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STRESZCZENIE

Wraz ze wzrastajgcg liczbg dorostych oséb leczonych ortodontycznie pojawiata
sie potrzeba adhezyjnego mocowania zamkéw do uzupetnien ceramicznych.
Powierzchnia porcelany dentystycznej nie poddaje sie trawieniu kwasem
ortofosforowym (HsPOa4) i wymaga odmiennego protokotu postepowania. Mocowanie
zamkow ortodontycznych do ceramicznego uzupetnienia protetycznego staje sie dla
lekarza podwojnym wyzwaniem. Z jednej strony nalezy przygotowac powierzchnie tak,
by uzyska¢ minimalng site potgczenia wynoszacg 7 MPa, w celu umozliwienia
przeprowadzenia leczenia ortodontycznego. Z drugiej strony powierzchnia porcelany
dentystycznej, po zdjeciu zaczepu, powinna by¢ funkcjonalnie i estetycznie
niezmieniona. Wyrdznia sie mechaniczne i chemiczne sposoby opracowania
powierzchni ceramiki skaleniowej. Kolejnym aspektem ztozonosci problemu sg
estetyczne wymagania pacjentow dorostych, ktérzy bardzo czesto decydujg sie na
leczenie zamkami estetycznymi mono- lub polikrystalicznymi, przy ktérych debondingu

odnotowuje sie wysoki stopien uszkodzen koron.

Cel pracy
I.  Ocena wptywu sposobu przygotowania powierzchni ceramiki skaleniowej na
wytrzymatos$¢ potgczenia z porcelanowymi zamkami ortodontycznymi.
[I.  Analiza wptywu metody zdejmowania zaczepu ortodontycznego na stopien

uszkodzen powierzchni uzupetnienia ceramicznego.

Problem badawczy zostat zrealizowany w oparciu o nastepujgce cele szczegodtowe:

1. Ocena wytrzymatosci potgczenia miedzy powierzchnig ceramiki, a podstawg
estetycznego zamka ortodontycznego po zastosowaniu wybranych metod
przygotowania powierzchni ceramiki.

2. Ocena wptywu chropowatosci oraz zwilzalnosci opracowanych prébek na
wytrzymato$¢ potagczenia po zastosowaniu wybranych metod przygotowania
powierzchni ceramiki.

3. Ocena charakteru przetomu adhezyjno-kohezyjnego po wykonaniu testu
Scinania.

4. Ocena ilosci pozostatego kleju ortodontycznego na powierzchni prébek w

wyniku przeprowadzenia testu scinania.



5. Ocena wptywu termicznej metody zdejmowania zamkoéw ortodontycznych na
wytrzymatos¢ wigzania, wskaznik ARI oraz powstaty charakter przetomu

adhezyjno-kohezyjnego.

Materiat i metody

Materiat do badan stanowito 130 probek ceramiki skaleniowej napalonej na
metalowy walec o Srednicy 8 mm i grubosci 2 mm (Kuraray Noritake Dental, Japonia).
Po przeanalizowaniu dotychczasowych doniesien i odrzuceniu metod niespetniajgcych
minimalnych sit wigzania zamkow ortodontycznych z powierzchnig porcelany, materiat
zostat podzielony na 10 grup badanych w zaleznosci od sposobu przygotowania
ceramiki:

P, P_L — obejmujgce probki poddane obrébce strumieniowo-sciernej tlenkiem glinu o
Srednicy ziarna 50um z odlegtosci 10mm przez 10s pod cisnieniem 2,5 bar;

CJS, CJS_L — obrébka trybochemiczna preparatem CodJet Sand o $rednicy ziarna 30
pMm z odlegtosci 10mm przez 15s pod cisnieniem 2,5 bar;

HF, HF_L — trawienie chemiczne kwasem fluorowodorowym o stezeniu 9,5% przez
60s;

MEP, MEP_L - przygotowywanie chemiczne preparatem Monobond Etch&Prime
wcierajgc preparat przez 20s i pozostawiajgc do przereagowania przez kolejne 40s;
K, K_L - kontrola, prébki pokryte glazura.

Dodatkowo w badaniach wykorzystano 100 porcelanowych polikrystalicznych
zamkéw ortodontycznych na siekacz zuchwy (Centric), klej ortodontyczny
Swiattoutwardzalny Transbond XT (3M Unitek, USA), tlenek glinu o Srednicy ziarna
50um, silanizowany piasek CoJet Sand (3M ESPE. USA), 9,5% kwas fluorowodorowy
(Cercamed, Polska), Monobond Etch&Prime (lvoclar Vivadent, Lichtenstein) oraz Silan
(3M ESPE, USA).

