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Wprowadzenie

Choroby jamy ustnej, a w szczegodlnosci prochnica ze-
boéw, stanowig bardzo wazny problem zdrowotny ludzkosci
wspotczesnej cywilizacji. Préchnica zebow jest procesem
chorobowym polegajgcym na demineralizacji i proteolitycz-
nym rozktadzie twardych tkanek zeba. Zmiany préchnicowe
prowadzg do choréb zebdw, miazgi, nieestetycznego wy-
gladu uzebienia, co prowadzi do koniecznosci kosztownych
rekonstrukcji, leczenia endodontycznego, czy w konhcu
utraty zebow. Konieczne jest zatem podjecie odpowiedniego
leczenia dla zachowania zeba i zabezpieczenia przed po-
wiktaniami, co polega gtdéwnie na usunieciu uszkodzonych
tkanek zeba i umieszczeniu w miejscu ubytku materiatu wy-
petniajgcego. Od wielu lat dgzy sie do otrzymania materiatéw
do odbudowy tkanek zebowych charakteryzujgcych sie
wysokg adhezjg do twardych tkanek zeba, wysokg odpor-
noscig na obcigzenia dynamiczne izuzycie tribiologiczne.
Materiaty stosowane do wypetnien i odbudowy ubytkow w
twardych tkankach zebowych powinny charakteryzowac sie
dtugoterminowa trwatoscig w zmiennym biochemicznie sro-
dowisku jamy ustnej. Jedng z najwazniejszych wymaganych
cech fizycznych tych materiatéw jest twardo$¢ powierzchni,
ktora determinuje ich $cieralnos¢, a co za tym idzie trwato$¢
wykonanych odbudéw. Badania materiatéw stosowanych
do uzupetniania ubytkéw twardych tkanek zeba skoncen-
trowane sg w duzym stopniu na takich zagadnieniach jak
estetyka i brzezna szczelno$¢ wypetnienia, czy tez badania
kinetyki uwalniania fluoru. Mniej uwagi poswieca sie inter-
akgji tych materiatéw ze srodowiskiem jamy ustnej. Jest to
bardzo ztozone srodowisko, w ktérym materiat jest przede
wszystkim w cigglym kontakcie ze $ling , zréznicowanymi
chemicznie spozywanymi ptynami , czy tez poddawany
dziataniu wysokiej wilgotnosci.

Materiaty stosowane do odbudowy ubytkéw w stomatolo-
gii odtworczej, jak kompozyty fotoutwardzalne, czy cementy
szkio-jonomerowe réznig sie zasadniczo mechanizmem ich
utwardzania wynikajgcym z r6znego chemizmu. Najnowszy-
mi materiatami przeznaczonymi do wypetnien i odbudowy
tkanek zebowych sg giomery [1, 2]. Giomery sg hybrydowy-
mi materiatami pochodnymi cementow szkto-jonomerowych
( glass-ionomer) i materiatéw kompozytowych utwardzanych
przez sieciowanie oligomeréw i monomeréw. Giomery sg
wiec materiatami aktywowanymi Swiattem, uwalniajgcymi
jony fluorkowe i zawierajgcymi poza dotychczas stosowa-
nymi wypetniaczami w kompozytach jeszcze wypetniacz
bedacy wstepnie przereagowanym szkto-jonomerem (
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Introduction

