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STRESZCZENIE

Ortodoncja jako jedna z kluczowych dziedzin stomatologii, koncentruje si¢ na
korygowaniu nieprawidtowosci zgryzu i estetyki u§miechu. Postgpy w inzynierii materialowej
i technologiach powlekan otworzyly nowe perspektywy dla leczenia ortodontycznego,
skupiajagc si¢ na ulepszaniu zard6wno wydajnosci, jak 1 funkcjonalno$ci aparatow
ortodontycznych. W konteks$cie ciaglej ewolucji potrzeb pacjentéw oraz wyzwan klinicznych,
powloki funkcjonalne na tukach ortodontycznych stanowig istotny obszar badan, ktéry moze
przyczyni¢ si¢ do rewolucji w tradycyjnych metodach leczenia.

Luki ortodontyczne, bedace kluczowym komponentem stalych aparatow
ortodontycznych, odgrywaja centralng role w kierowaniu 1 przemieszczaniu z¢bow
do pozadanej pozycji. Jednakze, zmagaja si¢ one z problemami takimi jak korozja, tarcie oraz
adhezja bakteryjna, ktore moga wpltywa¢ na efektywnos¢ leczenia oraz komfort pacjenta.
W odpowiedzi na te wyzwania, niniejsza rozprawa doktorska koncentruje si¢ na badaniu
1 rozwoju innowacyjnych powtok funkcjonalnych dla tukéw ortodontycznych

Celem przedstawione] pracy bylo opracowanie 1 zbadanie wptywu réznych rodzajow
powlok, takich jak dwutlenek tytanu (TiO2) 1 jego wariant domieszkowany srebrem (TiO2:Ag)
na wlasciwosci tukéw ortodontycznych. Badano ich zdolno$¢ do redukcji biofilmu,
wlasciwos$ci antybakteryjne i antyadhezyjne, co jest kluczowe dla utrzymania higieny jamy
ustnej podczas leczenia. Zbadano réwniez wilasciwosci mechaniczne oraz fizykochemiczne
tukéw ortodontycznych z naniesiong powtloka. Przeprowadzono testy wielopunktowego
zginania, ocen¢ chropowatosci powierzchni oraz grubosci i ciggtosci powtok.

Wymienione badania sg kluczowe dla zrozumienia, jak tuki ortodontyczne reaguja na
obcigzenia w realistycznych warunkach, co ma fundamentalne znaczenie dla projektowania
powlok ochronnych zdolnych do wytrzymania dynamicznych i zmiennych sit dziatajacych
w $rodowisku jamy ustnej. Praca doktorska wnosi istotny wktad w rozw6j powtok ochronnych
stosowanych na tukach ortodontycznych, co moze znaczaco wplynag¢ na podnoszenie
funkcjonalno$ci 1 niezawodnos$ci leczenia ortodontycznego, zwigkszajac tym samym

satysfakcje 1 komfort pacjentow.



ABSTRACT

As one of the key areas of dentistry, orthodontics focuses on the correction of bite
abnormalities and smile aesthetics. Advances in materials science and coating technologies
have opened up new perspectives for orthodontic treatment, focusing on improving both the
performance and functionality of orthodontic appliances. In the context of constantly evolving
patient needs and clinical challenges, functional coatings on orthodontic arches represent an
important area of research that can contribute to revolutionising traditional treatment methods.

Orthodontic arches, a key component of fixed braces, play a central role in directing and
moving teeth into the desired position. However, they struggle with problems such as corrosion,
friction and bacterial adhesion, which can affect treatment efficiency and patient comfort.
In response to these challenges, this dissertation focuses on the research and development of
innovative functional coatings for orthodontic arches

The aim of the present study was to investigate the effects of different types of coatings,
such as titanium dioxide (TiO2) and its silver doped variant (TiO2:Ag), on the properties of
orthodontic arches. Their ability to reduce biofilm, antimicrobial and anti-adhesion properties,
which is crucial for maintaining oral hygiene during treatment, were studied. The mechanical
and physicochemical properties of orthodontic arches with the coatings applied were also
investigated. Multi-point bending tests, evaluation of surface roughness, and coating thickness
and continuity were conducted.

These tests are important for understanding how orthodontic arches respond to loads
under realistic conditions, which is fundamental to designing protective coatings capable of
withstanding dynamic and variable forces acting in the oral environment. The dissertation
makes an important contribution to the development of protective coatings used on orthodontic
arches, which can significantly improve the functionality and reliability of orthodontic

treatment, thereby increasing patient satisfaction and comfort.
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WYKAZ WAZNIEJSZYCH OZNACZEN

ALD - osadzanie warstw atomowych

APCVD - osadzanie z fazy gazowej pod ci$nieniem atmosferycznym

BHI — podtoze do hodowli mikroorganizméw o wysokich wymaganiach odzywczych
CFU - jednostka tworzaca kolonie

CS — chitozan

CVD - chemiczne osadzanie z fazy gazowej

DLC — wggiel diamentopodobny

DSC — skaningowa kalorymetria réznicowa

E — modut sprezystosci

EDS — spektroskopia rentgenowska z dyspersja energii

EVD - elektrochemiczne osadzanie z fazy gazowe;]

FIB-SEM — dwuwiazkowy wysokorozdzielczy skaningowy mikroskop elektronowy
IBAD - osadzanie wspomagane wiazka jonow

L. acidophilus — Lactobacillus acidophilus

LPCVD — niskoci$nieniowe osadzanie z fazy gazowe;j

LSCM - skaningowa laserowa mikroskopia konfokalna

MDPB — monomer bromku 12-metakryloksydodecylopirydyniowego

MOCYVD - osadzanie z fazy gazowej poprzez stosowanie zwigzkdéw metaloorganicznych
MRS - bulion (De Man, Rogosa i Sharpe) do hodowli bakterii kwasu mlekowego
MoS: — disiarczek molibdenu

NiTi — nitinol

NPs — nanoczastki

PBS — 56l fizjologiczna buforowana fosforanami

PEG - glikol polietylenowy

P. gingivalis — Porphyromonas gingivalis

PTFE — politetrafluoroetylen

PVD - fizyczne osadzanie z fazy gazowe;j



ROS — reaktywne formy tlenu

SEM — skaningowy mikroskop elektronowy

S. mutans — Streptococcus mutans

SS — stal nierdzewana

TiO2 — dwutlenek tytanu

TiO2:Ag — dwutlenek tytanu domieszkowany srebrem
TiN — azotek tytanu

TSA — agar tryptonowo-sojowy

TSB — bulion tryptonowo-sojowo

WS: — disiarczek wolframu

WSL — (ang. White Spot Lesions) uszkodzenie szkliwa zwigzane z jego odwapnieniem i
pojawianiem si¢ biatych przebarwien

XRD - dyfrakcja rentgenowska

ZnO — tlenek cynku






1. WSTEP

W ostatnich dekadach ortodoncja stata si¢ jednym z kluczowych obszarow stomatologii,
ktéry nieustannie dazy do udoskonalenia technik leczniczych majacych na celu nie tylko
poprawe funkcji zgryzu, ale takze estetyki usmiechu. Korygowanie pozycji zebow moze mie¢
istotny wplyw na zdrowie jamy ustnej i ogdélny wyglad osoby, przyczyniajac si¢ do
atrakcyjnego usmiechu, co z kolei moze poprawi¢ samooceng i pewnos¢ siebie pacjentow. Przy
rosngcym zapotrzebowaniu w roéznych grupach wiekowych, leczenie ortodontyczne przy
zastosowaniu aparatéw stalych cienkotukowych oferuje jedna z najskuteczniejszych metod
korygowania potozenia zebow.

Wspotczesna ortodoncja nieustannie poszukuje nowych rozwigzan technologicznych,
ktére umozliwiaja skuteczniejsze leczenie ortodontyczne oraz poprawe estetyki i komfortu
pacjentow. Stale nierdzewne (SS) sg powszechnie wykorzystywane w ortodoncji do produkcji
elementéw takich jak zamki, tuki, ligatury oraz roéznego rodzaju aparaty ortodontyczne.
Ze wzgledu na swoje wlasciwosci, takie jak wysoki modut sprezystosci, wysoka wytrzymatosé
na rozcigganie, stabilno$¢ srodowiskowa i1 korzystny koszt, stale te odgrywaja kluczowa role
w codziennej praktyce ortodontycznej. Jednakze, mimo wielu zalet, konieczne jest ciaglte
doskonalenie tych materialow, szczegdlnie w konteks$cie wlasciwosci antybakteryjnych
1 zmniejszenia tarcia w trakcie mechaniki $lizgowej pomigdzy tukami a zamkami
ortodontycznymi, co moze przyczyni¢ si¢ do poprawy leczenia ortodontycznego i ogdlnego
stanu zdrowia jamy ustnej pacjentow.

Luki ortodontyczne petnig kluczowa role w nowoczesnej stomatologii, pozwalajac na
korygowanie wad zgryzu i poprawe stanu zdrowia jamy ustnej pacjentow. Jednakze, zmagaja
si¢ one z problemami takimi jak korozja, tarcie oraz adhezja bakteryjna, ktore moga wptywac
na efektywnos$¢ leczenia oraz komfort pacjenta. Wspotczesne badania naukowe skupiajg si¢ na
poprawie wydajnosci 1 trwatosci aparatow ortodontycznych poprzez stosowanie
funkcjonalnych powtok, takich jak dwutlenek tytanu (TiO2) oraz dwutlenek tytanu

domieszkowany srebrem (TiO2:Ag). Te powloki sa projektowane nie tylko w celu poprawy
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wiasciwosci mechanicznych tukéw ortodontycznych, ale rowniez zapewnienia wlasciwosci
antybakteryjnych, co ma kluczowe znaczenie dla higieny jamy ustnej w trakcie leczenia.

Plytka nazebna i biofilm sg uwazane za gtowne czynniki powodujace prochnice zebow
1 choroby przyzebia. Ponadto niepozadane efekty uboczne leczenia ortodontycznego, takie jak
biate plamy lub prochnica sg powszechne. Literatura dentystyczna sugeruje, ze leczenie za
pomoca stalych aparatow ortodontycznych prowadzi do zwigkszonego nagromadzenia ptytki
nazegbnej 1 podwyzszonego poziomu bakterii Streptococcus mutans oraz Lactobacillus species,
ktore sg uwazane za gldwne patogeny w prochnicy zebow.

W niniejszej pracy doktorskiej skupiono si¢ na opracowaniu i badaniu powtok TiO>
i TiO2:Ag na stalowych tukach ortodontycznych. Celem byta weryfikacaja ich zachowania
podczas wielopunktowego zginania, ocena chropowatosci powierzchni oraz grubosci powtok.
Badania te sg istotne dla zrozumienia odpowiedzi mechanicznej tukdéw ortodontycznych
w realistycznych warunkach obcigzenia, co ma fundamentalne znaczenie dla projektowania
powtok ochronnych, ktéore moga wytrzymaé dynamiczne i zmienne sity dziatajace
w $rodowisku jamy ustne;j.

Dodatkowo, w pracy uwzgledniono roéwniez kwestie zwigzane z higieng jamy ustnej, jako
ze aparaty ortodontyczne stanowig dodatkowe miejsca retencji ptytki nazebnej, co sprzyja
demineralizacji szkliwa 1 powstawaniu chorob przyzebia. Jest to szczegdlnie wazne, biorgc pod
uwage, ze niedostateczna higiena jamy ustnej moze prowadzi¢ do powstawania biofilmu
bakteryjnego, co z kolei moze wptyna¢ na mechaniczne wlasciwosci elementéw aparatu oraz
przyspieszy¢ procesy korozyjne.

Glownym celem niniejszej rozprawy byto zbadanie wlasciwosci mechanicznych
1 antybakteryjnych powlok TiO: 1 TiO2:Ag na stalowych tukach ortodontycznych. Dodatkowo,
uwzgledniono techniki powlekania 1 materialy, jak réwniez roézne metody obrobki
powierzchniowej stosowane na materiatach ortodontycznych w celu osiagnigcia wlasciwosci
antybakteryjnych oraz odpowiednich wtasciwosci mechanicznych. Wyniki te mogg znaczaco
wplyna¢ na projektowanie powlok ochronnych stosowanych na tukach ortodontycznych, a tym

samym podnies¢ funkcjonalnos¢ i niezawodno$¢ leczenia ortodontycznego.
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2.  PRZEGLAD LITERATURY

2.1  Aparaty ortodontyczne

Aparaty state ortodontyczne to jedne z najczgsciej uzywanych narzedzi w ortodoncji,
stuzace do korygowania nieprawidtowosci zgryzu i estetyki uSmiechu. Ich konstrukcja pozwala
na precyzyjne manipulowanie potozeniem zebow, co przektada si¢ na dlugotrwalg korekte
1 estetyczne efekty.

Aparaty state sktadajg sie z kilku kluczowych elementow (Rys. 1):

e zamki ortodontyczne: mocowane na zebach, stanowia gléwny element aparatu,
do ktoérego przymocowany jest tuk,

e tuk ortodontyczny: drut, ktory przenosi sity na zgby i przemieszcza je,

e ligatury: elastyczne elementy, ktore utrzymuja drut ortodontyczny w zamkach,

e tuby i pierScienie: mocowane na zgbach trzonowych, stuza jako dodatkowe punkty
zakotwiczenia dla drutoéw,

e dodatkowe elementy: takie jak sprezyny, gumki czy tancuszki, ktére sa uzywane
do wywierania dodatkowych sit [1,2].

(b) (c)

Rys. 1 Staty aparat ortodontyczny: a) zamki ortodontyczne; b) tuk ortodontyczny; c) pier§cien ortodontyczny [3]
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Druty ortodontyczne, kluczowe w mechanice aparatu, sg produkowane z rdéznych
materialow, z ktorych kazdy charakteryzuje si¢ specyficznymi wlasciwosciami:

e stal nierdzewna: tuki ze stali nierdzewnej sa wykorzystywane przez najdtuzszy okres
w procesie leczenia ortodontycznego; ich najwazniejsze cechy to duza sztywnos$¢, niska
sprezystos$¢, odpornos¢ na korozje oraz tatwos¢ formowania; druty ze stali sg trwate, ale
mniej elastyczne; sg rOwniez najtansze,

e nikiel-tytan (NiTi): tuki z niklu-tytanu sg znane z wysokiej elastycznosci i stosowane
na poczatkowych etapach leczenia ortodontycznego do wyréwnywania i ustawiania
zgbow; sg drozsze niz tuki ze stali nierdzewnej; ich gtowne cechy to wysoka sprezystos¢
1 pamie¢ ksztattu,

e beta-tytan: tuki te, skladajace si¢ glownie z tytanu, charakteryzuja si¢ wysoka
elastycznosécia 1 odpornoscia na korozj¢; sa uzywane w leczeniu ortodontycznym
ze wzgledu na ich zdolno$¢ do utrzymania ksztattu oraz odpornos$¢ na korozje; sa
formowalne, a jednoczesnie cechujg si¢ duza elastycznoscia; stosowane sg glownie
w koncowych etapach leczenia ortodontycznego [4-9]

Aparaty state cienkotukowe skladajg si¢ z zamkoéw ortodontycznych wykonanych ze
stopu metalu albo ceramiki oraz drutéw ortodontycznych wykonanych z réznych stopow
metali. Luki uzywane w tych aparatach sa wykonane z nowoczesnych stopow, ktore pozwalaja
na tagodne 1 precyzyjne przemieszczanie zgbow. Dzigki swojej cienkiej konstrukeji, tuki te
wywierajag mniejsze sity na zeby, co jest szczegdlnie korzystne w przypadku pacjentow
o wrazliwych dzigstach lub niskim progu bélu [4].

Luki ortodontyczne stanowig kluczowy element statych aparatow ortodontycznych,
odgrywajac zasadnicza rolg¢ w przemieszczaniu 1 wyréwnywaniu zgbow podczas leczenia
ortodontycznego. Luk ortodontyczny to drut dopasowany do tuku zebowego, uzywany wraz
z aparatem ortodontycznym, ktéry wywiera sit¢ na zgby, kierujac je do pozadanej pozycji [5].

Luki ortodontyczne wystepuja w rédznych ksztattach i rozmiarach:

e druty okragte: bardziej elastyczne, stosowane na poczatkowych etapach leczenia do
wyrownywania i ustawiania zebow,

e druty prostokatne: zapewniaja lepsza kontrole nad ruchem zebow, uzywane
w pozniejszych etapach leczenia.

Podstawowa rolg tukéw jest wywieranie ciggtej, delikatnej sity na zeby, co skutkuje ich
przesuni¢ciem do pozadanych pozycji. Sita ta jest magazynowana w drucie 1 uwalniana jako

bodzce wplywajace na wiezadlo przyzgbia, prowadzace do biologicznych, chemicznych,
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molekularnych 1 komérkowych zmian utatwiajagcych ruch zebow. Luki dziatajg jako sita
napedowa systemu aparatu ortodontycznego, kierujac i przemieszczajac zeby do wlasciwego
ustawienia. Sa niezb¢dne do osiggnigcia pozadanych pozycji zebow 1 korygowania
nieprawidlowosci zebowych [2,6].

W zaleznos$ci od etapu leczenia, stosuje si¢ rozne tuki ortodontyczne. Podczas etapu
poczatkowego uzywa si¢ elastycznych, okraglych tukow z NiTi stosowanych do delikatnego
wyrownywania 1 ustawiania zeboéw. W przypadku etapu posredniego wprowadzane s3
sztywniejsze druty, takie jak prostokatne NiTi lub beta-tytanowe, aby zapewni¢ doktadniejsza
kontrole nad ruchem zebow. Dla etapu konicowego stosowane sg silniejsze, mniej elastyczne
druty, takie jak stal nierdzewna, do drobnego dopracowania i finalnych regulacji. Niektore tuki
sa zaprojektowane do konkretnych celow, takich jak utrzymanie istniejacej pozycji zgbow (cel
retencyjny) lub zapewnienie dodatkowego zakotwiczenia [4,5,7,8].

Luki ortodontyczne sa niezastagpione w leczeniu ortodontycznym, dostarczajac
niezbednej sity do przemieszczania z¢gbow w odpowiednie pozycje. Dostepne sg w réznych
materialach, ksztattach i1 rozmiarach, kazdy dostosowany do réznych etapéw leczenia
1 konkretnych potrzeb ortodontycznych. Zrozumienie wilasciwosci 1 rol réznych tukow
ortodontycznych pomaga ortodontom osiaggna¢ precyzyjne i skuteczne przemieszczanie zebow,

prowadzac do pomys$lnych wynikow leczenia.
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2.2 Metody nanoszenia powlok ochronnych

Nanoszenie powtok jest jedng z metod modyfikacji powierzchni materialéw stosowanych
w ortodoncji. Zastosowanie réznorodnych technik i materiatow do powlekania tukow
ortodontycznych jest strategicznym podej§ciem majagcym na celu poprawe zarOwno
wlasciwos$ci mechanicznych, jak i biologicznych metali uzywanych w tej dziedzinie medycyny.
Powloki te sg rozwijane w celu wptywania na charakterystyke powierzchni tukoéw, co przektada
si¢ na ich wlasciwosci takie jak chropowato$¢ powierzchni [9-11], grubos¢ [12], whasciwosci
mechaniczne i tarcie [9,11-17], odpornos¢ na korozje [18], adhezj¢ bakteryjng [19] oraz
stabilnos¢ powtoki [20,21].

Procesy osadzania cienkich warstw

Fizyczne procesy osadzania Chemiczne procesy osadzania

Fizyczne osadzanie

z fazy gazowej Faza gazowa Roztwor
(PVD)
[
|
Chemiczne
Naparowanie Rozpylanie osadzanie z fazy - Zol-zel
gazowej (CVD)
Elektrochemiczne

| Magnet.ro.nowe | osadzame z fazy | Powloka Deep

rozpylanie jonowe gazowej (EVD) Coating
— Radiofrekwencja — Atomowe osadzanie Powloka Spin

laserowe (ALD) [— Coating

| Wysokoenergetyczne
rozpraszanie jonowe — Piroliza natryskowa

Rys. 2 Klasyfikacja technik powlekania cienkowarstwowego [22]
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W zalezno$ci od zamierzonego celu, stosuje si¢ rozne typy powlok. Techniki te sa
dobierane tak, aby poprawi¢ okreslone wiasciwosci powierzchni, co jest kluczowe dla
doskonalenia funkcji biomateriatéw metalicznych stosowanych w ortodoncji. Mimo wielu
zalet, obserwuje si¢ rowniez pewne problemy zwigzane z powtokami, takie jak ich zuzycie czy
delaminacja. Trwajg badania nad znalezieniem odpowiednich materiatlow i technik powlekania,
ktére umozliwilyby poprawe wlasciwosci tych materiatow [20,23].

Réznorodnos¢ technik powlekania, z ktorych czg$¢ jest stosowana w ortodoncji, pozwala
na polepszenie wiasciwosci powierzchniowych stosowanych materiatéw. Klasyfikacja technik
powlekania wykorzystywanych do nanoszenia cienkich warstw jest szeroka, a ich wybor zalezy
od specyficznych wymagan aplikacyjnych. Wtasciwy dobor metody powlekania jest kluczowy
dla zapewnienia najkorzystniejszych wtasciwos$ci powierzchniowych, ktére przyczyniaja sie do
zwigkszenia efektywno$ci terapeutycznej i komfortu pacjenta [24,25]. Na Rys. 2 przedstawiono
klasyfikacj¢ technik powlekania stosowanych do osadzania cienkich warstw,
z ktorych niektére zostaly wdrozone w ortodoncji w celu poprawy wiasciwosci powierzchni
takich materiatow.

Podsumowujac, rozwdj 1 implementacja zaawansowanych technik powlekania
w ortodoncji odgrywa kluczowa role w doskonaleniu wykorzystywanych materiatow,
zwigkszajagc tym samym ich funkcjonalno$¢ oraz odporno$¢ na czynniki zewngtrzne
1 wewnetrzne, ktore moga wpltywaé na ich zywotno$¢ 1 skuteczno$¢ w trakcie leczenia

ortodontycznego.
2.2.1 Fizyczne procesy osadzania

Fizyczne osadzanie z fazy gazowej (PVD)

Proces fizycznego osadzania z fazy gazowej (ang. Physical Vapor Deposition, PVD) to
fizyczna metoda wzrostu reakcji w fazie gazowej, w ktdérej material jest odparowywany ze
zrodta statego lub cieklego, a nastepnie transportowany w formie pary przez prézni¢ lub
srodowisko gazowe o niskim ci$nieniu (lub plazmowe) do podloza, gdzie ulega
skondensowaniu. Proces ten nadaje si¢ do osadzania powlok o grubosciach od kilku
nanometréw do kilku tysiecy nanometrow, umozliwia osadzanie powtok o zréznicowanym
sktadzie, wielowarstwowych filméw, bardzo grubych depozytow oraz niezaleznych struktur.
Typowe szybkos$ci osadzania w metodzie PVD wynoszg od 1 do 10 nanometréw na sekunde
[26]. Proces fizycznego osadzania z fazy gazowej mozna podzieli¢ na kilka kategorii, w tym:

naparowanie, rozpylanie, termiczne parowanie, rozpylanie katodowe, katode tukowa, jak
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pokazano na Rys. 3 [20,26]. Najczesciej stosowanymi procesami fizycznego osadzania z fazy

gazowej s3 rozpylanie katodowe i naparowanie.
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Rys. 3 Techniki przetwarzania PVD obejmujace kategorie naparowywania prézniowego (a), napylania jonowego

w $Srodowisku plazmowym (b i ¢) oraz w prozni (d), osadzania jonowego w Srodowisku plazmowym ze zrédtem

naparowywania termicznego (e), ze zrodlem napylania jonowego (f) i ze zrodtem naparowywania lukowego (g)
oraz osadzania wspomaganego jonami (IBAD) (h) [26]

Naparowanie

Naparowanie, czgsto okre$lane jako osadzanie prézniowe, jest jedng z najprostszych
technik fizycznego osadzania z fazy gazowej. Technika ta jest przeprowadzana w systemie
prozniowym, gdzie material jest podgrzewany do temperatur zblizonych do jego punktu
topnienia lub sublimacji [20,21,27]. Nastgpnie pary te kondensujg si¢ na powierzchni podtoza,
tworzac cienka warstwe. Istniejg rozne metody naparowania, w tym: termiczne, za pomoca
wiazki elektrondw czy lasera. Proces termicznego naparowania préozniowego prowadzi si¢ w
specjalnych komorach prézniowych. W jednym z badah zastosowano termiczne
odparowywanie do nakladania powlok z dodatkiem srebra na tuki ortodontyczne ze stali
nierdzewnej 1 niklowo-tytanowe w celu zmniejszenia adhezji bakterii [28]. Tripi 1 in.

zastosowali t¢ metode do powlekania endodontycznych pilnikéw z NiTi [21].
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Fizyczne napylanie

Metoda osadzania przez napylanie (ang. sputtering) to osadzanie czastek odparowanych
z powierzchni w procesie fizycznego napylania jonowego. W tym procesie atomy lub
czasteczki odparowuja z powierzchni statej dzigki transferowi pedu od bombardujacych je
energetycznych czastek o rozmiarach atomowych. Te czastki to jony gazu, ktore sa
przyspieszane w polu elektrycznym [20,21,27]. Napylanie fizyczne obejmuje kilka metod, na
przyktad napylanie magnetronowe z uzyciem czgstotliwosci radiowych (RF) oraz
wysokoenergetyczne rozpraszanie jonow.

Napylanie magnetronowe z uzyciem czgstotliwosci radiowych to skuteczna technika
dzigki swojej wszechstronnosci, mozliwosci osadzania w niskich temperaturach oraz
zapewnieniu réwnomiernego pokrycia powierzchni [29-31]. Metoda ta usuwa atomy
powierzchniowe z katody stalej poprzez bombardowanie jej pozytywnie natadowanymi jonami
z gazu szlachetnego, na przyklad argonu. Nastepnie atomy te sa osadzane na powierzchni,
tworzac cienka warstwe. Substraty sg umieszczane w komorze préozniowej i poddawane prozni
do osiagnigcia okre§lonego cisnienia procesowego. Gdy na materiat docelowy nalozony jest
ujemny ladunek, rozpoczyna si¢ proces napylania. Powoduje to powstanie plazmy lub
wyladowania jarzeniowego. Pozytywnie natadowane jony gazu, powstate w regionie plazmy
sg przyciggane do ujemnie natadowanej plyty docelowej z bardzo duza predkoscia. Ta kolizja
powoduje transfer pedu 1 wyrzucenie czastek o rozmiarach atomowych z celu. Te czastki sg
nastgpnie osadzane jako cienka warstwa na powierzchni substratow [32]. Shah i in. [32]
stosowali napylanie magnetronowe z czgstotliwoscia radiowa do nanoszenia fotokatalitycznego
TiO2 na stalowe zamki ortodontyczne w celu oceny ich wilasciwosci antybakteryjnych
1 antyadhezyjnych przeciwko Lactobacillus acidophilus. Gtowng zaleta tej metody jest
zdolnos¢ do  osadzania  cienkich powlok z  nieorganicznych  nanoczastek

o kontrolowanych ksztalcie i rozmiarze przez dostosowanie warunkéw napylania [33].
2.2.2 Chemiczne procesy osadzania

Chemical Vapor Deposition (CVD)

Proces chemicznego osadzania z fazy gazowej (ang. Chemical Vapor Deposition, CVD),
polega na dostarczeniu gazowych prekursorow do komory reakcyjnej, w ktorej znajduja si¢
podgrzewane substraty. Pod wplywem wysokiej temperatury nastgpuje rozktad lub reakcja
chemiczna prekursorow, co prowadzi kolejno do osadzania si¢ pozadanego materialu na

powierzchni podtoza. Produkty uboczne reakcji chemicznej oraz nieprzereagowane gazy s3
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nastepniec usuwane z komory. Schematyczny wykres chemicznego osadzania
z fazy gazowej przedstawiono na Rys. 4.

Tradycyjne metody CVD wymagaja wysokich temperatur (600-900°C) niezbednych do
zaj$cia pozadanej reakcji, co znacznie ogranicza zakres zastosowania tych metod. Istnieje kilka
rodzajow technik CVD, w tym niskoci$nieniowe osadzanie z fazy gazowej (LPCVD),
osadzanie z fazy gazowej pod cisnieniem atmosferycznym (APCVD), osadzanie z fazy gazowe;j
poprzez stosowanie zwigzkéw metaloorganicznych (MOCVD), laserowe osadzanie z fazy
gazowej oraz fotochemiczne osadzanie z fazy gazowej. Glowng zaleta CVD jest uzyskiwanie
powlok konforemnych, co oznacza, ze grubo$¢ warstwy na wierzchu jest porownywalna
z grubos$cig filmu na $ciankach bocznych, co prezentuje wysokie tempo osadzania i pozwala na
wykorzystanie szerokiej gamy materiatow. Ponadto, obiekty moga by¢ pokrywane z wysokim
poziomem czysto$ci. Jednakze, metoda CVD posiada réwniez kilka wad, miedzy innymi
wymog wysokich temperatur, co moze by¢ problematyczne dla podtozy wrazliwych na ciepto,
a takze toksycznos$¢ niektorych gazéw prekursorowych, ktore moga by¢ zrace lub wybuchowe

[20,34,35].

Pressure sensor

q) Heating zone

Exhaust
Film Deposition e——
1 |

| Caae——

Gas precursor inlet

Rys. 4 Schemat chemicznego osadzania z fazy gazowej (CVD) [36]

Elektroosadzanie

Elektroosadzanie to proces, ktory odbywa si¢ w roztworze elektrolitu i wykorzystuje prad
elektryczny do redukcji jondw metalu, ktore osadzaja si¢ na katodzie, tworzac powtoke. Proces
ten stosuje si¢, aby uzyska¢ pozadane wlasciwosci elektryczne 1 odpornos$¢ na korozje,
zmniejszy¢ zuzycie 1 tarcie oraz poprawi¢ tolerancj¢ na ciepto [24]. Redlich 1 in.
[41]wykorzystali te technike do pokrycia tukéw ortodontycznych, majac na celu redukcje tarcia
[37]. Uzyli do tego powtoki opartej na elektroosadzanej warstwie niklu wzbogaconej o fulereny
disiarczku wolframu. Wyniki wykazaty znaczace zmniejszenie tarcia dla tukéw pokrytych

w poréwnaniu z niepokrytymi. Zein El Abedin i in. [38] zastosowali elektroosadzanie do
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elektrolitycznego pokrycia stopow NiTi tantalem i przeprowadzili testy elektrochemiczne
w roztworach NaCl o stezeniu 3,5%. Wyniki wykazaty, ze probki pokryte charakteryzowaly si¢
lepsza odpornoscia na korozje niz stop niepokryty. Qiu i in. [39] zastosowali powtoki
z hydroksyapatytu oraz kompozytowe z hydroksyapatytu i cyrkonii na stopach NiTi za pomoca
elektroosadzania. Celem ich badania byto ocenienie odpornos$ci na korozje. Wyniki wykazaty,
ze odporno$¢ na korozje w symulowanym plynie ustrojowym znaczaco poprawila si¢ po
natozeniu takiej powtoki.

Elektroosadzanie to wszechstronna technika stosowana do nanoszenia rdéznych
funkcjonalnych i estetycznych powtok na tuki i zamki ortodontyczne, poprawiajac ich
wlasciwosci 1 wydajnos¢é pod wzgledem redukcji tarcia, odpornosci na korozj¢ oraz estetyki.
Elektroosadzanie umozliwia réwnomierng 1 kontrolowang aplikacje powlok na
skomplikowanych ksztattach 1 powierzchniach, co czyni te technike odpowiednig do
zastosowan ortodontycznych [40,41].

