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1. Bevezetés

A fogészati implantatumok szervezetbe torténd beéptilésének
bioldgiai folyamatat a fellileti oxid réteg teszi lehet6vé és
kiilonboz6  eljarasokkal létrehozott fellleti érdesség pedig
tovabbi kedvezé hatasokkal rendelkezik. A  klinikai
tapasztalatok, anyagtudomanyi ismeretek és a technoldgiai
fejlesztesek ramutattak arra, hogy a fellileti érdesség és a kémiai
Osszetetel mellett a nedvesithetdség ¢és antibakterialis
tulajdonsagok is jelentés mértékben befolyasolhatjak a
csontintegraciot.  Napjaink  feluletkutatasi  vizsgalatainak
kozéppontjaban all ezen tulajdonsagok kialakitasa a titan
felilletek nanoszintli modositasdn keresztiill. Sajatos Kihivast
jelent a sokszor Osszetett eljarasokat felsorakoztatd Kisérleti
eredmények atlltethetdsége az ipari eldallitds folyamataba. A
kereskedelmi forgalomban elérhet6 hidrofil implantatumok
specialis tarolasi kortilményeket igényelnek és hidrofil
tulajdonsaguk felhasznalasukat kovetéen rovid 1d6 alatt
jelentésen csokken. Igéretesnek mutatkozik az anodizacios
eljarassal kialakitott nano-pitted (NP) fellilet, amely az irodalom
alapjan kiemelkedd csontintegracios hatasok mellett megfeleld
mechanikai ellenall6 képességgel és antibakterialis hatassal is

rendelkezik.



2. Célkitizés

A vizsgalatunk f& célja az volt, hogy nanotopografiai
jellemzokkel rendelkezd feliileten savmaratas segitségével
hidrofil tulajdonsagot hozzunk létre, mikbzben megérizzik a

felulet szerkezeti jellemzobit.

2.1. Konkrét célkitiizéseink a kovetkezok voltak:

— Nano-pitted felilet l1étrehozasa

— Kilénféle maratasi eljarasok alkalmazasa

— A maratott felilletek 6sszehasonlitasa

— Alegkedvezdbb maratott feliilet jellemzdinek vizsgalata

— A kilonb6z6 maratott feliiletek nedvesithetdségének

0sszehasonlitasa

2.2. Nullhipotézisek
HO:: Az alkalmazott mardszerek és paraméterek nem
valtoztatjdk meg a nano-pitted szerkezetii titdn-oxid fellletek

tulajdonségait.

HO,: Az alkalmazott mardszerek és paraméterek hasonlo felileti

érdességet eredményeznek a nano-pitted szerkezeten.



HO3: Az alkalmazott mardszerek és paraméterek nem
valtoztatjak meg szignifikdnsan a nano-pitted szerkezetii titan-

oxid fellletek hidrofilitasat.

3. Anyag és mbdszer

3.1. A mintak eloallitasa és elokészitése

Grade 2-es titanrudakat 2 mm vastagsaga és 14 mm atméréji
korongokka munkaltunk meg. A korongokat egy kétlépéses
tisztitasi eljardsnak vetettik ala, majd minden lépés utan

szaritast végeztiink.

3.2. Nano-pitted TiO; felUletkezelés Kivitelezése

A nano-pitted TiO, feliileteket a kdvetkezd protokoll alapjan

hoztuk létre.

3.2.1. Elektrokémiai polirozas a megmunkalas maradvanyainak
eltavolitasa céljabol

Az elektrolitot (NANOTI EP Electrolyte, NANOTI Ltd., Sutton
Coldfield, UK) egyenarammal keringtettuk. Az
elektrolitaramlas sebességének allandésagat (0.1 L/perc) egy

termoplasztikus magneses meghajtast centrifugalszivattyaval



biztositottuk. Az elektrolit hOmérsékletét 15 °C-on tartottuk. Az

alkalmazott aramerésség 30 V volt, 35 masodpercig.

3.2.2. A polirozott korongok savas maratésa

Az elektropolirozott korongok megmunkalasara alkalmazott
vegyllet 0,1 tomegszazalék hidrogén-fluoridot (HF), 1
tdmegszazalék ortofoszforsavat (HsPO.), és desztillalt vizet

tartalmazott.

3.2.3. Kétlépcsos anodikus oxidacio a NP feliilet kialakitasahoz
Kételektrodas elektrokémiai berendezést hasznaltunk. Az elsé
Iépésben hidrogén-fluoridot alkalmaztunk 20 V (egyenaram)
fesziltséggel 3 percen keresztil. A méasodik lépést sésavval

hajtottuk végre 14 V (egyenaram) feszultséggel, 1 percig.

