

Uit beide figuren mag dan ook worden
geconcludeerd dat voor zinkfosfaatce-
menten- de apparatuur praktisch de
chemische oplosbaarheid meet in stro-
mende melkzuuroplossing. Een ver-
gelijking van afbeelding 2 en afbeel-
ding 4 laat ook zien dat het zinkfosfaat-
cement na één week contact met stro-
mend water sneller oplost dan cement
dat niet lange tijd in contact met vocht
is geweest. De oorzaak van dit ver-
schijnsel en een verklaring voor de rol
van erosie, kan misschien worden ge-
zocht in het feit dat door de continue
waterstroom op het cementpreparaat
het cement poreus wordt zonderdat de
structuur verloren gaat. Indien later
een agressief agens zoals het melkzuur
in contact komt met het cement, zal
door de sterke penetratie en het veel
grotere contactoppervlak de afbraak
worden versneld.

In deze methode werd melkzuur als
proefvloeistof gekozen, daar dit in de
mond (plaque) een belangrijke rol
speelt in de aantasting van cementres-

tauraties (Henschel, 1949). De invloed
van andere organische zuren (voe-
dingsmiddelen) en andere zuurgraden

zal nader worden onderzocht, Een

voordeel van de methode is dat snelen
reproduceerbaar de relatieve oplos-
baarheids- en desintegratiewaarden
van een tandheelkundig cement kun-
nen worden bepaald.

Een probleem bij elk in vitro experi-
ment is de klinische relevantie van dat
experiment. In de naaste toekomst zal
een correlatie van een klinisch onder-
zoek naar het oplossen van cement en
de beschreven methode worden be-
proefd.

Samenvattend kan worden gezegd dat
bij de hier beschreven meetmethode
de chemische oplosbaarheid en de ero-
sie worden gemeten. Voor zinkfos-
faatcement is de erosiecomponent
zeer klein; voor de andere cementty-
pen zal de grootte van de erosiecompo-
nent in de naaste toekomst worden be-
paald.

Title: Solubility and desintegration of dental ce-
ments in vitro.

In this paper a method is described that allows
the measurement of the solubility and erosion of
dental cements in vitro. The cement specimens
are placed ina continuous stream of either water
or dilute lactic acid; subsequently the specimen
thickness is measured after various periods.
With the method a number of limitations in the
A.D.A. cement specifications is avoided. The
results show that the combined solubility/ero-
sion in a liquid flow results in different relative
deteriation speeds than is found ina non-flowing
solution. Measurements on zinkphosphate ce-
ments indicate that for this material the erosion
component is very small and that is lactic acid
solutions the solubility only is measured. The
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experimental results show that in a flow situa-
tion the combined solubility and erosion in-
creases in the series: Silicate — glass ionomer —
zinkphosphate — carboxylate cements.
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