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Mikrogeometria powierzchni prawdopodobnie ma znaczacy
wptyw na wzrost nowego nerwu. Wptyw taki byt obser-
wowany przez Bellamkomde [2], ktéry stwierdzit, ze jesli
uszkodzony nerw zostanie umieszczony w zelu agarozowym
wypetnionym widknami nylonowymi, to proces wzrostu
przebiega gtéwnie na widknach. Rezultatem naszych badan
sg wiec takze rurki (kable) z wieloma kanalikami o $rednicy
kilkudziesieciu mikrondw, rownolegtymi do osi rurki. Prezen-
towane badania sg wstepne i wymagajq dalszej pracy. Wias-
ciwosci mechaniczne otrzymanych rurek sg wystarczajaco
dobre, tzn. rurki sg bardzo gietkie i elastyczne. Zszywanie i
klejenie nie powoduje ich rozrywania. Wytrzymato$¢ rurek na
rozcigganie, niezaleznie od grubosci $cianki, jest podobna
(RYS.2). Wydtuzenie przy zerwaniu dla wszystkich rurek
wynosi ok. 50%.
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Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan uwalniania
fluoru, chropowatos$ci powierzchnii aktywno$ci antybak-
teryjnej wypetnien stomatologicznych. Badaniom pod-
dano dwa handlowe materiaty: cement szktojonomerowy
Fuji IX i kompozyt modyfikowany polikwasem
Dyract AP. Uwalnianie jonow fluorkowych mierzono
metodg potencjometrii bezposredniej. Aktywnosc¢
antybakteryjng oceniano przy wykorzystaniu procesu
dyfuzji w podfozu agarowym. Analizowano topografie
powierzchni materiatéw przy pomocy elektronowego
mikroskopu skaningowego.

Stowa kluczowe: materiaty stomatologiczne,
uwalnianie fluoru, chropowato$¢, aktywnos$c¢ przeci-
wbakteryjna

[Inzynieria Biomateriatéw, 58-60,(2006),166-169]

Wprowadzenie

Wsrdd wielu wymagan stawianych materiatom na state
wypetnienia stomatologiczne wazng cecha jest przeciwdzia-
fanie procesom préchnicowym. W tym odniesieniu wazng
role spetnia fluor. Jego gldbwnym zadaniem jest reminerali-
zacja szkliwa oraz zebiny [1]. Liczne badania wskazuja, ze
fluor moze by¢ takze inhibitorem kariogennego dziatania

It was assumed that differences in surface microgeometry
influence nerve growing process. Recently it was observed
by Bellamkomda [2] that if the regenerating nerve is placed
in agarose gel filled with nylon fibers, the growing process
occurs on the surface of the fiber. Therefore, we elaborated
a method for polymer cables with very thin channels along
the mandrel. The results, however, are preliminary and fur-
ther research has to be done. Mechanical properties of the
tubes are reasonably good, i.e. they show very high flexibility
and elasticity. They can be both sutured or glued without
break. Strength of the tubes is practically independent on
the wall thickness which means the uniform microstructure
in all cases (FIG.2). The elongation at break for all tubes
is around 50%.
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Abstract

This work present results of research of fluoride
release, surface roughness and antibacterial activ-
ity of dental materials. Two commercial restorative
materials were investigated: glassionomer cement
Fuji IX and polyacid-modified composite resin Dyract
AP. Fluoride release was measured using direct
potentiometry method. The antibacterial activity was
evaluated with agar diffusion test. The topography of
materials surface was observed using electron scan-
ning microscope.

Keywords: dental materials, fluoride release,
surface roughness, antibacterial activity
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Introduction

Among a lot desirable requirements of materials for
dental fillings, significant quality is anticariogenic effect.
Fluoride ions play key role in this process. The main task of
fluoride is dental and enamel remineralisation [1]. Numer-
ous researches show that fluoride can also be an inhibitor
of cariogenic effect of microorganisms. The influence of
fluoride for anticariogenic effect is especially characteristic
in case of applying of glassionomer and compomer materi-



drobnoustrojéw. Jego wptyw na efekt przeciwprochnicowy
jest charakterystyczny szczegdlnie w przypadku stosowania
materiatéw glass-jonomerowych i kompomerowych. Mate-
riaty te cechujg sie sporymi ilosciami uwalniania jonow flu-
orkowych [2-4]. Zmniejsza to ryzyko powstawania prochnicy
w tkankach bezposrednio przylegajacych do wypetnienia.
Przeprowadza sie¢ liczne badania wtasciwosci antybakteryj-
nych polegajgce na okresleniu strefy zahamowania wzrostu
bakterii na podtozu agarowym [5,6]. Jednoczesnie proces
uwalniania fluoru zmienia strukture materiatu. Okresla sie
wiec wtasciwosci fizykochemiczne, mechaniczne i analizuje
powierzchnie materiatu [7,8].