Oral diseases, particularly dental caries, constitute a very
important health problem of modern civilization of mankind.
Tooth decay is a disease process involving demineralization
and proteolytic distribution of dental hard tissue. Changes
lead to diseases of teeth, pulp, unaesthetic appearance
of teeth, which leads to the need for costly reconstruction,
endodontic treatment, and eventually tooth loss. Therefore
itis necessary to take appropriate treatment to preserve the
tooth and to prevent complications, which mainly consists of
removing the damaged tooth tissue and placement of filling
material. For many years people seek to obtain dental tissue
reconstruction materials with high capabilities of adhesion to
hard tooth tissues, high resistance to dynamic load and tri-
biologic wear. Materials used for fillings and reconstruction of
cavities in the hard tissues of teeth should have a long-term
durability in the changing biochemical environment of the
mouth. One of the most important physical characteristics
required of these materials is the hardness of the surface,
which determines their abrasion, and thus durability of
reconstruction. The study of materials used for restoration
of hard tooth tissues are focused largely on issues such as
aesthetics and marginal integrity of fillings, or study of the
fluoride release kinetics. Less attention is given to the inter-
action of these materials with the environment of the mouth.
This is a very complex environment in which the material is
primarily in contact with the saliva, chemically diverse liquids
consumed, or exposed to high humidity.

Materials used for the reconstruction of defects in re-
constructive dentistry, such as photo-curable composites
or glass-ionomer cements are fundamentally different in
their mechanism of hardening resulting from the different
chemistry. Latest materials for fillings and dental tissue re-
construction are giomers [1,2]. Giomers are hybrid materials
derived from glass-ionomer cements , and composite ma-
terials hardened by crosslinking oligomers and monomers.
Giomer materials are light activated, releasing fluoride ions
and, apart from the so far used fillers in the composites,
containing a prereacted surface glass-ionomer filler or full
prereacted glass-ionomer filler.

The aim of the study was to determine the influence of
different environments of incubation in time function on the
microhardness and micromorphology of surface produced
for use in the reconstruction of defects in dental hard tis-
sues of experimental materials, as giomer, composite and
glass-ionomer cement.
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TABELA 1. Materialy zastosowane w badaniach
TABLE 1. Materials used in research

1 Giomer MG-6

glass filler K-4M: 32,5%mas.
glass-ionomer filler sz-j G-1: 32,5%mas.
nanosilica: 5,0%mas.

matryca/Bis-GMA i TEG-DMA/: 30%mas.
wypetniacz ze szkta K-4M: 32,5%mas.
wypeiacz sz-jG-1: 32,5%mas.
nanokrzemionka: 5,0%mas.

matrix /Bis-GMA i TEG-DMA/:30,0%mas.

Wypehiacz ze szkta K-4M: 65,0%mas.

Kompozyt MK-4 nanokrzemionka: 5,0%mas.

matryca/Bis-GMA 1 TEG-DMA/: 30%mas.

Cement g-1 with
bifunctional liquid

| siz/w solution of poly(acrylic acid)

2
Composite MK-4 matrix/Bis-GMA i TEG-DMA/:30,0%mas.
glass filler K-4M: 65,0%mas.
nanosilica: 5,0%mas.
C t sz- Ty-
ement sz 2 'p v 4,45g proszku szkta/l1 ml ptynu, wodnego
nem dwufunkcyjnym .
roztworu polimeru kwasu akrylowego
3 SIZ/W

4,45¢g of glass powder/1ml of liquid, water

surface prereacted glass-ionomer filler) lub wypetniacz
bedacy catkowicie przereagowanym szkto-jonomerem ( full
prereacted glass-ionomer filler).

Celem przeprowadzonych badan byto okreslenie wptywu
réznych srodowisk inkubacji w funkcji czasu na mikrotwar-
dosc¢ oraz mikromorfologie powierzchni wytworzonych z
przeznaczeniem do odbudowy ubytkow w twardych tkan-
kach zebowych eksperymentalnych materiatéw, jak giomer,
kompozyt i cement szkto-jonomerowy .

Materiaty patrz TABELA
Metody

Badania mikrotwardosci HV0,3 wytworzonych materiatéw
inkubowanych do 28 dni w temp. 37°C w komorze klima-
tycznej, przy wysokiej wilgotnosci RH 90 % lub w wodzie
dejonizowanej lub sztucznej slinie o pH 6,7, wykonano przy
uzyciu mikrotwardosciomierza cyfrowego z wgtebnikiem
Vickersa serii MMT-X3, produkcji japonskiej. Dla kazdej
prébki wykonano po trzy oznaczenia i obliczono srednie
wartosci oraz odchylenia standardowe (TAB.2,3,4).