1. Badanie profilu chropowatosci, zwilzalnosci oraz obrazowanie SEM

W celu zebrania catej charakterystyki materiatowej 30 prébek po zastosowaniu
wybranych metod opracowania powierzchni poddano obrazowaniu w elektronowym
mikroskopie skaningowym (HITACHI S-3000N), w powiekszeniu 100x oraz 1000x.
Nastepnie prébki poddano badaniu chropowatosci (odczytywano parametry Ra, Rq
oraz Rz) w profilometrze SJ-410 (Mitutoyo) oraz badaniu zwilzalnosci metodg

osadzanej kropli, z ktorej obliczano swobodng energie powierzchniowg (SEP).



2. Badanie wytrzymalosci potaczenia ceramiki skaleniowej z zamkiem
ortodontycznym testem sScinania technicznego z uprzednim naswietlaniem
laserem Er:YAG lub bez

Prébki z grup P, P_L, CJS, CJS_L, HF oraz HF_L zostaty pokryte preparatem
3M ESPE Sil. Do zacementowania zamkdéw uzyto cementu $wiattoutwardzalnego
Transbond XT, zgodnie z zaleceniami producenta, naswietlajgc lampg Elipar S10 3M
ESPE o mocy 1200 mW/cm? przez 5s bezposrednio przez zamek.

Po 24 godzinach od cementowania zamkow probki zostaty zanurzone w wodzie
w urzgdzeniu Thermocycler THE-1100 na dobe i poddane 1450 cyklom ogrzania i
chtodzenia miedzy 55°C a 5°C (20 sekund woda ciepta, 20 sekund woda zimna). Po
procesie termocyklingu, osuszone prébki z zacementowanym polikrystalicznym
zamkiem ortodontycznym poddano testowi Scinania technicznego. Badania wartosci
naprezenia stycznego przeprowadzono przy uzyciu uniwersalnej maszyny
wytrzymatosciowej Zwick Z2.5. PredkosS¢ wstepna przesuwu gtowicy wynosita 2
mm/min przy sile $cinajgcej 0,2 N. Prébki z grup P_L, CJS_L, HF_L, MEP_L, K L
bezposrednio przed testem $cinania technicznego zostaly naswietlone laserem
Er:YAG (KaVo Key Laser 3+) o mocy 4W (200mJ, 10Hz) przez 9 sekund.

3. Ocena charakteru przetomu adhezyjno-kohezyjnego

Charakter przetomu, powstaly w wyniku proby Scinania zamkow
ortodontycznych z powierzchni ceramiki, oceniano zgodnie z nastepujgcymi kryteriami:
A 1 — przetom adhezyjny na granicy zaczepu ortodontycznego i materiatu tgczgcego;
A 2 — przetom adhezyjny na granicy ceramiki dentystycznej i materiatu tgczacego; K 1
— przetom kohezyjny w warstwie materiatu tagczgcego; K 2 —przetom kohezyjny w
obrebie warstwy ceramiki dentystycznej; A/K 1 — przetom adhezyjno-kohezyjny, bez
uszkodzenia ceramiki dentystycznej; A/K 2 — przetom adhezyjno-kohezyjny z

uszkodzeniem powierzchni ceramiki.

4. Ocena wskaznika ilosci pozostawionego cementu

Analizie poddano ilo§¢ cementu pozostatego na powierzchni korony. Oceny
dokonywano przy pomocy wskaznika ARI (ang. Adhesive Remnant Index), wedtug
nastepujgcych kryteriéw: 0 — brak cementu na powierzchni prébki; 1 — mniej niz 50%
cementu na powierzchni probki; 2 - wiecej niz 50% cementu na powierzchni probki; 3
— caty cement na powierzchni probki z wyraznym odbiciem powierzchni podstawy

zaczepu ortodontycznego.



Wyniki poddano analizie statystycznej w programie STATISTICA v. 10.

WyniKi

l. Sposodb przygotowania powierzchni ceramiki skaleniowej wptywa na site
potgczenia z polikrystalicznym zaczepem ortodontycznym.

Il. Wszystkie badane sposoby opracowywania powierzchni ceramiki
wykazaty wytrzymatos¢ wigzania powyzej 7 MPa, wystarczajgcg do przeprowadzenia
leczenia ortodontycznego.