Metoda zol-zel

Proces zol-zel jest ugruntowang metoda przemyslows, stuzaca do tworzenia nanoczastek
koloidalnych z fazy ciektlej, ktora zostata rozwinigta w celu wytwarzania zaawansowanych
nanomateriatow i powtok. Metoda zol-zel to chemiczny proces syntezy materiatow, takich jak
tlenki metali 1 ceramika, umozliwiajacy tworzenie proszkow, cienkich warstw, wiokien
1 monolitow. Umozliwiajagca syntez¢ materialbw w znacznie nizszych temperaturach
w poréwnaniu z metodami takimi jak CVD, PVD czy natryskiwanie plazmowe [42,43].[46,47]

Metoda zol-zel polega na przejsciu uktadu roztworu z fazy cieklej soli do stalego zelu,
a ostatecznie do zelu suchego. Materiaty wyjSciowe uzywane do przygotowania soli to gtownie
nieorganiczne sole metali lub metaloorganiczne zwigzki. Formowanie soli polega na stabilnym
rozproszeniu czastek koloidalnych lub polimeréw w rozpuszczalniku. Zazwyczaj prekursor
podlega serii reakcji hydrolizy i polimeryzacji, aby utworzy¢ koloidalng zawiesing lub zol [44—
48]. W nastepnym etapie proces umozliwia tworzenie materiatow w réznych formach, takich
jak: monolity, wtokna, filmy 1 proszki o jednolitym rozmiarze. Drugi etap po uzyskaniu
jednorodnej soli to zelowanie, czyli proces kondensacji polegajacy na tworzeniu sieci wigzan.
Faza zelu jest uzyskiwana poprzez ciagla trdjwymiarowg sie¢, ktora obejmuje faz¢ ciekta, lub
przez wigzanie tancuchéw polimerowych. Sie¢ w Zelu koloidalnym sktada si¢ z aglomeratow
czastek koloidalnych. Agregacji sprzyjaja oddziatywania typu van der Waalsa pomiedzy
nanoczgstkami. Ogdlnie, interakcje miedzy czastkami soli dominujg sity van der Waalsa oraz
wigzania wodorowe. Dojrzewanie jest kolejnym etapem procesu zol-zel. W wyniku tego,

trojwymiarowa struktura zelu rozszerza si¢, co wiaze si¢ z wydzielaniem wody 1 alkoholu.
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Uzyskany zel jest nastepnie poddawany procesowi suszenia, podczas ktorego ksztaltuje si¢ jego
ostateczna struktura. Ostatnim etapem procesu zol-zel jest wypalanie, ktorego celem jest

usuni¢cie pozostatych grup hydroksylowych lub organicznych [40,49,50]. Na Rys. 5

przedstawiono etapy procesu zol-zel.
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Rys. 5 Etapy metody zol-zel [51]

Depozycja powtok to jedne z najstarszych komercyjnych zastosowan techniki zol-zZel.
Obecnie cienkie powtoki zol-zZel sg intensywnie badane pod katem réznorodnych zastosowan,
takich jak powloki optyczne i ochronne, o wysokiej lub niskiej statej dielektrycznej, warstwy
pasywacyjne 1 polaryzacyjne, sensory, membrany nieorganiczne, filmy nadprzewodzace,
warstwy elektrooptyczne 1 nieliniowe, elektrochromowe, polprzewodnikowe, antystatyczne,
wzmocnienia 1 ferroelektryki [40,52—-54]. Gléwne zalety metody zol-zel to [51,57,58]:

e lepsza jednorodnos$¢ struktury,

e wysoka czystos¢ materiatow wyjsciowych,

e niskotemperaturowy proces otrzymywania zol-zeli, co pozwala na zatrzymanie czastek
o niskiej odporno$ci chemiczne;j,

e mozliwo$¢ kontroli porowatosci 1 struktury stalej, trojwymiarowe;j sieci zeli,

e mozliwo$¢ kontrolowania przewodnictwa uzyskanego materiatu [47,53,54].

Ta metoda byla uzywana przez Chun i in. [55] do oceny wlasciwosci antybakteryjnych
1 antyadhezyjnych na stalowych tukach ortodontycznych. Zastosowali oni fotokatalityczny
dwutlenek tytanu (TiO2) do powlekania powierzchni drutow. Wyniki wykazaly efekt
antyadhezyjny w stosunku do niektdrych szczepow bakteryjnych w pordwnaniu z niepokrytymi
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drutami. Badanie to potwierdzito réwniez, ze fotokatalityczny TiO2 moze by¢ uzywany do
ochrony przed rozwojem ptytki nazebnej podczas leczenia ortodontycznego. W 2015 roku,
Syed i in. [41] opracowali nowa metod¢ powlekania tukéw ortodontycznych jednolitym
1 gladkim filmem nanoproszkowym, uzywajac do tego nanoceramik. Metoda uzyta w tym
badaniu to cienkowarstwowe powlekanie metoda zanurzeniowa zol-zel.

Metoda zol-zel jest wszechstronng i1 korzystng technika nanoszenia réznorodnych
funkcjonalnych powtok na tuki i zamki ortodontyczne, zwigkszajac ich wlasciwosci

antybakteryjne, przeciwadhezyjne i odpornos¢ na korozje.

2.3 Rodzaje powlok ochronnych

W kontekscie wspodtczesnej ortodoncji, poprawa wydajno$ci 1 trwalo$ci aparatow
ortodontycznych przez zastosowanie powlok ochronnych stanowi istotny obszar badan.
Powtoki te sg projektowane w celu ulepszenia réznorodnych wlasciwosci aparatow, takich jak
odpornos¢ na korozje, wilasciwosci antybakteryjne, a takze minimalizacja tarcia mi¢dzy
elementami aparatu. Ponizej przedstawiono przeglad roznych typdéw powtok ochronnych, ktére
znajdujg zastosowanie w ortodoncji.

Jednym z glownych wyzwan w leczeniu ortodontycznym jest zapobieganie powstawaniu
1 rozwojowi biofilmu bakteryjnego na aparatach ortodontycznych, co moze prowadzi¢ do
prochnicy 1 chordb dzigsel. Powtoki antybakteryjne, takie jak te zawierajace jony srebra,
nanoczastki dwutlenku tytanu (TiO»), tlenku cynku (ZnO) czy TiO> domieszkowane azotem sg
stosowane do redukcji adhezji bakterii na powierzchniach metalowych i kompozytowych. Te
powtoki uwalniajg stopniowo sktadniki aktywne, ktore hamujg wzrost bakteryjny, zapewniajac
ochrong przez dtugi czas [3,28,56,57].

Stale stosowane w ortodoncji, mimo swoich wlasciwosci, moga podlega¢ procesom
korozyjnym w wyniku dtugotrwatego kontaktu ze §rodowiskiem kwasnym ustnej jamy. Aby
temu przeciwdziata¢, stosuje si¢ powtoki przeciwkorozyjne, takie jak chromowanie czy
pokrywanie tytanem, ktore zabezpieczaja metal przed bezposrednim kontaktem z ptynami
ustnymi i zwiekszaja jego odporno$¢ na korozje [28,58—62].

W celu usprawnienia ruchu zeboéw 1 zminimalizowania dyskomfortu pacjenta, stosuje si¢
powtoki redukujace tarcie miedzy tukami a zamkami ortodontycznymi. Materiaty takie jak
poli(tetrafluoroetylen) (PTFE) czy pokrycia ceramiczne zapewniajg gtadka powierzchnig, ktora
zmniejsza tarcie 1 ulatwia przesuwanie si¢ tuku w zamkach, co przyspiesza czas leczenia

1 zwigksza komfort uzytkowania [28,59].
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Powloki z wegla diamentopodobnego (DLC) sg stosowane na stalowe tuki ortodontyczne
w celu zmniejszenia tarcia i poprawy odpornosci na zuzycie. Takze powtoki z azotku tytanu
(TiN) s aplikowane na stalowe tuki ortodontyczne, aby zmniejszy¢ tarcie i poprawi¢ odpornos¢
na korozje¢. Z kolei nanoczastki takie jak disiarczek wolframu (WS) czy disiarczek molibdenu
(MoS>) sg impregnowane w powtokach niklowych na tukach ortodontycznych w celu redukcji
tarcia [28,58,59,63,64].

Powloki na bazie hydroksyapatytu i kompozytu hydroksyapatytu z cyrkonem sa
stosowane na tukach ze stopu niklu-tytanu (NiTi) w celu zwigkszenia odpornosci na korozje
1 biokompatybilno$ci. Natomiast powloki polimerowe plazmowe sg uzywane na zamkach
ortodontycznych do immobilizacji biomolekul, takich jak aminokwasy, co poprawia
biokompatybilno$¢ i redukuje uwalnianie jonéw metalu [58,59,65-70].

Wybor odpowiedniego rodzaju powtloki ochronnej moze wptynaé na efektywnosé
biomechaniki przesuni¢¢ zebowych oraz zwigkszy¢ komfort leczenia jednoczesnie obnizajac
ryzyko wystgpienia powiklan. Wdrazanie innowacji w zakresie materialdéw 1 technologii
powlekania otwiera nowe perspektywy dla przysztych badan i rozwoju w dziedzinie ortodoncji.
Rozwdj tych technologii ma bezposredni wpltyw na skuteczno$¢ leczenia oraz zadowolenie

pacjentdw, co jest nieodzowne w praktyce kliniczne;j.
2.3.1 Powlekanie elementow ortodontycznych cienka warstwa nanoczastek TiO2

W ostatnich latach zainteresowanie zastosowaniem nanotechnologii w ortodoncji
znaczaco wzroslo, szczegdlnie w kontekscie poprawy wlasciwosci elementéw ortodontycznych
za pomoca nanoczastek dwutlenku tytanu (TiO2). Powtoki TiO; sg badane pod katem ich
zdolnosci do poprawy wiasciwosci antybakteryjnych, antyadhezyjnych oraz estetycznych
lukéw 1 zamkow ortodontycznych. Ta sekcja omawia zastosowanie i1 korzysci wynikajace
z powlekania elementéw ortodontycznych cienkg warstwg nanoczastek TiOo.

Powlekanie tukéw 1 zamkéw ortodontycznych nanoczastkami TiO2 jest zwykle
realizowane za pomocg technik takich jak metoda zol-zZel, elektroforeza czy technik rozpylania
magnetronowego. Metoda zanurzeniowa zol-zel polega na zanurzeniu elementow
ortodontycznych w roztworze zol-zel zawierajacym nanoczastki TiO2. Nastgpnie komponenty
s wyjmowane ze stalg predkoscia, co umozliwia powstanie cienkiej warstwy powtoki na ich
powierzchniach. Ta technika jest korzystna ze wzgledu na swoja prostote, efektywnos¢
kosztowg oraz zdolno$¢ do wytwarzania jednolitych powtok. Proces zol-zel umozliwia takze
wlaczenie innych funkcjonalnych materiatoéw, co zwigksza ogolne wiasciwosci powtoki
[49,70-73].
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Nanoczastki dwutlenku tytanu sa cenione za ich wlasciwosci fotokatalityczne
i antybakteryjne. Pod wptywem $wiatta TiO2 generuje reaktywne formy tlenu (ROS), ktore
efektywnie eliminuja bakterie i redukuja tworzenie biofilmu. Jest to szczeg6lnie korzystne
w Srodowisku jamy ustnej, gdzie kolonizacja bakteryjna moze prowadzi¢ do prochnicy zebow
1 chordb przyzgbia. Badania udowodnily, ze pokryte TiO> zamki ortodontyczne wykazaty
znaczacy aktywnos$¢ antybakteryjng przeciwko takim patogenom jak Streptococcus mutans
i Porphyromonas gingivalis [70,74]. W kontek$cie ortodontycznym, powtoki TiO, moga
skutecznie redukowaé adhezje bakteryjng 1 formacje¢ biofilmu na metalowych elementach
ortodontycznych, co jest kluczowe dla zapobiegania powiktaniom takim jak demineralizacja
szkliwa i zapalenie dzigset [75,76].

Tarcie migdzy tukami a zamkami ortodontycznymi jest kluczowym czynnikiem
w leczeniu ortodontycznym, wptywajacym na efektywnos$¢ przemieszczania zgbow. Wysokie
tarcie moze wydluzac¢ czas leczenia i wptywac na efektywnos¢ ruchu zgbow. Powlekanie tukoéw
i zamkow TiO, znaczaco redukuje tarcie, co przypisuje si¢ gladkiej powierzchni
1 wlasciwo$ciom przeciwadhezyjnym TiO2, minimalizujac interakcje migdzy powierzchniami
drutu i zamka [65,77].

Aparaty ortodontyczne sa narazone na korozj¢ w $rodowisku jamy ustnej, co moze
prowadzi¢ do degradacji materiatu 1 zmniejszenia skutecznosci. Powtoki TiO> zwigkszajg
odpornos¢ na korozje tukéw 1 zamkow ortodontycznych, przedluzajac ich zywotnos¢
1 utrzymujac integralno$¢ mechaniczng [22,28,74].

Chociaz krétkoterminowe badania potwierdzily skuteczno$¢ powlok TiO2, niezbgdne sa
dlugoterminowe badania, aby oceni¢ ich trwato§¢ 1 utrzymujace si¢ wlasciwosci
antybakteryjne. W jednym z badan oceniano dlugoterminowe (90 dni) wlasciwosci
antybakteryjne przeciwko Streptococcus mutans zamkow ortodontycznych ze stali nierdzewnej
pokrytych cienka warstwa TiO, domieszkowanego azotem, wykazujac znaczace efekty
antybakteryjne [78]. Dalsze badania sg potrzebne do oceny dlugoterminowej wydajnosci
1 potencjalnych obaw zwigzanych z uwalnianiem nanoczastek z powtok podczas leczenia
ortodontycznego [79].

Zapewnienie biokompatybilnosci i bezpieczenstwa powtok TiO: jest kluczowe dla ich
zastosowania klinicznego. TiO2 jest ogodlnie uwazany za biokompatybilny, ale potencjalne
uwalnianie nanoczgstek 1 ich interakcje z tkankami ustnymi muszg by¢ doktadnie zbadane.
Dhugoterminowe badania 1 badania kliniczne s3 niezbedne, aby potwierdzi¢ bezpieczenstwo

1 skuteczno$¢ tych powtok w zastosowaniach ortodontycznych [79,80].
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Powlekanie lukéow i1 zamkéw ortodontycznych nanoczastkami TiO» oferuje szereg
korzy$ci, w tym poprawione wlasciwosci antybakteryjne, zmniejszone tarcie, lepsza odpornosé
na korozje oraz ulepszone wtasciwosci powierzchni. Te powtoki mozna aplikowaé przy uzyciu
metod takich jak powlekanie metodg zol-zel 1 rozpylanie magnetronowe z czgstotliwoscia
radiowa. Chociaz korzysci krotkoterminowe sg dobrze udokumentowane, dlugoterminowe
badania s3 niezbgdne do pelnego zrozumienia trwalo$ci i bezpieczenstwa tych powtlok
w zastosowaniach klinicznych. Kontynuacja rozwoju i udoskonalanie powtok z nanoczastkami
TiO2 majg obiecujace perspektywy dla poprawy wynikoéw leczenia ortodontycznego

1 zwigkszenia satysfakcji pacjentow.

2.3.2 Powlekanie lukow i zamkow ortodontycznych cienka warstwa nanoczastek TiO2

domieszkowanych azotem

Pokrycie lukow 1 zamkow ortodontycznych cienka warstwa nanoczastek TiO2
domieszkowanych azotem (TiO> NPs) zostalo zbadane jako potencjalna metoda poprawy
wlhasciwosci antybakteryjnych tych elementéw ortodontycznych. Metoda ta opiera si¢ na
fotokatalitycznych 1 antybakteryjnych wtasciwosciach nanoczastek TiO», ktore zostaty szeroko
zbadane i1 wykazaty doskonala aktywno$¢ antybakteryjng przeciwko szerokiej gamie bakterii
Gram-dodatnich 1 Gram-ujemnych [81-84].

Fotokataliza dwutlenku tytanu (TiO2) na powierzchniach elementéw ortodontycznych
w porownaniu z powierzchniami niemodyfikowanymi, sprzyja ograniczeniu formowania
biofilmow poprzez zwigkszenie hydrofilowos$ci [85,86]. Nanorozmiar proszku TiO; jest trudny
do dyspersji ze wzgledu na silng agregacj¢ wynikajaca z wysokiej energii powierzchniowej, co
bezposrednio wptywa na jego wlasciwos$ci antymikrobiologiczne 1 fizykochemiczne [87].

Shah 1 in. [32] ocenili wtasciwosci antyadhezyjne 1 antybakteryjne przeciwko
Lactobacillus acidophilus zmodyfikowanych powierzchniowo zamkéw ortodontycznych ze
stali nierdzewnej. Modyfikacja powierzchni zostala przeprowadzona metoda rozpylania
magnetronowego z wykorzystaniem fotokatalitycznego TiO». Szczep bakteryjny przygotowano
w doktadnie taki sam sposob, jak w eksperymencie Mhaskego [19]. Niepokryte zamki SS
wykazaly wigkszy wzrost masy (4,1%) w porownaniu z pokrytymi zamkami ortodontycznymi,
gdzie odnotowano zmian¢ masy na poziomie 2,6%. Aby oceni¢ aktywnos$¢ antybakteryjna
zmodyfikowanych powierzchniowo zamkéw, badacze obliczyli wskaznik przezywalnos$ci
bakterii na podstawie liczby jednostek tworzacych kolonie (ang. Colony-Forming Unit, CFU)
dla lactobacilli. Podobnie jak w poprzednim eksperymencie, szczep bakteryjny rozcienczono
w bulionie MRS, aby osiagna¢ odpowiednig gesto$¢ optycznag, a nastgpnie przeniesiono na
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niepokryte 1 pokryte zamki, ktore oswietlano $wiattem UV-A w komorze z laminarnym
przeplywem powietrza. Nastepnie zawiesing bakteryjng rozcieficzono i natozono na ptytki
agarowe MRS. Grupa zawierajaca zamki z powloka TiO, wykazata statystycznie istotny spadek
wskaznika przezywalno$ci lactobacilli w pordwnaniu z niepokrytymi zamkami ze stali
nierdzewnej. W tym badaniu potwierdzono, ze fotokatalityczne TiO, wykazuje wlasciwosci
antyadhezyjne i antybakteryjne przeciwko Lactobacillus acidophilus [32].

Kolejnym badaniem przeprowadzonym przez Chhattaniego i in. [88] byla ocena
wiasciwosci antyadhezyjnych i1 antybakteryjnych zmodyfikowanych powierzchniowo tukow
ortodontycznych ze stali nierdzewnej 1 niklu-tytanu przeciwko Streptococcus mutans.
Modyfikacja powierzchni zostata przeprowadzona metoda zanurzeniowg z cienkg warstwa zol-
zel z wykorzystaniem fotokatalitycznego TiO>. W badaniu wykorzystano 80 probek kazdego
typu drutdw, ktore podzielono na osiem grup (cztery grupy do testow antyadhezyjnych i cztery
do testow antybakteryjnych). Grupy z niepokrytymi drutami SS i1 NiTi stuzyly jako grupy
kontrolne dla odpowiednich grup eksperymentalnych z drutami pokrytymi. Szczep bakteryjny
przygotowano w doktadnie taki sam sposéb, jak w badaniach przeprowadzonych przez
Mhaskego oraz Shaha [19,32]. Przed ocena adhezji bakterii, druty byly poddawane dziataniu
ultradzwiekéw w celu usunigcia makroskopowych zanieczyszczen i1 suszone w eksykatorze.
Nastepnie wazono druty przed inokulacja. Roztwdr hodowlany S. mutans zaszczepiono
w sterylnej zlewce zawierajacej 10 ml bulionu BHI do ostatecznego stezenia 10% [23].
Poréwnanie masy drutow podczas testu adhezji bakteryjnej wskazalo, ze niepokryte druty SS
wykazaly wzrost masy o 35,4%, podczas gdy druty zmodyfikowane powierzchniowo tylko
0 4,08%. Dla drutow NiTi wzrost masy wynosit 20,5% dla drutéw niepokrytych i 4,4% dla
pokrytych tukéw ortodontycznych. W ten sposob, druty niepokryte wykazaly statystycznie
znaczacy wzrost masy w poréwnaniu z drutami zmodyfikowanymi powierzchniowo. Aby
oceni¢ aktywnos$¢ antybakteryjng zmodyfikowanych powierzchniowo drutéow, badacze
obliczyli wskaznik przezywalnos$ci bakterii na podstawie liczby CFU dla S. mutans. Wyniki
byty nastgpujace: dla drutow SS — 838,60 (£48,97) (grupa kontrolna), 220,90 (£30,73) (druty
pokryte); dla drutow NiTi — 748,90 (£35,64) (grupa kontrolna), 203,20 (+41,94) (druty
pokryte). Wyniki wykazaty, ze grupy z drutami pokrytymi charakteryzowat statystycznie
istotny spadek wskaznika przezywalnos$ci S. mutans wyrazonego jako CFU w pordéwnaniu
z grupami z drutami niepokrytymi.

Shuai 1 in. [89] porownali efekty antybakteryjne cienkich powlok na zamkach ze stali
nierdzewnej. Badanie przeprowadzono na czterech probkach, z ktérych jedna bedaca grupa

kontrolna, nie wykazywala dziatania antybakteryjnego (probki niepokryte). Grupa testowa
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z cienkg warstwg TiO, domieszkowana azotem wykazata najskuteczniejsza zdolnos$c
antybakteryjna, osiggajac wynik 77,2%. Grupa pokryta tylko TiO> wykazata wynik 5,9%, co
oznacza brak efektu bakteriobdjczego wedtug standardowych kryteridw redukcji bakterii, ktore
przedstawiajg si¢ nastgpujaco:

e mniej niz 0-20% redukcji wskazuje na brak efektu bakteriobdjczego,

20-50% redukcji wskazuje na niski efekt bakteriobojczy,

migdzy 50 a 70% redukcji wskazuje na wyrazne dziatanie bakteriobojcze,

powyzej 70% redukcji jest uwazane za potezny efekt bakteriobdjczy.
Wyniki te wskazuja, ze uzycie tukow pokrytych TiO> domieszkowanych azotem
z wysoka aktywnoscig antybakteryjng pod wplywem $wiatta widzialnego skutecznie
eliminowato wigkszo$¢ bakterii Streptococcus mutans, ktore sa gtownym czynnikiem
odpowiedzialnym za prochnicg. To wskazuje na wysoki potencjat badanej powtoki w praktyce
kliniczne;j.

Cao i in. [90] przeprowadzili badanie oceniajace wlasciwosci antyadhezyjne
1 antybakteryjne cienkiej warstwy TiO> domieszkowanej azotem na zamkach ortodontycznych
ze stali nierdzewnej. Domieszkowanie azotem i modyfikacja pozwolity TiO2 na wykazywanie
aktywnosci katalitycznej w obszarze swiatta widzialnego. W eksperymencie zaobserwowano
dobre wtasciwosci antyadhezyjne przeciwko Streptococcus mutans. Stwierdzono, ze powloka
miala 95%, 91%, 69% 1 99% aktywno$¢ antybakteryjna przeciwko Streptococcus mutans,
Lactobacillus acidophilus, Actinomyces viscous oraz Candida albicans. Wyniki te wskazuja, ze
ta powtoka moze by¢ uzyteczna w zapobieganiu demineralizacji szkliwa 1 zapaleniu dzigset
podczas leczenia ortodontycznego.

Badania przeprowadzone przez Chun i in. [55] wykazaly, ze powlekanie ortodontycznych
drutow ze stali nierdzewnej cienka warstwa TiO2 przy uzyciu metody zanurzeniowej zol-zel
pozwolito na osiggnigcie aktywnoSci fotokatalitycznej. Analizowano wiasciwosci
antyadhezyjne 1 antybakteryjne powlok w kontek$cie dwoch szczepoéw bakteryjnych:
Streptococcus mutans oraz Porphyromonas gingivalis. Rezultaty wykazaly, ze zmiana masy
drutéw pokrytych TiO, wyniosta 0,33%, podczas gdy w przypadku drutow niepokrytych
obserwowano wzrost masy o 4,97%. W badaniach antybakteryjnych, przy uzyciu metody
rozcienczen na agarze, stwierdzono, ze wskaznik przezycia S. mutans wyniost 100 CFU
(jednostek tworzacych kolonie) dla drutéw pokrytych TiOz, w poréwnaniu do 720 CFU dla
grupy kontrolnej. Poniewaz P gingivalis sa bakteriami beztlenowymi, zastosowano inng

metode oceny aktywnoS$ci antybakteryjnej, mierzac zmniejszenie gesto$ci optycznej przy
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660 nm. Dodatkowo, za pomocg skaningowej mikroskopii elektronowej zbadano powierzchnig
bakteryjng, co umozliwito dalsze badania efektu antybakteryjnego powlok TiO,. Stosowanie
o$wietlenia UV-A spowodowato znaczne uszkodzenia komorek Streptococcus, natomiast

uszkodzenia P. gingivalis byly stosunkowo niewielkie (Rys. 6).

Control TiO; - treated

S. mutans

P. gingivalis

Rys. 6 Analiza skaningowej mikroskopii elektronowej Streptococcus mutans i Porphyromonas gingivalis [55]

Z kolei badania przeprowadzone przez Cao i in. [87] na ceramicznych zamkach
ortodontycznych pokrytych cienkimi warstwami TiO> rowniez potwierdzily ich wlasciwosci
antybakteryjne. Uzyto metody powlekania zanurzeniowego zol-zel do przygotowania cienkich
warstw TiO2 na ceramicznych zamkach. Aktywno$¢ antybakteryjna wybranych cienkich
powlok zostata zmierzona wobec Lactobacillus acidophilus oraz Candida albicans za pomoca
licznika kolonii. Stwierdzono, ze liczba warstw powloki nie wptywata na mikrostrukture
cienkich warstw, lecz zmniejszata zywotno$¢ komorek bakteryjnych. Najnizszg zywotnos¢
komorek, na poziomie 8% dla L. acidophilus 1 15% dla C. albicans, wykazat film z pigcioma
warstwami powtloki, co $wiadczy o najlepszej wydajnosci antybakteryjnej w poréwnaniu
z pozostalymi prébkami.

Zastosowanie nanoczastek TiO»> domieszkowanych azotem na tukach i1 zamkach
ortodontycznych moze przynies¢ kilka korzysci. Po pierwsze, moze to zwigkszy¢ wlasciwosci
antybakteryjne tych elementow ortodontycznych, zmniejszajac ryzyko adhezji bakterii
1 formowania biofilméw na ich powierzchniach. Jest to szczegdlnie wazne podczas leczenia
ortodontycznego, poniewaz biofilmy bakteryjne moga prowadzi¢ do odwapnienia
1 powstawania bialych plam na z¢bach. Po drugie, uzycie nanoczastek TiO2 domieszkowanych

azotem moze poprawi¢ wiasciwosci fotokatalityczne elementow ortodontycznych. Moze to
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zwiekszy¢ degradacje zwigzkow organicznych, takich jak resztki jedzenia i $lina, ktore moga
gromadzi¢ si¢ na powierzchniach lukéw i1 zamkoéw podczas leczenia. Ta degradacja moze
pomdc w utrzymaniu czystosci i higieny elementéw ortodontycznych, zmniejszajac ryzyko
wzrostu bakterii 1 rozwoju biofilmoéw. Po trzecie, zastosowanie nanoczastek TiO»
domieszkowanych azotem moze zapewni¢ biokompatybilng i nietoksyczng powtoke dla tukéw
i zamkow ortodontycznych. Jest to szczegélnie wazne w leczeniu ortodontycznym, gdzie
stosowanie materiatdw o niskiej toksycznosci i biokompatybilnosci jest kluczowe dla

zapewnienia zdrowia 1 dobrego samopoczucia pacjentow [81-84].
2.3.3 Nanoczastki w elementach ortodontycznych

Nanomateriatly dzigki swoim wyjatkowym wlasciwosciom znajdujg zastosowanie
w wielu dziedzinach nauki i techniki, w tym réwniez w ortodoncji. Ze wzgledu na swoje
wiasciwosci przeciwdrobnoustrojowe, nanoczastki metaliczne takie jak tlenek tytanu (TiO2),
ztoto (Au), srebro (Ag), miedz (Cu), dwutlenek krzemu (SiO2) oraz tlenek cynku (ZnO) [91,92],
a takze nanoczastki kurkuminy, produkowane z podziemnych todyg Curcuma longa [93],
zyskuja na znaczeniu w leczeniu ortodontycznym. Stosowanie nanoczastek pozwala na
redukcje ilosci prochnicy oraz zmniejszenie liczby mikroorganizméw w jamie ustnej, co jest
odpowiedzia na rosnaca liczbe szczepow bakterii opornych na antybiotyki.

Badania przeprowadzone przez Mirshashemi i in. [94] oraz Tahmasbi i in. [92] wykazaly,
ze uzycie nanoczastek tlenku cynku (ZnO) i1 chitozanu (CS) w kompozytach dentystycznych
moze znacznie ograniczy¢ tworzenie biofilmu, szczegolnie gdy zawarto$¢ tych nanoczastek
wynosi 10%. W eksperymentach zastosowano trzy rozne stezenia mieszanki tych nanoczastek:
1%, 5% 1 10%.

W badaniach in vivo przeprowadzonych przez Metin-Giirsoy 1 in. [95] tuki ortodontyczne
pokryto nanoczastkami srebra, co skutkowato znacznym ograniczeniem wzrostu bakterii
Streptococcus mutans oraz zmniejszeniem wystgpowania prochnicy na gladkich
powierzchniach zgbdéw. Inne nanoczastki, takie jak CuO, sg rowniez stosowane w klejach
ortodontycznych w celu redukcji mikroorganizmoéw. Zgodnie z badaniem przeprowadzonym
przez Ghasemi i in. [96], uzycie cienkich powtok ze srebra i tlenku tytanu na statych zamkach
ortodontycznych ze stali nierdzewnej pozwolilo na obnizenie liczby bakterii S. mutans, cho¢
powtoka z nanotlenku tytanu zwigkszyla tarcie, co jest niekorzystne w leczeniu
ortodontycznym.

Srebro od dawna jest cenione za swoje wtasciwosci przeciwdrobnoustrojowe przeciwko
bakteriom Gram-dodatnim (w tym Streptococcus mutans), Gram-ujemnym, pierwotniakom,
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grzybom, niektorym wirusom oraz szczepom opornym na antybiotyki [97-99]. W badaniach
przeprowadzonych przez Mhaske i in. [19] zastosowano metode termicznego parowania w celu
modyfikacji powierzchni tukéw ortodontycznych ze stali nierdzewnej 1 niklu-tytanu poprzez
naniesienie cienkiej warstwy czystego srebra (99,9%). Badania wykazaty, ze pokrycie srebrem
zapobiega adhezji Lactobacillus acidophilus 1 wykazuje dziatanie antybakteryjne, co pozwala
na wnioskowanie, ze takie powtoki moga by¢ skutecznym srodkiem w zapobieganiu rozwojowi
préchnicy zebow i ptytki nazebnej podczas leczenia ortodontycznego [22].

Ryuiin. [100] opracowali twardg powtoke dla statych zamkow ortodontycznych na bazie
stopu srebra i platyny. Powloka ta zostata stworzona metodg fizycznego osadzania z fazy
gazowej. Badano wilasciwos$ci przeciwdrobnoustrojowe tej powtoki. Wyniki wykazaty, ze juz
po 16 godzinach od ekspozycji na bakterie Gram-dodatnie, Streptococcus mutans
zostal zredukowany o okoto 60%. Wyniki te potwierdzaja, ze powtoki Ag-Pt na powierzchniach
statych  zamkéw  ortodontycznych  moga  zapewni¢  odpowiednia  aktywnos$¢
przeciwdrobnoustrojowg oraz odporno$¢ na tworzenie biofilmu.

Stosowanie nanoczastek w elementach ortodontycznych przynosi wiele korzysci,
zarbwno z punktu widzenia skuteczno$ci leczenia, jak i1 komfortu pacjentéw. Ponizej
zestawiono najwazniejsze zalety:

1. wlasciwosci antybakteryjne: nanoczastki, szczegolnie srebra i tlenku cynku, wykazuja
silne dziatanie przeciwbakteryjne przeciwko takim mikroorganizmom jak Streptococcus
mutans 1 Lactobacillus acidophilus i moga zmniejszy¢ ryzyko powstawania demineralizacji
oraz bialych plam na zebach w trakcie leczenia ortodontycznego [3,101]

2. poprawa wlasciwosci biomechanicznych: zastosowanie nanomaterialbw moze
poprawi¢ wtasciwosci biomechaniczne zamkow ortodontycznych i tukow, co prowadzi do
lepszej kontroli zakotwienia i bardziej przewidywalnych wynikow leczenia [101,102];
pokrycia nanoczastkami moga polepszy¢ wlasciwosci powierzchni  zamkow
ortodontycznych 1 drutéw, redukujac tarcie i zwigkszajac komfort pacjentow podczas
leczenia [103],

3. zwigkszona trwato$§¢ materialow: nanoczastki moga wzmacnia¢ materialy uzywane
w aparatach ortodontycznych, co przeklada si¢ na poprawg ich trwalo$ci i zmniejszenie
ryzyka pegknigc¢ [103],

4. poprawa zdrowia jamy ustnej: antybakteryjne wlasciwosci nanoczastek moga
przyczynic¢ si¢ do lepszego stanu zdrowia jamy ustnej podczas leczenia ortodontycznego,

zmniejszajac ryzyko powiktan i poprawiajac ogélne wyniki leczenia [3,101],
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5. skrocenie czasu leczenia: zastosowanie nanoczastek moze prowadzi¢ do skrocenia
czasu leczenia, co moze obnizy¢ koszty terapii, liczbe powiktan i zwigkszy¢ satysfakcje
pacjentow [101],

6. potencjal zastosowan zrownowazonych: rozwo6j nanomateriatbw o wiasciwosciach
biokompatybilnych i nietoksycznych moze prowadzi¢ do zrownowazonych zastosowan
w ortodoncji, zapewniajac bezpieczenstwo pacjentow; ograniczajac korozje elementow
ortodontycznych mozna potencjalnie zmniejsza¢ uwalnianie niklu [101],

7. postepy w przysztosci: integracja nanotechnologii w ortodoncji ma perspektywe
dalszego rozwoju, a trwajace badania skupiaja si¢ na opracowaniu nowych nanomateriatow

1ich zastosowaniach w leczeniu ortodontycznym [3,101].