TABELA 3 Mikrotwardos¢ HVO0,3 probek polerowa-
nych kompozytu MK-4 inkubowanych do 28 dni w
komorze klimatycznej lub w wodzie dejonizowanej
lub w sztucznej slinie
TABLE 3. Microhardness HV0,3 of polished compo-
site MK-4 samples incubated to 28 days in climatic
chamber or in deionized water or artificial saliva
Kompozyt MK-4 po inkubacji
Composite MK—4 after inccubation

Badanie

po uply-

‘EE; Ic(ltl)moll;a 337;CC X:I:Hia dejonizo- iztl.lgz?e; s’,li;la
amber 37° .. rtificial saliva,
Tesfh?fter RH 90 % ?;:C"mzed WAeE | 5H 6.7;37°C
96 56,6+0,6 56,5+£2.4 55,7+£3,3
168 52,9+0,6 56,3%1,1 54,8+1,0
336 51,1+1,8 53,242,5 52,9+1,7
408 50,8+1,2 52,442,8 52,5£1,6
504 51,0+2,8 51,5+2,4 53,5+1,3
672 50,3£1,7 50,4+2,7 52,4+1,3

Materials see TABLE 1.

Methods

TABELA 2 Mikrotwardos¢ HVO0,3 probek polero-
wanych giomeru MG-6 inkubowanych do 28 dni w
komorze klimatycznej lub w wodzie dejonizowanej
lub w sztucznej slinie

TABLE 2. Microhardness HV0,3 of polished giomer
MG-6 samples incubated to 28 days in climatic
chamber or in deionized water or artificial saliva

Giomer MG - 6
Badanie po 1lnkubac_!1
po uplywie after incubation
[h] Tonizos
Testatien Komora 37°C v\t]:n(ia dejonizo Sztuczna $lina
[h] Chamber 37°C Deionized water Artificial saliva,
RH 90 % > | pH6,7;37°C
37°C
54,7+0,7 54,1+2,1 56,2+1,3
51,9+3,6 54,3+0,3 58,6+2,1
51,9+5,1 51,0+1,4 57,6+1,7
55,4+1,3 53,1£2,9 54,4+1,1
54,9+3,1 52,7+2,9 53,4+2,3
54,323 51,8+2,6 52,8+2,1
53,3+1,4 51,1+0,8 51,9+0,8

Testing microhardness HV0,3 of obtained materials
(TAB.1) incubated to 28 days at 37°C in a climatic chamber
with high humidity RH 90% or in deionized water or artificial
saliva of pH 6.7, was performed using a digital microhard-
ness meter Vickers of MMT X3 series with microindenter,
Japanese production. For each sample, three indications
were performed and mean values and standard deviations
were calculated (TABLE 2,3,4).

Testing of surface microstructure of the materials pro-
duced incubated for 21 days in the climate chamber or in
deionized water or artificial saliva was performed using a
high resolution scanning electron microscope FEI Company
Model Nanos Nova 299 in high vacuum mode.

Results

TABELA 4 Mikrotwardos¢ HV0,3 probek cementu
szklo-jonomerowego SJZ/W inkubowanych do 28
dni w komorze klimatycznej lub w wodzie dejoni-
zowanej lub w sztucznej slinie

TABLE 4. Microhardness HVO0,3 of polished glass-
ionomer cement SJZ/W samples incubated to 28
days in climatic chamber or in deionized water or
artificial saliva