Celem pracy byta ocena wptywu uwalniania jonéw fluorko-
wych na chropowatos$¢ i strukture powierzchni oraz aktyw-
nos¢ antybakteryjng wypetnien stomatologicznych.

Materiatl i metody badan

W niniejszej pracy badaniom poddano dwa handlowe
materiaty na state wypetnienia stomatologiczne. Nalezaty
do nich: cement szktojonomerowy - Fuji IX uwalniajacy fluor
ze szkta wapniowo-glino-fluoro-krzemowego i kompomer
— Dyract AP zawierajacy szkto strontowo-fluoro-krzemowe
i fluorek strontu.

W pierwszym etapie badan oceniano uwalnianie jonéw

fluorkowych z wybranych materiatéw. Probki utwardza-
no w specjalnie przygotowanych formach o wymiarach
13,5mmX1mm. Po wypolerowaniu klimatyzowano je przez
24 h w temp 37°C. Nastepnie zostaty umieszczone w
roztworze buforu fosforanowego o pH=6,8 w naczyniach
polietylenowych i caty czas klimatyzowane w temperatu-
rze 370C. Do oznaczania zawartosci jonéw fluorkowych
uwalnianych z badanych materiatébw uzyto metode poten-
cjometrii bezposredniej z kombinowana elektrodg fluorkowa
firmy ORION. Badania przeprowadzono po 1,4,7,14,30i 60
dniach przetrzymywania probek w roztworze kontaktowym.
Kazdorazowo do badan brano po 3 roztwory z prébkami
danego materiatu. Do analizowanych roztworéw przed
badaniem dodawano buforu TISAB. Stabilizowato to pH
roztworu oraz eliminowato wptyw jonéw obcych podczas
badania. Po badaniach emisji jonéw fluorkowych oceniano
chropowato$¢ probek przy uzyciu profilografometru Ta-
lysurf 10. Obserwacje struktury analizowanych materiatéw
realizowane byty za pomocg mikroskopu skaningowego
Hitachi S 3000N.
W dalszych badaniach przeprowadzono ocene aktywnosci
antybakteryjnej badanych materiatow. Prébki do tej oceny
przygotowano w warunkach aseptycznych przy wykorzy-
staniu potkolistych foremek o $rednicy 9mm. Do badan
mikrobiologicznych wykorzystano zaadaptowang metode
dyfuzji na podtozu agarowym, stosowang do oceny aktyw-
nosci antybiotykow. W ocenie uzyto standardowe szczepy
bakteryjne. Po uptywie 24 godzin mierzono w mm strefy
zahamowania wzrostu bakterii testowych. Brak hamowania
wzrostu okreslano, tak jak w pracy Vermeersch [6] wielkos-
cig $rednicy probki, czyli w naszym przypadku 9mm.

Wyniki badan i dyskusja

Wyniki badan uwalniania fluoru obrazuje RYS.a. Przed-
stawiono je w postaci zaleznosci ilosci uwolnionego fluoru
z 1 mm? powierzchni probek wypetnien w funkcji czasu.
Uzyskane wyniki potwierdzity wyrazne tendencje uwalniania
jonow fluorkowych przez handlowe materiaty stosowane na
state wypetnienia stomatologiczne. Zaréwno cement szkto-
jonomerowy - Fuiji IX, jak i kompomer - Dyract AP wykazujg
kumulatywny wzrost ilosci fluoru w roztworze. Badania
ujawnity, iz najwyzszy poziom emisji fluoru do roztworu w

als. These materials release much more fluoride ions than
others [2-4]. It decreases the risk of caries forming in tissues
direct adjacement to the filling material. Numerous investiga-
tions of antibacterial properties in which determine the zone
of bacterium growth using agar base are evaluated [5,6].
This fluoride release may change the material structure.
So mechanical, physicochemical properties and analyse
of material surface are described [7,8].

The main aim of this work was determination of the influence
of fluoride release on surface roughness, material structure
and antibacterial activity of filling materials.

Materials and research methods

In this paper, tests were performed on two commercial
restorative materials. The materials include: glassionomer
cement Fuji IX release fluoride from Ca-Al-F-silicate glass
fillers and polyacid-modified composite resin Dyract AP
contain Sr-F-silicate glass and strontium fluoride.