2.4  Wilasciwosci przeciwdrobnoustrojowe powlok na elementach

ortodontycznych

W ostatnich latach, rosngce zainteresowanie naukowcdéw zastosowaniem powlok
antybakteryjnych na elementach aparatow ortodontycznych mozna zaobserwowaé jako
odpowiedz na problematyke powiklan zdrowotnych zwigzanych 2z obecnos$cia
mikroorganizméw na powierzchni tych urzadzen. Zjawisko to prowadzi do istotnych
komplikacji, takich jak demineralizacja szkliwa czy powstawanie biatych plam (ang. White
Spot Lesions, WSL) wokoét aparatow ortodontycznych. Rozwigzaniem, ktore zyskuje na
popularno$ci, jest wykorzystanie powlok przeciwdrobnoustrojowych, ktore zapobiegaja
rozwojowi szkodliwych mikroorganizmoéw lub znaczaco ten rozwdj ograniczaja.

Pierwszym podej$ciem do ograniczenia adhezji bakterii i formowania si¢ biofilmu jest
stworzenie powierzchni antyadhezyjnej. Mozna to osiagna¢ poprzez modyfikacje fizyczne lub
chemiczne, ktore zmieniajg wlasciwosci powierzchniowe materiatow, tak aby byly one mniej
przyjazne dla bakterii. Na przyktad, zmiany w topografii powierzchni lub modyfikacje
chemiczne moga znaczaco zmniejszy¢ zdolno$¢ mikroorganizméw do przylegania do
powierzchni ortodontycznych, co w konsekwencji hamuje rozwd;j biofilmu [104-106].

Drugie podejscie koncentruje si¢ na stworzeniu powlok, ktore majga zdolnos¢ do
uwalniania S$rodkéw antybakteryjnych. Takie powloki moga systematycznie dostarczac
aktywne zwiazki chemiczne bezpos$rednio w miejsce ich potrzeby, co redukuje ryzyko
toksycznosci oraz rozwoj odpornosci wsrod patogendw. Srodki antybakteryijne, takie jak jony
srebra czy zwiazki zawierajace cynk, moga by¢ inkorporowane do matrycy powtoki i uwalniane

w kontrolowany sposob, by zapewni¢ dlugotrwatg ochrong przed bakteriami [107,108].
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Trzecim podejéciem jest zastosowanie powtok biobdjczych, gdzie zwigzki o dzialaniu
antybakteryjnym sg immobilizowane na powierzchni, co zapewnia staty efekt ochronny. Takie
powloki dziataja poprzez bezposredni kontakt bakterii z powierzchnig, co prowadzi do ich
szybkiego unieszkodliwiania. Techniki te obejmuja zastosowanie nanoczastek srebra, ktore sg
znane z wysokiej skutecznosci biobojczej, lub zastosowanie fotokatalitycznych powtok TiO»,
ktére pod wptywem $wiatta moga degradowa¢ komorki mikroorganizméw [109,110].

Roéznorodno$¢ badan nad wiasciwo$ciami antybakteryjnymi materiatow i1 powlok
ortodontycznych zostata zestawiona w Tabela 1. Ostatnie lata przyniosty liczne badania, ktore
potwierdzity skuteczno$¢ roznych strategii antybakteryjnych w kontekscie poprawy higieny
ortodontycznej i ochrony przed powiktaniami mikrobiologicznymi. Badania te ktada podstawy
dla dalszych innowacji w projektowaniu powlok przeciwdrobnoustrojowych, ktore beda
jeszcze skuteczniejsze w walce z problemami zdrowotnymi w ortodonc;ji.

Analiza badan zawartych w Tabela 1 umozliwia ocene skutecznosci i efektywnosci
r6znych typow powtlok, co jest kluczowe dla dalszego rozwoju i implementacji nowych
technologii w praktyce klinicznej. Rozwdj tych technologii przyczynia si¢ nie tylko do poprawy
efektow leczenia ortodontycznego, ale réwniez do zwigkszenia komfortu pacjentow poprzez

minimalizacj¢ ryzyka komplikacji, jakie niesie ze sobg dtugotrwata terapia ortodontyczna.
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Tabela 1 Podsumowanie badan nad antyadhezyjnymi i antybakteryjnymi wiasciwosciami materiatow
ortodontycznych i powtok na elementy ortodontyczne [22]
. - Szczepy
Mater.'al/ Skiad . Technlka_ mikroorga- Metody Wyniki Ref.
podloze powloki powlekania o
nizmoéw
Antyadhezja
Stal gﬁleiglr?nilzgzez Powloka srebrna =y
. Czyste Metoda , Q, Y zapobiegta adhezji =
nierdzewna . L. drutow; - . -
A srebro parowania . . o L. acidophilus £
(SS) i tuki . acidophilus  Antybakteryjno$c¢ . L -
e (99,9%) termicznego i wykazata dziatanie
NiTi przez metode - 2
L . antybakteryjne. 7]
rozcienczeniowa na =
agarze =
Antyadhezja
Rozpylanie oceniana przez Fotokatalityczne
magnetronowe zmiang masy powtoka TiO2
Zamki SS Fotokatality z L. zamkow; zapobiegta adhezji '§
czny TiO2 wykorzystaniem  acidophilus  Antybakteryjno$¢ L. acidophilus ‘:
czgstotliwos$cei przez metode i wykazata dziatanie =
radiowych rozcienczeniowg na  antybakteryjne. <
agarze %
Antyadhezja
oceniana przez Fotokatalityczna =
Stal Metoda zmiang masy powloka TiO2 &
nierdzewna Fotokatality ~ zanurzeniowa S, mutans drutow; zapobiegla adhezji S. £
(SS) i luki -czny TiO2 z cienka ' Antybakteryjno$¢ mutans i wykazata ZE
NiTi warstwa zol-zel przez metode dziatanie s
rozcienczeniowa na  antybakteryjne. s
agarze S
Antyadhezja .
99,99% Rozpylanie oceniana przez gglrl;}tx’o;r_yte cienka
ceramika magnetronowe zmiang masy Wa
Kompozyto- o ) domieszkowanego
. TiO21TiO2  z drutéw; - —
we luki (CA: . S. mutans o TiO2 wykazaty =
N € N- wykorzystaniem Antybakteryjno$¢ ; . N,
huki NiTi i SS ) A najskuteczniejsze -
domieszko-  czestotliwosci przez metode dziatanic I=
wany radiowych rozcieficzeniowg na tymikrobowe. =
agarze |
Antyadhezja Powloki TiO2 na
ocenlana przez
zmiang mas drutach
g masy ortodontycznych
drutow; . .
Stal Metoda s wykazaly dziatanie
. . . S. mutans Antybakteryjnos¢ .
nierdzewna Fotokatality ~ zanurzeniowa : antyadhezyjne
- . iP. przez metode -
ortodontycz-  czny TiO2 z cienka S . . przeciwko iy
. gingivalis rozcienczeniowa na . Ty
na warstwa zol-zel S. mutansi =2
agarze dla S. s -
. bakteriobojcze na £
mutans i -
S. mutans p
spektrofotometrycz (P qingivalis 5
nie dla P. gingivalis - gingivalis. S
Kompozyt . . . S. mutans,_ Antybakteryjnos¢ Antybakteryjnos¢ =
Chitozan (CS) i nanoczastki S.anguis i przez metode przez metode T
ortodontycz- . . . . ey
n tlenku cynku (ZnO) L. rozcienczeniowa na  rozcienczeniowa na Ry
y acidophilus  agarze. agarze. £ c
= .-
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Tabela 1 cd. Podsumowanie badan nad antyadhezyjnymi i antybakteryjnymi wlasciwo$ciami materiatow

ortodontycznych i powtok na elementy ortodontyczne [22]

. - Szczepy
Mater.'al/ Sklad . Technlka_ mikroorga-  Metody Wyniki Ref.
podloze powloki powlekania o
nizmow
Nanosrebro na zamkach -
. ’ oz >
okttt orotee, g
ortodonty-  Nanosrebro  parowania S. mutans . ocd Przy) It o @
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czne wiazka . e c
agarze i redukcji prochnicy na = 2B
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Korelacja i -
adhezji powipkl TIOZ . Chrqpowatqsc _ ry
Fizyczne powloki oceniana ilosciowo powierzchni koreluje ;._'
Zamki SS TiO, osadzanie i i JakgscmWO przez z adhezja poyﬂokl; wzrgst =
2 fazy pary chropowato pomiar twardoS$ci chropqwatqsm powp_duje =
i metoda zmniejszenie adhezji =2
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Niemcy) - TP Orthodontics - liczenia kolonii miedzy chropowato$cia =
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Tabela 1 cd. Podsumowanie badan nad antyadhezyjnymi i antybakteryjnymi wlasciwosciami materiatow
ortodontycznych i powtok na elementy ortodontyczne [22]

. . Szczepy
Mater.lal/ Sklad powloki Technika . mikroorga- Metody Wyniki Ref.
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niepokryte: stopie niklu-tytanu - sang: kolonii i obserwacja  na stopie NiTi
pokryte: - Powloka rodowa Za pomoca mogly redukowad
druty ze stali L . . —
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szorstka
powierzchnie niz
tradycyjne kleje ze
wzgledu na
Konwencjonal- Ocena dodatek
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2.4.1 Powszechne drobnoustroje jamy ustnej

Jama ustna jest jednym z najbardziej zréznicowanych mikrobiologicznie $rodowisk
w calym organizmie ludzkim. Wedtug najnowszych badan w jamie ustnej wystepuje ponad 700
rodzajow mikroorganizmow, z czego tylko 250 zostalo w petni zidentyfikowanych [118—120].
Te liczne gatunki bakterii zamieszkujag w jamie ustnej, tworzac tzw. mikroflore ustng, ktora
odgrywa kluczowa role w utrzymaniu zdrowia jamy ustnej [121,122]. Powszechne choroby
jamy ustnej, takie jak préchnica zebow, zapalenie przyzebia i infekcje sg gldownie spowodowane
przez biofilmy mikrobiologiczne. Mikrobiota ustna, zorganizowana w postaci biofilmow,
chroni przed kolonizacja patogennych mikroorganizméw i problemami zdrowotnymi
ogo6lnoustrojowymi. Préchnica zebdéw jest zwigzana z obecno$cig kariogennych
mikroorganizméw w mikrobiomie ustnym, co jest zalezne od czynnikdw genetycznych
1 srodowiskowych [123-125].

Wigkszo$¢ gatunkdéw bakterii znajduje si¢ w okre§lonych obszarach jamy ustnej, ktore
sprzyjaja ich rozwojowi. Na przyktad bakterie Streptococcus mutans czgsto inicjujg rozwoj
biatych plam na zebach, znanych jako WSL. Natomiast zwigkszona kolonizacja bakterii
Porphyromonas gingivalis moze sprzyja¢ powstawaniu zapalenia przyzebia [118-120,126].

Do najczgsciej izolowanych bakterii z ludzkiej jamy ustnej naleza szczepy takie jak
Lactobacillus acidophilus, Porphyromonas gingivalis, Aggregatibacter
actinomycetemcomitans oraz drozdze Candida albicans [32,87,111,112,126—128]. Wiele badan
zostalo poczynionych w celu stworzenia antybakteryjnego systemu adhezyjnego w ortodoncji,
ktory chronitby przed demineralizacja szkliwa na styku z aparatem ortodontycznym. Jednym
z rozwigzan jest dodanie rdéznych s$rodkéw przeciwdrobnoustrojowych, takich jak
chlorheksydyna i fluor, do substancji adhezyjnych uzywanych w ortodoncji poprzez ich
fizyczne mieszanie [129-131]. Niemniej jednak te srodki maja pewne ograniczenia, takie jak
krotkotrwate uwalnianie substancji przeciwdrobnoustrojowych i ograniczone wlasciwosci
mechaniczne. Dlatego tez adhezja S. mutans do materialéw ortodontycznych moze by¢
uwazana za kluczowy czynnik w patogenezie demineralizacji szkliwa podczas leczenia
ortodontycznego [10,109]. Wéréd wielu patogennych organizméw, ktore gromadza sig
i kolonizuja w postaci plytki nazebnej, lactobacilli nie odgrywaja gtdwnej roli w inicjacji, ale
s wazne w postepie procesu tworzenia si¢ zmian [117,132,133]. Przy ustalonym niskim pH
liczba lactobacilli wzrasta, a liczba bakterii S. mutans maleje. Przyczynia si¢ to do dalszej
demineralizacji zebow, gdy juz ustanowione sa zmiany WSL. Zapobieganie powiklaniu jakim

sa WSL jest powaznym zagadnieniem dla ortodontéw, poniewaz ich pojawienie si¢ jest z zasady
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nieodwracalne lub trudne do odwrocenia oraz wplywa negatywnie nie tylko na estetyke ale

1 zdrowie zgbow [28,32,128,134,135].
2.4.2 Redukcja poczatkowej adhezji mikroorganizméw na aparatach ortodontycznych

Obecnie istnieje pilna potrzeba opracowania biomaterialdw stomatologicznych
o wilasciwosciach antyadhezyjnych w stosunku do bakterii. Redukcja pierwotnej adhez;ji
mikroorganizmow na aparatach ortodontycznych jest kluczowa dla utrzymania zdrowia jamy
ustnej podczas leczenia ortodontycznego. Zmniejszenie pierwotnej adhezji bakterii na
powierzchni aparatéw ortodontycznych moze by¢ skuteczniejsze niz stosowanie Srodkoéw
bakteriobojczych, ktére hamuja rozwdj nagromadzonych bakterii [136—138]. Proces ten
obejmuje stosowanie powlok antybakteryjnych na powierzchni aparatow ortodontycznych,
ktére moga znaczaco zmniejszy¢ adhezje mikroorganizmow, takich jak Streptococcus mutans.
Wiasciwosci antybakteryjne tych powlok mozna osiggna¢ dzigki roznym metodom, w tym
zastosowaniu nanoczastek takich jak TiO; z domieszka azotu. Te powloki wykazaly silne
wlasciwosci przeciwdrobnoustrojowe przeciwko S. mutans poprzez przedluzone okresy, na
przyktad 90 dni. W celu nadania wlasciwosci antybakteryjnych, réwniez inne substancje (np.
chlorheksydyna i fluor) byly mieszane z adhezyjnymi materiatami stomatologicznymi [138].
Jednakze nadal poszukiwane sga nowe $rodki przeciwdrobnoustrojowe. Z tego powodu Peng
11n. [137] zaproponowali uzycie aparatury ortodontycznej z powtoka glikolu polietylenowego
(PEG) o dlugim tancuchu. Dzigki zwigkszonej hydrofilowosci zmodyfikowanych tukow ze stali
nierdzewnej osiagni¢to skuteczng redukcje adhezji Streptococcus mutans przez dhugi czas.
Altmann 1 in. [136] opracowali ortodontyczny klej zawierajacy 1,3,5-triakryloyloheksahydro-
1,3,5-triazyn¢ o dziataniu antybakteryjnym (przeciw S. mutans). Degrazia i in. [137] uzyli kleju
ortodontycznego zawierajacego triazyne 1 bioaktywne szklo fosforanu niobu woko6t zamkow,
co skutkowalo inhibicja wzrostu S. mutans oraz dziataniem przeciwko demineralizacji. Yu i in.
[136] zauwazyli, ze zywiczne kleje ortodontyczne uzywane do mocowania zamkow do szkliwa,
z powodu ich szorstkiej powierzchni moga utatwia¢ adhezje mikroorganizméw. Dlatego tez
zaproponowano dodanie do kleju antybakteryjnego monomeru bromku 12-
metakryloksydodecylopirydyniowego (MDPB), ktory wykazywat znaczace hamowanie
wzrostu S. mutans. Imazato i in. [138] unieruchomili w materiale na bazie zywicy monomer
bromku MDPB, ktory wykazywal aktywnos¢ przeciwbakteryjng wobec Streptococcus mutans,
Actinomyces viscosus 1 Lactobacillus casei.

Nowe zywice polimetakrylanowe sg znane z odpornosci na adhezje bakterii, thumienia
biofilmow ustnych i produkcji kwaséw. Chemicznie stabilne i nietoksyczne polimerowe $rodki
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antybakteryjne wykazuja efekt mikrobiobojczy przez oddzialywanie i1 zakidcanie bton
komoérkowych bakterii [87,139].

Oprocz stosowania powlok antybakteryjnych, istotne sa takze odpowiednie praktyki
higieny jamy ustnej, aby zmniejszy¢ poczatkowa adhezje mikroorganizmow na aparatach
ortodontycznych. Praktyki te obejmujg regularne szczotkowanie i nitkowanie zebow, jak
réwniez uzywanie szczoteczek miedzyzebowych oraz nici dentystycznych do czyszczenia
przestrzeni wokoét drutow i zamkoéw. Ponadto stosowanie ptynéw do ptukania jamy ustnej moze
rowniez by¢ korzystne w redukcji poczatkowej adhezji mikroorganizmoéw, jednak powinno by¢
one bezalkoholowe i zatwierdzone przez ortodonte [121,140].

Podsumowujac, redukcja poczatkowej adhezji mikroorganizméw na aparatach
ortodontycznych jest kluczowa dla utrzymania zdrowia jamy ustnej podczas leczenia
ortodontycznego. Mozna to osiggnaé dzieki stosowaniu powltok antybakteryjnych,
odpowiednich praktyk higieny jamy ustnej oraz starannemu usuwaniu nadmiaru kleju wokét

aparatury ortodontycznej.

2.5  Wilasciwo$ci mechaniczne powlok dla elementow ortodontycznych

Ta sekcja zostala podzielona na 2 podrozdzialy zgodnie z wlasciwosciami
1 charakterystyka kazdego rodzaju powlok stosowanych na tukach ortodontycznych [141-144]:
(1) wlasciwosci mechaniczne: test wielopunktowego zginania, (2) chropowato$¢ powierzchni,

tarcie 1 zuzycie $cierne tukéw ortodontycznych.
2.5.1 Wilasciwosci mechaniczne: test wielopunktowego zginania

Wiasciwosci mechaniczne tukéw ortodontycznych zaleza od materialu, z ktorego sg
wykonane oraz od geometrii ich przekroju. W zaleznosci od pola przekroju poprzecznego druty
ortodontyczne wykonane z tego samego materialu beda rézni¢ si¢ w zakresie sztywnosci,
skrecania oraz generowanego tarcia w uktadzie tuk ortodontyczny - zamek. Druty o przekroju
okragtym cechuja si¢ nizszymi wspotczynnikami tarcia niz druty o przekroju prostokatnym. Te
ostatnie stosowane s3 z kolei, gdy korzystne jest uzyskanie duzej powierzchni kontaktu ze
szczeling zamka ortodontycznego i duzej sztywnosci drutu [145]. Luki o okraglym przekroju
generuja niskie sity, tarcie i zuzycie w szczelinie zamka. Z kolei druty o przekroju prostokatnym
indukuja wysokie sity 1 dzigki idealnemu dopasowaniu do szczeliny zamka, zapewniajg petng

kontrolg nad ruchem zebow [146—148].
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Istnieje kilka rodzajéow testow zginania tukéw ortodontycznych, ktore sg stosowane
w celu oceny ich wiasciwosci mechanicznych i wytrzymatosciowych. Kazdy z tych testow ma
swoje specyficzne zastosowania, zalety i wady, co pozwala na wszechstronng analize
materialow uzywanych w ortodoncji. Najbardziej powszechnymi metodami sg testy trzy-
1 pigciopunktowe, z ktorych kazdy oferuje rozne podejscia do oceny rozktadu sit 1 odksztatcen
w tukach ortodontycznych [149].

Trzypunktowy test zginania jest najprostszy i najszybszy do przeprowadzenia, co czyni
go powszechnym wyborem do oceny wlasciwosci mechanicznych drutéw ortodontycznych.
Jego tatwa procedura oraz mniejsze wymagania sprzgtowe i proceduralne sprawiaja, ze jest on
powszechnie stosowany. Zapewnia zlokalizowane informacje o wlasciwosciach
mechanicznych w punkcie §rodkowym drutu, co jest przydatne do zrozumienia zachowania
w okreslonych warunkach obcigzenia. Niestety test ten dostarcza tylko informacji o zachowaniu
drutu w jednym punkcie, co moze nie w pelni odzwierciedla¢ dziatanie drutu w warunkach
klinicznych, w ktorych wystepuje wiele punktéw kontaktu i obcigzenia. Istnieje takze ryzyko
niepozadanego odksztalcenia lub poslizgu podczas testu, co moze wptynaé na doktadnosé
wynikoéw [150].

Podczas pigciopunktowego testu zginania wprowadza si¢ dwa dodatkowe punkty styku,
co znaczaco poprawia stabilnos$¢ tuku ortodontycznego podczas zgigcia. Przektada si¢ to na
doktadniejsze 1 bardziej wiarygodne pomiary. Ta metoda umozliwia kompleksowg analizg
wlasciwosci mechanicznych tuku, oceniajac wiele punktow wzdhuz drutu, co lepiej
odwzorowuje warunki panujace w praktyce klinicznej. Niemniej jednak, procedura testu
pieciopunktowego zginania jest bardziej skomplikowana i1 wymaga wigksze] precyzji
w ustawieniu punktow podparcia. Dodatkowe punkty styku 1 potrzeba bardziej szczegétowych
pomiarow moga zwigkszy¢ czas i zasoby wymagane do przeprowadzenia testu [149].

Podsumowujac, podczas gdy trzypunktowy test zginania jest prostszy i fatwiejszy do
przeprowadzenia, pigciopunktowy test zginania oferuje wigksza stabilnos¢ 1 bardziej
kompleksowg analize wlasciwosci mechanicznych drutu, co czyni go cennym narzedziem do
symulacji warunkow klinicznych i uzyskiwania szczegdélowych informacji na temat dziatania
tuku ortodontycznego. Ta precyzyjna analiza odksztalcen i napr¢zen jest kluczowa dla
doskonalenia materiatéw uzywanych do produkcji tukéw ortodontycznych, co w efekcie
prowadzi do lepszych wynikow klinicznych.

Test trzypunktowego zginania jest metodg badania wtasciwosci mechanicznych, ktora
pozwala oceni¢ wlasciwosci obcigzeniowo-odksztalceniowe tukdéw ortodontycznych. Podczas

testu trzypunktowego zginania, obcigzenie jest przyktadane do tuku ortodontycznego w dwoch
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punktach, przy czym trzeci punkt jest punktem stalym. Test ten imituje sity dziatajgce na tuk
ortodontyczny podczas leczenia, podobnie jak sily dziatajace na zeby i otaczajace tkanki.
W tescie mierzy si¢ ugiecie tuku pod obcigzeniem, co jest waznym wskaznikiem jego
elastycznosci oraz odpornosci na deformacje (Rys. 7). Badanie to jest kluczowe dla
zrozumienia natury ruchu zebow i dostarcza informacji o zachowaniu drutow. Test ten
umozliwia uzyskanie symulacji mechanicznej zblizonej do warunkéw klinicznych [151]. Test
trzypunktowego zginania umozliwia analiz¢ réznych parametrow, takich jak krzywa
obcigzenia, krzywa roztadowania, modut sprezystosci, forma sprezystosci materiatu, czy

zdolno$¢ materiatlu do magazynowania energii podczas deformacji [9,152].

Rys. 7 Trzypunktowa proba zginania - schemat; A - ekran termiczny, B - wgtebnik, C - prébka drutu, D - punkty
podparcia, E - czujnik temperatury, F - regulator temperatury obiegu gorgcego powietrza [12,153]

Podczas testu trojpunktowego zginania uzyskuje si¢ kilka typéw wykresow, ktore
pomagaja zrozumie¢ wtasciwosci mechaniczne badanego materiatu. Najwazniejsze z nich to
wykres sity wzgledem przemieszczenia oraz wykres naprezenia wzgledem odksztatcenia.
Wykres sity wzgledem przemieszczenia jest najczgstszym wykresem wykreslanym na
podstawie danych z proby zginania trzypunktowego. Pokazuje on zalezno$¢ migdzy
przytozonym obcigzeniem (silg) a wynikowym przemieszczeniem (ugigciem) probki w potowie
rozpigtosci. Krzywa obcigzenie-przemieszczenie zazwyczaj wykazuje poczatkowy obszar
liniowy, w ktorym materiat zachowuje si¢ elastycznie, a nastgpnie obszar nieliniowy, gdy
material ulega odksztatceniu plastycznemu. Obcigzenie szczytowe reprezentuje maksymalng
site, jakg moze wytrzymac probka przed wystapieniem uszkodzenia lub pgknigcia. Natomiast
krzywa naprezenie-odksztalcenie dostarcza informacji o module sprezystosci materiatu
(nachylenie poczatkowego obszaru liniowego), granicy plastycznosci i wytrzymatosci

granicznej.
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Nalezy zauwazy¢, ze podczas gdy krzywa obcigzenie-przemieszczenie jest powszechnie
raportowana w wiekszosci testow zginania trzypunktowego, dostepnos$¢ innych wykresow,
takich jak krzywe napre¢zenie-odksztalcenie lub moment-krzywizna, zalezy od konkretnej
konfiguracji eksperymentalnej, oprzyrzadowania i metod analizy danych stosowanych przez
badaczy.

W badaniach przeprowadzonych przez Da Silve i in. [154] analizowano cztery rodzaje
estetycznych tukéw ortodontycznych powlekanych dostarczonych przez réznych producentow
(Ortho Organizers, Carlsbad, Calif; TP Orthodontics, LaPorte, Ind; Orthometric, Beijing,
Chiny; 1 Trianeiro, Rio Claro, Sao Paulo, Brazylia) oraz ich odpowiedniki kontrolne
(konwencjonalne tuki ze stali nierdzewnej i niklowo-tytanowe). Oceniano nastgpujace
parametry: wewnetrzne wymiary drutu, modul spre¢zystosci, maksymalng sile ugigcia
i charakterystyke krzywych sity-przemieszczenia. Wszystkie probki testowano na uniwersalne;j
maszynie badawczej w tescie trzypunktowego zginania. Grupy z warstwa powloki na
wszystkich powierzchniach wykazywaty wigksze redukcje wewnetrznych wymiardéw rdzenia
stopu, aby zrekompensowaé grubos¢ warstwy powtloki. Powlekane druty nieuzywane i po
badaniach klinicznych charakteryzowaly si¢ mniejszymi sitami podczas obcigzenia i odcigzenia
oraz mniejszymi warto$ciami modutu sprezystosci i maksymalnej sity ugigcia w pordwnaniu
z drutami kontrolnymi.

W innym badaniu analizowano wtasciwo$ci mechaniczne 1 fizyczne odzyskanych ex vivo
powlekanych tukéw NiTi w poréwnaniu z powlekanymi tukami w stanie wyjsciowym. Badano
powlekane tuki Ultraesthetic™ 0,016 cala (G&H® Wire Company). Luki ortodontyczne
poddano  trzypunktowemu  testowi  zginania przy uzyciu  konwencjonalnych
1 samoligaturujagcych zamkow ortodontycznych. W badaniu wykazano, ze odzyskane ex vivo
powlekane tuki w poréwnaniu z konwencjonalnym zamkami generowaly mniejsza site
odcigzenia w poréwnaniu z ich odpowiednikami w stanie wyjSciowymi przy odksztatceniu 1,0
1 1,5 mm. Jest to najprawdopodobniej spowodowane zwigkszonymi sitami tarcia miedzy
nieregularng powierzchnig powloki a zamkami. W przypadku pasywnych zamkow
samoligaturujagcych Damon 2 (Ormco, Orange, Calif, USA), odzyskane powlekane tuki
ortodontyczne nie wykazaly statystycznie istotnej réznicy w sile obcigzenia i odcigzenia
w porownaniu z lukami w stanie wyjSciowym przy roznych odchyleniach obcigzenia
1 odcigzenia. Prawdopodobnie spowodowane to bylo faktem, ze pasywne zamki
samoligaturujagce generuja niskie tarcie 1 nie sg podatne na zwigkszong chropowatos¢

powierzchni oraz pogorszenie powloki w odzyskanych probkach. Wyniki te pokazaty korzysci
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pltynace z zastosowania pasywnych zamkoéw samoligaturujacych z powlekanymi tukami
ortodontycznymi [155].

W badaniu przeprowadzonym przez Matias 1 in. [151] poréwnywano wilasciwosci
obcigzeniowo-odksztatceniowe powlekanego tuku niklowo-tytanowego (NiTi) i estetycznych
lukéw w polaczeniu z konwencjonalnymi zamkami ceramicznymi. W eksperymencie uzyto
tukow NiTi niepokrytych oraz NiTi powlekanych rodem, teflonem, zywica epoksydowa,
a takze tukow polimerowych wzmocnionych widknami. Dodatkowo, zastosowano trzy rézne
konwencjonalne zamki polikrystaliczne z wkladem metalowym, polikrystaliczne ceramiczne
1 monokrystaliczne ceramiczne. Wyniki wykazaly malejacy ranking sit obcigzeniowych tukow:
powlekany rodem NiTi , niepokryty NiTi, powlekany teflonem NiTi, powlekany zywica
epoksydowa NiTi oraz polimer wzmacniany witdéknem.

W 2015 roku Washington i in. [15] przeprowadzili test roznic w sitach obcigzenia
1 odcigzenia dla NiTi drutéw oraz ich odpowiednikow niepokrytych dostarczonych od szesciu
komercyjnych firm. Druty zostaly ocenione przy uzyciu trzypunktowego testu zginania
w oparciu o metod¢ zawarta w normie ISO 15841. Nie stwierdzono statystycznie istotnych
r6éznic w warto$ciach sity migdzy drutami powlekanymi i niepowlekanymi, wymienionych na
podstawie ugigcia w trzypunktowym zginaniu.

W badaniu przeprowadzonym przez Bradleya i1 innych [13] poréwnywano wlasciwosci
mechaniczne dwoch rodzajow estetycznie pokrytych drutéw NiTi z niepokrytymi
odpowiednikami w stanie nieuzywanym oraz po uzyciu klinicznym. Wyniki wykazaly
statystycznie istotne roznice we wszystkich parametrach sztywnos$ci podczas aktywacji
i dezaktywacji oraz silach miedzy grupa drutéw niepokrytych a pokrytymi. Zaden
z niepokrytych drutow NiTi nie wykazal réznic w wartosciach ugiecia, natomiast pokryte
probki wykazaly statystycznie istotne réznice w stanie nieuzywanym i po uzyciu klinicznym
dla wiekszosci parametrow sztywnosci 1 sity.

W badaniu przeprowadzonym przez Lombardo i1 in. [156] poddano analizie
charakterystyki obcigzeniowo-odksztatceniowe oraz poziomy sit lukéw ortodontycznych
wykonanych z niklu i tytanu, zarowno w tradycyjnych, jak i aktywowanych cieplnie wersjach.
W badaniu wykorzystano zmodyfikowany test zginania trzypunktowego, ktory
przeprowadzono na probkach lukéw o réznych $rednicach dostarczonych przez siedmiu
roznych producentow. Test zginania wielopunktowego przeprowadzono w warunkach
imitujacych $rodowisko kliniczne, umieszczajac probki w samoligaturujgcych zamkach

pasywnych umocowanych na podstawie z zywicy akrylowej. Cato§¢ byta zanurzona
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w wodzie o statej temperaturze 37,0°C, aby zapewni¢ odpowiednie warunki termiczne podczas

testow. Strzatka ugiecia dla tego eksperymentu wynosita 4 mm (Rys. 8).

Rys. 8 Ugiecie tuku ortodontycznego zamontowanego na 4 zamkach ortodontycznych z ostrzem 1 mm [156]

Wyniki wykazaly roznice statystycznie istotne miedzy ‘tukami tradycyjnymi
a aktywowanymi cieplnie, przy czym te drugie charakteryzowaly si¢ dluzszym plateau
1 mniejszymi S$rednimi sitami. Analiza ujawnita rowniez, ze zwigkszenie $rednicy drutu
prowadzitlo do stabilnego wzrostu $redniej sily, co bylo bardziej widoczne u tlukéw
aktywowanych cieplnie w poréwnaniu do tradycyjnych [156].