Badanie Cement SJZ/W
B2 uPly- Woda dejonizo-
Rl Komora 37°C wana Sztuczna $lina
(h] Chamber 37°C | Deionized wa- | Artificial saliva,
Test after FERY%A ter, pH 6,7; 37 °C
(h] 37°C
24 60,9+6,6 60,8+1,7 58,1£3,7
96 85,8+£2,4 66,5+4,2 61,5+2,5
93,0+2,6 67,5+4,1 61,5+1,1
102,4+5,3 69,7+2,9 61,8422
103,5+3,7 - 61,5+2,2
106,4+3,7 - 61,6+1,4
- 74,1+£3,8 -
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® o o o o @ o struktury powierzchni

Badania mikro-§

wytworzonych mate-
riatbw inkubowanych
do 21 dni w komorze :
klimatycznej lub w wo- S8
dzie dejonizowanej lub &
sztucznej $linie wy- |
konano przy uzyciu
wysokorozdzielczego
skaningowego mikro- [
skopu elektronowego
firmy FEI model Nova
NanoSEM 299 w trybie
wysokiej prozni.

ISEM/

Wyniki

Najwyzsze wartosci mikrotwardosci w funkcji czasu
oznaczono dla prébek cementu sz-j SJZ/W po inkubacji
we wszystkich badanych srodowiskach, a szczegdlnie
po inkubacji w komorze klimatycznej w 37°C i RH 90%
(TAB.4). Wéwczas prawie dwukrotnie wyzsza byta mikro-
twardo$¢ cementu sz-j SJZ/W po inkubacji w komorze
niz w wodzie dejonizowanej. Prawdopodobnie tak wysoki
wzrost mikrotwardosci  jest skutkiem niezaktoconego
procesu tworzenia sie zelu krzemionkowego na granicy
ziarno szkfa-matryca. Roéwniez wyzszg mikrotwardosé
wykazuje cement sz-j SJZ/W po inkubacji w sztucznej
Slinie w poréwnaniu z mikrotwardoscig po inkubacji w
wodzie dejonizowanej(TAB.4). Prawdopodobnie na wzrost
mikrotwardosci w tych warunkach inkubacji wptywa dyfuzja
jonéw wapniowych i fosforanowych do struktury cementu,
co w efekcie wzmacnia cement.

Giomer MG-6 wykazuje nieznacznie wyzsze wartosci
mikrotwardosci w poréwnaniu z kompozytem przetrzy-
mywanym tylko w sztucznej $linie (TAB.2,3). Po inkubacji
w pozostatych warunkach $rodowiskowych dla giomeru
MG6 i kompozytu MK4 zanotowano poréwnywalne wartosci
mikrotwardosci.

Badania w mikroskopie skaningowym wykazujg, ze po
inkubacji w komorze klimatycznej na powierzchni giomeru
MG-6 widoczne sg pory ( RYC.1a), a po inkubacji w wo-
dzie dejonizowanej obserwuje sie liczne ubytki z powodu
wymycia czgstek wypetniaczy oraz stabg spojnosc¢ licznych
czgstek wypetniacza z matrycg (RYC.1b). Natomiast po
inkubacji w sztucznej slinie obserwuje sie jedynie luzne
potgczenie niektérych czastek z matrycg bez ubytkéw z
powodu utraty czastek (RYC.1c).

Na obrazie skaningowym kompozytu MK-4 po inkubacji
w komorze klimatycznej widoczne sg pory (RYC.2a), a
po inkubacji w wodzie w jeszcze wigkszym stopniu niz dla
giomeru obserwuje sie rozluznienie potgczenia czgstek
wypetniacza z matrycg polimerowa. Natomiast po inkubaciji
w sztucznej Slinie wystepuja nieliczne pory i tylko na granicy
wypetniacz-matryca polimerowa stwierdza sie mikropeknig-
cia (RYC.2c).

Na podstawie dokonanych obserwacji mozna stwierdzic,
ze obrazy probek giomeru MG-6 i kompozytu MK-4 inku-
bowanych w komorze klimatycznej, czy w wodzie dejoni-
zowanej, czy tez w sztucznej Slinie sg zblizone. Materiaty
te ulegaja najwiekszej degradacji w wodzie dejonizowane;,
a w szczegolnosci dotyczy to kompozytu MK-4.