. Najwyzszg srednig wartos¢ naprezenia stycznego uzyskano w grupie HF
(12,85 MPa). W grupie kontrolnej zamek ulegt samoistnemu debondingowi w procesie
termocyklingu.

V. Chropowatos¢ i zwilzalnos¢ wptywa na wytrzymato$s¢ potgczenia
adhezyjnego. Najwyzsze wartosci parametrow profilu chropowatosci odnotowano w
grupie HF. Chropowatos¢ opracowanych powierzchni wptywa na uszkodzenia i
estetyke ceramiki po procesie debondingu.

V. Badanie SEM wykazato najmniejsze zmiany struktury w grupie MEP. W
grupach P, CJS i HF zobrazowano silnie rozwinietg retencyjnie powierzchnie.

V1. Sposob przygotowania powierzchni ceramiki koreluje ze stopniem
uszkodzen podczas zdejmowania zaczepu ortodontycznego. Przetom adhezyjno-
kohezyjny z uszkodzeniem powierzchni ceramiki obserwowano istotnie statystycznie
czesciej przy zastosowaniu kwasu fluorowodorowego z nastepowg silanizacjg (grupa
HF) niz w pozostatych grupach.

VII. W grupach P, CJS, MEP i K w wigkszosci otrzymano wynik wskaznika
ARI 0 lub 1. W przeciwienstwie w grupie HF klej pozostawat na powierzchni ceramiki
po usunieciu zamka (ARI 1, 2 lub 3).

VIII.  Najmniejszy wptyw na strukture ceramiki wykazat preparat Monobond
Etch&Prime. Powierzchnia tych prébek miata strukture zblizong do powierzchni
ceramiki pokrytej glazurg. Potwierdzity to badania SEM i badanie profilu
chropowatosci. W tej grupie najrzadziej dochodzito do uszkodzenia ceramiki w trakcie
debondingu.

IX. Po zastosowaniu termicznej metody debondingu wykazano redukcje
wartosci naprezenia stycznego potaczenia ceramiki skaleniowej z polikrystalicznym
zamkiem ortodontycznym w grupie P_L - 0 21,6%, MEP_L — 0 15,4%, HF L — 0 10%



i CJS_L — 0 5,2%. Kazda z grup wykazata zmniejszenie uzyskanej wytrzymatosci
jednak nie bytfa to r6znica istotna statystycznie.

X. Debonding termiczny z uzyciem lasera Er:YAG, w poréwnaniu do
mechanicznej metody usuwania zamkow powoduje zmniejszenie wystepowania
przetomu adhezyjno-kohezyjnego z uszkodzeniem ceramiki w kazdej z badanych

grup, jednak nie jest to réznica istotna statystycznie.

Whnioski
Na podstawie przeprowadzonych badan laboratoryjnych mozna sformutowac
nastepujgce wnioski:

l. Sposob przygotowania powierzchni ceramiki skaleniowej wptywa na

wytrzymatos¢ potgczenia z polikrystalicznym zaczepem ortodontycznym.

II.  Termiczna metoda debondingu redukuje ryzyko uszkodzen powierzchni

ceramiki w stopniu nie istotnym statystycznie.
Whnioski szczegotowe:

1. Wszystkie badane sposoby opracowywania powierzchni ceramiki skaleniowej,
wykazaty wytrzymatos¢ wigzania powyzej 7 MPa, wystarczajgcg do przeprowadzenia
leczenia ortodontycznego. Najwyzsze naprezenie styczne obserwowano w grupie HF.

2. Wazrost chropowatosci oraz zwilzalnosci powierzchni opracowanych probek
wptywa na wzrost sity adhezji i wytrzymatos¢ potgczenia z zamkiem ortodontycznym.

3. Sposob przygotowania powierzchni ceramiki skaleniowej wptywa na powstaty
charakter przetomu adhezyjno-kohezyjnego po debondingu.

4. Sposob przygotowania powierzchni ceramiki skaleniowej wptywa na wskaznik
ilosci pozostatego kleju ortodontycznego po debondingu.

5. Termiczna metoda debondingu nie wptywa na wytrzymato$¢ potgczenia,
powstaty charakter przetomu adhezyjno-kohezyjnego ani na wskaznik ARI w stopniu

istotnym statystycznie.