3.3. Kiilonb6z6 marészerek alkalmazasa

Az NP TiO, feliilettel rendelkez6 korongokat kiilonb6z6
maroszerekkel kezeltik tovabb. Irodalmi attekintésiink alapjan
négy tesztcsoportot alakitottunk ki kiilonb6zé mardszerekkel és

azonos maratasi paraméterekkel (1. tablazat).



Munkadarab

NP TiO: Korongok

Maroszer

Hig ortofoszforsav

Toémény ortofoszforsav Hig salétromsav

Tomény salétromsav

Maroszer 6sszetétele

(19 85 Wi% H3PO, +
98.9 g dist. H20)

(1965Wt% HNO3 +

(85 Wt% H3POy) 98.9 g dist. H20)

(65 Wt% HNO3)

Tesztcsoport neve NP + H3PO4 NP + ccH3PO4 NP + HNO3 NP + ccHNO3
Behatasi idé 3 perc
Hémérséklet 20-60°C
Keverés Nincs
Tisztitas Oblités ultrahangos kadban:
1. fazis Desztillalt vizben 4 percig szobahémérsékleten.
2. fazis Acetonban 5 percig szobahémérsékleten.
3. fazis

Abszolut etanolban 5 percig szobahémérsékleten.

Mintak tarolasa

Légmentesen zart edényekben

1. tablazat. A mintdk eléiillitisanak folyamata. Osszesen négy
tesztcsoportot készitettlink, Ugy hogy a NP feliileteket kiilonboz6

savakkal marattuk.

Ot kisérleti csoportot hoztunk létre (egy kontroll- és négy

tesztcsoport), hogy vizsgaljuk a kiillonb6z6 maroszerek hatdsat

az NP fellletek fiziko-kémiai tulajdonsagaira.

3.4. A feluletek vizsgalata

Meéréseinket az alabbi modszerekkel végeztilk:

e Pasztazo elektronmikroszkdpia

e Optikai profilometria

e Peremszog mérés

e Atomer6-mikroszkdpia

o Rontgen fotoelektron spektroszkopia



3.5 Statisztikai értékelés

A leir6 statisztikdk soran az atlagot, a szérast és a variacios
egyutthatdt hasznaltuk. A mintak 6sszehasonlitasahoz Kruskal—
Wallis tesztet végeztink (p < 0,05), a post hoc

0sszehasonlitashoz pedig Games-Howell tesztet alkalmaztunk.

4. Eredmenyek
4.1 Pasztazo elektronmikroszkopia

Megallapitottuk, hogy a koncentralt és higitott foszforsav
homogénebb szerkezetet eredményezett mint a higitott és
koncentralt salétromsav. A részecskehatarok minden mardszer

esetében észlelhetOk voltak (1. abra).



1. &bra. Az elektronmikroszkopos képeken mind a koncentralt
salétromsav (A), mind a higitott salétromsav (B) anizotrdp feluletet
eredményezett. A koncentralt foszforsav (C) esetében a
kristalyhatarok alig voltak észrevehetdk, mig a higitott foszforsav (D)
esetében viszonylag homogén felliletet mutatkozott.

4.2. Optikai profilometria

Az eredmények azt mutattak, hogy a kiilonb6zd mardszerekkel
végzett kezelés nem okozott jelentés valtozast a fellleti

érdességben (2. tablazat).



Feliileti érdesség

Kezelések Ra (nm) Rq (nm)
NP 149 191
NP + HNO3 153 199
NP + ccHNOs 126 166
NP + H3PO4 137 178
NP + ccH3PO4 196 249
Atlag 152.2 196.6
Szoras 26.7 319
Median 149 191

2. tablazat. A minték feluleti érdességének mérése optikai profilometria
segitségével. Ra: a szamtani kozéperték a mintavételi hossz mentén mért
abszolut elterések atlagat jeldli; Rq: a négyzetes kozépértek a mintavételi
hossz mentén szamitott négyzetes eltérések atlaganak négyzetgyokével
egyenld.

4.3. Peremsz0g méres

Eredményeink azt mutattak, hogy a tomény foszforsavas kezelés
jelentdsen novelte a NP feliilet hidrofilitdsat, mig a higitott
foszforsav és a salétromsav nem mutatott jelentds hatast (3.
tablazat).