Poréwnujgc obrazy powierzchni zgtadéw cementu SJZ/W
po inkubacji w badanych srodowiskach stwierdzi¢ nalezy,
ze najkorzystniej prezentuje sie powierzchnia zgtadu probki
cementu sz-j SJIZ/W inkubowanej w sztucznej $linie (RYC.3
c). Nie obserwuje sie na powierzchni prébki zadnych mi-

RYC.1. Giomer MG-6 po inkubacji do 21 dni w réznych warunkach srodowiskowych

FIG.1. Giomer MG-6 after incubation for 21 days in different environments /SEM/

The highest value of microhardness as a function of
time was determined for the samples of cement sz-j SJZ/
W after incubation in all tested environments, especially
after incubation in a climatic chamber at 37°C and RH
90% (TAB.4). At that time microhardness of cement sz-j
SJZ/W after incubation in the chamber was twice as high
as that in deionized water. Probably such a high increase
in microhardness is a consequence of the smooth process
of the formation of silica gel on the glass grain-matrix inter-
face. Also there is a higher microhardness of cement sz-j
SJZ/W after incubation in artificial saliva compared to the
microhardness after incubation in deionized water (TAB.4).
Probably the increase in microhardness in the conditions of
incubation results from diffusion of calcium and phosphate
ions to the structure of cement, which in consequence
strengthens the cement.

Giomer MG-6 shows a slightly higher microhardness
values compared to the composite placed only in artificial
saliva (TABLE 2, 3). After incubation in other environmental
conditions for giomer MG6 and composite MK4 comparable
microhardness values were reported.

Electron microscope scanning tests show that after
incubation in a climatic chamber on the surface of giomer
MG-6 there are pores visible (FIG.1), and after incubation
in deionized water numerous losses were observed due to
leaching of fillers particles and a weak of bound of many
particles of filler with the matrix (FIG.1b). However, after
incubation in artificial saliva only loose connection of some
particles with the matrix were noted without losses due to
loss of particles (FIG.1c).

On the scanning image of composite MK-4 after incuba-
tion in a climatic chamber there are pores visible (FIG.2a),
and after incubation in water to an even greater extent than
in case of giomer loosening of filler particles connection
with polymer matrix can be seen. However, after incuba-
tion in artificial saliva are very few pores, and only on the
interface of filler-polymer matrix the micro-cracks can be
seen. (FIG.2c.)

Based on the observations, it can be concluded that the
images of the giomer MG-6 and MK-4 composite samples
incubated in a climatic chamber, or in deionized water or in
artificial saliva were similar. These materials undergo the
largest degradation in deionized water, and in particular this
refers to composite MK-4.

In comparing images of the surface of cement SJZ/W
after incubation in the test environments, it should be noted
that the sample of cement sz-j SJIZ/W incubated in artificial
saliva (FIG.3 c) looks the best. There are no micro-cracks
on the sample surface, at the interface of glass grain-poly-
mer matrix. The sample of cement SJZ/W after incubation
in a climatic chamber (FIG.3a) or deionized water (FIG.3b)
should be assessed as worse. After incubation in a climatic
chamber on the sample surface there were only a few
cracks at the boundary of glass grain-polymer matrix. After
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kropeknig¢ na granicy J
ziarno szkta- matry-
ca polimerowa Nieco
gorzej nalezy ocenié
obraz probki cementu g
SJZ/W po inkubacji w S
komorze klimatycznej |
(RYC.3a) lub w wodzie
(RYC.3b). Po inkuba-
cji w komorze klima-
tycznej na powierzchni &
probki wystepujg ob- B
serwuje sie tylko nie-
liczne mikropekniecia
na granicy ziarno szkta
—matryca polimerowa. |
Po inkubacji probki w
wodzie obserwuje sie
na powierzchni liczne
mikropekniecia, ktérych
nie obserwuje sie po
inkubacji w sztucznej
Slinie.