Abstract

With an increase in the number of adults undergoing orthodontic treatment there
is a demand for bonding orthodontic brackets to ceramic restorations. H3PO4 acid
etching of the surface of dental porcelain is ineffective and the material requires an
alternative procedure. Bonding brackets onto ceramic restorations poses a problem for
clinicians. The process requires preparation of the surface to obtain a minimum force
of 7 MPa, to enable orthodontic treatment. However, after debonding the ceramic
surface should remain functionally and aesthetically intact. Another factor contributing
to the complexity of the problem are the requirements of adult patients who often opt
for the more aesthetic mono- and polycrystalline brackets. Debonding of ceramic

brackets often results in significant damage to porcelain crowns.

Aim
|. Evaluation of the influence of the surface preparation method of feldspathic ceramic
on the strength of the connection with porcelain orthodontic brackets.
Il. Analysis of the effect of the method of removing the orthodontic brackets on the
degree of damage to the surface of the ceramic restoration.

The problem of research has been carried out based on the following specific
objectives:

1. Assessment of the strength of the connection between the ceramic surface and
the basis of the aesthetic orthodontic bracket following the application of selected
methods of ceramic surface preparation.

2. Assessment of the impact of roughness and wettability of the developed samples
on the shear bond strength after application of selected methods of ceramic surface
preparation.

3. Assessment of the character of adhesive-cohesive fracture after the shear test.

4. Evaluation of the amount of remaining orthodontic adhesive on the sample surface
as a result of the shear test.

5. Assessment of the influence of the thermal method of removing orthodontic

brackets on the risk of damage to the ceramic surface.



Material and methods

The material for the tests consisted of 130 samples of feldspathic ceramic burnt
on a metal cylinder with a diameter of 8 mm and a thickness of 2 mm (Kuraray Noritake
Dental, Japan). After analysing the current reports and rejecting methods that do not
meet the minimum bonding forces of orthodontic brackets with the porcelain surface,
the material was divided into 5 groups depending on the method of ceramic
preparation. The groups were as follows:

P — with samples prepared by abrasive blasting with aluminum oxide with a grain
diameter of 50um from a distance of 10mm for 10s at a pressure of 2.5 bar;

CJS - a tribochemical treatment with a CoJet Sand preparation with a grain diameter
of 30 um from a distance of 10 mm for 15 seconds at a pressure of 2.5 bar;

HF - chemical etching with 9.5% hydrofluoric acid for 60s;

MEP - chemical preparation with Monobond Etch & Prime rubbed in for 20s and
allowed to react for another 40s;

K - control, samples covered with glaze.

In addition, 100 porcelain polycrystalline orthodontic brackets for the mandibular
incisor (Centric), orthodontic adhesive Transbond XT (3M Unitek, USA), aluminum
oxide with a 50 ym grain diameter, silicate sand Codet Sand (3M ESPE, USA), 9.5%
hydrofluoric acid (Cercamed, Poland), Monobond Etch & Prime (lvoclar Vivadent,
Liechtenstein) and Silan (3M ESPE, USA) were used in the study.

1. Testing of roughness profile, wettability and SEM imaging

In order to collect all the material characteristics, the test samples were imaged
using a scanning electron microscope (HITACHI S-3000N), in magnification 100x and
1000x. Additionally roughness tests in the SJ-410 profilometr (Mitutoyo) were
performed (Ra, Ry and Rz parameters were read from the roughness profile obtained).
Third factor — wettability - was tested with embedded drop method, to obtain Surface
Free Energy (SFE).

2. Strength test of connection of feldspathic ceramics with an orthodontic
bracket with a technical shear test with previous Er: YAG laser irradiation or
without

Samples from groups P, P_L, CJS, CJS_L, HF and HF_L were coated with 3M
ESPE Sil. Brackets were bonded with light-cured adhesive Transbond XT. First, a thin

layer of the adhesive resin was applied with a clean brush and treated with air spray.



Next, the bonding material was applied perpendicularly with a syringe to enable the
adhesive to fill all the uneven mechanical retention areas of the bracket. After applying
pressure to the bracket excess adhesive was removed from the sample surface with a
sharp instrument. The adhesive was light-cured with Elipar S10 lamp (3M ESPE, USA)
at 1200mW/cm? for 5 seconds directly through the bracket according to the
manufacturer’s instructions.

24 hours after the cementing procedure, the samples were stored in water in a
thermocycler THE-1100 for 24 hours where they underwent 1450 cycles between 55°C
and 5°C (20 sec. warm water, 20 sec. cold water). After the thermocycling process, the
samples were dried and subjected to a shear bond test with a Zwick Z2.5 universal
testing device. The initial crosshead speed was 2 mm per minute at a shearing force
of 0.2 N.