Wilasciwo$ci mechaniczne obcigzenia i odksztalcenia tukow ortodontycznych sa
kluczowe dla oceny ich wydajnosci i skuteczno$ci podczas leczenia ortodontycznego. Test
trzypunktowego zginania to metoda powszechnie stosowana do badania wytrzymatosci na
zginanie oraz sztywno$ci tukow ortodontycznych. Witasciwosci mechaniczne obcigzenia
1 odksztatcenia tukdw ortodontycznych moga by¢ rdznicowane przez rézne czynniki, w tym
sktad materialowy, wymiary przekroju poprzecznego oraz wtasciwosci powierzchni tuku. Dla
przyktadu, badania wykazaty, ze tuki wykonane ze stopow niklu-tytanu (NiTi) wykazujg lepsza
wytrzymato$¢ na zginanie i sztywno$¢ w porownaniu z tymi wykonanymi ze stali nierdzewne;
(SS) czy ze stopdéw beta-tytanu (B-Ti) [157,158].

Podsumowujac, wlasciwosci mechaniczne tukéw ortodontycznych sa decydujace dla
oceny ich wydajnosci i skutecznosci w trakcie leczenia ortodontycznego. Test trzypunktowego

zginania to metoda powszechnie stosowana do oceny tych wlasciwosci, a wyniki moga by¢
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roznicowane przez takie czynniki jak sktad materialowy, wymiary przekroju poprzecznego oraz

wlasciwos$ci powierzchni tukdw.
2.5.2 Chropowatos¢ powierzchni, tarcie i zuzycie $cierne lukéw ortodontycznych

Chropowatos$¢ powierzchni jest jednym z kluczowych czynnikow wpltywajacych na
wlasciwos$ci mechaniczne, zachowanie korozyjne, estetyke oraz biokompatybilnos¢ elementow
ortodontycznych, takich jak tuki ortodontyczne. W konteks$cie klinicznym, zwigkszona
chropowato$¢ powierzchni sprzyja akumulacji ptytki nazgbnej, dodatkowo zwieksza tarcie,
korozje oraz niestabilnos¢ koloru [159,160]. Kontakt pomiedzy dwoma elementami
w szczelinie zamka (Rys. 9) podczas leczenia ortodontycznego nasila procesy tarcia
i zuzycia [133,161]. Co wiecej, $srodowisko jamy ustnej wplywa na wspoétdziatanie drutu
i zamka, indukujac ztozony proces erozji materialu, okreslany jako proces biotribokorozyjny

[37].
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Rys. 9 Pozycja luku w szczelinie zamka: pozycja poczatkowa (po lewej), maksymalne przemieszczenie
drutu i punkty kontaktu - obszary najwiekszego zuzycia $cierajacego (po prawej) [153]

Do oceny stanu powierzchni stosuje si¢ wiele metod, takich jak mikroskopia sit
atomowych czy profilometria kontaktowa powierzchni. Negatywny wplyw zjawisk
korozyjnych wplywa na wlasciwosci fizyczne 1 mechaniczne, takie jak wlasciwosci Slizgowe
drutu [162].

W ostatnich latach przeprowadzono wiele badan dotyczacych metod 1 materiatlow
uzywanych do poprawy powierzchni tukéw ortodontycznych 1 zamkow ortodontycznych.
Badania Farronato i in. wykazaty, ze powloka z teflonu na tukach ortodontycznych ma potencjat
do redukcji oporu $lizgu, gdyz w przypadku wszystkich kombinacji zamka 1 tuku, druty pokryte
teflonem wykazywaly mniejsze tarcie niz odpowiadajgce im druty niepokryte [163].

W innych badaniach da Silva i in. ocenili charakterystyki powierzchni i stabilno$¢

powtoki estetycznych drutéw ortodontycznych po 21 dniach ekspozycji w jamie ustnej. Wyniki
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wskazaly, ze powtoka wykazywata znaczne pogorszenie i wickszg chropowato$¢ powierzchni
w porownaniu do kontrolnych drutow ze stali nierdzewnej i niklu-tytanu [154].

Dla poréwnania Zhang 1 in. przeprowadzili badanie porownujace wpltyw
nanostrukturalnej powtoki z wegla diamentopodobnego (DLC) oraz procesu azotowania na
wlasciwosci tarcia ortodontycznych drutow ze stali nierdzewnej. Wyniki wykazaly, ze obie
metody znaczaco poprawialy twardo$¢ powierzchni i zmniejszaty tarcie drutow ze stali
nierdzewnej, zapewniajac odpornos¢ na korozje oraz poprawiong elastycznos¢ [159].

W 2017 roku Muguruma 1 in. analizowali powtoki pokrywajace estetyczne druty
ortodontyczne oraz wptyw tych powtok na wlasciwosci zginania i tarcia. Badania potwierdzity,
ze tarcie pokrytych drutow bylo zalezne od catkowitych wymiaréw poprzecznych
i wewnetrznych, modutu sprezystosci rdzenia wewngetrznego, nanotwardosci rdzenia
wewnetrznego oraz modutu sprezystosci, ale nie od chropowatosci powierzchni [146].

Redlich i1 in. zmniejszyli tarcie migdzy pokrytymi lukami ortodontycznymi ze stali
nierdzewnej a pokrytymi zamkami poprzez pokrycie drutu niklowo-fosforowa bezpradowa
powloka impregnowang nieorganicznymi nanoczastkami dwusiarczku wolframu podobnymi
do fulerenéw (IF-WS2). Wyniki pokazaly, Ze tarcie na pokrytym drucie zmniejszyto si¢ o do
54%. Wykazano, ze druty pokryte tymi nanoczastkami mogg znaczaco zmniejszy¢ tarcie
podczas ruchu zebow [37].

Jednak badania przeprowadzone in vivo wykazaly, ze kliniczne stosowanie pokrytych
tukow ortodontycznych zwigksza ich chropowato$¢ powierzchni oraz poziom tarcia [9,164].
Najnowsze osiggniecia technologiczne w badaniach ortodontycznych skupiajg si¢ na wysokiej
estetyce aparatow ortodontycznych. Doprowadzito to do wytworzenia drutu polimerowego
o wysokiej plastycznosci 1 elastycznosci [165]. Bradley i1 in. poréwnywali wtasciwosci
mechaniczne, strukturalne i estetyczne dwodch rodzajow estetycznych powlekanych drutow
niklowo-tytanowych (NiTi) w pordwnaniu z niepokrytymi drutami NiTi w stanie wyjSciowym
1 po zastosowaniu klinicznym [13]. Druty zostaly umieszczone w jamie ustnej pacjentow na
okres od 4 do 12 tygodni, co pozwolito na oceng¢ stopnia utrzymania powloki estetycznej i jej
wplywu na wiasciwo$ci mechaniczne 1 strukturalne drutow. W badaniu zastosowano techniki
skaningowej kalorymetrii roéznicowej (DSC) oraz testy zginania trojpunktowego, ktore
pozwolity na doktadne okreslenie zmian wlasciwosci metalurgicznych drutéw po ich
eksploatacji. Wyniki wykazaty znaczng utrate powtoki estetycznej w wigkszosci badanych
probek, co bylo rowniez dostrzezone przez pacjentdw podczas ankietyzacji. Druty estetyczne
po zastosowaniu klinicznym wykazywaty wigksza sztywnos$¢ i warto$ci sity w poroOwnaniu

z drutami otrzymanymi fabrycznie. Wnioski z badan wskazuja na konieczno$¢ dalszej analizy
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wlasciwosci biologicznych odlaczajacej si¢ powtoki oraz roznic w zachowaniu drutow
powlekanych i niepowlekanych podczas uzytkowania klinicznego, co moze mie¢ znaczenie dla
dalszego rozwoju i1 ulepszenia materialow stosowanych w ortodoncji [13].

Podsumowujac, chropowato$¢ powierzchni tukow ortodontycznych jest kluczowym
czynnikiem, ktory determinuje skutecznos$¢ ruchu z¢gbow prowadzonych tukiem. Wplywa ona
na mechanizm §lizgowy, tarcie, zuzycie i zachowanie korozyjne, ktore sg istotnymi czynnikami

w leczeniu ortodontycznym [22].
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3. CEL PRACY DOKTORSKIEJ I HIPOTEZY BADAWCZE

W toku analizy literatury przedmiotu dotyczacej problematyki niniejszej pracy
doktorskiej stwierdzono, ze istniejg liczne publikacje na temat powtok stosowanych
w ortodoncji, a takze ich wplywu na wiasciwos$ci mechaniczne i fizykochemiczne tukow
ortodontycznych. Badania te sa skoncentrowane na réznych materiatach powtok i technikach
ich aplikacji. Istnieje jednak ograniczona liczba publikacji skupionych na kompleksowej
analizie powtok TiO2 oraz TiO2 domieszkowanych nanoczastkami srebra (Ag) na stalowych
tukach ortodontycznych.

Liczne prace naukowe odnosza si¢ w zasadzie do badania ogdlnych wilasciwosci
mechanicznych lub antybakteryjnych powtok TiO2 oraz ich modyfikacji za pomocg réznych
domieszek, takich jak azot, ktéore wykazuja wihasciwosci antybakteryjne. Jednakze,
kompleksowe badania dotyczace powtok TiO> domieszkowanych nanoczastkami srebra sg
sporadyczne. Powloki TiO2 i TiO2 domieszkowane azotem byly szczegoétowo badane pod
katem ich wiasciwosci antybakteryjnych i mechanicznych. Zidentyfikowano luk¢ badawcza
w postaci braku holistycznego podejscia, ktore uwzgledniatoby wszystkie aspekty
jednoczesnie, tj. kompleksowa analiz¢ 1aczaca zarowno wiasciwosci mechaniczne,
fizykochemiczne, jak i antybakteryjne powtok TiO. i TiO2:Ag w konteks$cie naukowym
i utylitarnym dla ich praktycznego zastosowania w ortodoncji.

Cel pracy

Celem niniejszej pracy doktorskiej byto opracowanie i holistyczna ocena powtok TiO2
i TiO2:Ag dla stalowych tukéw ortodontycznych w aspekcie ich wlasciwosci mechanicznych,
fizykochemicznych i antybakteryjnych. Cel ten byl realizowany m.in. poprzez testy
wielopunktowego zginania, pomiar chropowatoséci powierzchni, oceng topografii powierzchni
oraz analiz¢ grubosci i cigglo$ci powloki, a takze poprzez badania antybakteryjne
i antyadhezyjne wobec Streptococcus mutans.

Wyniki tej pracy moga by¢ istotne podczas projektowania procesow technologicznych
w zakresie naktadania powtok ochronnych dla tukow ortodontycznych, co ostatecznie zwigkszy

ich funkcjonalno$¢ 1 niezawodno$¢ w aplikacjach klinicznych.
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Hipotezy badawcze

Hipoteza 1: Powtoki TiO2 i TiO2:Ag wytworzone metoda zol-zel poprawiaja wlasciwosci
antybakteryjne stalowych tukéw ortodontycznych, zmniejszajac adhezj¢ bakterii Streptococcus
mutans do powierzchni tuku, co prowadzi do zmniejszenia formacji biofilmu.

Hipoteza 2: Powtoki TiO2 i TiO2:Ag wytworzone metoda zol-zel poprawiajg wlasciwosci
mechaniczne i1 fizykochemiczne stalowych tukéw ortodontycznych, co przyczynia si¢ do
wigkszej skutecznos$ci leczenia ortodontycznego.

Wymienione powyzej cele i hipotezy stanowig podstawe badawczg niniejszej pracy
doktorskiej, a ich weryfikacja przyczyni si¢ zarowno do rozwoju naukowego w zakresie
inzynierii mechanicznej, materialdw stosowanych w ortodoncji, jak i do praktycznego
wykorzystania wynikow badan w celu zwigkszenia efektywnosci i komfortu leczenia

ortodontycznego.
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4, MATERIALY I METODY BADAWCZE

4.1 Materialy

4.1.1 Luki ortodontyczne ze stali nierdzewne;j

Przedmiotem badan w niniejszej pracy doktorskiej byly druty ortodontyczne ze stali
nierdzewnej 304V (70% Fe, 19% Cr, 9% Ni, 1.5% Mn, 0.5% Si), ktore zostaty dostarczone
przez producenta (Adenta GmbH) (Rys. 10). Przekr6j probki drutu w stanie poczatkowym byt
prostokatny i mierzyt 0,016 x 0,022 cala. Prébki drutéw ortodontycznych zostaly
wyczyszczone w acetonie 1 wodzie destylowanej w ultradzwigkowej kapieli przez 15 minut.
Metoda cienkiego powlekania zol-zel zostala uzyta do modyfikacji powierzchni drutow

ortodontycznych ze stali nierdzewnej pokrytych TiO» oraz TiO2:Ag.
=
A adenta

DURADENT™ Stainless Steel Archwires

Euro Form  .016x.022" Upper

.RTHODO

A
(Grromeone
ul. Husarii 11 B, 02-951 Warszawa
tel. 22 651 84 09, 604 59 39 40
e-mail: biuro@ortotrading.com. pl
www.ortotrading.com. pl
\

Rys. 10 Luki ortodontyczne ze stali nierdzewnej producenta Adenta GmbH
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4.1.2 Przygotowanie zolu TiOz i nano-TiO2:Ag

W przygotowaniu roztworu TiO2, do 85 ml izopropanolu (Eurochem BDG, Polska)
dodano 6 ml izopropanolu (Eurochem BDG, Polska) i 0,5 ml kwasu octowego (99%, Aldrich).
Do roztworu TiO2 dodano glikol polipropylenowy (PPG, Mw = 1000, Alfa Aesar) w ilosci 1%
mas, w celu zmniejszenia chropowatosci powierzchni. Roztwor byt mieszany magnetycznym
mieszadlem w temperaturze pokojowej przez 3 godziny. Nastgpnie mieszany roztwor
pozostawiono na 24 godziny w temperaturze 4°C.

Azotan srebra (AgNOs; Sigma-Aldrich) zostal uzyty do przygotowania zolu nano-
TiO2:Ag. 1g AgNOs zostalo rozpuszczone w mieszaninie 2,4 ml wody, 10 ml kwasu octowego
i 12 ml izopropanolu. Nastepnie roztwoér zostal zmieszany z solg prekursora TiO>

w temperaturze pokojowej przez 3 godziny przy uzyciu magnetycznego mieszadta.
4.1.3 Przygotowanie cienkich warstw

Wecezesnie] przygotowane druty ortodontyczne ze stali nierdzewnej zostaly pokryte
cienkimi powlokami TiO» i TiO2:Ag za pomoca metody zanurzeniowej. Kazdy drut
ortodontyczny byl zanurzany w roztworze przez 1 minutg, a nastgpnie wynurzany z réwng
predkosciag 68 mm/min, aby uzyska¢ rOwnomierne pokrycie, co pokazano na Rys. 11. Nastgpnie
probki byly suszone przez 1 godzing w temperaturze 120°C z szybkos$ciag ogrzewania
1 chlodzenia wynoszacag 0,5°C/min. Procedure te powtdrzono dwukrotnie, aby zwigkszy¢
grubos$¢ cienkiej powtoki. Pokryte druty byty nastgpnie wygrzewane przez 2 godziny w piecu
elektrycznym (Naberthem P330) w temperaturze 500°C z szybkoS$cig ogrzewania i chtodzenia
wynoszaca 1°C/min w atmosferze laboratoryjnej (Rys. 12). Po wyzarzeniu drutow
ortodontycznych ich proste czgsci zostaty pociete na probki o dlugosci 1 cm. Ostateczna

podgrupa badanego materiatu jest przedstawiona w Tabela 2.

56



PIEC ELEKTRYCZNY
Nabertherm More than heat 30-3000st. C

Rys. 12 Procedura suszenia i wygrzewania tukéw ortodontycznych z naniesiong powloka
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Tabela 2 Grupy modyfikowanych powierzchniowo drutow ortodontycznych uzywanych do badan

Grupa kontrolna sktadajaca si¢
Grupa 1 z niepowlekanych drutow ortodontycznych ze
stali nierdzewne;j; ,,C”.

Grupa eksperymentalna sktadajaca si¢ z
drutow ortodontycznych ze stali nierdzewne;j

Grupa 2 pokrytych cienka warstwa TiO,; powloka
podstawowa; "B".
Grupa eksperymentalna sktadajaca si¢ z
drutéw ortodontycznych ze stali nierdzewne;j
Grupa 3

pokrytych cienka warstwa TiO,:Ag; powloka
funkcjonalna; "A".

4.2  Metody badawcze: Badania wstepne

Badania wstepne miaty na celu wybranie najbardziej korzystnych parametréw procesu
naktadania powloki, takich jak liczba warstw, predko$¢ wynurzania probki tuku
ortodontycznego z roztworu oraz temperatura wygrzewania probki. Te parametry zostaly
starannie dobrane, aby zapewni¢ jak najlepsze warunki procesu naktadania powloki na druty
ortodontyczne. Badania te miaty na celu uzyskanie powtoki o najlepszych wtasciwosciach
morfologicznych 1 adhezyjnych, co mogloby wptyna¢ na ostateczne wtasciwosci mechaniczne

oraz antybakteryjne drutéw ortodontycznych.
4.2.1 Ocena trwalosci powlok przy uzyciu mikroskopu metalograficznego

Obserwacje powierzchni powlok i potencjalne zjawiska delaminacji prowadzono przy
uzyciu mikroskopu metalograficznego OLYMPUS BX53M RF w $wietle odbitym. Probki
obserwowano przy uzyciu obiektywu jasnopolowego semiapochromatycznego do $wiatta
odbitego 10x plan semiapochromat NA= 0.30; WD=6.5 mm.

Ocene powierzchni powtoki TiO2 na tuku ortodontycznym prowadzono w oparciu
0 rozne konfiguracje eksperymentalne bazujac na nastgpujacych czynnikach:

e liczba warstw (2 oraz 3),
e predkos¢ wynurzania probki tuku ortodontycznego z roztworu (34 mm/min oraz
68 mm/min),

e temperatura wygrzewania probki (300°C, 500°C oraz 700°C).
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4.2.2 Analiza powierzchni lukéw ortodontycznych z wykorzystaniem skaningowego

mikroskopu elektronowego

Powierzchnia pokrytych drutow ze stali nierdzewnej, na ktoérych zastosowano warstwy
TiO, oraz TiO2:Ag, zostata doktadnie zbadana pod katem morfologii i sktadu chemicznego za
pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM S-3400N HITACHI) z wykorzystaniem
detektora promieniowania rentgenowskiego z dyspersja energii (EDS). Metoda ta umozliwita
precyzyjna analiz¢ struktury powierzchni oraz identyfikacje pierwiastkow sktadajacych si¢ na
badane warstwy. Dzigki skaningowej mikroskopii mozliwe byto uzyskanie obrazow o wysokiej
rozdzielczo$ci, co pozwolito na szczegdétowe zbadanie topografii powierzchni oraz
ewentualnych zmian strukturalnych wynikajacych z naniesionych warstw. Metoda ta jest
powszechnie stosowana w badaniach materiatlowych ze wzgledu na swoja skutecznosé

1 precyzje w analizie powierzchni probek.
4.3  Metody badawcze: Badania mechaniczne i fizykochemiczne

4.3.1 Ocena chropowatosci powierzchni

Pomiar chropowatosci zewngtrznych powierzchni drutéw ortodontycznych zostat
zrealizowany za pomoca laserowego mikroskopu konfokalnego (Olympus Lext OLS 4000).
Badania przeprowadzono na 5 drutach ortodontycznych w kazdej z trzech grup (druty pokryte
cienkg warstwa TiO,, pokryte cienkg warstwa TiO2:Ag, niepokryte druty - kontrola). Dla
kazdego drutu ortodontycznego dokonano szesSciu pomiardw, po trzy pomiary dla kazdego z
dwach prostych koncowych odcinkéw drutu (Rys. 13). Liczebno$¢ probek zostala dobrana na
podstawie obliczenia mocy testu ANOVA dla oceny chropowatosci powierzchni. Dla
przedstawionej liczebnos$ci uzyskano wynik mocy testu na poziomie 0,94, co wskazuje na
wysoka zdolno$¢ testu do wykrywania rzeczywistych réznic miedzy badanymi grupami.
Szczegotowe wyniki testu oraz moc testu w odniesieniu do wielko$ci grupy przedstawiono
w Zalacznik 1: Ocena normalnosci rozktadu i obliczen mocy dla chropowatosci powierzchni,
pieciopunktowego testu zginania oraz topografii i grubosci powierzchni. Srednia chropowato$é
powierzchni (Ra) zostata obliczona przy uzyciu oprogramowania dostarczonego wraz z LSCM
(ang. Laser Scanning Confocal Microscopy, LSCM). Przyklad pomiaru chropowatosci

powierzchni wybranych probek przedstawiono na Rys. 14.
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D

Rys. 13 Miejsca na tuku ortodontycznym, w ktorym przeprowadzono pomiary chropowatosci (zaznaczone
w okregach)

137.7 183.7 229.6 275.5 3214 367.3 413.2 459.1 505.1 551.0 596.9 642.8

Rys. 14 Przyktad pomiaru chropowatos$ci powierzchni wybranej probki

4.3.2 Test pieciopunktowego zginania

Test trzypunktowego zginania jest zalecany przez norme¢ ISO 15841 [166]. Na tej
podstawie zaprojektowano test pigciopunktowego zginania. Testy przeprowadzono na czterech
grupach tukéw: drutach ortodontycznych ze stali nierdzewnej pokrytych cienka warstwa TiO»,
pokrytych cienka warstwa TiO2:Ag, niepokrytych drutach oraz niepokrytych drutach po
kalcynowaniu w temperaturze 500°C. Wprowadzenie dodatkowej grupy tukow
ortodontycznych w postaci niepokrytych tukow po wyzarzeniu w temperaturze 500°C miato na
celu sprawdzenie wplywu obrobki termicznej i odpowiednio wyznaczeniu probki referencyjne;j
dla analizowanych powlekanych tukoéw. Dla kazdej grupy przetestowano sze$¢ drutow,

korzystajac z testu zginania pi¢ciopunktowego. Liczebno$¢ probek zostata dobrana na
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podstawie obliczenia mocy testu ANOVA. Dla przedstawionej liczebnosci uzyskano wynik
mocy testu na poziomie 0,84, co wskazuje na wysoka zdolno$¢ testu do wykrywania
rzeczywistych réznic miedzy badanymi grupami. Szczegdétowe wyniki testu oraz moc testu
w odniesieniu do wielkos$ci grupy przedstawiono w Zatacznik 1: Ocena normalnosci rozktadu
1 obliczen mocy dla chropowato$ci powierzchni, pigciopunktowego testu zginania oraz
topografii i grubosci powierzchni. Aby oceni¢ probki w warunkach zblizonych do klinicznych,
probki zostaly zamontowane w czterech pasywnych zamkach samoligaturujacych (TP
Orthodontics, Inc.). Zamki te zostaly przyklejone do podtoza w taki sposéb, aby miedzy
wewnetrznymi stronami dwoch sasiednich zamkéw powstat rozstaw o dlugosci 14 mm. Sita
zastosowana byla regulowana za pomocg silomierza Instron 4467 (Instron, Norwood, MA)
polaczonego z czujnikiem obcigzenia (100 N). Metalowe ostrze, o zakresie zakrzywienia
wynoszacym 2 mm na jego koncu, zostato zamocowane do czujnika obcigzenia w celu wygiecia
drutow ortodontycznych (Rys. 15). Strzalka ugigcia wynosita 4 mm przy predkosci
odksztatcenia wynoszacej 1 mm/min. Po wygieciu tuk ortodontyczny powracat do swojego
poziomego punktu wyjscia '0' z takg sama predkoscig. Stopien tego odksztalcenia zostat
wybrany ze wzgledu na jego mozliwe wystapienie w warunkach klinicznych.
Modut sprezystosci E [GPa] zostat obliczony w oparciu o nastepujace rOwnanie:
o PP

4BH3d
gdzie:

e I - maksymalne obcigzenie na probce [N],

e L - odlegto$¢ miedzy podporami [mm],

e B -szeroko$¢ probki mierzona tuz przed testem [mm],

e H - wysokos$¢ probki rowniez mierzona bezposrednio przed testem [mm],

e d - odlegtos¢ pokonana przez obcigzenie F podczas zginania, mierzona od pozycji

poczatkowe;j.
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Rys. 15 llustracja pracy urzadzenia do pieciopunktowego testu zginania: A - probka tuku ortodontycznego,
B - pasywny zamek samoligaturujacy, C — wgltebnik

4.3.3 Ocena topografii powierzchni i grubosé warstw

Morfologia powierzchni i sktad drutow powlekanych TiO2 1 TiO2:Ag zostaty analizowane
za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM S-3400N HITACHI) wyposazonej
w detektor rentgenowski z dyspersja energii (EDS). Aby zmierzy¢ grubo$¢ oraz zaobserwowaé
wigzanie miedzy powloka a podlozem, probki tukow ortodontycznych zostaty przyciete do
dlugo$ci 1 cm. Grubos¢ powloki zostala zmierzona poprzez obserwacje przekroju,
wykorzystujac hybrydowy instrument FIB-SEM (Focused lon Beam - Scanning Electron
Microscope) do przygotowania przekroju powloki oraz pomiaru grubosci warstw. Powierzchnia
drutu ortodontycznego oraz jego morfologia w przylegajacym przekroju zostaty zbadane za
pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM; QUANTA 200 FEG; FEI Company,
Hillsboro, OR, USA). Stata kontrola procesu frezowania wigzkg jondw za pomocg SEM zostata
przeprowadzona przy napigciu 3 kV (dla powierzchni) Iub 5 kV (dla przekroju) i pradzie
0,80 nA. Obrazy SEM przekrojonych czastek uzyskano przy uzyciu tych samych warunkow
operacyjnych SEM. Elementy zostaly zidentyfikowane za pomoca spektroskopii dyspersji
energii (EDS; FEI Company, Hillsboro, OR, USA). Na Rys. 16 przedstawiono obrazy uzyskane
podczas obserwacji in-situ SEM powierzchni pokrycia przygotowanych za pomocg FIB.

Morfologia powierzchni i sktad powlekanych drutow TiO2 1 TiO2:Ag zostaly przebadane
za pomocg skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM S-3400N HITACHI) wyposazonej

w analizator EDS.
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mag B | HFW  — L — # et | m
05 s

det | mode HV curr WD g def ode | HV curr WD mag &
ETD | SE 5.00kV | 0.80nA  4.0mm 8000x | 259 um Heli ETD | SE 500KV 0.80nA  4.0mm | 120000 x

Rys. 16 Ogoblny obraz przekroju warstw ortodontycznych. Linie wskazujg miejsca pomiaréw grubosci

4.3.4 Dyfrakcja rentgenowska

Pomiary dyfrakcji rentgenowskiej (XRD) zostaty przeprowadzone na dyfraktometrze
rentgenowskim Ultima IV (Rigaku, Japonia), z promieniowaniem CuKa (A = 1.54056 A)
w zakresie katow 20 od 10° do 85°, krokiem 0,05 i czasem naswietlania 1 s na punkt. Badano
dwa rodzaje powlok TiO; oraz TiO2:Ag, ktore odpowiednio wyzarzono w temperaturze 500°C
oraz wysuszono do formy proszkéw. Badanie to miato na celu okreslenie struktury krystaliczne;j
oraz fazowej analizowanych materialow, co jest kluczowe dla zrozumienia ich wlasciwosci
mechanicznych 1 fizycznych oraz ich potencjalnych zastosowan w inzynierii mechanicznej

1 ortodoncji.

4.4  Metody badawcze: Badania mikrobiologiczne

Badania mikrobiologiczne zostaly przeprowadzone przy wspolpracy z Laboratorium
Katedry 1 Zaktadu Mikrobiologii Uniwersytetu Medycznego we Wroctawiu. Wspodtpraca
z laboratorium miata charakter wspomagajacy i konsultacyjny, zapewniajac odpowiednie
warunki techniczne oraz dostep do specjalistycznego sprzgtu i odczynnikdéw niezbednych do
realizacji badan. Cato$¢ procedur przygotowania probek do badan oraz analiza uzyskanych
wynikow byly przeprowadzone w ramach niniejszej pracy, aby zapewni¢ petna kontrole nad

procesem badawczym i jego rezultatami.
4.4.1 Opis badanego szczepu bakteryjnego i warunki hodowli bakteryjnej

Powtoki zostaty poddane testom przy uzyciu okreslonego szczepu Streptococcus mutans
(S. mutans), znanego jako ATCC 25175. S. mutans hodowano w bulionie mézgowo-sercowym

(BHI) przez 12 godzin w temperaturze 37°C. Po inkubacji, 1 ml 18-godzinnej kultury bakterii
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poddano odwirowaniu z predkoscig 16 000 obr./min przez 10 minut w temperaturze 4°C.
Uzyskany bakteryjny osad zostal nastepnie ponownie zawieszony w roztworze buforu
fosforanowego (PBS) o pH 7.,4. Ggstos¢ zawiesiny bakteryjnej zostata zmierzona za pomocag
spektrofotometrii i wynosita 6x10% CFU na mililitr. Nastepnie zawiesing S. mutans
rozcienczono w stosunku 1:100 stosujac sztuczng sling sktadajaca si¢ z Lab-lemco (0,05 g),
wyciggu drozdzowego (0,1 g), peptonu proteazowego (0,25 g), mucyny (0,125 g), NaCl
(0,01 g), KCI (0,01 g) i CaCOs (0,015 g) na litr, zgodnie z metodologia opisang przez Pratten
1in. w ich publikacji z 1998 roku [167].

4.4.2 Ocena adhezji Streptococcus mutans do powlok tukéw ortodontycznych

Ocena zdolno$ci S. mutans do adhezji i kolonizacji powlok ortodontycznych zostata
przeprowadzona w warunkach sztucznej $liny, zard6wno z obecnos$cia 3% roztworu sacharozy,
jak 1 bez. Niesterylne druty ortodontyczne ze stali nierdzewnej, niepokryte oraz pokryte bazowa
powloka (B) 1 funkcjonalng powtoka (A), zostaty przedinkubowane w 1 ml sterylnej sztucznej
Sliny w temperaturze pokojowej przez 1 godzing. Nastepnie druty zwilzone $ling zakazono
zawiesing S. mutans (6x10° CFU/ml) i inkubowano przez 4 godziny w temperaturze 37°C
w warunkach mikroaerofilnych, tj. w atmosferze z zawartoscia CO2 w przedziale 5-10%.
Po inkubacji druty ortodontyczne zostaty przeptukane 0,9% roztworem soli fizjologicznej, aby
usuna¢ luzno zwigzane bakterie, a nastgpnie umieszczone w 1 ml bulionu tryptonowo-sojowym
(TSB). Nastepnie probki poddano sonikacji na lodzie (3 % 5 s, 20 kHz, sonikator Labo-Plus,
Vibra Cell Sonics), aby usuna¢ bakterie zwigzane z powierzchnig badanych drutow. Otrzymane
zawiesiny bakteryjne rozcienczono w bulionie TSB, a 100 pl kazdego roztworu natozono na
ptytki agarowe tryptonowo-sojowe (TSA). Ptytki inkubowano przez 48 godzin w temperaturze
37°C w warunkach mikroaerofilnych. Nastepnie byty liczone kolonie S. mutans, a wyniki
wyrazono w jednostkach CFU/ml. Liczba kolonii bakteryjnych wyrostych z pokrytych drutéw
ortodontycznych byta powigzana z liczba kolonii na niepokrytych drutach, uznanych za 100%.
Test powtorzono trzykrotnie w trzech powtdrzeniach, a wyniki przedstawiono jako S$rednig

Z pomiarow.

64



4.4.3 Ocena tworzenia biofilmu przez Streptococcus mutans przy uzyciu metody hodowli

iloSciowej

Glownym celem eksperymentu byta ocena zdolno$ci Streptococcus mutans, bakterii
bedacej przedmiotem zainteresowania, do inicjowania 1 rozwijania biofilmu na réznych
powtokach powierzchniowych natozonych na drutach ortodontycznych. Ocena ta zostata
przeprowadzona w kontrolowanych warunkach przy uzyciu sztucznej §liny, przy dwoch
réznych warunkach eksperymentalnych: jednym z obecno$cia 3% roztworu sacharozy,
a drugim bez sacharozy. Tworzenie biofilmu bylo oceniane po okresach inkubacji wynoszacych
24, 48 1 96 godzin w temperaturze 37°C, w warunkach mikroaerofilnych, zgodnych
z protokotem stosowanym w teScie przylegania. Druty ze stali nierdzewnej, zaréwno
niepokryte, jak i pokryte powtokami TiO: i TiO2:Ag, byly poddawane wczesniejszej inkubacji
w sztucznej S$linie. Nastgpnie druty te byly wystawiane na zakazenie przez S. mutans
1 utrzymywane w okreslonych warunkach s$rodowiskowych. Aby ztagodzi¢ potencjalne
zakwaszenie podczas rozwoju biofilmu, podloze hodowlane byto codziennie uzupeiniane.
Ponadto, pomiary pH przeprowadzano réwniez codziennie za pomoca dedykowanego
miernika. Po czterodniowym okresie inkubacji druty, ktore byty narazone na zakazenie, byly
poddawane doktadnemu ptukaniu, a nastgpnie poddawane sonikacji w bulionie TSB w celu
utatwienia oderwania przylegajacych populacji bakteryjnych. Otrzymane zawiesiny bakteryjne
byty odpowiednio rozcienczane przed wysiewaniem na ptytki agarowe TSA w celu utatwienia
ilo§ciowego oznaczania kolonii bakteryjnych. Liczba kolonii powstatych z pokrytych drutéw
byta nastgpnie porownywana z tymi z niepokrytych odpowiednikow, ktore stanowity bazg
(uwazane za 100%). Taka procedura eksperymentalna byta powtarzana trzykrotnie w trzech
powtdrzeniach, a S$rednie wyniki uzyskane z trzech niezaleznie przeprowadzonych

eksperymentow dla kazdego rodzaju probki drutu zostaly odnotowywane.