The first stage of the work consisted of determine of fluo-
ride release from selected materials. The specimens were
hardened in special forms with dimensions 13,5mmX1mm.
After polish they were conditioned for 24 h at temp. 37°C.
Next, they were put in to polyethylene vessels with phos-
phate buffer solution with pH=6,8 and were all the time
conditioned at temp. 37°C. For the purpose of determination
of the content of fluoride ions released from the examined
materials, method of direct potentiometry with combined
fluoride electrode, manufactured by Orion, was used. The
tests were performed after 1,4,7,14,30 and 60 days of keep-
ing the samples in agent solution. Each time 3 solutions with
samples of given material were used. Before analyse to
each test solution the TISAB buffer was added. It stabilize
the pH solution and eliminate the influence of other ions dur-
ing measure. After fluoride release measures the surfaces
roughness of the samples was examined using Talusurf 10
appliance. The surface of tested materials were observed
using scanning microscope Hitachi S 3000N.

In the next stage, the antibacterial activity of examined ma-
terials was determined. Samples were prepared in aseptic
conditions using half-round plates with 9mm dimension.
Microbiological tests were defined using agar diffusion test-
ing, apply to determine the antibiotic active. In tests, popular
bacterial strain were evaluated. After 24 h, the diameters
in mm of the growth-inhibition zones of test bacterias were
measured. No inhibition zone was determine as in Vermeer-
sch [6! work using sample dimension, in our case 9mm.

Results and discussion

FIGURE 1a presents fluoride ions emission. The relation-
ship between cumulative fluoride released from 1 mm? of
sample surface and time of release is presented. The results
confirm visibly tendency of fluoride release from commercial
restorative materials. Both glassionomer cement-Fuiji IX and
compomer - Dyract AP show cumulative amount of fluoride
in analysed solutions. Tests show that the highest amount of
released to solution fluoride ions from both materials begins
in the 7" day. Similarly as at work of Hattab [7], the amount
of released fluoride stabilize after 7 day of research. Solution
with sample of Fuiji IX filling characterise the higher amount
of fluoride ions. About 0,7 ug of fluoride ions released from
1mm? of sample surface. Slightly less amount of fluoride
(0,5pg/mm?) was released from compomer surface. The
differences in fluoride release rate are the consequence of
diverse chemical composition of both materials and other
release mechanisms. From glassionomer fluoride ions are
liberate from the glass particles. Compomer clearly release
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RYS.1. Wyniki pomiaréw uwalniania fluoru (a) i chropowatosci powierzchni (b).
FIG.1. Amount of fluoride release (a) and surface roughness (b).

przypadku obu materiatéw nastepowat w 7 dniu badania.
Nastepowata jednoczesnie stabilizacja jego poziomu w
roztworze, podobnie jak w pracy Hattaba i wsp.[7] Roztwor
z probkag wypetnienia Fuji IX charakteryzowat sie wyzszym
poziomem ilosci jonéw fluorkowych. Z 1 mm2 powierzch-
ni prébki uwalniato sie okoto 0,7 pg jonéw fluoru. Nieco
mniejsza ilos¢ zostata uwolniona z kompomeru i wynosita
0,5ug/mm?. Rdéznice w poziomie uwalniania fluoru wyni-
kaja z odmiennego skfadu chemicznego obu materiatow,
a jednoczes$nie innymi mechanizmami jego uwalniania.
Z cementu szktojonomerowego fluor uwalniany byt na
drodze dyfuzji z czasteczek szkta4. Kompomer natomiast
uwalniat wolniej fluor z uwagi na zachodzacy proces wia-
zania zywicy i stabszg reakcje kwas-zasada. Po miesigcu
przetrzymywania probek obu materiatéw nastgpit spadek
ilosci fluoru w roztworze.

Poréwnanie chropowatosci powierzchni prébek przed i
po procesie uwalniania fluoru przedstawione na RYS.1b
wskazujg na zdecydowanie wiekszy jej wzrost w przypadku
materiatu Fuji IX. Jest to prawdopodobnie skutek obecnosci
jonoéw wapnia w czgsteczkach szkta cementu szktojonome-
rowego, powodujgcych szybszy proces jego rozpuszczania.
Natomiast swiatloutwardzalna zywica obecna w strukturze
kompomeru w wiekszym stopniu zabezpiecza jego po-
wierzchnie przed wptywem rozpuszczalnika. Potwierdze-
niem jest analiza zdje¢ powierzchni badanych materiatow
widoczna na RYS.2. Materiat Fuji IX (RYS.2b) cechowat sie
niejednorodng powierzchnig z licznymi mikropeknieciami

less fluoride because of resin bonding process and weaker
acid-base reaction than in glassionomer cements. After one
month of storage of analyse samples in solution the amount
of fluoride decreased.

The comparison of surface roughness of samples before
and after fluoride release presented on FIG.1b show clearly
high increase this parameter in case of Fuiji IX restorative.
Probably, it is the effect of presence of calcium ions in glass
fillers of glassionomer cement which accelerate the dissolve
of cement. The compomer consist of photo-polymerizable
resin which protect it's surface from solvent influence. It
is confirmed through analyse the surfaces of materials
show on FIG.2. The Fuiji IX material (FIG.2b) characterize
heterogenous surface with a lot of structure microcracks.