Immediately before the technical shear test the samples from group P_L,
CJS L, HF_L, MEP_L and K_L were irradiated with Er: YAG laser (KaVo Key Laser
3+) with a power of 4W (200mJ, 10Hz) for 9 seconds. The slit of the bracket slot was

illuminated with a glass tip which was 10 mm long 2 mm wide and 0.5 mm thick.

3. Assessment of the type of fracture plane of the adhesion fracture

The type of fracture plane resulting from shearing forces was determined
according to the following criteria: A1 — adhesive fracture at the interface between the
bracket and the adhesive; A2 - adhesive fracture at the interface between the porcelain
and the adhesive; K1 - cohesive fracture within the adhesive layer; K2 - cohesive
fracture within the porcelain layer; A/K1 adhesive-cohesive fracture with no damage to

the porcelain; A/K2 - adhesive-cohesive fracture with damage to the porcelain surface.

4. Assessment of the adhesive remnant index

The amount of cement remaining on the surface of the crown was analyzed.
The assessment was made using the ARI (Adhesive Remnant Index), according to the
following criteria: 0 - no cement on the surface of the sample; 1 - less than 50% of
cement on the surface of the sample; 2 - more than 50% of cement on the surface of
the sample; 3 - all cement on the sample surface with a clear reflection of the base
surface of the orthodontic bracket.

The results were subjected to statistical analysis in the STATISTICA v. 10

program.



Results

I. Method of preparing the surface of feldspathic ceramic influences the strength of
connection with the polycrystalline orthodontic bracket.

Il. In the shear test, all the studied methods of ceramic surface preparation showed a
value of the bonding strength of the orthodontic bracket with the ceramic above 7 MPa,
which is sufficient to carry out orthodontic treatment.

lll. The highest average shear bond strength value was obtained in the HF group
(12.85 MPa). In the control group, the bracket was debonded in the process of
thermocycling.

IV. Roughness and wettability influence the strength of the adhesive shear bond
strength. The roughness of the developed surfaces increases the damage and affects
the aesthetics of the ceramics after the debonding process.

V. The SEM study showed the smallest structural changes in the MEP group. In groups
P, CJS and HF a strongly developed retention surface is documented.

VI. The method of ceramic surface preparation correlates with the degree of damage
when removing the orthodontic bracket. The adhesive-cohesive fracture with ceramic
surface damage was observed statistically significantly more often when using
hydrofluoric acid with subsequent silanization (HF group).

VII. In the P, CJS, MEP and K group the predominant value of the ARI was 0 or 1,
while in the HF group, the results were 1, 2 or 3.

VIIl. The smallest effect on the structure of ceramics was observed after the use of
Monobond Etch & Prime. The surface of these samples had a structure similar to the
ceramic surface covered with glaze. This group was the least likely to damage
ceramics. This was confirmed by SEM and roughness profile research.

IX. After applying the thermal method of debonding, it was shown that the tangential
bonding of the feldspar and polycrystalline orthodontic brackets in the P_L group was
reduced by 21.6%, MEP_L group - 15.4%, HF_L - 10% and CJS_L - 5.2% respectively.
Each of the groups showed a reduction in strength which was not statistically
significant.

X. In comparison to the mechanical method of removing brackets, thermal debonding
using the Er: YAG laser reduces the occurrence of adhesive-cohesive fracture in each

of the studied groups, though the difference is not statistically significant.



Conclusion

The following conclusions can be made on the basis of the laboratory tests:
I. The method of surface preparation of feldspar ceramic influences the strength of the
connection with the polycrystalline orthodontic bracket.
Il. The thermal method of debonding reduces the risk of damage to the ceramic surface
to a degree that is not statistically significant.

Detailed conclusions:
1. In the shear test, all the studied methods of ceramic surface preparation showed a
value of the bonding strength of the orthodontic bracket with the ceramic above 7 MPa,
which is sufficient to carry out orthodontic treatment.
2. The increase of roughness and wettability of the surface of the prepared samples
affects the strength of the connection with the orthodontic bracket.
3. The method of preparing the surface of feldspathic ceramic influences the resulting
character of the adhesive-cohesive fracture after debonding.
4. The method of preparing the surface of feldspathic ceramic influences the ARI
values after debonding.
5. The thermal debonding method does not affect the shear bond strength, the
character of the adhesive-cohesive fracture or the ARI to a statistically significant

degree.