4.4.4 Wizualizacja mikroskopowa biofilmu Streptococcus mutans na drutach

ortodontycznych

W celu ufatwienia wizualizacji formowania si¢ biofilmu, druty ortodontyczne byty
eksponowane na dzialanie S. mutans przez okre$lone interwaty czasowe: 24, 48 1 96 godzin.
Po okre$lonych okresach inkubacji druty ortodontyczne byly unieruchamiane poprzez
zanurzenie w 4% buforowanym roztworze formaliny przez okres 10 minut, po czym
przeprowadzono seri¢ trzech kolejnych ptukanek przy uzyciu buforu fosforanowego. W celu

zwiekszenia widocznos$ci probek, poddano je barwieniu oranzem akrydyny o stezeniu 1 mg/ml
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rozpuszczonym w buforze fosforanowym przez okres 10 minut. Po procesie barwienia
przeprowadzono dwie dodatkowe ptukanki, zapewniajac usuni¢cie nadmiaru barwnika.
Nastepnie, tak przygotowane druty ortodontyczne zostaly zbadane pod mikroskopem

fluorescencyjnym (model Olympus BX51).

4.5  Analiza statystyczna

Analizy statystyczne przeprowadzono przy uzyciu pakietu TIBCO Statistica v. 13.3
w celu szczegdtowego zweryfikowania hipotez postawionych w ramach niniejszej pracy
doktorskiej. Pakiet zostal wykorzystany do analizy podstawowych statystyk opisowych
zmiennych ilosciowych poddanych badaniu, jak rowniez do oceny normalnosci ich rozktadu za
pomoca testu Shapiro-Wilka. Test ten jest powszechnie uznawany za jedna z najbardziej
wiarygodnych metod sprawdzania zatozenia o normalnos$ci zmiennej losowej. Jest on korzystny
ze wzgledu na wysoka moc statystyczng, co oznacza, ze ma wigksza szans¢ wykrycia odchylen
od hipotezy zerowej w pordwnaniu z innymi podobnymi testami.

Przeprowadzono seri¢ jednoczynnikowych analiz wariancji (ANOVA) w poroéwnaniu
miedzygrupowym, pod warunkiem spetnienia zatoZzenia o normalno$ci rozktadu badanych
zmiennych. W przypadkach, gdy zatoZenie o réwno$ci wariancji migdzy grupami byto
naruszone, jako alternatywe wykorzystano test ANOVA z poprawka Welcha.

Do oceny jednorodno$ci wariancji migdzy grupami badawczymi uzyto testu Levene'a.
Ponadto, po gtéwnej analizie, przeprowadzono badania post hoc z wykorzystaniem procedury
Newman-Keulsa w celu doktadnej oceny réznic migdzy badanymi grupami. Analiza
statystyczna zostala uwzgledniona w Zatacznik 1: Ocena normalnosci rozktadu i obliczen mocy
dla chropowatosci powierzchni, pigciopunktowego testu zginania oraz topografii i grubosci
powierzchni 1 Zatacznik 2: Histogramy poziomu pH, adhezji oraz wynikow posiewow w

zalezno$ci od zastosowanej powtoki.
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5. WYNIKI BADAN I DYSKUSJA

5.1 Badanie wstepne — wyniki

5.1.1 Ocena powlok na 1lukach ortodontycznych za pomoca mikroskopu

metalograficznego

W niniejszym podrozdziale przedstawiono badania wstgpne dotyczace oceny powloki
TiO> na tukach ortodontycznych, przeprowadzone przy uzyciu mikroskopu metalograficznego.
Celem tych badan byla wstepna analiza wptywu réznych parametrow procesu naktadania
powlok na ich jednorodnos$¢ oraz przyleganie do powierzchni tuku ortodontycznego. W tym
celu przebadano szereg czynnikéw, takich jak liczba warstw powtoki, predkos¢ wynurzania
probki z roztworu czy temperatura wygrzewania probki.

Na Rys. 17 przedstawiono powierzchnie tukéw ortodontycznych dostarczonych od

producenta w stanie wyjsciowym oraz po procesie kalcynowania w piecu w temperaturze

300°C, 500°C oraz 700°C, ktore kolejno byty probka referencyjng do dalszej analizy.
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Rys. 17 Luki ortodontyczne w stanie wyjsciowym bez powloki (gorny po lewej) oraz kolejno wygrzewane
w temperaturach 300°C, 500°C oraz 700°C. Powigkszenie 10x

Rys. 18 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powltoki TiO2 (u gory i na dole odpowiednio) nanoszonej z
predkos$cia wynurzenia probki 34 %, wygrzewane w temperaturze 300°C. Powigkszenie 10x

Na Rys. 18 przestawiono probki tukow ortodontycznych z dwoma oraz trzema

natozonymi powtokami z predkos$cig wynurzenia probki z roztworu hydrolizatu rowng 34 %,

wygrzewanych w temperaturze 300°C. Dla wszystkich badanych przypadkow stwierdzono

brak ciagglosci powloki oraz nierdbwne pokrycie powierzchni tuku ortodontycznego.
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Natomiast na Rys. 19 przedstawiono probki lukéw ortodontycznych z dwoma oraz trzema

mm

nalozonymi powlokami z predkosciag wynurzenia probki z roztworu hydrolizatu réwna 68 —

réwniez wygrzewanych w temperaturze 300°C. Dla wszystkich analizowanych przypadkow
stwierdzono brak cigglosci powloki oraz nierdbwne pokrycie powierzchni ‘tuku

ortodontycznego. Porownujac predkosci wynurzania probek z roztworu hydrolizatu, lepsze
wyniki uzyskano dla wigkszej predkosci, tj. 68 % Dla wigkszej predkosci zaobserwowano

wyrazng popraw¢ pokrycia powierzchni tuku ortodontycznego powtoka.

500 um

Rys. 19 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powloki TiO2 (u goéry i na dole odpowiednio) nanoszonej z
predkoscia wynurzenia probki 68 i wygrzewane w temperaturze 300°C. Powigkszenie 10x

PR
min

Na Rys. 20 pokazano probki tukow ortodontycznych z dwoma oraz trzema natozonymi

mm

powtokami z predkoscia wynurzenia probki z roztworu hydrolizatu réwna 34 p——

wygrzewanych w temperaturze 500°C.
Natomiast na Rys. 21 przedstawiono probki lukéw ortodontycznych z dwoma oraz trzema
natozonymi powlokami z predkoscig wynurzenia prébki z roztworu hydrolizatu rowng 68 %

rowniez wygrzewanych w temperaturze 500°C. Dla prébek wynurzanych z roztworu
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hydrolizatu z predkoscia 34 % stwierdzono brak ciggtosci powloki oraz nierowne pokrycie

powierzchni tuku ortodontycznego zaréwno dla 2, jak i 3 warstw. Poréwnujac 2 warstwy

powloki wynurzanej z roztworu z wicksza predkoscia, tj. 68 % z natozonymi 3 warstwami

powloki, lepsze pokrycie powierzchni tuku ortodontycznego i brak delaminacji mozna

zaobserwowac dla tych pierwszych.

Rys. 20 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powtoki TiO> (po lewej i prawej odpowiednio) nanoszonej
z predkos$ciag wynurzenia probki 34 %, wygrzewane w temperaturze 500°C. Powigkszenie 10x

Rys. 21 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powtoki TiO2 (po lewej i prawej odpowiednio) nanoszonej
z predkoscia wynurzenia probki 68 %, wygrzewane w temperaturze 500°C. Powigkszenie 10x

Na Rys. 22 zaprezentowano probki tukoéw ortodontycznych z dwoma oraz trzema
natozonymi powtokami z predkoscia wynurzenia probki z roztworu hydrolizatu rowna 34 %,

wygrzewanych w temperaturze 700°C. Natomiast na Rys. 23 przedstawiono probki tukow

ortodontycznych z dwoma oraz trzema natozonymi powlokami z predko$cig wynurzenia probki
z roztworu hydrolizatu réwng 68 % réwniez wygrzewanych w temperaturze 700°C. Dla

wszystkich przebadanych przypadkéw zaobserwowano brak cigglo$ci powtoki na powierzchni
tuku ortodontycznego oraz nierowne pokrycie. Dla 2 warstw nalozonych powlok stwierdzono

wrecz zanik powtoki.
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Rys. 22 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powtoki TiO2 (po lewej i prawej odpowiednio) nanoszonej
, . . , . mm . N
z predkos$cia wynurzenia probki 34 i Wygrzewane w temperaturze 700°C. Powigkszenie 10x

500 pm

Rys. 23 Luki ortodontyczne z 2 oraz 3 warstwami powtoki TiO2 (po lewej i prawej odpowiednio) nanoszonej
z predkos$cia wynurzenia probki 68 %, wygrzewane w temperaturze 700°C. Powigkszenie 10x

Po analizie powyzszych czynnikow, stwierdzono, ze wigksza predkos¢ wynurzenia
probki tuku ortodontycznego z roztworu hydrolizatu przyczynita si¢ do wigkszej ciaglosci
powloki TiO2 oraz pokrycia tuku. Na Rys. 24 przedstawiono zestawienie 3 probek tukéw

ortodontycznych z dwiema nalozonymi warstwami powtoki TiO: naniesionych ze stalg
predkoscig rowng 68 % oraz wygrzewanych w trzech r6znych temperaturach: 300°C, 500°C
oraz 700°C. Na Rys. 25 przedstawiono zestawienie 3 probek lukow ortodontycznych z trzema
natozonymi warstwami powtoki TiO> naniesionych ze stalg predkosciag rowna 68 % oraz

wygrzewanych w trzech réznych temperaturach: 300°C, 500°C oraz 700°C.

Rys. 24 Luki ortodontyczne z 2 warstwami powloki TiO2 nanoszonej z predkoscig wynurzenia probki
68 %, wygrzewane w temperaturach 300°C, 500°C oraz 700°C. Powigkszenie 10x
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Rys. 25 Luki ortodontyczne z 3 warstwami powloki TiO2 hanoszonej z predko$cia wynurzenia probki
68 %, wygrzewane w temperaturach 300°C, 500°C oraz 700°C. Powickszenie 10x

Po analizie powyzszych wynikéw z mikroskopu metalograficznego stwierdzono, ze
parametrami nanoszenia powloki TiO> na tuki ortodontyczne, ktére pozwolily uzyskaé

najbardziej trwalg powtoke z zachowaniem cigglo$ci na catej powierzchni probki sa: 2 warstwy

powloki nanoszone ze statg predkoscia wynurzania probki z roztworu hydrolizatu réwng 68 —

mm
min

oraz wygrzewane w temperaturze 500°C.

5.1.2 Analiza powierzchni lukow ortodontycznych z wykorzystaniem skaningowego

mikroskopu elektronowego

W niniejszym podrozdziale opisano badania powierzchni tukéw ortodontycznych oraz
sktadu pierwiastkowego natozonych powtok TiO; przy uzyciu skaningowego mikroskopu
elektronowego. Na Rys. 26 przedstawiono analiz¢ powierzchni tuku ortodontycznego
z naniesionymi dwiema warstwami powtoki TiO, wygrzewanej w temperaturze 300°C oraz jej
sktad pierwiastkowy. Natomiast na Rys. 27 zaprezentowano analiz¢ powierzchni tuku
ortodontycznego z naniesionymi dwiema warstwami powloki TiO2> wygrzewane]
w temperaturze 500°C, takze ze sktadem pierwiastkowym. W przypadku powtoki wygrzewane;j
W nizszej temperaturze zauwazono liczne pekniecia, delaminacj¢ powtoki oraz brak cigglosci
na powierzchni tuku ortodontycznego. Dla probek tukéw wyzarzonych w temperaturze 500°C
zaobserwowano gladka i ciagla powierzchni¢ powtoki. Analiza sktadu pierwiastkowego obu
probek wygrzewanych w réznych temperaturach potwierdzita najwigksza zawartos¢ tytanu
w powtoce wygrzewanej w 500°C na powierzchni tuku ortodontycznego. Na tej podstawie do
dalszych badan przyje¢to temperature wygrzewania probek wraz z naniesionymi powlokami
rowng 500°C.

Kolejnym badaniem byla obserwacji powierzchni probek tlukéw ortodontycznych
z naniesionymi dwiema warstwami powtok TiO; oraz TiO»:Ag za pomocg skaningowego
mikroskopu elektronowego (SEM) (Rys. 28). Na Rys. 28A-C przedstawiono powierzchnig
probek niepowlekanych i powlekanych TiOz 1 TiO2:Ag. Analiz¢ przeprowadzono technikg
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SEM, za pomocg ktérej sprawdzono zakotwienie na powierzchni drutow. Mozna zauwazyc, ze
powierzchnia drutow pokrytych TiO> 1 TiO2:Ag jest gltadka, nie zaobserwowano zadnych
peknigé ani rozwarstwien powtok. Obecno$¢ srebra zostata potwierdzona przez analize¢ EDX
1 mapowanie elementarne. Probka TiO2:Ag (Rys. 28C) wykazuje wiecej zagregowanych
czastek TiO; na koncu odcinka drutu, a zatem ma wigksza powierzchni¢ wtasciwag niz kontrolna
warstwa TiO, w tym odcinku (Rys. 28B). W zwiazku z powyzszym, oczekuje si¢ zwigkszone;j
aktywnosci fotokatalitycznej, poniewaz dostgpnych jest wigcej miejsc reaktywnych do udziatu
w fotoreakcjach. Na podstawie wynikow spektroskopii rentgenowskiej z dyspersja energii
(EDS) stwierdzono, ze ziarna obserwowane na obrazach SEM sktadaja si¢ gtownie z TiO;
z domieszkami Ag. Stwierdzono roéwniez, ze Ag agreguje w czastki, ale czastki te byty wicksze

1 znacznie bardziej rozproszone w warstwie niz czastki TiO».
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Rys. 26 Analiza sktadu pierwiastkowego probek wykonana za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej
(SEM) dla powtoki TiO (2 warstwy) wygrzewanej w temperaturze 300°C
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Rys. 27 Analiza sktadu pierwiastkowego probek wykonana za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej
(SEM) dla powtoki TiO; (2 warstwy) wygrzewanej w temperaturze 500°C
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Rys. 28 Reprezentatywne mikrografy z SEM niepowlekanych (A), powlekanych TiO; (B) i powlekanych
TiO2:Ag (C, D) drutéw ortodontycznych ze stali nierdzewnej [168]
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Rys. 29 Analiza sktadu pierwiastkowego probek wykonana za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowe;j
(SEM) dla powtoki TiO2 (2 warstwy) wygrzewanej w temperaturze 500°C
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5.2  Badania wstepne — dyskusja

Badania wstepne przeprowadzone przy uzyciu mikroskopu metalograficznego oraz
skaningowego mikroskopu elektronowego umozliwity oceng¢ wpltywu réznych parametrow
procesu nakladania powlok na tukach ortodontycznych. Ustalono, ze najbardziej korzystne
warunki prowadzenia tego procesu, tj. liczba warstw, predko$¢ wynurzania probki z roztworu
oraz temperatura wygrzewania probki, maja istotny wptyw na trwalos$¢ 1 jakos$¢ przylegania
powtoki do powierzchni luku ortodontycznego. Na podstawie przeprowadzonych badan
wstepnych i ocenie powierzchni lukdéw ortodontycznych z réznymi rodzajami powtok przyjeto
ostateczne parametry wytworzenia i nanoszenia powlok na tuki ortodontyczne. Najlepsze

warunki eksperymentalne uzyskano przy zastosowaniu dwoch warstw powloki, predkosci

wynurzania probki 68 % oraz temperaturze wygrzewania probki 500°C. Wyniki te stanowia

istotny punkt wyjscia do dalszych badan nad powtokami TiO> oraz TiO2:Ag na stalowych
tukach ortodontycznych.

5.3 Badania mechaniczne i fizykochemiczne - wyniki

5.3.1 Ocena chropowatosci powierzchni

Warto$ci $redniej chropowatosci (Ra) zmierzone dla pigciu roéznych drutow
ortodontycznych bez powloki oraz z powlokg TiO2 1 TiO2:Ag zostaly przedstawione w Tabela
3. Dla kazdego drutu ortodontycznego wykonano sze$¢ pomiardw, trzy dla kazdego skrajnego
prostego odcinka drutu. Wartosci Ra dla badanych drutéw ortodontycznych wykazaty réznice
w zaleznos$ci od rodzaju powtoki. Dla niepokrytych drutoéw ze stali nierdzewnej warto$¢ Ra
wynosita 0,073 pm (£0,028 pm), co wskazuje na stosunkowo gltadka powierzchnie.
W przeciwienstwie do tego, druty pokryte TiO2 wykazaly nieco podwyzszong warto$¢ Ra na
poziomie 0,097 um (£0,014 um), co oznacza niewielki wzrost chropowatosci powierzchni
zwigzany z powtoka. Szczegdlnie druty poddane powtoce TiOx:Ag wykazywaty bardziej
wyrazne podwyzszenie wartosci Ra, osiggajac 0,138 um (£0,026 pm), co wskazuje na wigksza
tekstur¢ powierzchni w poréwnaniu z niepokrytymi oraz pokrytymi TiO> odpowiednikami.
Te wyniki pokazuja wplyw rdéznych powlok na charakterystyki powierzchni drutéw
ortodontycznych z implikacjami dla wiasciwosci tarcia 1 biokompatybilnosci w aplikacjach

klinicznych.
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Tabela 3 Srednie wartosci chropowatosci (Ra) zmierzone dla niepowlekanych drutéw SS, drutéw powlekanych
TiOzi TiOZ:Ag

niepokryte SS SS + TiO2 SS + TiO2:Ag
Luk ortodontyczny
[pm ]
0,073 0,089 0,153
1 0,074 0,096 0,150
0,078 0,096 0,153
0,071 0,092 0,161
2 0,072 0,092 0,153
0,061 0,094 0,149
0,077 0,088 0,138
3 0,078 0,095 0,138
0,081 0,094 0,132
0,074 0,092 0,137
4 0,078 0,118 0,131
0,067 0,123 0,131
0,069 0,093 0,111
5 0,068 0,095 0,116
0,072 0,101 0,117
Srednia 0,073 0,097 0,138
Odchylenie standardowe 0,028 0,014 0,026

W niniejszym badaniu przeprowadzono kompleksowg analiz¢ statystyczng w celu oceny
istotno$ci roznic w chropowatosci powierzchni (Ra) miedzy niepokrytymi drutami ze stali
nierdzewnej, drutami pokrytymi TiO: oraz TiO2:Ag. W pierwszej kolejnosci przeprowadzono
weryfikacje zatozenia o normalno$ci rozktadu dla poszczegdlnych grup. Procedura testowa nie
wykazata odstepstw od normalno$ci na poziomie istotnosci wynoszacym 0,05. Do oceny
jednorodnosci wariancji zastosowano test Levene'a, a wyniki przedstawione w Tabela 4
ujawnity istotny efekt dla chropowato$ci powierzchni Ra [um] (F(2,27) = 5,11, p = 0,013098).
Znaczaca  istotno$¢ sugeruje brak jednorodnos$ci wariancji  miedzy  grupami.
W celu rozwigzania naruszenia zatozenia o jednorodnos$ci wariancji zastosowano test ANOVA
Welcha, a wyniki przedstawiono w Tabela 5. Analiza wariancji wykazata istotny efekt dla
chropowato$ci powierzchni Ra [um] (Welch F(2,16,051) = 14,56, p = 0,000248), co wskazuje

na réznice mig¢dzy grupami, jak przedstawiono na Rys. 30.
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Tabela 4 Wyniki testu Levene'a jednorodno$ci wariancji

Test Levene'a jednorodnos$ci wariancji
Wyniki zaznaczone pogrubiong czcionka sg istotne przy p <,05
Zmienna SS df MS SS df MS F
Effect  Effect Effect Error Error  Error p

lfi‘hrlopolwatoéépowierzchni 0,0014 2 0,00069 0,0036 27  0,00014 5,11  0,013098
a [pm

Tabela 5 Wyniki testu ANOVA Welcha

Analiza wariancji (chropowato$¢ powierzchni)
Wyniki zaznaczone pogrubiona czcionka sg istotne przy p <,05

Zmienna SS df MS SS df MS Welch  Welch

Effect Effect Effect Error Error Error p df df Welch F - Welch p
Effect Error

[::1] 0,022 2 0,011 0,015 27 0,001 19,10 0,000007 2 16,051 14,56 0,000248
0,16 .
T
0,14 + 5
012 L

0'10 | @

T

Surface roughness Ra [pm]

0,08 -

0,06 -

0,04

, . . "
uncoated SS Tio2 TiO2:Ag E Moo o
Sample T Mean+1,96*SE

Rys. 30 Wykresy typu box-plot uzyskanych wynikéw chropowatosci (wspotczynnik Ra) dla niepokrytych
drutéw ortodontycznych SS, drutow powlekanych TiO2 i TiO2:Ag

Analizy post hoc przeprowadzono przy uzyciu testu Newmana-Keulsa, a wyniki
przedstawiono w Tabela 6. Zaobserwowano znaczace roznice w chropowatosci powierzchni Ra
[wm] migdzy niepokrytymi drutami SS (M = 0,07290) i zaréwno drutami powlekanymi TiO>
(M =0,09723), jak i drutami powlekanymi TiO2:Ag (M = 0,13813), (p < 0,05).
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Tabela 6 Wyniki testu post hoc Newmana-Keulsa dla zmiennej zaleznej chropowatosci powierzchni dla
niepokrytych drutéw SS, drutéw powlekanych TiO2 i TiO2:Ag

Test Newmana-Keulsa; Zmienna: Chropowato$¢ powierzchni Ra [pum]
Roznice zaznaczone pogrubiong czcionkg sa istotne przy p <,05

Luk 1 2} 3}
M=,07290 M=,09723 M=,13813
niepokryty SS {1} 0,030774 0,000130
TiO, {2} 0,030774 0,000817
TiOx:Ag {3} 0,000130 0,000817

5.3.2 Test pigciopunktowego zginania

Wyniki maksymalnego obcigzenia, napre¢zenia S$ciskajagcego przy maksymalnym
obcigzeniu 1 modulu sprezysto$ci przy zginaniu dla niepowlekanych ‘tukéw  SS,
niepowlekanych tukéw SS po wyzarzaniu w temperaturze 500°C, tukéw powlekanych TiO»
i TiO2:Ag mocowanych konwencjonalnymi zamkami ortodontycznymi z metalowymi
ligaturami przedstawiono w Tabela 7. Sredni modut sprezystosci przy zginaniu niepowlekanych
tukoéw wynosit 173,03 GPa (£5,78 GPa), niepowlekanych tukéw wyzarzanych w temperaturze
500°C wynosit 212,02 GPa (£18,33 GPa), powlekanych TiO; byt nieco nizszy 211,24 GPa
(11,38 GPa), a powlekanych TiO2:Ag 198,67 GPa (13,91 GPa).

Tabela 7 Srednie i odchylenia standardowe warto$ci maksymalnego obcigzenia, naprezenia $ciskajacego przy
maksymalnym obcigzeniu i modutu sprezystosci przy zginaniu dla niepowlekanych tukéw SS, niepowlekanych
thukéw SS po wyzarzaniu w temperaturze 500°C, tukéw powlekanych TiO; i TiO2:Ag mocowanych za pomoca
konwencjonalnych zamkéw ortodontycznych z metalowymi ligaturami

Naprezenie

Maks Sciskajace prz Modul
Luk Grubosé Szerokos$é S Jace przy sprezystosci przy
obcigzenie maks. RN
c .. zginaniu (E)
obcigzeniu

[mm] [mm] [N] [MPa] [GPa]
SS 27,30+ 0,91 124 +4 173,03 £5,78
SS wyzarzony 33,45 +£2,89 152+ 13 212,02 +£ 18,33
TiO, 0,55 040 33,32+ 1,79 151+8 211,24 + 11,38
TiOy:Ag 31,34+ 2,19 143+ 10 198,67 £ 13,91

W przeprowadzonej analizie statystycznej test Levene'a (Tabela 8) zostat wykorzystany
do oceny jednorodnos$ci wariancji dla modutu sprezystosci przy zginaniu (E) pomigdzy réznymi
probkami tukéw, a mianowicie niepowlekanymi SS, wyzarzonymi SS, powlekanymi TiO>
1 powlekanymi TiO2:Ag SS. Test Levene'a nie wykazal znaczacych réznic w wariancjach
(F(3,20) = 2,12, p = 0,129608), wskazujac, ze zalozenie jednorodno$ci wariancji zostato

spelnione. Ponadto dla badanych probek pozytywnie, z uwagi na hipotez¢ zerowa,
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zweryfikowano test o normalnosci rozktadu. Spetienie obydwu zatozen (normalno$¢ rozktadu
1 jednorodno$¢ wariancji) daje mozliwo$¢ przeprowadzenia testowania parametrycznego.

Po weryfikacji zalozen przeprowadzono klasyczng analiz¢ wariancji (ANOVA) w celu
zbadania istotnych réznic modutu sprezystosci dla zginania (E) miedzy czterema grupami
tukéw ortodontycznych. Wyniki ANOVA (Tabela 9) pokazuja znaczacy efekt (F(3,20) = 11,48;

p =0,000135), wskazujac, ze srednia co najmniej jednej grupy roézni si¢ od pozostatych.

Tabela 8 Wyniki testu Levene'a jednorodno$ci wariancji

Test Levene'a jednorodnos$ci wariancji
Wryniki zaznaczone pogrubiong czcionka sa istotne przy p <,05
Zmienna SS df MS SS df MS F
Effect Effect Effect Error Error  Error p

Modut sprezystosci przy

zginaniu (E) [GPa] 340,32 3 113,44  1069,88 20 53,49 2,12 0,129608

Tabela 9 Wyniki analizy wariancji

Analiza wariancji
Wyniki zaznaczone pogrubiong czcionka sg istotne przy p <,05
Zmienna SS df MS SS df MS F
Effect Effec Effect Error Error  Error P

Modut sprezystosci
przy zginaniu (E) 5961,84 3 1987,28  3460,95 20 173,05 11,48 0,000135
[GPa]

230

200

190 i

180

170

160

Flexural modulus of elasticity (E) [GPa]

o Mean
uncoated SS  annealed SS oz TOZAS  []peansSE

Sample T Meanx1,96*SE

Rys. 31 Wykresy typu box-plot uzyskanych wynikoéw modutu sprezystosci przy zginaniu (E) dla
niepowlekanych, wyzarzonych, powlekanych TiO> i TiO2:Ag drutdéw SS

Nastepnie przeprowadzono analiz¢ post hoc przy uzyciu testu Newmana-Keulsa w celu
zidentyfikowania istotnych r6znic migdzy badanymi grupami lukéw. Wyniki testu Newmana-
Keulsa przedstawiono w Tabela 10. Zaobserwowano znaczace réznice w module sprezystosci
przy zginaniu mi¢dzy niepowlekanym tukiem SS (M = 173,03) a wyzarzonym lukiem SS
(M =212,02), a takze miedzy niepowlekanym tukiem SS a tukiem pokrytym TiO> (M =211,24)
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oraz miedzy niepowlekanym tukiem SS a tukiem pokrytym TiO2:Ag (M = 198,67). Nie
stwierdzono istotnych r6znic miedzy pozostatymi parami grup lukéw, jak pokazano na Rys. 31.

Podsumowujac, analiza statystyczna wykazala znaczace réznice w module sprezystosci
przy zginaniu mi¢dzy badanymi grupami tukéw, podkreslajac wptyw powlekania i wyzarzania

na wilasciwos$ci mechaniczne tukow.

Tabela 10 Wyniki testu post hoc Newmana-Keulsa dla zmiennej zaleznej modutu sprezystosci przy zginaniu (E)
dla niepowlekanego, wyzarzonego, powlekanego TiO2 i TiO2:Ag tuku SS

Test Newmana-Keulsa; Zmienna: Modul sprezystosci przy zginaniu (E) [GPa]
Roznice zaznaczone pogrubiong czcionka sg istotne przy p <,05

Euk {n 2 3) 43

M=173,03 M=212,02 M=211,24 M=198,67
SS {1} 0,000425 0,000305 0,003155
SS wyzarzony {2} 0,000425 0,920238 0,209586
TiO, {3} 0,000305 0,920238 0,113606
TiOxAg {4} 0,003155 0,209586 0,113606

Reprezentatywne krzywe niepowlekanych SS, niepowlekanych SS po wyzarzaniu, TiO»
1 TiO2:Ag - powlekanych tukow przedstawiono na Rys. 32. Poro6wnanie $rednich krzywych sita-
przemieszczenie z pigciopunktowych testow zginania dla wszystkich probek przedstawiono na

Rys. 33. O§ y przedstawia sit¢ w N odpowiadajaca przemieszczeniu w mm

w osi x podczas testu zginania.
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Rys. 32 Krzywe sila-przemieszczenie z pigciopunktowych testow zginania dla niepowlekanych tukow SS,
niepowlekanych tukow SS po wyzarzaniu, lukoéw powlekanych TiOz i TiO2:Ag

35
30
25
g 20+ttt f ... 5S
m 0
A 15 SS wyzarzony
— —Ti02
10 )
TiO2:Ag
5
0
0

Przemieszczenie [mm]

Rys. 33 Porodwnanie $rednich krzywych sita-przemieszczenie z pigciopunktowych testow zginania dla
niepowlekanych tukow SS, niepowlekanych tukéw SS po wyzarzaniu, tukéw powlekanych TiOz i TiO2:Ag
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5.3.3 Ocena topografii powierzchni i grubos$¢ warstw

W przeprowadzonych badaniach topografi¢ powierzchni lukéw we wszystkich grupach
oceniano metoda SEM przy powickszeniach x1000, x5000, x10000 i x30000 (Rys. 34, Rys.
35). Kazda probka tuku wykazywala charakterystyczng strukture powierzchni. Przy
powigkszeniach x5000 1 x10000, niepowlekane druty ze stali nierdzewnej (SS) wykazywaly
powierzchni¢ charakteryzujaca si¢ rownoleglymi prazkami wzdtuz dlugiej osi tuku, jak
pokazano na Rys. 34c-f. Prawdopodobnie bylo to skutkiem procesu ciggnienia tukowego.
Dodatkowo, na Rys. 34b dla niepokrytych lukéw po wyzarzeniu zaobserwowano powierzchni¢
zniewielkimi zadrapaniami 1 wzerami z liniami réwnoleglymi do dtugiej osi tuku. Obrazy SEM
tukow ze stali nierdzewnej wykazaly wicksza czgstos¢ wystgpowania drobnych wzerdw,
rowkow i1 zadrapan oraz rownolegltych prazkéw, jak pokazano na Rys. 34e,g. W poréwnaniu do
tukow w stanie wyj$ciowym, probki poddane obrdbce cieplnej wykazywaly znacznie gltadsza
powierzchnie bez widocznych bruzd, prazkoéw lub wglebien. Dodatkowo, obrazowanie SEM
ujawnito tworzenie si¢ drobnych ziaren na powierzchni materiatu, co sugeruje zroznicowang
restrukturyzacje w odpowiedzi na podwyzszong temperature.