RYS.2. Struktura powierzchni materiatow Dyract
AP (a) i Fuji IX (b) po uwalnianiu fluoru.

FIG.2. Structure of Dyract AP (a) and Fuji IX (b)
materials after fluoride release.

—
[ns]

—
b

Growth-inbibition
zane[mm]
]

Streptococcus mutans  Streptococcus sanguis

O Fuji 1% @ Dyrac AP | "

Growth-inbibition
zone[mmi]]

Streptococols mTtars

Streptocoonis sargais

O Fuji [¥ B Dyract AP | ty

Rys.3. Srednie strefy zahamowania wzrostu bakterii préchnicowych tuz po utwardzeniu

materiatow (a) i po 7 dniach uwalniania fluoru (b).

FIG.3. Mean inhibition zones of cariogenic bacterias just after material hardening (a) and after 7 days fluoride

release (b).



w jego strukturze. Wida¢ jednoczes$nie odstoniete ziarna
czastek wypetniacza proszkowego. Matryca kompomeru
pozwala zachowac¢ bardziej jednolita strukture materiatu
(RYS.2a).

Wyniki uwalniania fluoru sktonity do przeprowadzenia
badan strefy zahamowania wzrostu w dwdch etapach: tuz
po utwardzeniu materiatéw i po 7 dniach przetrzymywania
probek w roztworze buforu fosforanowego (RYS.3). Po
uptywie doby od zwigzania materiatdbw cement szktojo-
nomerowy Fuji IX wykazywat dziatanie antybakteryjne w
przypadku obu drobnoustrojéw. Dyract AP nie wykazywat
takiego efektu. 8 dni od utwardzenia materiatdw hamowanie
wzrostu bakterii wykazywaty oba wypetnienia, lecz tylko w
przypadku jednej z nich - Streptococcus sanguis. Swiadczy
to o gatunkowej wrazliwosci bakterii na jony fluorkowe.
Doktadniejsze wyniki badan umieszczone sg w artykule
Marczuk-Kolady i wsp.[9].

Podsumowanie

W pracy badano dwa handlowe materiaty stomatologicz-
ne: cement szktojonomerowy Fuji IX i kompomer Dyract AP.
Okreslono wptyw procesu uwalniania fluoru na chropowa-
tos¢ i strukture materiatdéw oraz hamowanie wzrostu bakterii
prochnicowych. Na podstawie wykonanych badan mozna
sformutowac¢ nastepujgce wnioski:

» cement szkiojonomerowy uwalnia wiecej jonéw fluor-
kwoych w poréwnaniu do kompomeru,

« stabilizacja uwalniania fluoru nastepuje po 7 dniu przetrzy-
mywania probek w roztworze,

« stwierdzono zmiany chropowatosci i struktury materiatéw
w wyniku oddziatywan z roztworem kontaktowym,
 uwalnianie jonoéw fluorkowych ma wplyw na aktywnosc
antybakteryjng materiatow stomatologicznych.

Ze wzgledu na posiadane wtasciwosci, zaréwno Fuji IX
jak i Dyract AP mogq by¢ polecane jako state wypetnienia
ubytkéw prochnicowych biorac pod uwage profilaktyke
préchnicy wtérnej.
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Uncover glass particles were also observed on it's surface.

Compomer matrix permit to save more homogenous mate- © @ @ @ ® o o

rial structure (FIG.2a).

The results of fluoride release induce to determine the inhibi-
tion zone at two stages: just after materials hardening and
after 7-day keeping of samples at phosphate buffer solution
(FIG.3). In the first case glassionomer cement Fuji IX in-
duced an antibacterial effect in case of two microorganisms.
There was no inhibition zone around Dyract AP. 8 days after
material hardening an antibacterial activity was observed
for each of them, but only for one bacteria - Streptococcus
sanguis. It can be explained by bacteria sort sensitivity for
fluoride ions. More information is characterise at Marczuk-
Kolada [9] article.

Summary

In this paper investigate two commercial restorative ma-
terials: glassionomer cement Fuji IX and compomer Dyract
AP. The influence of fluoride release on surface roughness,
material structure and antibacterial activity was evaluated.
On the basis of the performed examinations, the following
conclusions have been formed:

e the amount of fluoride release is higher in glassionmer
cement than in compomer,

o the stabilize effect of fluoride release is observed after 7
days of restoring tested materials in solution,

e it was found that surface roughness and material structure
changed during contact with tested solution,

o fluoride release influence on antibacterial effect of restora-
tive materials.

In view of Fuji IX and Dyract AP properties these materials
may be used as filling materials for dental caries considering
inhibit recurrent caries formation.
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