Csoportok Peremszog értékek (°)
Atlag Szoras Variacios egyiitthato
NP 88.0 9.3 10.6
NP + HNO3 97.0 1.4 1.4
NP + ccHNO3 99.0 6.1 6.2
NP + H3PO4 78.0 25 3.2
NP + ccH3PO4 30.0 * 4.1 13.7

3.tablazat. A peremszdog mérés eredményei. A NP felilet tdmény
foszforsavval torténd kelezlése (NP+ccH3PO4) szignifikansan csokkentette a
peremszoget (p * = 0.00).



4.4. Atomeré6-mikroszkopia
A mérések megerdsitették az optikai profilometria eredményeit,
vagyis a NP mintak felileti érdessége véaltozatlan maradt a

tomény foszforsavval torténd kezelést kovetden (4. tdblazat).

Feliileti érdesség

Kezelések

Ra (nm) Rq (nm)
NP (ROI 1) 36 45
NP (ROI 2) 434 61.1
NP (ROI 3) 37.6 46.7
NP + ccH3PO4 (ROI 1) 45.7 71.8
NP + ccH3POs (ROI 2) 39.1 49.3

4. tablazat. Feliileti érdesség mérése atomerd-mikroszképidval. Harom
vizsgalati teriiletet (ROI) valasztottunk ki véletlenszerlien a kezeletlen
kontroll mintan (NP), és kett6t a tomény foszforsavval kezelt (NP+ccH3PO,)
fellleten az elemzéshez. A toémény foszforsavval kezelt NP felllet érdessége
nem véltozott meg a kezelés hatésara.

4.5. Rontgen fotoelektron spektroszkopia

A fellileti elemek 6sszetételenek elemzése soran azt talaltuk,
hogy a tdmény foszforsavval kezelt mintan korulbeltl tizszer
tobb foszfor volt jelen (porlasztas elott: 7,5%; porlasztds utan:
9,1%), mint a kezeletlen kontroll NP feliileten (porlasztas elott:
0,6%; porlasztas utan: 0,9%) (8. tablazat). Az oxigén es titan
aranya a tomeny foszforsavval kezelt mintan porlasztas elétt 7,4
volt, amely porlasztas utan 3,8-ra csokkent. Az oxigén es titan
aranya a kezeletlen kontroll NP mintén porlasztés eldtt 10,3 volt,

majd porlasztas utan 3,1-re csokkent. Erdekes madon, 41,5
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szdzalekkal kevesebb szén jelent meg a témény foszforsavval
kezelt NP felileten, mint a kezeletlen kontroll mintan (5.
tablazat).

Minta neve Porlasztas [min] Meélység [nm] C Ti o P N Ca

NP + ccH3POy4 0 0 387 58 430 75 24 20
NP + ccH3POy4 10 5 6.0 157 600 91 42 35
NP 0 0 66.1 26 269 06 19 05
NP 10 5 189 183 569 09 35 15

5. tablazat. Elemi 6sszetétel a kezeletlen kontrol (NP) és a tomény

foszforsavval kezelt feliiletek esetében (NP+ccH3PO,).

5. Kovetkeztetesek

Az eredmények alapjan elvetettik mind a HO;, mind a HO3
nullhipotézist, ami arra utal, hogy a maratési folyamat jelentds
valtozasokat idézett elé a feliileti tulajdonsagokban, ¢és
szignifikdnsan novelte a NP mintdk hidrofilitdsat a tomény
foszforsav hasznalatakor. A HO; nullhipotézist ugyanakkkor
nem vetettiik el, mivel nem figyeltiink meg jelentds valtozast a
feluleti erdességben. Ezek az eredmenyek arra utalnak, hogy a
tomény foszforsavval torténd maratas feltdrja az alatta 1évo
mikrostruktirakat és néveli a hidrofilitast, de a nano-pitted
szerkezetet azonban nem valtoztatia meg. A hidrofilitas
megnovekedésében szerepe lehet a foszforsavas kezelést

kovetéen  kialakulo  fellleti  toltés  megjelenésének.
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Osszegzésképpen, a tomény foszforsavval végzett maratas
javitotta a NP TiO: feliilet nedvesithetéségét, mikdzben nem
roncsolta a nano-pitted topogréfiat. Az eljaras egyszeri
Iépésekben megvalosithatd és nem sziikséges kiilonleges tarolas
a hidrofilitas fenntartasahoz. Vizsgalatunk az anodikus oxidacio
és a savmaratas egyedi kombinaciojat mutatja be, amely tovabbi

kutatasok targyat képezheti.
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