Warstwa TiO2:Ag 1 TiO2 prezentuja ciggtos¢ powtoki bez widocznych peknigé. Niemniej
jednak szczegotowe obserwacje przy uzyciu obrazéw SEM w duzym powigkszeniu ujawniaja,
ze powierzchnia powtoki nie jest ani ptaska, ani gtadka. Cienko$¢ obu warstw uniemozliwia im
skuteczne wygladzenie chropowatosci 1 zadrapan na podtozach, a sporadycznie widoczne sg
mate czastki. Mozna stwierdzi¢, ze wprowadzenie powtoki spowodowato poprawe jakosci
powierzchni. Nie zaobserwowano wyraznych roznic w topografii powierzchni migdzy
probkami pokrytymi TiO2:Ag 1 TiOz. Probki TiO2:Ag (Rys. 35g) wykazywaly wyzsze stgzenie
zagregowanych czastek TiO, co skutkowato wigksza powierzchnig wtasciwa w poréwnaniu
z kontrolnymi warstwami TiO2 (Rys. 35h). Analiza wynikoéw spektroskopii rentgenowskiej
z dyspersja energii (EDS) wykazata, ze ziarna zidentyfikowane na obrazach SEM sktadaty si¢
gtéwnie z TiO> z domieszkg Ag. Dodatkowo zaobserwowano, ze Ag agreguje w czastki - jednak
czastki te byly znacznie wigksze 1 bardziej rozproszone w powloce w porownaniu do czgstek

Ti0s.
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SS wyzarzony

ICE | SE 3.00kV  0.80nA 44mm  5000x 41.4pm X 4621 A 300kVv  0.80nA 44mm | 5000 x
; - Y s .
,

-

a4 {

ICE_ SE 3.00kV_ 0.80nA  40mm 10000 x  20.7 ym

3.00kV  0.80nA  4.0mm 30000 x Hi o 284! CE S 3.00kV 0.80nA  44mm 16000 x 13.0pm

Rys. 34 Obrazy skaningowej mikroskopii elektronowej. Morfologia powierzchni: a) niepowlekanych tukéw SS
(powickszenie: 1000%; napigcie: 3 kV); b) niepowlekanych tukoéw SS po wyzarzaniu w temperaturze 500°C
(powickszenie: 1000%; napigcie: 3 kV); ¢) niepowlekanych tukow SS (powickszenie: 5000%; napigcie: 3 kV);
d) niepowlekanych tukéw SS po wyzarzaniu w temperaturze 500°C (powickszenie: 5000%; napigcie: 3 kV);
e) niepowlekanych tukéw SS (powigkszenie: 10000%; napigcie: 3 kV); f) niepowlekanych tukow SS po
wyzarzaniu w temperaturze 500°C (powigkszenie: 10000x; napigcie: 3 kV); g) niepowlekanych tukow SS
(powickszenie: 30000%; napigcie: 3 kV); h) niepowlekanych tukéw SS po wyzarzaniu w temperaturze 500°C
(powigkszenie: 30000x; napiecie: 3 kV)
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Rys. 35 Obrazy skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) dla powlok TiO.:Ag oraz TiO.. Morfologia
powierzchni powtoki: a) TiO2:Ag (powigkszenie: 1000%; napigcie: 3 kV); b) TiO2 (powigkszenie: 1000x;
napigcie: 3 kV); ¢) TiO2:Ag (powickszenie: 5000x%; napigcie: 3 kV); d) TiO; (powigkszenie: 5000%; napiecie:
3kV); ) TiO2:Ag (powickszenie: 10000x; napiecie: 3 kV); f) TiO2 (powickszenie: 10000x; napiecie: 3 kV);
g) TiO2:Ag (powigkszenie: 30000%; napiecie: 3 kV); h) TiO, (powickszenie: 30000%; napigcie: 3 kV)
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Na Rys. 36 przedstawiono obrazy uzyskane w wyniku obserwacji SEM przygotowanych
in situ przekrojow powierzchni tukéw ortodontycznych pokrytych warstwami TiO» i TiO2:Ag
przy uzyciu FIB. Stan kazdej warstwy jest wyraznie widoczny z wysokim kontrastem. Chociaz
zaobserwowano pewne rdznice w grubosci warstw, przyczepnos¢ powierzchni jest dobra, co

pozwala na wyrazna identyfikacj¢ miejsc kontaktu.

wu z42k
W 961

curr WD mag =]
0.80nA  4.0mm 120 000 x

mode = HV 8| —

curr WD mag
500kV  0.80nA  4.0mm 120000 x

Rys. 36 Morfologia przekroju warstw TiOz i TiO2:Ag; (powigkszenie: 120 000%; napiecie: 5 kV)

W Tabela 11 zestawiono wyniki $rednich wartosci 5 pomiarow grubosci dla kazdej
powtoki przy uzyciu przekrojowych hybrydowych obrazéw FIB-SEM ze zmierzonymi
grubosciami powlok. Wyniki przedstawiaja, ze grubosci obu powtok sg pordéwnywalne. Kazda
powloka zostata nalozona dwukrotnie. Grubo$¢ warstwy dla powtoki TiO2 wynosita 33,64 nm

(£3,81 nm), podczas gdy grubos$¢ powloki TiO2:Ag wynosita 46,62 nm (+5,52 nm).

86



Tabela 11 Wyniki pomiaru grubosci warstw TiOz i TiO2:Ag z przekroju FIB-SEM

Grubosé
Luk [nm]

TiO2:Ag TiO2
1 42,72 26,98
2 49,46 34,48
3 38,22 38,22
4 53,96 35,97
5 48,73 32,56

Srednia + odchyl. standard. 46,62 + 5,52 33,64 + 3,81

W Tabela 12 przedstawiono wyniki testu t-Studenta dla prob niezaleznych, poréwnujac
dwie grupy: Grupe 1 (TiO2) i Grupe 2 (TiO2:Ag). Analiza skupila si¢ na zmiennej "Grubos¢
warstwy [nm]". Wyznaczona warto$¢ p wynoszaca 0,004738 jest znacznie ponizej przyjetego
progowego poziomu istotnosci (a = 0,05), co wskazuje, ze rdéznica grubosci warstwy
w badanych probkach jest istotna statystycznie, co zostato zobrazowane na Rys. 37.

Test Levene'a, ktorego wyniki zamieszczono w tej samej tabeli, pozwolit na weryfikacje
zatozenia jednorodnos$ci wariancji migdzy badanymi grupami. W tym przypadku warto$¢ p
réwna 0,307690 sugeruje, ze nie ma znaczacej rdznicy w wariancjach, co potwierdza zatozenie
jednorodnosci. Badania normalnosci rozktadu dla porownywanych grup rdwniez pozwolity na

pozytywng weryfikacje zatozenia dla testow parametrycznych.

Tabela 12 Test t-Studenta dla prob niezaleznych. Grupa 1: TiO, Grupa 2: TiO2:Ag

Test t-Studenta; Grupowanie: Prébka
Grupa 1: TiO2 Grupa 2: TiO2:Ag

. Valid
Zmienna  Srednia  Srednia t- df V?\llld N Levene Ldet;[ p
TiO,  TiOx:Ag  value p . TiO,  F(1.df) Levene
TiO, ene
‘Ag
Grubos¢
warstwy 33,64 46,62 -387 8 0,004738 5 5 1,19 8 0,307690
[nm]
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Rys. 37 Wykresy box-plot uzyskanych grubosci warstw dla drutow powlekanych TiO2
i TiO2:Ag

5.3.4 Dyfrakcja rentgenowska

Analiza dyfrakcji rentgenowskiej proszkow, przedstawiona na Rys. 38 ukazuje parametry
profili linii dyfrakcyjnych TiO2 oraz TiO> modyfikowanego Ag. Oba hydrolizaty zostaty
poddane kalcynacji przez 2 godziny w temperaturze 500°C, aby uzyska¢ forme¢ proszkow.
Oznaczenia A, B, R, Ag odpowiadaja odpowiednio fazom: anatazu, brookitu, rutylu i srebra.
Dla probki bazowej TiO2 obserwowano piki zwigzane z faza anatazu, z gtéwnym pikiem
dyfrakcyjnym przy 20 = 25,25. Temperatura 500°C uzyta do kalcynacji jest wystarczajaca do
inicjacji krystalizacji fazy rutylowej, co potwierdza pik dyfrakcyjny przy 20 = 27,35. Wzor
dyfrakcji rentgenowskiej zmodyfikowanego proszku nie wykazuje oznak krystalizacji rutylu,
natomiast zaobserwowano garb, zlokalizowany przy 20 = 31°, ktéry odpowiada pikowi
brookitu. Gtéwne piki brookitu znajdowaly si¢ blisko 20 = 25° 1 naktadaly si¢ na pik anatazu.
Kolejnym istotnym elementem miedzy probkami byta intensywnos$¢ piku w okolicy 20 = 38°,
ktéry moze odnosi¢ si¢ zaréwno do fazy anatazowej, jak i gtbwnego piku metalicznego srebra.
Dodatkowo, zaobserwowano nowe piki przy 20 = 43,5°, 64,3° 1 77,25°, ktore bezposrednio

potwierdzaly obecnos¢ metalicznego srebra w proszku [168].
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TiO, Ag 500°C

20

Rys. 38 Wzory XRD proszkéw: TiO2 na dole i TiO; modyfikowanego Ag na gorze [168]

5.4  Badania mechaniczne i fizykochemiczne — dyskusja

W ramach podjetych badan dokonano oceny wplywu powtok TiO; 1 TiO2:Ag na
chropowato$¢ powierzchni drutéw ortodontycznych ze stali nierdzewnej przy uzyciu
laserowego mikroskopu konfokalnego. Stwierdzono, ze zastosowanie tych powtok nieznacznie
zmienia chropowato$¢ powierzchni drutéw. Wyniki analizy chropowatosci powierzchni,
wyrazone jako wartosci Ra, dostarczajg cennych informacji na temat charakterystyki
topograficznej badanych tukéw ortodontycznych. W przypadku niepowlekanych tukow ze stali
nierdzewnej zaobserwowano stosunkowo gladka powierzchnie¢, ze zmierzong wartosciag Ra
wynoszacg 0,073 um (£0,028 pm). Wynik ten jest zgodny z oczekiwaniami dla niepowlekanych
powierzchni tukoéw ortodontycznych ze stali nierdzewnej, znanych z naturalnej gladkosci.
Przeciwnie, zastosowanie powloki TiO2 spowodowato nieznaczny wzrost wartosci Ra do
0,097 pm (£0,014 pm). Ten niewielki wzrost chropowato$ci powierzchni wskazuje na wptyw
powloki na zmiang topografii. Powloka TiOz, nadajac pewne zmiany powierzchni, utrzymata
stosunkowo umiarkowany wzrost Ra w poréwnaniu do niepowlekanych tukow. Jednak tuki
pokryte TiO2:Ag wykazywaly bardziej wyrazny wzrost Ra, mierzac 0,138 pm (+0,026 pm).

Ten znaczacy wzrost chropowatosci powierzchni sugeruje zauwazalny wptyw przypisywany

89



powtoce TiO2:Ag, przewyzszajacy efekty obserwowane w przypadku tukow ortodontycznych
niepowlekanych i powlekanych powtoka TiO2 odpowiednikéw. Wprowadzenie srebra (Ag) do
powloki TiO, moze przyczyni¢ si¢ do zwiekszenia chropowatos$ci, prawdopodobnie z powodu
zmian w sktadzie i morfologii powloki. Zaobserwowane zmiany chropowatosci powierzchni sg
zgodne z oczekiwanym wplywem powlok na zmiang cech topograficznych materiatow. Rdzne
warto$ci Ra podkreslaja potencjal TiOz i TiO2:Ag opisany przez Ghasemi i Amini [96]. Powtoki
te moga modyfikowa¢ tekstur¢ powierzchni tukéw ortodontycznych, co moze mie¢ wpltyw na
charakterystyke tarcia, komfort pacjenta i ogolng wydajno$¢ w zastosowaniach klinicznych.

Ocena chropowato$ci powierzchni odgrywa kluczowa rolg w okres$laniu skutecznosci
tukow ortodontycznych w prowadzeniu ruchu zebow. Dodatkowo, jakos¢ powierzchni tuku
wpltywa nie tylko na zakres kontaktu powierzchniowego, ale takze na zachowanie korozyjne
1 biokompatybilno$¢ [169]. Chropowato$¢ powierzchni odgrywa znaczaca rol¢ w dziataniu
aparatow ortodontycznych wykorzystujacych mechanike $§lizgowa. Kluczowym czynnikiem
wpltywajacym na skuteczng mechanike $lizgowa zgbow przez druty ortodontyczne jest
topografia powierzchni, parametr §cisle powigzany z réznymi zmiennymi klinicznymi, w tym
agregacja bakterii, tarciem, biokompatybilnoS$cia, stabilno$cig koloru 1 szerszymi wzgledami
zdrowia jamy ustnej 1 estetyki [170]. F. Elayyan i in. podkreslili bezposredni zwiazek migdzy
korozja, nieregularno$ciami powierzchni drutu 1 uwalnianiem jonéw w §rodowisku jamy ustnej
[155]. Podwyzszone nierdwno$ci powierzchni zwigkszajg tarcie poprzez zwigkszenie
powierzchni kontaktu miedzy zamkiem a drutem ortodontycznym, co skutkuje znacznym
(o 50%) zmniejszeniem skutecznych sit ortodontycznych. Takie zmniejszenie zagraza
skutecznosci interwencji ortodontycznych, szczegélnie w przypadkach wymagajacych korekt
przekraczajacych 2 mm, jak podkreslaja D. Normando 1 in. [171]. I odwrotnie, zwigkszone
nierownos$ci powierzchni sprawiaja, ze druty ortodontyczne sg bardziej podatne na korozje,
a wynikajagce z tego uwalnianie jonow podczas korozji stanowi potencjalne Zrdédlo
niekorzystnego wplywu na uktady fizjologiczne. Skutki te moga pojawiac si¢ w btonie sluzowe;j
jamy ustnej, reakcjach immunologicznych 1 funkcjach biologicznych, potencjalnie wywotujac
reakcje alergiczne 1 zaburzenia ogélnoustrojowe. R6zne powloki maja wptyw na wlasciwosci
powierzchniowe tukow ortodontycznych, co niesie implikacje dla tarcia i biokompatybilnosci
w konteks$cie klinicznym [172].

Wplyw chropowato$ci powierzchni na tarcie jest najbardziej zauwazalny podczas
suchego, niesmarowanego poslizgu. Powierzchnie tukow ortodontycznych o znacznej
chropowato$ci moga wywotywac¢ zwiekszone tarcie z powodu kontaktu i zazebiania si¢

szczytow 1 dolin. Tarcie stanowi istotny element w mechanoterapii ortodontycznej, a badania
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jednoznacznie wykazuja, ze kazda sita zastosowana do retrakcji zeba musi zmagaé si¢
z tarciem. Badania wskazuja, ze straty wartosci sity dziatajacej na zab spowodowane tarciem
s3 najmniejsze, gdy stosowane sg tuki ze stali nierdzewnej, a sily rosng dla poszczegdlnych
materialow w nastepujacej kolejnosci: stopy kobaltowo-chromowe, stopy NiTi i tytan beta
[173]. Wyniki poprzednich badan sugeruja korelacj¢ miedzy chropowatoscia powierzchni
a grubos$cig warstwy. W raportach tych podkre§lono, ze w miarg zwigkszonej grubosci warstwy
wystepuje zauwazalne zjawisko powigkszania si¢ ziaren prowadzace do wzrostu chropowatosci
powierzchni, co bylo réwniez zauwazalne w wynikach uzyskanych w badaniach witasnych
podjetych w ramach pracy doktorskiej [174,175].

Pigciopunktowy test zginania shuzy jako kluczowy sposob oceny wlasciwosci
mechanicznych tukdéw ortodontycznych, oferujac cenne informacje na temat ich zachowania
podczas zginania w realistycznych warunkach obcigzenia. Wyniki uzyskane w tym badaniu,
podsumowane w Tabela 7, przedstawiaja maksymalne obciazenia, naprezenia $ciskajace przy
maksymalnym obcigzeniu i modut sprezysto$ci przy zginaniu tukéw ortodontycznych
wykonanych ze stali nierdzewnej i1 tych pokrytych TiO» i TiO2:Ag zamocowanych
w konwencjonalnych zamkach ortodontycznych z metalowymi ligaturami. Modut sprezystosci
przy zginaniu dla drutow ortodontycznych ze stali nierdzewnej jest istotna wilasciwoscia
mechaniczng, ktora okresla skutecznos$¢ 1 trwalo$¢ drutow. Pordwnujac otrzymane wyniki
W niniejszej rozprawie ze zrodtami bibliograficznymi, warto zauwazy¢, ze modut sprezystosci
przy zginaniu dla standardowych drutow ortodontycznych ze stali nierdzewnej, okreslony za
pomoca iteracyjnej techniki elementéw skonczonych, wynosit 175 GPa [176]. Sredni modut
sprezysto$ci przy zginaniu zaobserwowany w niniejszym badaniu miesci si¢ w zakresie
wartos$ci podawanych w literaturze, ktore wynoszg 173,03 GPa (£5,78 GPa). To niewielkie
odchylenie mozna przypisa¢ r6znicom w procesach produkcji drutu, sktadowi stopu, czy tez
warunkom testowania. Wartym podkres$lenia jest fakt, Ze modut sprezystosci przy zginaniu
znacznie wzrost, gdy niepowlekane tuki zostaty wyzarzone w temperaturze 500°C, osiggajac
212,02 GPa (£18,33 GPa). Ten znaczacy wzrost sugeruje transformacj¢ strukturalng
w wyzarzonych tukach, potencjalnie przypisywang zmianom w strukturze krystalicznej lub
innym zmianom metalurgicznym wywolanym procesem wyzarzania. Podczas wyzarzania
dyslokacje w sieci krystalicznej ulegaja anihilacji, zmniejszajac naprezenia wewngtrzne
1 zwigkszajac porzadek krystaliczny. Proces ten powoduje wzrost wytrzymatosci 1 twardos$ci
materiatu, przyczyniajac si¢ do obserwowanego wyzszego modutu sprezystosci przy zginaniu.
Wyzarzone tuki wykazuja zwigkszong odporno$¢ na odksztalcenia i1 lepsze wlasciwos$ci

mechaniczne, w poréwnaniu do ich niewyzarzonych odpowiednikow. Niepowlekane
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wyzarzone tuki SS w temperaturze 500°C zostaty uzyte jako probka referencyjna w niniejszym
badaniu. Wybor ten zostal dokonany w celu ustalenia punktu odniesienia dla poréwnania,
umozliwiajac wyizolowanie i ocen¢ specyficznego wptywu powtok (TiO2 i TiO2:Ag) na
wiasciwosci mechaniczne tukow ortodontycznych. Wykorzystujac niepowlekane wyzarzone
tuki jako punkt odniesienia, badanie miato na celu podkreslenie wplywu zabiegdéw powlekania
na zachowanie materiatu, koncentrujac si¢ na zmianach wykraczajacych poza te wywotane
samym wyzarzaniem. Modut spr¢zystosci przy zginaniu tukéw pokrytych TiO2 byl nieco nizszy
1 wynosit 211,24 GPa (+11,38 GPa) w porownaniu do niepowlekanych wyzarzonych tukow.
Ta niewielka redukcja wskazuje na potencjalny wpltyw powltoki TiO> na zachowanie
mechaniczne tukéw, chociaz réznica miesci si¢ w stosunkowo niewielkim zakresie. Ponadto,
tuki pokryte TiO2:Ag wykazaly spadek modutu sprezystosci przy zginaniu, mierzac 198,67 GPa
(13,91 GPa). Znaczace roznice zaobserwowane miedzy niepowlekanymi tukami SS
a wyzarzonymi tukami SS, a takze tymi z powlokami TiO: 1 TiO2:Ag, podkreslaja wptyw
zardbwno wyzarzania, jak i powlekania na modut sprezystosci przy zginaniu. Redukcja ta
pozwala sugerowaé, ze wlaczenie Ag do powloki TiO» moze wprowadzi¢ zmiany
we wlasciwosciach mechanicznych tukow.

Powyzsze wyniki pozwalaja sugerowac, ze same powtoki TiO2 1 TiO2:Ag nie wptywaja
na poprawe wytrzymatosci tukow ortodontycznych z uwagi na odksztatcenia przy zginaniu,
natomiast poprawiaja ja w polaczeniu z mocowaniami na zgbach, tj. w punktach w tescie
zginania. Zaobserwowane roznice podkreslaja potrzebe doglebnego zrozumienia zmian
materiatowych 1 efektoéw powlekania, przyczyniajac si¢ do ciagtego rozwoju na rzecz poprawy
materialow ortodontycznych w celu uzyskania lepszych wynikéw klinicznych. Dalsze badania
zmian mikrostrukturalnych wywotanych przez powtoki sg niezbedne do pelnego zrozumienia
obserwowanych zmian mechanicznych.

Podsumowujac, wyniki pigciopunktowego testu zginania podkreslaja wptyw sktadu
powtoki 1 obrobki cieplnej na wytrzymatlo§¢ na zginanie tukéw ortodontycznych.
Te spostrzezenia przyczyniajg si¢ do lepszego zrozumienia mechanicznego zachowania tukow,
torujac droge do podejmowania §wiadomych decyzji w zastosowaniach ortodontycznych [156].
Dalsze badania sg uzasadnione, aby zagtebi¢ si¢ w konkretne mechanizmy lezace u podstaw
tych zaobserwowanych efektow oraz ulepsza¢ projekt i dziatanie tukéw ortodontycznych.
Istnieje jednak ograniczona liczba badan dotyczacych testu pieciopunktowego zginania tukow
ortodontycznych ze stali nierdzewnej pokrytych TiO2 1 TiO2:Ag metoda zol-zel. Reasumujac,
konieczne s3 dalsze badania w celu oceny wptywu tych powlok na zachowanie drutow

ortodontycznych podczas zginania.
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Kolejne badanie w niniejszej rozprawie byto skoncentrowane na topografii powierzchni
tukow ortodontycznych. Przeanalizowano rozne grupy badanych probek za pomoca
skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) przy roznych powigkszeniach. Niepowlekane
tuki ze stali nierdzewnej (SS) wykazywaly rownoleglte prazki wzdhuz dilugiej osi pod
powigkszeniami x1000, %5000, x10000 i x30000, prawdopodobnie w wyniku procesu
ciggnienia. W niektérych przypadkach zaobserwowano réwniez drobne rysy i wzery. Obrazy
SEM uzyskanych tukéw SS wykazaty nieregularng powierzchni¢ z wzerami, rowkami
1 zadrapaniami. Jednak probki poddane obrobce cieplnej wykazaly gladsza powierzchnig,
pozbawiong widocznych nieregularno$ci, z drobnymi ziarnami sugerujagcymi zmiany
strukturalne pod wplywem podwyzszonych temperatur.

Powtloki TiO2:Ag i TiO2, cho¢ wykazujace ciagltos¢ i brak peknigé, ujawnily po
szczegotowej obserwacji w duzym powigkszeniu, nieptaska i niegtadka powierzchni¢. Cienkie
warstwy nie wygladzity skutecznie chropowatosci podtoza i widoczne byty sporadyczne mate
czastki. Ogolnie jednak wprowadzenie tych powlok poprawito jako$¢ powierzchni. Nie
zaobserwowano znaczgcej roznicy w topografii powierzchni migdzy powtokami TiO2:Ag
i1 TiO2, chociaz TiO2:Ag wykazywal wiecej zagregowanych czastek TiOo,
co skutkowato wigksza powierzchnig wiasciwa.

Obrodbka cieplna tukow ortodontycznych ze stali nierdzewnej 304V (70% Fe, 19% Cr,
9% Ni, 1,5% Mn, 0,5% Si) w temperaturze 500°C moze powodowac ré6zne zmiany zardwno
w ich strukturze, jak 1 wlasciwosciach. Dyskusja na temat tej obrobki termicznej ujawnia istotne
efekty, takie jak procesy utleniania. Po poddaniu podwyzszonej temperaturze w obecnosci tlenu
stal nierdzewna 304V moze ulec utlenieniu, powodujac tworzenie si¢ tlenkdéw zelaza, chromu
1 niklu na powierzchni lub tez zmiany strukturalne. Wptyw wyzszych temperatur moze
prowadzi¢ do modyfikacji struktury krystalicznej stali, potencjalnie wplywajac na jej
wiasciwos$ci mechaniczne. Podkresla to ztozong interakcj¢ migdzy warunkami obrobki cieplnej
a wynikajagcymi z niej przemianami materiatowymi, co wymaga dalszych badan w celu
uzyskania pelnego zrozumienia podstawowych mechanizméw [177,178]. Wyniki te pozwalaja
sugerowaé, ze obrobka cieplna w temperaturze 500°C powoduje modyfikacje topografii
powierzchni tukéw ortodontycznych ze stali nierdzewnej, poprawiajac ich ogolng gladkos¢,
jednoczesnie wykazujac niewielkie zmiany morfologiczne w postaci drobnych ziaren.
Konieczne sg dalsze badania w celu pelnego wyjasnienia wpltywu tych zmian na mechaniczne
1 biokompatybilne wtasciwosci tukow ortodontycznych [179].

Kolejnym badaniem fizykochemicznym w niniejszej rozprawie byl pomiar grubos$ci

powtok TiOz i TiO2:Ag na tukach ortodontycznych SS. Widoki przekrojowe uzyskane za
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pomoca dwuwigzkowego wysokorozdzielczego skaningowego mikroskopu elektronowego
(FIB-SEM) wykazaty dobrze przylegajace warstwy TiO2 1 TiO2:Ag o rdznych grubosciach
warstw. Srednia grubo$é dla TiO, wynosita 33,64 nm (+3,81 nm), podczas gdy powloka
TiO2:Ag wykazywata nieco grubszg warstwe 46,62 nm (+5,52 nm). Analiza statystyczna przy
uzyciu testu t-Studenta wykazala znaczaca roéznice w grubosci warstwy miedzy dwiema
grupami (TiO2 1 TiO2:Ag), popartg ujemng wartoscig statystyki weryfikujacej t i niska wartoscia
poziomu istotnosci p. Test Levene'a nie wykazal znaczacych réznic w wariancjach migdzy
grupami, co weryfikuje pozytywnie zatozenie o jednorodnosci.

Podsumowujac, analiza SEM dostarczyta cennych informacji na temat topografii
powierzchni tukow ortodontycznych, ujawniajac wptyw obrobki cieplnej i powlok. Powtoki
TiO2:Ag 1 TiO2, cho¢ nie osiaggnely idealnie gladkiej powierzchni, poprawily ogoélng jakosé
powierzchni. Znaczaca rdéznica w grubosci warstwy miedzy TiO2 1 TiO2:Ag, jak wykazata
analiza statystyczna, podkre§la znaczenie uwzglednienia r6éznic w  powlokach
w zastosowaniach ortodontycznych. Wyniki te przyczyniajg si¢ do zrozumienia modyfikacji
powierzchni materiatlow ortodontycznych, pomagajac w opracowaniu bardziej skutecznych

1 niezawodnych urzadzen ortodontycznych.
5.5 Badania mikrobiologiczne - wyniki

5.5.1 Weryfikacja zalozen normalnosci rozkladow

W pierwsze] kolejnosci uzyskane z badan zmienne ilo$ciowe poddano przeliczeniu
w zakresie podstawowych statysty opisowych. Normalno$¢ rozktadu tych zmiennych zostata
oceniona poprzez zastosowanie testu Shapiro-Wilka.

Tabela 13 zawiera przeglad podstawowych charakterystyk statystycznych dla badanych
zmiennych iloSciowych w naszym badaniu, w szczegolnosci koncentrujac si¢ na
eksperymentach obejmujacych obecnos¢ sacharozy dla trzech roéznych grup drutéw
ortodontycznych: powlekanych TiO»:Ag (A), powlekanych TiO> (B) i niepowlekanych —
kontrola (C). Symbol "+" oznacza dodanie sacharozy do srodowiska.

Badane zmienne obejmuja poziom pH, tworzenie biofilméw S. mutans i testy adhezji.
Przeprowadzone testy nie dostarczyly wystarczajacych dowoddéw na odrzucenie hipotezy
zerowej o normalnosci analizowanego rozktadu empirycznego. W tej sytuacji spelniony zostat
jeden z podstawowych warunkoéw da przeprowadzenia dalszych testow parametrycznych.

Szczegotowe wyniki testowania normalnosci wraz z histogramami dla poszczeg6lnych badan

94



zestawiono w Zatacznik 1: Ocena normalnosci rozktadu i obliczen mocy dla chropowatosci
powierzchni, pigciopunktowego testu zginania oraz topografii i grubosci powierzchni. Tabela

13 zawiera wyniki testow dla poziomu pH, tworzenia biofilmow S. mutans i testu adhezji.

Tabela 13 Podstawowe statystyki opisowe dla badanych zmiennych ilo§ciowych dla tukéw ortodontycznych bez
obecnosci sacharozy [108]

N M Me SD Sk. Kurt Min. Maks. w P
pH
t=24h
A 8 6,07 6,07 0,20 1,36 2,46 5,86 6,49 0,86 0,099
B 10 5,93 5,95 0,13 0,01 -1,96 5,77 6,10 0,87 0,106
C 9 5,76 5,78 0,11 -0,33  -0,72 5,58 5,91 0,96 0,798
t=48h
A 9 5,92 6,00 0,20 -0,89  -0,29 5,54 6,12 0,87 0,139
B 10 5,65 5,68 0,16 -0,37  -1,77 5,44 5,82 0,85 0,056
C 11 5,66 5,67 0,18 0,01 -1,70 5,44 5,90 0,88 0,115
t=96h
A 6 6,24 6,26 0,31 -0,04  -3,22 5,91 6,53 0,75 0,021
B 8 5,94 5,93 0,05 -0,09 -1,37 5,86 6,00 0,95 0,681
C 8 5,99 6,00 0,04 0,15 -0,14 5,94 6,05 0,94 0,567
Posiewy [CFU/ml]
t=24h
A 1,85x10%  1,30x10°  1,39x10® 1,66 2,73  7,3x10° 42x105 0,83 0,138
B 5 1,96x10°  2,15x10° 9,27x10° -0,16 -2,76 1x10° 3 x108 0,87 0,260
C 5 7,73x107  1,34x107 9,85x107 0,69 -2,78 1x10° 2,1x108 0,78 0,050
t=48h
A 5 6,29x107  530x107 3,94x10” 0,27 -2,55 1,95x107 1,10x10® 0,91 0,481
B 5 1,41x10%  1,53x10% 5,95x107 -1,00 1,93 4,65x107 2,08x10® 0,93 0,622
C 5 2,31x10%8  2,68x10% 9,01x107 -0,42 -291 1,27x10% 3.23x10® 0,86 0,224
t=96h
A 2,99x10%  2,60x10%  1,4x10% -0,08 -1,84 1,07x10® 4,58x10% 0,91 0,450
B 1,43x10%  1,31x10%  3,79x107 0,60 -1,71 1,05x10® 1,96x10® 0,92 0,554

C 5 502x10%8  4,55x10%  1,99x10%8 -0,34 -1,07 2.26x10% 7,09x10% 0,91 0,486
Adhezja [CFU/ml]
t=4h
A 7 1,89x10° 1,60x10° 1,02x10° 1,70 3,49  9,0x10*  4,00x10° 0,84 0,093
B 6  423x10° 4,10x10° 1,79x10° 027 -1,54 2,2x10*  6,70x10° 0,94 0,691
C 5 634x10°  6,10x10° 2,99x10° 1,31 1,90  3,6x10° 1,12x10° 0,88 0,331

N = liczba pomiaréw; M — $rednia; Me — mediana; SD — odchylenie standardowe; Sk. — sko$no$¢, Kurt. — kurtoza; Min i Maks. —

najnizsza i najwyzsza warto$¢ rozkladu; W — wynik testu Shapiro-Wilka; p — istotno$¢; A - powloka aktywna (TiO,:Ag); B - powloka bazowa
(TiO,); C - stan wyjsciowy (stal SS - tuki bez pokrycia); p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie
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Tabela 14 Podstawowe statystyki opisowe dla badanych zmiennych ilosciowych dla tukéw ortodontycznych
w obecnosci sacharozy [180]

N M Me SD Sk. Kurt Min. Maks. \%4 p
pH
t=24h
A+ 10 431 4,27 0,30 -0,38 0,78 3,72 4,75 0,95 0,652
B+ 9 4,32 4,31 0,27 -0,72 1,40 3,77 4,71 0,92 0,429
C+ 9 3,90 3,75 0,24 0,83 -1,72 3,72 4,22 0,68 0,001
t=48h
A+ 9 4,10 4,03 0,16 2,34 588 3,98 4,50 0,68 0,001
B+ 10 3,92 3,93 0,10 -1,36 2,57 3,69 4,03 0,89 0,156
C+ 9 3,88 3,96 0,18 -0,60 -1,67 3,64 4,08 0,81 0,029
t=96h
A+ 10 4,22 4,27 0,22 -0,55 -0,37 3,82 4,55 0,94 0,568
B+ 9 3,80 3,78 0,12 141 1,88 3,69 4,06 0,86 0,092
C+ 8 3,82 3,87 0,15 -0,26  -1,92 3,64 4,00 0,86 0,111
Posiewy [CFU/mI]
t=24h
A+ 5 3,16 x10®  1,70x105 3,83x10% 220 4,87 1,1x10¢ 10x 108 0,63 0,001
B+ 5 533x10® 230x10% 505x10% 1,12 -0,38 1,6 x 108 13x10% 0,81 0,105
C+ 4 1,40x 107 145x10" 5,14x105 -054 1,55 7,3 x 106 19.8x 10 0,96 0,774
t=48h
A+ 4 347x107 241x10" 3,85x107 097 -0,66 450x10® 8,60x10" 0,87 0,291
B+ 5 1,27x108  149x10® 6,30x10" -1,01 1,39 2,81x107 1,96x10® 0,93 0,597
C+ 4 2,19x108 215x10% 491x10" 048 152 163x108 2,83x10® 0,96 0,786
t=96h
A+ 4 253x10® 250x108 1,77x10% 0,01 -596 1,00x10% 4,15x10® 0,75 0,038
B+ 4 6,00x10® 550x10% 245x105 054 -2,94 4,00 x 108 9 x 106 0,86 0,262
C+ 4 489x106 528x10% 1,43x10°® -0,91 -1,00 3,00 x 108 6 x 10° 0,86 0,268
Adhezja [CFU/mI]
t=4h
A+ 4 7,25x10*  650x10* 4,65x10* 0,56 -2,48 3,00x10* 1,30x10° 0,92 0,519
B+ 4 250x10° 235x10° 1,68x10° 0,25 -4,06 9,00x 10+  4,40x10° 0,90 0,437
C+ 4 3,48x10° 2,75x10°5 1,63x10° 1,94 3,77 250x10° 590x10° 0,72 0,019

N = liczba pomiardw; M — $rednia; Me — mediana; SD — odchylenie standardowe; Sk. — sko§no$¢, Kurt. — kurtoza; Min i Maks. — najnizsza i
najwyzsza warto$¢ rozktadu; W — wynik testu Shapiro-Wilka; p — istotno$¢; A - powtoka aktywna (TiO,:Ag); B - powtoka bazowa (TiO,); C -

stan wyjsciowy (stal SS - tuki bez pokrycia); p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie

5.5.2 Analiza wplywu powloki na poziom pH

W kolejnym kroku analizy otrzymanych wynikéw sprawdzono, czy badane powtoki
w sposob istotny wplywaja na poziom pH. W celu zweryfikowania jednorodno$ci wariancji

w badanych grupach przeprowadzono test Levene’a. Wyniki testu zestawiono w Tabela 15.
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Tabela 15 Wyniki testu jednorodnosci wariancji Levene’a dla zmiennej zaleznej pH

SS df MS
df Effect Ms Effect SS Error F p
Effect Error  Error

Bez sacharozy

t=24h 0,014 2 0,007 0,174 24 0,007 0,955 0,399

t=48h 0,005 2 0,003 0,196 27 0,007 0,377 0,689

t=96h 0,262 2 0,131 0,011 19 0,001 2311 0,000
Z sacharoza

t=24h 0,004 2 0,00 0,64 25 0,026 0,082 0,922

t=48h 0,034 2 0,017 0,188 25 0,008 2,270 0,124

t=96h 0,034 2 0,017 0,219 24 0,009 1,887 0,173

istotne réznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie

Kolejnym krokiem byto przeprowadzenie serii analiz jednoczynnikowych wariancji
(ANOVA) w uktadzie miedzygrupowym. Gdy zatozenie o jednorodnosci wariancji w grupach
nie zostato spelione (tylko dla t = 96 h, bez sacharozy), zastosowano testowanie ANOVA
z uwzglednieniem poprawki Welcha. Zestawienie wynikéw analizy przedstawiono

w Tabela 16.

