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Zastosowanie mikroskopu
sit atomowych w badaniach
materiatow stomatologicznych

Wprowadzenie

Materiaty stomatologiczne to
organiczne lub nieorganiczne
zwiazki chemiczne lub miesza-
nina tych zwigzkéw pochodze-
nia naturalnego lub syntetycz-
nego, ktéra jest przetworzona
i przydatna w praktyce leczni-
czej i rehabilitacyjnej w stoma-
tologii. Wszystkie one pracuja
w $srodowisku jamy ustnej,
cechujacym sie umiarkowang
kwasowoscig, temperaturg
wahajaca sie w nieznacznym
zakresie i obecnosciag mikro-
flory bakteryjnej. Materiaty po-
zostajace w jamie ustnej przez
dtuzszy czas, takie jak wypet-
nienia, korony czy implanty
s3 ponadto narazone na cy-
kle obciagzen i odcigzen oraz
na znacznie wieksze wahania
temperatur i kwasowosci niz
np. materialty przeznaczone
na masy odciskowe czy narze-
dzia stomatologiczne.

Wraz ze wzrostem $rednie-
go wieku spoteczenstwa,
zapotrzebowanie na ustugi
stomatologiczne rosnie. Jed-
nocze$nie w miare wzrostu
zamoznosci spoteczenstwa,
rosng tez wymagania stawia-
ne materiatom stomatologicz-
nym. Poza podstawowymi wia-
snosciami oczekiwanymi od
materiatéw biomedycznych,
takimi jak biozgodnos$¢, wy-
trzymatos$ci odpowiednie wia-
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snosci technologiczne umoz-
liwiajgce obrébke wymaga sie
takze estetyki i wygody. Ozna-
cza to, ze wypetnienia, koro-
ny, mosty i protezy nie moga
odrdzniac sie od naturalnego
zeba, a protezy musza by¢
mocno osadzone. Coraz cze-
$ciej zamiast ruchomych pro-
tez stosuje sie implanty z ko-
ronami porcelanowymi, ktére
nie wymagaja codziennego
wkfadania i zdejmowania oraz
sg optymalnym rozwigzaniem
pod wzgledem biomecha-
nicznym.

Szczegblna role wséréd mate-
riatbw biomedycznych maja
tytan i jego stopy. Materiaty
te wcigz naleza do najbar-
dziej perspektywicznych do
zastosowania w medycynie.
Wsréd wielu zalet tych mate-
riatbw warto wyrézni¢ wyso-
ka wytrzymato$¢ przy niskiej
gestosci, co przektada sie na
bardzo wysoka wytrzymatos¢
wzgledng, bardzo dobrg osse-
ointegracje oraz biozgodnosc¢.
Sa jednak pewne ogranicze-
nia, ktére zawezaja zakres ich
mozliwosci aplikacyjnych -
szczegOlnie jesli chodzi o sto-
matologie (implanty stomato-
logiczne), a mianowicie: niska
odpornos$¢ na zuzycie $cierne,
migracja pierwiastkéw do
otaczajacych implant tkanek
oraz brak mozliwosci otrzy-
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mania trwatego potaczenia
implant-tkanka kostna, ktére
po dtuzszym okresie uzytko-
wania nie prowadzitoby do
jego obluzowania. W celu
zniwelowania tych ograni-
czeh niezwykle przydatna
jest modyfikacja powierzchni
implantéw po to, aby uzy-
ska¢ jej odpowiednia topo-
grafie i bioaktywnos¢. Mozna
to zrealizowa¢ miedzy inny-
mi przez natozenie powtok,
co jest w wielu przypadkach
znacznie tansze niz uzycie
innego, drozszego materiatu
o pozadanych wiasnosciach.
Powtoki poprawiaja wiele wia-
snosci materiatow, a naktada-
ne na powierzchnie tytanu
i jego stopéw moga popra-
wiac osseointegracje, sprzyjac
adhezji miedzy implantem
tytanowym a porcelanowa
korona, przeciwdziata¢ zuzy-
ciu $cierno-korozyjnemu oraz
poprawia¢ adsorpcje biatek
na powierzchni implantu lub
integracje z ozebna.

W4réd wielu metod naktadania
powtok szczegdlnie interesuja-
cg z punktu widzenia stoma-
tologii jest ALD (ang. Atomic
Layer Deposition). ALD jest
metoda nakfadania powiok
pozwalajaca na bardzo doktad-
ne odwzorowanie topografii
podtoza oraz kontrole grubo-
$ci powtoki z doktadnoscia do

kilku nanometréw. Nalezy do
grupy metod chemicznego
osadzania z fazy gazowej (ang.
Chemical Vapor Deposition,
CVD). Ze wzgledu na niemal
idealng doktadnos¢ w odwzo-
rowaniu powierzchni, metoda
ALD nadaje sie do pokrywania
powierzchni o bardzo skompli-
kowanym ksztatcie.