ISEM/

Whioski

1. Najwyzsze war-
tosci mikrotwardosci w
funkcji czasu oznaczo-
no dla prébek cementu
szkto-jonomerowy SJZ/
W po inkubacji we
wszystkich badanych srodowiskach, a szczegdlnie po in-
kubacji w komorze klimatycznejw 37°C i RH 90%. Prawie
dwukrotnie wyzszg mikrotwardo$¢ ma cement sz-j SJZ/W
po inkubacji w komorze niz w wodzie dejonizowanej. Takze
wyzsze wartosci mikrotwardosci stwierdzono dla cementu
sz-j SJZ/W po inkubacji w sztucznej slinie w poréwnaniu z
cementem po inkubacji w wodzie dejonizowane;.

2. Dla giomeru MG-6 i kompozytu MK -4 oznaczono
nizsze wartosci mikrotwardosci po inkubacji w badanych
warunkach $rodowiskowych niz dla cementu sz-j SJZ/W.

3. Prébki giomeru MG-6 i kompozytu MK-4 inkubowane w
komorze klimatycznej, czy w sztucznej slinie ulegajg dezin-
tegracji w mniejszym stopniu niz w wodzie dejonizowane;j.

4. Sposrod wytworzonych materiatdw po inkubacji do 21
dni w réznych srodowiskach najlepsze wiasciwosci wyka-
zywata powierzchnia zgtadu prébki cementu sz-j SJZ/W po
inkubacji w sztucznej slinie.

5. Na podstawie przeprowadzonych badarn mikrotwardo-
Sci i oceny mikrostruktury mozna prognozowac, ze cement
sz-j z ptynem dwufunkcyjnym SJZ/W powinien w mniejszym
stopniu ulega¢ dezintegracji i zuzyciu w srodowisku jamy
ustnej niz inne wytworzone w trakcie eksperymentow
materiaty.

ISEM/

ISEM/

Pismiennictwo

[1]. Giomer restorations-Dental Abstracts ,vol.50, 6,nov.-dec.2005,
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RYC.2. Kompozyt MK-4 po inkubacji do 21 dni w roznych warunkach srodowiskowych
FIG.2. Composite MK-4 after incubation for 21 days in different environments /SEM/
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RYC.3. Cement SJZ/W po inkubacji do 21 dni w réznych warunkach srodowiskowych
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FIG.3. Cement glass-ionomer SJZ/W after incubation for 21 days in different environments

incubation of the sample in water numerous micro-cracks
can be seen on the surface, which were not observed after
incubation in artificial saliva.

Conclusions

1. The highest value of microhardness as a function of
time were determined for samples of glass-ionomer cement
SJZ/W after incubation in all tested environments, especially
after incubation in a climatic chamber at 37°C and RH 90%.
The microhardness of cement sz-j SJZ/W after incubation in
the chamber was almost twice larger than in deionized water.
Also, a higher microhardness values were found for cement
sz-j SJZ/W after incubation in artificial saliva, as compared
with cement after incubation in deionized water.

2. For giomer MG-6 and MK-4 composite the lower values
of microhardness were determined after incubation in the
test environmental conditions than for cement sz-j SJZ/W.

3. Samples of giomer MG-6 and MK-4 composite incu-
bated in a climatic chamber, or in artificial saliva disintegrate
to a lesser extent than in deionized water.

4. Among the materials produced after incubation for
21 days in different environments the best properties were
shown by the sample of cement sz-j SIZ/W after incubation
in artificial saliva.

5. Based on the survey of microhardness and evaluation
of the microstructure, it can be predicted that the cement sz-j
with bifunctional fluid SJZ/W should be subject to disintegra-
tion and wearing to a smaller extent in the environment of the
mouth than other materials made during the experiment.
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