Tabela 16 Wyniki analizy wariancji jednoczynnikowej (ANOVA) dla zmiennej zaleznej pH

SS df MS
Effect df Effect Ms Effect SS Error Error  Error F P
Bez sacharozy
t=24h 0,402 2 0,201 0,535 24 0,022 9,010 0,0012
t=48h 0,445 2 0,223 0,880 27 0,033 6,830 0,0040
t=96h 0,350 2 0,175 0,502 9,667 0,026 4,814 0,0354*
Z sacharozg
t=24h 1,044 2 0,522 1,844 25 0,074 7,079 0,0037
t=48h 0,243 2 0,122 0,561 25 0,022 5,417 0,0111
t=96h 1,073 2 0,537 0,721 24 0,030 17,865 0,0000

istotne réznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie; * - zaznaczono ANOVA z poprawka Welch’a

Na podstawie wynikéw analizy odrzucono hipotez¢ zerowa o rdéwnosci Srednich
w grupach, dla niektorych grup na bardzo wysokim poziomie (np. grupy obcigzone sacharoza
po 96 h). Obserwowane zr6znicowania mi¢dzy grupami wskazuja na znaczacy wplyw powtoki
(lub jej braku) na pH srodowiska imitujacego obecnos¢ tukow ortodontycznych w jamie ustne;j.
Aby doktadnie zbada¢ i oceni¢ te rdznice migdzy badanymi grupami, przeprowadzono testy
post-hoc, wykorzystujac test Newmana-Keulsa.

Wyniki analiz post-hoc dla poszczegdlnych grup eksperymentalnych zostaly
przedstawione w Tabela 17 i Tabela 18. Zauwazono, ze po uptywie 24 godzin istniaty istotne

réznice pomigdzy grupa bez sacharozy a z dodatkiem sacharozy, zarowno dla tukow
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zmodyfikowanych (z aktywng 1 bazowa powloka), jak i dla proby referencyjnej (bez powtoki).
W podzniejszych punktach czasowych (48 1 96 godzin) probka z aktywna powtoka wykazata
wyraznie wyzsze pH w $srodowisku w poréwnaniu do tuku z powloka bazowa oraz bez powtoki.
Poziom istotnosci dla odrzucenia hipotezy zerowej byt bardzo wysoki we wszystkich

wymienionych poréwnaniach.

Tabela 17 Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa dla zmiennej zaleznej pH; proby bez obcigzenia sacharoza

t=24h
Grupa 8 125 135
A{l} 0,0678 0,0007
B {2} 0,0678 0,0236
C {3} 0,0007 0,0236

t=48h
Grupa {1 {2} {3}
A {1} 0,0067 0,0035
B {2} 0,0067 0,8958
C {3} 0,0035 0,8958

t=96h
Grupa 8 12} 13}
A {1} 0,0058 0,0084
B {2} 0,0058 0,5474
C {3} 0,0084 0,5474

Tabela 18 Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa dla zmiennej zaleznej pH; proby z obciazeniem sacharoza

t=24h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,9353 0,0035
B {2} 0,9353 0,0075
C 3} 0,0035 0,0075

t=48 h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,0176 0,0117
B {2} 0,0176 0,5602
C 3} 0,0117 0,5602

t=96h
Grupa {1} {2} {3}
A1} 0,0002 0,0002
B {2} 0,0002 0,7863
C {3} 0,0002 0,7863

Opisane powyzej roznice pomiedzy badanymi grupami (zaréwno bez, jak i z obcigzeniem
sacharoza) ilustrujag wykresy typu box-plot na Rys. 39 iRys. 40. Po 24 h pokrycie TiO2:Ag
zwiekszylo wartos¢ pH srodowiska sliny o 5% w poréwnaniu z probka referencyjng, po 48 h
196 h 0 4%. W obecnosci sacharozy, pokrycie TiO2:Ag spowodowato wzrost pH 0 9% po 24 h,
nastepnie o 5% po 48 h i kolejne 9% po 96 h, jak wskazano na Rys. 41.
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Rys. 39 Wykresy box-plot poréwnan wielokrotnych; zmienna zalezna pozioméw pH dla tukéw ortodontycznych
pokrytych powloka TiO2:Ag (A), powtokg TiO; (B) i tych w stanie pierwotnym (C) po 24, 48 i 96 h bez
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Rys. 40 Wykresy box-plot poréwnan wielokrotnych; zmienna zalezna pozioméw pH dla tukéw ortodontycznych
pokrytych powtoka TiO2:Ag (A), powtoka TiO; (B) i tych w stanie pierwotnym (C) po 24, 48196 h
Z obcigzeniem sacharozg [180]
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Rys. 41 Warto$¢ pH $rodowiska §liny bez i z sacharozg (+) dla trzech rodzajow probek: (A) - druty
ortodontyczne z powlokg TiO2:Ag, (B) - druty ortodontyczne z powtoka TiO- i (C) - druty ortodontyczne bez
powtoki. Pomiary wykonano w trzech réznych odstepach czasu: 24 h, 48 hi 96 h [180]

5.5.3 Ocena adhezji Streptococcus mutans do powlok lukéw ortodontycznych

Istotnym aspektem w kontekscie obecnosci tukow ortodontycznych w jamie ustnej jest poziom adhezji bakterii na
ich powierzchni. Zbadano te zdolno$¢ po 4 godzinach trwania eksperymentu. Podstawowe parametry statystyczne
dla tego rodzaju badan zostaly przedstawione w Tabela 13 i Tabela 14. W celu oceny przydatnosci analizy
wariancji, poczatkowo dokonano sprawdzenia zatozenia o rownos$ci wariancji w poszczegolnych grupach poprzez
zastosowanie testu Levene'a. Wyniki tego testu dla badanych grup zostaty zaprezentowane w Tabela 19.
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Tabela 19 Wyniki testu jednorodnosci wariancji Levene’a dla oceny adhezji powierzchni [180]

Efsfict df Effect MS Effect SS Error Efrfor E'\r/lrir F )
Bez sacharozy

t=4h 544x10% 2 271x10°  2,15x10" 15 143x10° 1,89 0,1845
Z sacharoza

t=4h 2384107 2 119x10°  271x10° 9  301x10° 3,95 0,0586

Wyniki testéw nie dostarczyly wystarczajacych dowodéw na odrzucenie hipotezy
zerowej dotyczacej homogenicznos$ci wariancji miedzy badanymi grupami. Jednakze, dla
badan z dodatkiem sacharozy, poziom istotnosci zblizat si¢ do przyjetego poziomu granicznego
wskazujacego na potencjalne znaczenie efektow.

W dalszej cze$ci analizy przeprowadzono seri¢ jednoczynnikowych analiz wariancji
(ANOVA) w schemacie migdzygrupowym. Jako pierwszy rozwazono wariant bez dodatku
sacharozy, a nast¢pnie z wykorzystaniem sacharozy. Wyniki analizy wariancji przedstawiono

w Tabela 20.

Tabela 20 Wyniki serii jednoczynnikowych analiz wariancji (ANOVA) w schemacie miedzygrupowym [180]

SS df Effect MS Effect SS Error df MS F p
Effect Error Error
Bez sacharozy
t=4h 5,88x10%" 2 2,94x10  5,82x101 15 3,88x10%° 7,58 0,0053
Z sacharozg
t=4h 1,56x10%" 2 7,76x10%°  1,70x10M 9  1,89x10% 4,12 0,0537

istotne réznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie;

Dla eksperymentu bez sacharozy wysoki poziom istotnosci (p = 0,0053) wskazuje na
odrzucenie hipotezy zerowej o braku rowno$ci Srednich w analizowanych grupach.
W przypadku eksperymentu z dodatkiem sacharozy poziom istotnosci (p = 0,0537) byt blisko
przyjetemu poziomowi granicznego, jednak nie mniejszy. W zwigzku z tym kolejnym krokiem
analizy byty poréwnania wielokrotne — parami. Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa dla
trzech roznych grup drutow ortodontycznych: powlekanych TiO2:Ag (A), powlekanych TiO»
(B) i niepowlekanych (C) przedstawiono w Tabela 21.
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Tabela 21 Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa

Bez sacharozy t=4 h

Grupa 1} {2} 3}
A {1} 0,0590 0,0041
B {2} 0,0590 0,0866
C {3} 0,0041 0,0866

Z sacharozat=4h

Grupa 1} {2} 3}
A {1} 0,1012 0,0472
B {2} 0,1012 0,3420
C {3} 0,0472 0,3420

W przypadku eksperymentu bez obecnosci sacharozy, obserwuje si¢ wyrazng istotno$¢
r6znic w Srednich wartosciach pomigdzy grupami A i1 C na korzys¢ grupy z aktywna powtoka.
Réznice miedzy pozostalymi grupami w tym eksperymencie s3 znaczace, aczkolwiek nie
osiggaja istotnosci statystycznej. W przypadku eksperymentéw z obecnoscig sacharozy,
obserwuje si¢ istotng rdéznice pomiedzy grupami A i C. Dla tych okreslonych grup, wystepuja
wyrazne roznice w wartosciach adhezji, przy czym nizsze warto$ci tego parametru
zarejestrowano dla probek z aktywna powtoka.

Pokrycie lukoéw powtoka A wywolalo znaczaca, 74% redukcj¢ adhezji S. mutans do
powierzchni drutu w ciggu 4 godzin, niezaleznie od obecnos$ci sacharozy, podczas gdy powtoka
B zmniejszyla poziom adhezji o 33%. Porownujac wyniki obu eksperymentow na wykresie
box-plot (Rys. 42), jest zauwazalne, ze obecnos¢ sacharozy zmniejsza adhezjg. We wszystkich
przetestowanych przypadkach probki z pokryciem powloki A wykazywaly istotnie nizszy

poziom adhezji w poréwnaniu do probek referencyjnych bez jakiejkolwiek powtoki.
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Rys. 42 Wykresy box-plot adhezji do powierzchni trzech rodzajow drutoéw ortodontycznych: (A) - druty
ortodontyczne z powloka TiO2:Ag, (B) - druty ortodontyczne z powloka TiO> i (C) - niepowlekane druty
ortodontyczne w réznych warunkach powlekania dla eksperymentoéw bez i z sacharoza (+) [180]

5.5.4 Ocenatworzenia biofilmu przez Streptococcus mutans przy uzyciu metody hodowli

iloSciowej

Analizujac tworzenie biofilmu S. mutans zwerytikowano, czy wynik posiewu bakterii jest

zalezny od naniesionej powloki na powierzchni¢ tukoéw ortodontycznych. w pierwszej

kolejnosci sprawdzono jednorodno$¢ wariancji i normalno$¢ rozktadu w badanych grupach

(Tabela 22).

Tabela 22 Wyniki testu jednorodnosci wariancji Levene’a dla posiewu bakterii [180]

SS Effect  df Effect  MS Effect SS Error Er('jrfor MS Error F p
Bez sacharozy
t=24h  2,38x10%° 2 1,19x10%®  2,41x10*® 12 2,01x10™ 59,35 0,0000
t=48h 553x10% 2 2,77x10%°  9,49x10* 12 7,91x10™ 3,49 0,0636
t=96h 4,13x10% 2,06x10% 547x10® 12  4,55x10% 4,53 0,0342
Z sacharoza
t=24h 4,93x10% 2 2,46 x102  7,19x108® 11  6,54x10%2 0,377 0,6945
t=48h 7,38x10% 2 3,69x10“ 9,34x10® 10  9,34x10% 0,395 0,6837
t=96h 1,58x10% 2 7,88 x101  3,21x10%2 9 3,57x10% 2,208 0,1659

istotne réznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie
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Wyniki testu Levene’a ukazaty brak jednorodnos$ci wariancji w dwoéch okresach
czasowych (24 h 1 96 h) dla probek bez dodatku sacharozy. Dla pozostatych préb stwierdzono
homogeniczno$¢ wariancji, natomiast dla prob z dodatkiem sacharozy poziom akceptacji
hipotezy zerowej (szczeg6lnie dla dwoch przedzialdow czasowych: 24 h i 48 h) byt bardzo
wysoki p =0,6945 oraz p = 0,6837). Kolejno przeprowadzono seri¢ jednoczynnikowych analiz
wariancji (ANOVA) w schemacie migdzygrupowym. Dla grup, dla ktérych nie spelniono
zatozenia o homogeniczno$ci wariancji, zastosowano test ANOVA z poprawka Welch’a.
Wyniki analiz przedstawiono w Tabela 23. Wyniki testow z zastosowaniem poprawki zostaty

wyraznie oznaczone.

Tabela 23 Wyniki analizy wariancji jednoczynnikowej (ANOVA) dla posiewu bakterii [180]

SS Effect df Effect MS Effect  SS Error Efrt;)r MS Error F p
Bez sacharozy
t=24h 1,89x10% 2 9,47x10%  3,89x10% 6,77  3,24x10% 1,34 0,3231*
t=48h 7,05x10% 2 3,53x10%  5,29x10%% 12 4,41x10B 8,00 0,0062
t=96h 3,22x10% 2 1,61x10Y7  2,54x10Y 5,83  2,12x10% 8,93 0,0168*
Z sacharozg
t=24h 2,85x10% 2 1,42x10%  2,40x10% 11 2,18x10% 6,528 0,0135
t=48h 6,78x10% 2 3,39x10%  2,76x10% 10  2,76x10% 12,30 0,0020
t=96h 2,50x10% 2 1,25x10%%  3,36x10%% 9 3,74x10% 3,346 0,0819

istotne réznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie; * - zaznaczono ANOVA z poprawka Welch’a

Wyniki przeprowadzonych testoéw wykazaly istotne r6znice migdzy dwiema badanymi
grupami zard6wno w przypadku prob bez sacharozy, jak i1 tych z jej obecnoscig. Eksperci
z dziedziny mikrobiologii wskazuja, ze okres 48 godzin jest najbardziej odpowiedni
(z biologicznego punktu widzenia) do oceny odpornosci danego materialu na wzrost kolonii
bakteryjnych. W obu seriach eksperymentalnych po uptywie 48 godzin wyniki analizy
wariancji (ANOVA) sugerowaly mozliwo$¢ odrzucenia hipotezy o réwnosci S$rednich
w badanych grupach. W przypadku badan z dodatkiem sacharozy, istotne rdznice pojawity sie
w niemal kazdej grupie czasowe;.

W celu doktadnego zbadania istotnych r6znic miedzy grupami, przeprowadzono testy
post-hoc wedlug metody Newmana-Keulsa. Wyniki testéw Newmana-Keulsa zostaty

przedstawione w Tabela 24 1 Tabela 25.
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Tabela 24 Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa dla posiewu bakterii; proby bez obcigzenia sacharozg [108]

t = 48h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,0895 0,0048
B {2} 0,0895 0,0529
C {3} 0,0048 0,0529
t =96h
Grupa {1} {2} {3}
A1} 0,1159 0,0488
B {2} 0,1159 0,0058
C 3} 0,0488 0,0058

istotne roznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie;

Tabela 25 Wyniki testow post-hoc Newmana-Keulsa dla posiewu bakterii; proby obciazone sacharoza [180]

t=24h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,4960 0,0121
B {2} 0,4960 0,0166
C {3} 0,0121 0,0166

t=48h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,0282 0,0013
B {2} 0,0282 0,0282
C {3} 0,0013 0,0282

t=96h
Grupa {1} {2} {3}
A{l} 0,0749 0,1198
B {2} 0,0749 0,4368
C {3} 0,1198 0,4368

istotne roznice dla p<0,05 zaznaczono poprzez pogrubienie;

Analiza danych wykazata, ze po 48 godzinach obserwacji kolonii bakterii widoczne sa
znaczace roznice migdzy analizowanymi powierzchniami tukow ortodontycznych. Wyniki
badan bez dodatku sacharozy wyraznie ukazaly istotne rdéznice miedzy wigkszoscig grup
(wysoki poziom odrzucenia hipotezy zerowej migdzy grupa z powloka aktywna a referencyjna;
migdzy grupa B i C zaobserwowano poziom istotnos$ci wynoszacy 0,0529, co sygnalizowato
graniczne zréznicowanie). Podobne tendencje zaobserwowano w przypadku badan z dodatkiem
sacharozy, gdzie wszystkie porownania mi¢dzygrupowe wykazaty istotne roznice. Szczeg6lnie
istotne zr6znicowanie na poziomie 0,0013 zauwazono migdzy probkami z powtoka aktywna
1 referencyjnymi, przemawiajac oczywiscie na korzy$¢ aktywnej. Z punktu widzenia praktyki
klinicznej, wydaje si¢, ze ta czg$¢ badan jest najbardziej uzyteczna, sugerujac istotne
ograniczenie kolonii bakteryjnych przez zastosowang powtoke aktywng. Obserwowane roéznice
migdzy badanymi probkami w zalezno$ci od grup czasowych i obcigzenia sacharoza sg

wyraznie widoczne na wykresach typu box-plot.
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Rys. 43 Wykresy box-plot populacji bakterii obecnych na prébkach poddanych powtoce TiO2:Ag (A), powtoce
TiO2 (B) i probkach kontrolnych (niepowlekany drut ortodontyczny - C) po 24, 28 i 96 h bez dodatku sacharozy
[180]

Dla probek bez obcigzenia sacharozg (Rys. 43) powloka TiO2:Ag zmniejszyla tworzenie
si¢ biofilmu na powierzchni tuku ortodontycznego o 98% po 24 godzinach, 73% po 48
godzinach 1 40% po 96 godzinach w porownaniu z probka referencyjng. Przeciwnie, powloka
bazowa TiO2 zmniejszyta tworzenie si¢ biofilmu na powierzchni tuku ortodontycznego o 97%
po 24 godzinach, 39% po 48 godzinach i 71% po 96 godzinach w poréwnaniu z probka

referencyjng.
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Rys. 44 Wykresy box-plot populacji bakterii obecnych na probkach poddanych powloce TiO2:Ag (A+), powtoce
TiO; (B+) i probkach kontrolnych (niepowlekany drut ortodontyczny - C+) po 24, 28 i 96 h z dodatkiem
sacharozy [180]

Dla probek obcigzonych sacharozg (Rys. 44) zastosowanie powtoki TiO2:Ag na
powierzchni tuku ortodontycznego spowodowalo znaczne zmniejszenie tworzenia si¢ biofilmu.
Po 24 godzinach nastgpila znaczna redukcja o 77% w pordwnaniu z probka referencyjna.
Redukcja ta ulegta dalszej poprawie do 84% po 48 godzinach. Jednak po 96 godzinach redukcja
zmniejszyta si¢ do 48% w poroOwnaniu z probka referencyjng. Z kolei powloka bazowa TiO»
wykazata 62% spadek tworzenia si¢ biofilmu po 24 godzinach. Po 48 godzinach redukcja
zmniejszyta sie do 42%. Co zaskakujace, w obecnos$ci sacharozy nastapil nieoczekiwany wzrost
tworzenia biofilmu o 23% po 96 godzinach w poréwnaniu z probka referencyjng.

Kolejno zostata przedstawiona wizualizacja mikroskopowa biofilmu Streptococcus
mutans na drutach ortodontycznych. Na Rys. 45 i Rys. 46 pokazano obserwacje powierzchni
probek tukéw ortodontycznych odpowiednio: bez dodatku sacharozy oraz z obcigzeniem
sacharozg. Na podstawie Rys. 45A oraz Rys. 46A mozna zauwazy¢, ze biofilm utworzony na
powtoce TiO2:Ag (A) wykazywal oznaki fragmentacji i zwigkszonej podatnosci na oderwanie.

W przeciwienstwie do tego, biofilm na niepowlekanym tluku (C) wykazywat tworzenie

107



trojwymiarowych klastrow, otoczonych warstwa matrycy bakteryjnej. Mozliwe, ze obecnos¢
powtoki A utrudnia tworzenie trwalego i mocno zwigzanego biofilmu bakteryjnego na drucie
ortodontycznym, utatwiajac jego usunigcie podczas ptukania jamy ustnej. Bakterie znacznie
stabiej przylegaty do probki pokrytej powtoka A w poréwnaniu do probki referencyjnej (bez
powtoki — C).

4h

24 h

48 h

96 h

Rys. 45 Obserwacja powierzchni probek A, B i C przy uzyciu mikroskopu fluorescencyjnego Olympus BX51.
(A) - druty ortodontyczne z powloka TiO2:Ag, (B) - druty ortodontyczne z powtoka TiO> i (C) - niepowlekane
druty ortodontyczne Mikroskop fluorescencyjny, powigkszenie 400x [108]
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4 h

24 h

48 h

96 h

Rys. 46 Reprezentatywne obrazy powierzchni powtok z biofilmami bakterii wytworzonymi w obecnosci (+)
sacharozy. (A) - druty ortodontyczne z powtoka TiO2:Ag, (B) - druty ortodontyczne z powtoka TiO2 i (C) -
niepowlekane druty ortodontyczne. Mikroskop fluorescencyjny, powigkszenie 400x [180]

5.6  Badania mikrobiologiczne — dyskusja

W ramach wyzej opisanych, badan przeprowadzono seri¢ szczegdtowych testow
mikrobiologicznych, w  celu  potwierdzenia  lub  wykluczenia  aktywnosci
przeciwdrobnoustrojowej powtok TiOz oraz TiO2:Ag wzgledem S. mutans zardwno
w $rodowisku obcigzonym sacharoza, jak i bez. Badano zdolno$¢ S. mutans do przylegania
1 kolonizacji badanych powlok, zdolno$¢ S. mutans do tworzenia biofilmu na badanych
powlokach oraz obserwacje zmian poziomu pH sztucznej Sliny w przypadku tworzenia
biofilmu przez wspomniane bakterie na poszczegdlnych powtokach. Badanie przeprowadzono
w $§rodowisku sztucznej $liny. Uzyskane wyniki potwierdzity wlasciwos$ci antybakteryjne
powloki TiO2:Ag. Badana aktywna powloka zmniejszyta adhezje S. mutans do powierzchni
tuku ortodontycznego, ograniczyta tworzenie biofilmu, zwigkszyta poziom pH S$rodowiska

sztucznej $liny (w poréwnaniu do tukoéw ortodontycznych referencyjnych - bez powtoki), a tym
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samym ograniczyta kolonizacj¢ bakteryjng 1 rozwoj plytki nazgbnej oraz prochnicy podczas
leczenia ortodontycznego.

W badaniach w $rodowisku bez sacharozy nad wptywem powlok TiO2:Ag na adhezj¢
bakterii oraz poziom pH wykazano istotne efekty w trakcie 24, 48 1 96 godzin eksperymentu.
Po 24 godzinach obserwowano wyrazny wzrost o 5% poziomu pH syntetycznej §liny
w poréwnaniu z probka kontrolng. Podobnie po 48 1 96 godzinach zaobserwowano 4% wzrost
pH. Co wigcej, powloka TiOz:Ag wykazata znaczng redukcj¢ adhezji bakteryjnej o 74%
w przypadku S. mutans po 4 godzinach, podczas gdy powloka bazowa TiO; obnizyla ja o 33%.
Dodatkowo, powloka TiO2:Ag wykazata istotne zmniejszenie przylegania S. mutans do
powierzchni tuku ortodontycznego. W kontekscie tworzenia biofilmu, powloka TiO2:Ag
wykazata znaczaca redukcje o 98% po 24 godzinach, 73% po 48 godzinach i 40% po 96
godzinach na powierzchni tuku ortodontycznego, w poréwnaniu z probka
referencyjna. W przeciwienstwie do tego, powtoka bazowa TiO2 obnizyla tworzenie biofilmu
0 97% po 24 godzinach, 39% po 48 godzinach i 71% po 96 godzinach w poréwnaniu z probka
referencyjna.

W $rodowisku bogatym w sacharoz¢ wyniki badan ukazuja, Ze stopien przezycia
S. mutans stopniowo rost przez 48 godzin, po czym zaczynal male¢, ostatecznie osiagajac
warto$¢ zero po 96 godzinach. Taki fenomen zostat juz opisany w 1976 roku przez Donoghue'a
1 Newmana [181]. Wzrastajgca koncentracja kwasow organicznych w srodowisku, bedacych
produktem metabolizmu weglowodandw, jest uwazana za czynnik powodujacy spadek
przezywalnosci komorek. Jednoczesnie obecnos$¢ tych kwasow organicznych jest
odpowiedzialna za kariogenny wptyw S. mutans. Tworzenie biofilmu bakteryjnego ma na celu
ochrong bakterii przed szkodliwym wptywem obnizonego pH $rodowiska. Dlatego istotne jest
uznanie, ze jakiekolwiek interwencje prowadzace do zmniejszenia przezywalno$ci bakterii
w ciggu pierwszych 48 godzin i utrudniajace tworzenie biofilmu przyniosg efekt anty-
kariogenny. Jak wykazalo badanie, testowana powloka funkcjonalna spowodowata istotne
zmniejszenie przezywalnosci bakterii zarowno w ciggu pierwszych 48 godzin, jak 1 w catym
okresie badawczym. W przeprowadzonym badaniu zaobserwowano, ze obecno$¢ sacharozy
prowadzita do bardziej wyraznego obnizenia pH otoczenia przez S. mutans. Dodatkowo, gdy
sacharoza miata kontakt z funkcjonalng powtoka TiO2:Ag, zaobserwowano istotny spadek pH
w porOwnaniu z tg samg powloka w Srodowisku bez sacharozy. Jednakze, funkcjonalna
powtoka TiO2:Ag podnosita pH otoczenia znacznie bardziej w obecnos$ci sacharozy. Kwas
mlekowy, gtowny czynnik wirulencji przyczyniajacy si¢ do prochnicy zgbow, jest gtéwnym

produktem koncowym glikolizy S. mutans przy niskim pH $srodowiska. Podwyzszony poziom
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pH hodowli S. mutans na powloce TiO2:Ag wskazywat, ze powloka obnizyla zakwaszenie
srodowiska poprzez hamowanie produkcji kwasu mlekowego.

S. mutans metabolizuje r6zne weglowodany do kwasdéw organicznych, powodujac przede
wszystkim kariogenng destrukcje powierzchni zgba, ale rowniez przyczyniajac si¢ do zmian
wlasciwosci stopow metalicznych, uzywanych na przyktad w leczeniu ortodontycznym [182].
Wptyw na wiasciwosci drutow ortodontycznych ma istotne znaczenie dla skutecznosci
i bezpieczenstwa leczenia ortodontycznego. Rézne powierzchnie maja tendencje do
przyciggania mikroorganizméow jamy ustnej, w tym S. mutans [183]. Te mikroorganizmy majg
tendencje do tworzenia biofilméw, ktére sa ztozonymi, wielowarstwowymi koloniami, ktore
zwigkszaja ich przezycie w srodowisku. Zdolno$¢ bakterii do przylegania i gromadzenia si¢ na
powierzchni zgba moze by¢ zwigkszona poprzez rozklad metaboliczny réznych
weglowodandéw [184,185]. Obecno$¢ weglowodandw wyraznie zwigksza zdolno$¢ S. mutans
do tworzenia biofilméw i wydzielania kwasow organicznych, ktore sa gtdwnymi metabolitami
odpowiedzialnymi za szkodliwe efekty tych bakterii [186]

Badania wykazaty interesujaca zalezno$¢. Analiza wynikéw pozwolita stwierdzi¢, ze
w srodowisku bogatym w sacharoze¢ bakterie wykazuja zmniejszong sktonnos¢ do przylegania
do drutéw metalowych. Jednakze obecno$¢ weglowodanow spowodowata znaczacy spadek
poziomu pH przez wszystkie badane okresy. Podsumowujac, obecnos$¢ sacharozy zmniejsza
sktonno$¢ S. mutans do tworzenia biofilméw bakteryjnych na powierzchni drutéw
ortodontycznych, ale rowniez prowadzi do zwigkszonego wydzielania kwasow organicznych,
tym samym zwigkszajac kariogenny 1 szkodliwy wplyw na komponenty metalowe.
Skutecznos¢ testowanej powtoki funkcjonalnej rdéznita si¢ w zalezno$ci od obecnosci sacharozy
w otoczeniu. Powtoka TiO;:Ag podnosita poziom pH o 5-9% we wszystkich badanych okresach
czasu w Srodowisku bogatym w weglowodany.

Wyniki badan wykazuja, ze obecnos¢ sacharozy w otoczeniu prowadzi do znacznego
zmniejszenia (o0 40-60%) przylegania bakterii do powierzchni drutu ortodontycznego. Stopien
zmniejszenia adhezji bakteryjnej rézni si¢ w zaleznosci od rodzaju zastosowanej powtoki.
Obserwacja ta jest poparta testami statystycznymi danych przedstawionych na Rys. 42, na
ktorym wida¢ pordwnanie wynikow eksperymentow z i bez dodatku sacharozy.

Weczedniejsze badania przeprowadzone przez Boyda i in. [187] wykazaly, Zze obecnos¢
wysokiej koncentracji sacharozy prowadzi do zmniejszenia przylegania biofilmu S. mutans do
powierzchni tytanu. Jednakze te wyniki przecza twierdzeniom przedstawionym przez Deckera
i in. [185]. Aby w pelni zrozumie¢ i zapewni¢ kompleksowe wyjasnienie obserwowanego

zjawiska zmniejszonej zdolno$ci tworzenia biofilmu przez S. mutans na powierzchni stopu
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niklu 1 tytanu w $rodowisku bogatym w sacharoze, konieczne jest dalsze badanie. Jednak
jednym z kluczowych mechanizméw przyczyniajacych si¢ do antykariogennego dziatania
nanoczastek srebra jest ich zdolno§¢ do wzmacniania zjawiska zmniejszonego tworzenia
biofilmu.