W badaniach topografii im-
plantéw stomatologicznych
bardzo przydatna jest mikro-
skopia sit atomowych, ktéra
pozwala — dzieki wykorzysta-
niu sit oddziatywan miedzyato-
mowych - na uzyskanie obra-
zu powierzchni ze zdolnoscia
rozdzielcza rzedu wymiaréw
pojedynczego atomu.

Metodologia

Do badan zastosowano mikro-
skop sit atomowych w trybie
pracy bezkontaktowej, wyma-
gajacej wprawienia mikroson-
dy w drgania. Wskutek dziata-
nia sit kapilarnych lub van der
Waalsa amplituda i czestotli-
wos¢ drgan sondy zmieniaja
sie. Poprzez detekcje ampli-
tudowa lub czestotliwoscio-
w3a wyznaczana jest sita dzia-
fajaca na sonde, co pozwala
na obserwacje topografii po-
wierzchni. Odlegtos¢ miedzy
sondg a powierzchnig miesci
sie w zakresie od kilku do kil-
kudziesieciu nanometréw.



Rys. 1. Zdjecie prébki z zaznaczonymi obszarami o réz-
nej grubosci powfoki: 1) 108 nm, 2) 113 nm, 3) 151 nm
(grubos¢ warstwy zmierzono metodq elipsometryczng za
pomocg spektometru Sentech SES800E). Fotografia cyfro-
wa w funkcji makro

W celu opisu powierzchni im-
plantéw okreslono wspotczyn-
nik nierébwnosci powierzchni
(ang. Rough Mean Square
- RMS), wyrazany w nanome-
trach. Wspotczynnik RMS sta-
nowi odchylenie standardowe
od wartosci sredniej oblicza-
nej z obszaru na podstawie
siatki punktéw (charaktery-
zowanych przez wysokos¢ Z;).
Wyznaczono takze chropo-
watos¢ powierzchni implan-
tow R,. Wspétczynnik nieréw-
nosci powierzchni RMS oraz
chropowatos$¢ powierzchni
R, obliczono w programie XEl
zintegrowanym z mikrosko-
pem AFM, ktéry jest narze-
dziem do edycji uzyskanych
obrazéw oraz ich obroébki.

Do badan wykorzystano
prébki z tytanu 4. klasy jako-
$ci (zgodnie z norma ASTM
B348-13) z warstwg ZrO,
osadzong metoda ALD. Z pre-
ta tytanu o $rednicy 5 mm
wycieto prébki o grubosci
2 mm. Do dalszych badan
przygotowano je przez szli-

fowanie papierem sciernym,
a nastepnie polerowanie na
macie filcowej zwilzonej za-
wiesing diamentowa. Szlifo-
wanie i polerowanie przepro-
wadzono na szlifierko-polerce
firmy Struers. Prébki szlifo-
wano papierem o ziarnistosci
320, a po szlifowaniu natozo-
no na nie warstwe ZrO, meto-
da ALD w modzie termicznym.
Warstwe ZrO, natozono przy
pomocy urzadzenia TFS-200-
190 firmy Beneq, a wykorzy-
stanymi prekursorami byty:
czysty Zr i H,O o temperatu-
rze 80°C; warstwa wzrastafa
przez 650 cykli ALD. Widok
prébki z natozong powtoka
przedstawiono na rys. 1; wi-
doczne gotym okiem zrézni-
cowanie koloru prébki wyni-
ka z réznic grubosci powtoki
na jej powierzchni.

Probki przed i po natozeniu
powtoki poddano obserwa-
cjom w skaningowym mikro-
skopie elektronowym (ang.
Scanning Electron Microsco-
py — SEM) (rys. 2).

Wyniki badan i ich omé-
wienie

Na rysunkach 3-5 przedsta-
wiono przyktadowe obrazy
topografii  powierzchni uzy-
skane przy uzyciu mikroskopu
sit atomowych. Obszar bada-
nia wynosit 25x25 um.
Obrazy topografii powierzch-
ni badanych materiatow
wskazuja na jej duzg nieréw-
nomiernos¢, co sprzyja osse-
ointegracji, a jednoczesnie

Rys. 2. Powierzchnia probki: a) przed natozeniem powtoki

umozliwia osadzanie sie bak-
terii i drobnoustrojéw. Sred-
nia warto$¢ chropowatosci
badanych prébek wyznaczo-
na na podstawie pomiaréw
AFM wynosi 20 um. Powtoka
dobrze odwzorowuje po-
wierzchnie podtoza i $cisle do
niego przylega. Nadaje po-
wierzchniom prébek wtasno-
$ci hydrofobowe (czysty tytan
ma wiasnosci hydrofilowe), co
jest szczegdlnie wazne jezeli

(powiekszenie 60 000x), b) po natozeniu powtoki (powiek-

szenie 30 000x)
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chodzi o mozliwosci osadza-
nia sie bakterii i drobnoustro-
jow na powierzchni elemen-
tow stomatologicznych.

Podsumowanie

Inzynieria materiatowa odgry-
wa bardzo wazng role w pro-
jektowaniu nowych wyroboéw
stomatologicznych. Najwaz-
niejszym czynnikiem w do-
borze materialu na wyroby
medyczne jest biokompaty-
bilnos¢, czyli zdolnos¢ do pra-
widtowego funkcjonowania
wewnatrz organizmu, bez ne-
gatywnych skutkow dla ma-
teriatu i dla organizmu. Wsréd
innych pozadanych wtasnosci
biomateriatéw do zastosowan
w stomatologii warto wyréz-
ni¢ wysoka wytrzymato$¢ na
Sciskanie, odpornos¢ korozyj-
ng i zdolnos$¢ do pracy w dos¢
szerokim, jak na biomateriaty,
zakresie temperatur. Wszyst-
kie te wymagania spetnia ty-
tan i czes¢ jego stopow.
Naktadanie powtok na mate-
riaty stanowi atrakcyjng me-
tode poprawiania wiasnosci
na powierzchni materiatu,
szczegOllnie tam, gdzie wy-
stepuje kontakt materiatu ze
srodowiskiem jego pracy. Po-
wtoki o dobrej ciagtosci, $ci-
$le przylegajace do materiatu
podfoza mozna uzyskac przez
osadzanie z fazy gazowej
w procesach fizycznych lub
chemicznych, czyli metodami
PVD (ang. Physical Vapour De-
position) i CVD (ang. Chemical
Vapour Deposition). Intere-
sujaca odmiang metody CVD
jest osadzanie warstw atomo-
wych, czyli ALD. Technika ta
dobrze odwzorowuje wszel-
kie nieréwnosci powierzchni,
na ktére nakfadana jest war-
stwa. Wynika to ze specyfiki
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Rys. 3. Obraz AFM, obszar 1:

tej metody, tj. naktadania na-
przemiennie pojedynczych
warstw atomow. W war-
stwach tych grubos¢ mozna
regulowac z doktadnoscig do
kilku nanometréw, a dzieki
doskonatemu odwzorowaniu
powierzchni pokrywanego
przedmiotu, metoda ta nada-
je sie do pokrywania przed-
miotéw o skomplikowanym
ksztatcie, powierzchni gwinto-
wanych i chropowatych.

Powtoki ZrO, osadzone meto-
da ALD na powierzchniach ty-
tanowych wykazuja hydrofo-
bowy charakter tych warstw.
Dzieki temu moga one by¢

LAAS rok24,nr4

Rprvinm) Rfnm) Rafrm) Ra{nen) Rk Ry

144,850 22,652

1.3 43819 038 3477

Fite Name:
Head Mode
Source

Data Width
Diata Height
X Stan Size
¥ Scan Sae
Sean Rate

Z Servo Gain
SetPoint
Amplituds | 27.054E-3 (um)
Sel. Froguancy | 341.14E3 (Hz)

[av6051 2Topography@d2
NC-AFM
| Topograpty
256 (g}
| 258 oty
25 um)
| 25 famy
08 {H)
| 253
1316E-3 (um)

a) 2D z tabelg chropowatosci, b) 3D

cennym dodatkiem do im-
plantéow tytanowych stoso-
wanych w stomatologii. Cha-
rakter powierzchni okresla sie
na podstawie badania kata
zwilzania powierzchni ma-
terialu woda lub roztworem,
na przykfad soli fizjologicznej
lub tak zwanej sztucznej $liny.
Badanie to jest stosunkowo
szybkie i daje dos¢ dokfadne
wyniki, jednak wymaga pta-
skiej powierzchni badanego
materiatu.

Zastosowanie AFM do badan
jakosci powierzchni podbu-
dowy stanowi wazne uzu-
petnienie prowadzonych do

tej pory badan powierzch-
ni materiatdw stosowanych
w stomatologii. Mikroskop
sit atomowych pozwala na
doktadny pomiar topografii
powierzchni, a co za tym idzie
- na doktadniejsze zaprojek-
towanie witasnosci bioma-
teriatébw, w tym elementéow
stomatologicznych, np. im-
plantéw.
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