Takahashi i in. wczesniej zaproponowali hipoteze, ze w obecnosci wysokiej koncentracji
sacharozy, obnizenie pH w otaczajacym srodowisku wywiera bardziej wyrazny wptyw [184].
Sacharoza jest powszechnie obecna w srodowisku jamy ustnej jako czg¢$¢ diety i moze wptywad
na przyleganie bakterii, tworzenie biofilmow 1 zakwaszenie otoczenia. Dlatego tez autorzy
sugeruja, ze badania oceniajagce wilasciwosci przeciwbakteryjne powlok powinny réwniez
uwzglednia¢ obecno$¢ weglowodanow. Wiele istniejacych badan potwierdzito wlasciwosci
przeciwbakteryjne powtok TiO lub TiO2:Ag, ale nie uwzglednily potencjalnego wpltywu
dodatkowego obcigzenia sacharoza w ich projektach eksperymentalnych [19,188-191].
To niedociggnigcie ma istotne znaczenie, poniewaz obecno$¢ sacharozy moze potencjalnie
przyczyni¢ si¢ do rozwoju prochnicy. W niniejszym badaniu dostarczono dowoddéw, ze
w obecnos$ci sacharozy bakterie wykazuja zmniejszong zdolno$¢ do przylegania i tworzenia
biofilmow, ale maja tendencje do zakwaszania otoczenia w wigkszym stopniu. Ponadto,
wprowadzenie nanoczastek srebra istotnie redukuje zdolno$¢ bakterii do przylegania
w obecnosci sacharozy, zwlaszcza po 48 1 96 godzinach. Ten efekt jest bardziej wyrazny
w ciggu pierwszych 24 godzin, gdy sacharoza jest nieobecna w otoczeniu.

Podsumowujac, na podstawie przeprowadzonych badan mozna wnioskowac, ze obecnos¢
sacharozy prowadzi do znacznego wzrostu kwasowosci w srodowisku otaczajacym S. mutans,
niezaleznie od tego, czy sg one pod wptywem jondw srebra, czy nie. Niemniej jednak, istnienie
bioaktywnej powtoki TiO2:Ag przewaznie przeciwdziatala temu efektowi, zwlaszcza gdy
poziom pH znaczgco spadt z powodu obecnosci weglowodanow.

Przeprowadzona analiza wynikéw badan sktadania do wniosku, ze gdy osoby podejmuja
dziatania majace na celu ograniczenie wpltywu sacharozy, takie jak modyfikacja diety
1 praktykowanie higieny jamy ustnej, przewiduje si¢, ze funkcjonalna powloka bedzie miata
dodatkowa korzys¢. Oczekuje si¢, ze powloka skutecznie uniemozliwi zdolno$¢ bakterii
S. mutans do tworzenia biofilmoéw i podniesie poziom pH w otoczeniu. Gdy sacharoza pojawi
si¢ w jamie ustnej, powloka TiO2:Ag bedzie dzialala jeszcze skuteczniej. Jej efekt
antyadhezyjny bedzie jeszcze silniejszy w perspektywie 48-96 h. Poziom pH otaczajacego
srodowiska bedzie doswiadczal znacznego spadku, chociaz funkcjonalna powtoka skutecznie
go podniesie w wigkszym stopniu. Nalezy podkresli¢, ze wyniki eksperymentu wyraznie

wskazuja na to, ze obecnos¢ powloki aktywnej moze jedynie wspoméce redukcje formowania
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si¢ biofilmu bakteryjnego, a gtownym czynnikiem prewencyjnym nadal powinny by¢
odpowiednie zabiegi higieniczne ze strony pacjenta oraz przestrzeganie diety ubogiej w cukry

proste.
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0. PODSUMOWANIE, WNIOSKI KONCOWE | KIERUNKI DALSZYCH

BADAN

Celem niniejszej rozprawy doktorskiej bylo opracowanie i kompleksowa analiza oraz
ocena powtok TiOz i1 TiO2:Ag na stalowych drutach ortodontycznych, z uwzglednieniem ich
wlasciwosci mechanicznych, fizykochemicznych oraz antybakteryjnych. Praca dostarczyta
cennych informacji na temat wptywu powlok na zmniejszenie adhezji bakterii i formacji
biofilmu, a takze wiasciwosci mechanicznych tukow ortodontycznych, co przyczynito si¢ do
zrozumienia wpltywu powlok na funkcjonalno$¢ i trwatos$¢ tukéw w kontekscie klinicznym.
Whioski koncowe z przeprowadzonych badan dotyczacych skutecznosci powloki TiO2:Ag

1. Wiasciwosci antybakteryjne
Badania potwierdzity skuteczno$¢ powtok TiO2:Ag na tukach ortodontycznych w zwalczaniu
bakterii Streptococcus mutans, co przyczynia si¢ do znacznego ograniczenia ryzyka rozwoju
prochnicy 1 formowania plytki bakteryjnej. Zastosowanie tych powtok moze by¢ kluczowe
w poprawie higieny jamy ustnej u pacjentow korzystajacych z aparatow statych.

2. Wplyw sacharozy na pH
Wprowadzenie sacharozy do $rodowiska prowadzi do obnizenia pH, co jest efektem
metabolizmu cukréw przez S. mutans 1 produkcji kwasdéw organicznych. Zastosowanie powtoki
Ti02:Ag efektywnie przeciwdziata temu zjawisku, podnoszac pH nawet o 5-9%, co jest istotne
w kontek$cie zapobiegania demineralizacji szkliwa i rozwoju prochnicy.

3. Zmniejszenie adhezji i formowania biofilmu S. mutans
Powloka TiO2:Ag wykazata znaczace wlasciwosci antyadhezyjne, redukujac przyleganie
S. mutans do powierzchni drutu o 76% w obecnos$ci sacharozy po 4 godzinach. Ponadto,
obserwuje si¢ znaczne ograniczenie formowania biofilmu przez S. mutans w $rodowisku
bogatym w sacharoze, z redukcja o 77% po 24 godzinach, az do 84% po 48 godzinach.

4. Ocena chropowatosci powierzchni
Badania ukazaty, ze powtoki TiO> 1 TiO2:Ag wptywaja na chropowatos¢ powierzchni oraz

wiasciwosci mechaniczne lukéw ortodontycznych, co ma bezposrednie konsekwencje
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w ortodoncji. Zwigkszona chropowatos$¢, zwtaszcza w przypadku powtoki TiO2:Ag, sugeruje
wickszg interakcje topograficzng, ktéra moze wplywa¢ na mechanike $lizgowa 1 komfort
pacjenta. Poznanie tych zmian pozwala na lepsze zrozumienie dynamiki interakcji pomigdzy
tukiem a zamkami ortodontycznymi.

5. Test pigciopunktowego zginania
Wyzarzone tuki ortodontyczne wykazaty zwigkszong odporno$¢ na odksztalcenia i lepsze
wiasciwosci mechaniczne w porownaniu do probek kontrolnych (bez wyzarzenia). Znaczace
roznice zaobserwowane mi¢dzy niepowlekanymi tukami SS a wyzarzonymi tukami SS, a takze
tymi z powtokami TiO2 1 TiO2:Ag, podkreslaja wplyw zarowno wyzarzania, jak 1 powlekania
na modut sprezystosci przy zginaniu. Redukcja modutu sprezystosci sugerowata, ze wiaczenie
Ag do powtoki TiO, mogto wprowadzi¢ zmiany we wlasciwosciach mechanicznych tukow,
powodujac charakterystyczng reakcj¢ w warunkach zginania. Wyniki te sugeruja, Zze same
powtoki TiO2 1 TiO2:Ag nie wptywaja na poprawe wytrzymatosci tukow ortodontycznych
z uwagi na odksztatcenia przy zginaniu, natomiast poprawiaja ja w polaczeniu z mocowaniami
na zgbach. Zaobserwowane rdéznice podkreslaja potrzebe doglebnego zrozumienia
przetwarzania materiatu i efektow powlekania, przyczyniajac si¢ do ciaglego rozwoju na rzecz
doskonalenia materialéw ortodontycznych w celu uzyskania lepszych wynikow klinicznych.

Przeprowadzone badania i1 wnioski sformulowane w punktach 1-3 jednoznacznie
pozytywnie weryfikujg hipotez¢ badawcza nr 1 postawiong w niniejszej pracy doktorskiej,
natomiast wnioski zawarte w powyzszych punktach 4 i 5 s3 podstawa do pozytywnej
weryfikacji hipotezy badawczej nr 2.
Podsumowujac, cel naukowy niniejszej pracy zostal zrealizowany. Opracowano powtoki

TiO2 1 TiO2:Ag dla stalowych tukéw ortodontycznych oraz dokonano holistycznej oceny
w aspekcie ich wlasciwosci mechanicznych, fizykochemicznych, a takze antybakteryjnych.
Znaczenie kliniczne powloki TiO2:Ag

1. Profilaktyka przeciwprochnicza
Powtoki TiO2:Ag na tukach ortodontycznych oferuja obiecujaca metode profilaktyki
prochnicowej poprzez ograniczenie kolonizacji 1 aktywnos$ci bakteryjnej S. mutans, co jest
szczegllnie wazne w leczeniu ortodontycznym z uzyciem statych aparatéw, gdzie utrudniony
dostep do niektdrych obszardéw utrudnia utrzymanie odpowiedniej higieny.

2. Popraw komfortu pacjenta
Zastosowanie powlok antybakteryjnych moze zwigkszy¢ komfort pacjentéw, minimalizujac
liczebnos¢ 1 intensywnos$¢ interwencji zwigzanych z komplikacjami préchnicowymi

1 periodontologicznymi i podczas leczenia ortodontycznego.
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Podsumowujac, badania przedstawione w niniejszej rozprawie zapewniaja cenny wglad
w skomplikowane zalezno$ci miedzy powtokami, obrobka cieplng oraz wlasciwosciami
mechanicznymi i topograficznymi tukéw ortodontycznych. Odkrycia te przyczyniajg si¢ do
lepszego zrozumienia materiatéw ortodontycznych, torujac droge do lepszego projektowania
powtok ochronnych dla elementow ortodontycznych i poprawy wynikow klinicznych. Dalsze
badania s3a wuzasadnione, aby zrozumie¢ konkretne mechanizmy lezace u podstaw
zaobserwowanych efektow.

Kierunki dalszych badan

1. Dlugoterminowa ocena wiasciwos$ci powlok
Wymagane sa dlugoterminowe badania kliniczne, aby oceni¢ trwato$¢ i stabilno§¢ badanych
powtok w realnych warunkach klinicznych, a takze ich dlugotrwaty wplyw na zdrowie jamy
ustnej pacjentéw. Konieczne sg dalsze badania nad dlugoterminowa skutecznoscig i trwalo$cia
badanych powtok, aby zapewni¢ ich state dzialanie antybakteryjne i ochronne przez caty okres
leczenia ortodontycznego.

2. Badania wptywu powlok na dynamike ruchu zebow
Zaleca si¢ przeprowadzenie badan nad wpltywem powlok na efektywno$¢ ruchu zebow
w ortodoncji, szczeg6lnie w kontekscie tarcia 1 mechaniki §lizgowe;.

3. Interakcje biologiczne 1 biokompatybilnos¢
Konieczne s3 dalsze badania nad interakcjami biologicznymi powltok TiO2 1 TiO2:Ag
z tkankami jamy ustnej, w szczegdlno$ci ocena potencjalnych ryzyk zwigzanych
z dlugotrwatym uwalnianiem nanoczastek do srodowiska jamy ustne;.

4. Wplyw warunkow srodowiskowych
Nalezy réwniez zbada¢, jak rézne warunki srodowiskowe jamy ustnej, takie jak wahania
temperatury 1 obecno$¢ réznych substancji w diecie, mogag wplywa¢ na zachowanie
1 skuteczno$¢ powtok.

Biorac pod uwage implikacje przedstawionych badan 1 wyznaczajac kierunki przysztych
badan, staje si¢ jasne, ze konieczne jest dalsze testowanie mechaniczne w celu jeszcze lepszej
oceny skuteczno$ci drutéw ortodontycznych z uwzglednieniem réznych powtok.

Rozwazajac kierunki przysztych badan, interesujace obserwacje i ztozono$ci odkryte
w niniejszej rozprawie sugerujg identyfikacj¢ kilku kierunkow dalszych badan. Biorac pod
uwage kluczowg role drutow ortodontycznych jako elementow medycznych, niezbedne jest
glebsze zrozumienie powigzania mig¢dzy skladem powlok, warunkami $rodowiskowymi,
a odpowiedziami bakteryjnymi. Podczas gdy niniejsze badanie dostarcza cennych spostrzezen

na temat krotkoterminowych efektow powlok na przyleganie bakterii i poziomy pH, konieczne
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jest przeprowadzenie bardziej obszernych badan nad trwatos$cig i stabilnoscig tych powtok.
Badania dlugoterminowe moga wyjasni¢ utrzymujacy si¢ wptyw powtok funkcjonalnych przez
dhuzszy czas, symulujac warunki, z jakimi druty ortodontyczne stykaja si¢ w trakcie leczenia.
Przejscie z warunkow laboratoryjnych do badan klinicznych to istotny krok. Przyszie badania
powinny zniwelowa¢ t¢ réznice, przeprowadzajac badania in vivo w celu potwierdzenia
skuteczno$ci 1 bezpieczenstwa powtoki TiO2:Ag w realnych scenariuszach ortodontycznych.
Ocena ich skutecznos$ci w obecnos$ci roznych srodowisk jamy ustnej i czynnikow specyficznych
dla danego pacjenta przyczyni si¢ do klinicznej przydatnosci proponowanego zabiegu.
Podsumowujac, powtoki TiO2 1 TiO2:Ag prezentuja obiecujace whasciwosci, ktore moga
znacznie poprawi¢ wyniki leczenia ortodontycznego przez zmniejszenie problemow
zwigzanych z biofilmem, korozja i estetyka aparatu ortodontycznego. Ich dalszy rozwoj
1 zastosowanie moze przyczyni¢ si¢ do podniesienia standardow leczenia ortodontycznego,
oferujac pacjentom lepsze 1 bardziej komfortowe rozwigzania terapeutyczne. Zaproponowane
kierunki przysztych badan maja na celu poszerzenie obszaru mechaniki materiatlow
ortodontycznych ku zwigkszonej funkcjonalnos$ci, trwalosci i skupieniu na pacjencie. Poprzez
rozpatrywanie tych kierunkow badawczych mozna poszerzy¢ zrozumienie powlok

ortodontycznych i przygotowac¢ grunt pod przelomowe innowacje w opiece ortodontyczne;j.
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Zalacznik 1: Ocena normalnosci rozkladu i obliczen mocy dla chropowatosci
powierzchni, pieciopunktowego testu zginania oraz topografii i grubosci

powierzchni

1. Ocena chropowatosci powierzchni

Sample=TiO2
Histogram: Surface roughness Ra [pm]
K-8 d=.22093, p> .20; Lilliefors p<.20
Shapiro-Wilk W=.93611, p=.51060

Sample=uncoated S5
Histogram: Surface roughness Ra [pm]
K-S d=.28725, p> .20; Lilliefors p<.05
Shapiro-Wilk W=.81967, p=.02511

IS

No. of obs
w

)

0,03 0,04 0,05 0,08 0,07 0,08 0,09 0,10 0,1 0,12 0,07 0,08 0,09 0,10 0,11 0,12 0,13
X <= Category Boundary

X <= Category Boundary

Sample=TIOZ:Ag
Histogram: Surface roughness Ra [pm]
K-S d=.24645, p=.20; Lilliefors p<.10
Shapire-Wilk W=.91114, p=.28834

No. of obs.

0,08 0,10 012 0,14 0,16 018 0,20
X <= Category Boundary

Rys. 47 Ocena normalnosci rozktadu badanych zmiennych (niepowlekane tuki SS, druty SS powlekane TiO»,
druty SS powlekane TiO2:Ag) przy uzyciu testu Shapiro-Wilka [180]

Tabela 26 Statystyki opisowe (wszystkie grupy) [180]

Statystyki opisowe dla wszystkich grup

Zmienna N Srednia Minimum Maximum Odchyl. standard
Chropowatos[cupr)no]wwrzchm Ra 30 0.10 0.039 0.19 0.036

Tabela 27 Statystyki opisowe (warto$ci zagregowane dla poszczegdlnych grup) [180]

Zagregowane wyniki: Statystyki opisowe

Zmienna Fuk N Srednia Minimum Maximum Odchyl.
standard
Chropowatosé “‘ep‘”svéekane 10 0,073 0,039 0,11 0,029
pOI:V;‘ErZI;?m TiO, 10 0,097 0,075 0,12 0,014
K TiOx:Ag 10 0,14 0,099 0.19 0,026
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Tabela 28 Moc testu dla oceny chropowato$ci powierzchni [180]

Obliczanie mocy
ANOVA 1-way. Efekty stale

Warto$¢
Liczba grup 3
Grupa Wielkos$é préby (N) 10
RMSSE 0,91
Parametr niecentrycznosci (Delta) 16,67
Wspolczynnik bledu typu I (alfa) 0,05
Efekt Df 2
Blad Df 27
Wartos¢ krytyczna F 3,35
Moc 0,94
Power vs. N (RMSSE = 0,913012, Groups = 3, Alpha = 0,05)
1,0 ; . . , : :
9t
8t
5
&
Tt
6t
4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

Group Sample Size (N)

Rys. 48 Moc testu ANOVA w odniesieniu do wielkosci grupy
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Power

1,00

.95

,90

.80

75

Power vs. Alpha (RMSSE = 0,913012, Groups = 3, N = 10)

0,00 0,05 0,10 0,15

Type | Error Rate (Alpha)

Rys. 49 Moc testu ANOVA w odniesieniu do btgdu typu I (alfa)
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2. Test pi¢ciopunktowego zginania

Sample=annealed SS

sample=uncoated SS
Histogram: Flexural modulus of elasticity (E) [GPa] Histogram: Flexural modulus of elasticity (E) [GPa]
K-S d=.12693, p> .20; Lilliefors p> .20 K-S d=.30648, p> .20; Lilliefors p<.10
Shapiro-Wilk W=.99810, p=.99979 Shapiro-Wilk W=_88881, p=.31198
3
2
I3 g 2
2 4
5 k-
g s
=z 1 z
1
0 0 —
160 165 170 175 180 185 180 190 200 210 220 230 240 250
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
Sample=TiO2 i Sample=TIOZ:Ag »
Histogram: Flexural modulus of elasticity (E) [GPa] Histogram: Flexural modulus of elasticity (E) [GPa]
K-S d=.24035, p> .20; Lilliefors p> .20 K-S d=.26638, p> .20; Lilliefors p<.20
Shapiro-Wilk W=_85632, p=.17691 Shapiro-Wilk W=.85167, p=.16236
2 2
@
: 3
5 5
] g
£ Z 9
0 0
195 200 205 210 215 220 225 230 235 175 180 185 190 185 200 205 210 215 220 225

X <= Category Boundary X <= Category Boundary

Rys. 50 Ocena normalnosci rozktadu badanych zmiennych (niepowlekane tuki SS, niepowlekane wyzarzane tuki
SS, druty SS powlekane TiO2, druty SS powlekane TiO2:Ag) przy uzyciu testu Shapiro-Wilka

Tabela 29 Statystyki opisowe (wszystkie grupy)

Statystyki opisowe dla wszystkich grup
N Srednia Minimum Maximum Odchyl. standard

Zmienna

Modut sprezystosci przy
zginaniu (E) [GPa] 24 198,74 164,50 240,95 20,24
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Tabela 30 Statystyki opisowe (warto$ci zagregowane dla poszczegdlnych grup)

Zmienna Zbiorcze statystyki opisowe wynikow
Luk N Sredn  Minimum Maximum  Odchyl.
ia standard
Modut §pre;2.ystos'ci niepowlekane SS 6 173,0 164,50 181,37 5,78
przy zginaniu (E) 3
[GPa] niepowlekane SS 6 212,0 192,59 240,95 18,32
wyzarzane 2
TiO, 6 21;,2 201,08 232,14 11,37
TiOyAg 6 19;3,6 183,83 224,66 13,91

Tabela 31 Obliczanie mocy testu dla pigciopunktowego testu zginania

Obliczanie mocy
ANOVA 1-way. Efekty stale

Wartos¢
Liczba grup 4
Grupa Wielkos$¢ préby (N) 6
RMSSE 0,89
Parametr niecentrycznosci (Delta) 14,56
Wspolczynnik bledu typu I (alfa) 0,05
Efekt Df 3
Blad Df 20
Warto$é krytyczna F 3,09
Moc 0,8383
Power vs. N (RMSSE = 0,899163, Groups = 4, Alpha = 0,05)
1,0
St
g 8
§
Tt
6
5 : : : : ‘
3 4 6 7 8 9 10 11

Group Sample Size (N)

Rys. 51 Moc testu ANOVA w odniesieniu do wielkosSci grupy
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Power

1,0

Power vs. Alpha (RMSSE = 0,899163, Groups = 4, N = 6)

0,05 0,10 0,15
Type | Error Rate (Alpha)

Rys. 52 Moc testu ANOVA w odniesieniu do btedu typu I (alfa)
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3. Grubo$¢ warstw

Sample=TiO2 Sample=TiIOZ:Ag
Histogram: Layer thickness [nm] Histogram: Layer thickness [nm]
K-S d=.19978, p> .20, Lilliefors p> .20 K-S d=.23399, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=.96031, p=.81016

Shapiro-Wilk W=.84700, p=.71577
2 2
@ )
a 2
S Gl
B B
-] =}
Z z 4 ‘
| —
/ \\\
,-/
0 0
24 26 28 30 32 34 36 38 40 36 38 40 42 44 48 48 50 52 54
X <= Category Boundary

X <= Category Boundary
Rys. 53 Ocena normalnosci rozktadu badanych zmiennych (druty SS powlekane TiO2, druty SS powlekane
Ti02:Ag) za pomoca testu Shapiro-Wilka
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Zalacznik 2: Histogramy poziomu pH, adhezji oraz wynikéw posiewow w

zaleznosci od zastosowanej powloki

1. Histogramy poziomu pH w zaleznoS$ci od zastosowanej powloki (bez sacharozy)
group=A time=24h group=B, ime=24h
Histogram: pH Histogram: pH
K-S d=,26997, p> .20; Lilliefors p<,10 K-S d=,22090, p> .20; Lilliefors p=<,20
Shapiro-Wilk W=,85176, p=,09926 Shapiro-Wilk W=,87208, p=,10563
3 3

5° £
5 s
] 2
1 1
\\‘
0 ¢ 57 58 59 6.0 6,1
57 58 59 6,0 6.1 6,2 63 6.4 6,5 N N B B N
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
group=C, time=24h group=A, time=48h
Histogram: PH Histogram: pH
K'Eshdﬂfs‘fi]"; :\:gg';g""_’;g;f K-8 d=,22283, p> .20; Lilliefors p> 20
A P EEEER PR Shapira-Wilk W=.87491, p=,13872
3
3
: g
5 2 5
2 2
1
1 /
e \*-1 o ___//
55 56 57 58 59 8.0 54 55 58 57 58 59 6,0 6,1 8.2
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
group=B, time=48h group=C, ime=48h
Histogram: pH Histogram: pH
K-5d=,18175, p> .20; Lilliefors p> 20 K-S d=,19537, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,84885, p=,05629 Shapiro-Wilk W=88349, p=,11521
3 4
3
§' 2 @
8
] k]
F $2
1
1
0 ]
54 55 58 57 58 589 53 54 55 56 57 58 59
X <= Category Boundary X == Category Boundary
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group=A, time=86h group=B, time=96h

Histogram: pH Histogram: pH
K-S d=,30953, p> .20; Lilliefors p<,10 K-S d=,19096, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,75328, p=,02144 Shapiro-Wilk W=,94705, p=,68145
3
2
82 8
5 k-
] g,
1
) 0
58 59 6.0 6.1 62 63 64 65 c6 584 58 588 590 592 5% 59 598 600

X <= Category Boundary X <= Category Boundary

group=C, time=96h
Histogram: pH
K-S d=,15198, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,93542, p= 56667

No. of obs.

S~

592 5,94 596 5,98 6,00 6,02 8,04 6,08

X <= Category Boundary

Rys. 54 Testy normalnosci — histogramy. Poziom pH w zalezno$ci od wykorzystanej powloki (bez sacharozy)

[108]
2. Histogramy poziomu pH w zaleznoS$ci od zastosowanej powloki (z sacharoza)
group=At, time=24h group=B+, time=24h
Histogram: pH Histogram: pH
K-S d=,16967, p> .20; Lilliefors p> .20 K-5d=22739, p> .20; Lilliefors p=,20
Shapiro-Wilk W=04884, p=65248 Shapiro-Wilk W=,92430, p=,42903
5
4
3
: :
E g
2
1
\—.
38 38 40 42 44 46 48 ° 38 38 40 42 44 46 48
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
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group=C+, time=24h
Histogram: pH
K-S d=,33648, p> .20; Lilliefors p=<,01
Shapiro-Wilk W=67912, p=,00081

group=A#+, time=48h
Histogram: pH
K-S d=28296, p> .20; Lilliefors p<,05
Shapiro-Wilk W=89789, p=,00134

7
6
5
g 4
k-] s
23 2
2
1
0 0 \_‘*—-
36 37 38 39 40 4.1 42 43 39 40 41 42 43 44 45
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
group=B+, time=48h group=C+, time=48h
Histogram: pH Histogram: pH
K-S d=,17058, p> .20; Lilliefors p= .20 Késh:'ﬁ; e g‘:;;‘:”‘f‘:;é;o
Shapiro-Wilk W=,88675, p=,15583 - -
4 4
3 3
£ 3
k-]
k-]
5 2
g2 s
1 1
0 0
36 37 38 39 4.0 41 35 36 37 38 39 4,0 41
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
group=A+, ime=96h group=B+, time=96h
Histogram: pH Histogram: pH
K-S d=,21247, p> .20; Lilliefors p> .20 K-8 d=,23257, p> .20, Lilliefors p<,20
Shapiro-Wilk W=94131, p=,56770 Shapiro-Wilk W=,85816, p=,09155
3 4
3
§° 4
5 s
2 g 2
1
\\ 1
I~ \
0 ] 0 —
37 38 39 40 41 42 43 44 45 48 38 a7 38 29 40 41

X == Category Boundary

X == Category Boundary
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group=C+, time=96h
Histogram: pH
K-S d=,23903, p> .20; Lilliefors p<20
Shapiro-Wilk W=,85658, p=,11098

No. of obs.

36 37 38 39 40
X <= Category Boundary

Rys. 55 Testy normalnosci — histogramy. Poziom pH w zalezno$ci od wykorzystanej powtoki (z sacharoza)

. oy, 2 . y . s . . .
3. Histogramy wynikéw posiewoéw w zaleznoS$ci od wykorzystanej powloki (bez
sacharozy)
group=A, time=24h group=B, time=24h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-8 d=,25618, p> .20; Lilliefors p> .20 K-S d=,24982, p> .20; Lilliefors p> 20
Shapiro-Wilk W= 82954, p=,13801 Shapiro-Wilk W=,86830, p=,25959
2 2
5 5
o
2, 24
1] 0
0 SE5 1E6 15E6 2E6 25E6 3E6 3566 4E6  4,5E6 SES 186 1.5E6 2E6 2,5E6 3E6
X <= Category Boundary X <= Category Boundary
group=C, time=24h group=A, time=48h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-S d=,34157, p> .20; Lilliefors p<,05 K-S d=,21352, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=77523, p=,05013 Shapiro-Wilk W=,81220, p=,48094
3 1
3 P
5 =
2 2
1
\\____
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No. of obs.

group=B, time=48h
Histogram: posiew
K-S d=,24322, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,93368, p=,62168

group=C, time=48h
Histogram: posiew
K-S d=26051, p> .20: Lilliefors p> 20
Shapiro-Wilk W=,85884, p=,22410
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group=A, time=96h group=B, ime=98h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-S d=23302, p> .20; Lilliefors p> .20 K-8 d=,23702, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=90698, p=,44966 Shapiro-Wilk W=,92373, p=,55431
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X <= Categery Boundary

group=C, time=98h
Histogram: posiew
K-S d=,22078, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,91307, p=,48625

No. of obs.
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Rys. 56 Testy normalnosci — histogramy. Wyniki posiewow bakterii w zalezno$ci od wykorzystanej powtoki
(bez sacharozy) [108]
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4. Histogramy wynikow posiewow w zaleznoS$ci od wykorzystanej powloki (z sacharoza)

group=A+, time=24h group=B+, time=24h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-S d=43704, p> .20; Lilliefors p<,01 K-S d=,32587, p> .20; Lilliefors p<,10
Shapiro-Wilk W=§2559, p=,00134 Shapiro-Wilk W= 81393, p=,10473
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X == Category Boundary X <= Category Boundary
group=C+, ime=24h group=A+, ime=48h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-S d=,25582, p> .20; Lilliefors p> .20 K-S d=,27460, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=95915, p=,77354 Shapiro-Wilk W=,868286, p=,29092
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group=A+, ime=86h group=B+, time=96h
Histogram: posiew Histogram: posiew
K-8 d=,30662, p> .20; Lilliefors p=<.20 K-S d=,29289, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,74959, p=,03829 Shapiro-Wilk W=86038, p=26157
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group=C+, time=96h
Histogram: posiew
K-S d=28139, p> .20; Lilliefors p= .20
Shapiro-Wilk W=,86213, p=26791
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X <= Category Boundary

Rys. 57 Testy normalno$ci — histogramy. Wyniki posiewdw bakterii w zalezno$ci od wykorzystanej powltoki (z

sacharozg) [180]

5. Histogramy poziomu adhezji po 4 godzinach w zalezno$ci od zastosowanej powloki

(bez sacharozy)

group=A
Histogram: adhezga
K-S d=,27463, p> .20; Lilliefors p<,15
Shapiro-Wilk W=,83704, p=,09323

group=B
Histogram: adhezja
K-S d=,16680, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W=,04395, p=,69114
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X <= Category Boundary
group=C

Histogram: adhezja
K-S d=,26539, p> .20; Lilliefors p> .20
Shapiro-Wilk W= 88476, p=,33145
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Rys. 58 Testy normalnosci — histogramy. Wyniki poziomu adhezji w zalezno$ci od wykorzystanej powtoki (bez

sacharozy) [108]
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6. Histogramy poziomu adhezji po 4 godzinach w zaleznoSci od zastosowanej powloki

(z sacharoza)

group=~At+ group=B+
Histogram: adheza Histogram: adhezja
K-S d=,25790, p> .20; Lilliefors p> .20 K-S d=,26309, p> .20; Lilliefors p> 20
Shapiro-Wilk W=91670, p=51863 Shapiro-Wilk W=,90125, p=,43731
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group=C+

Histogram: adhezga
K-S d= 38823, p> 20: Lilliefors p<05
Shapire-Wilk W=71849, p=,01868
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X == Category Boundary

Rys. 59 Testy normalnosci — histogramy. Wyniki poziomu adhezji w zaleznosci od wykorzystanej powloki (z
sacharoza) [180]

. s . , . , . .
7. Wykresy liczebnosci prob w funkcji mocy testow i bledu I rodzaju
1-Way ANOVA: Sample Size Calculation 1-Way ANOVA: Sample Size Calculation
1-Way ANOVA (Fixed Effects); t = 24h 1-Way ANOVA (Fixed Effects); t = 2dh
Nvs. Alpha (RMSSE = 1,22968, Groups = 3, Power=0,7) . N vs. Power (RMSSE = 1,22968, Groups = 3, Alpha = 0,05)
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N vs. Power (RMSSE = 1,33267, Groups = 3, Alpha = 0,05)

1-Way ANOVA: Sample Size Calculation
1-Way ANOVA (Fixed Effects); t = 48h
N vs. Alpha (RMSSE = 1,33267, Groups =3, Power=0,7)

1-Way ANOVA: Sample Size Calculation
1-Way ANOVA (Fixed Effects); t = 48h

7 55
50
6
E3 245
8 &
w S [
£ ]
5 E 40
& ]
5 bl
£ 4 £
2 235
& 4
3 3.0
2 25
05 06 07 08 09 1,0 0,00 005 0,10 0,15 020
Power Goal Type | Error Rate (Alpha)
1-Way ANOVA: Sample Size Calculation 1-Way ANOVA: Sample Size Calculation
1-Way ANOVA (Fixed Effects); t = 96h 1-Way ANOVA (Fixed Effects ); t = 96h
M vs. Power (RMSSE = 1,39184, Groups = 3, Alpha =0,05) N vs. Alpha (RMSSE = 1,39184, Groups = 3, Power=077)
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Rys. 60 Wykresy liczebnos$ci prob w funkeji mocy testow i btedu I rodzaju [180]
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