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1. Wykaz stosowanych symboli, skrétow i akronimow

AMD 1

AMD 2

b

Bis-GMA

CAD/CAM

DMAPE

EDMAB

Fmax

FPF
FRC

HEMA

KONT

LED

Mg max
MPTS
PAN

PPTA

Qs
QTH

probki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym pasmem
wiokien aramidowych

prébki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami wiokien aramidowych

szerokos¢ probki

dimetakrylan eteru diglicydowego bisfenolu A

(ang. Computer-Aided-Design/Computer-Aided-Machining)
Komputerowo wspomagane projektowanie/Komputerowo
wspomagane wytwarzanie

4-N,N-dimetyloamino-fenylo etanol

modut Younga

benzoesan 4-dimetyloamino etylu

maksymalna sita zginajgca

(ang. First Path Failure) pekniecie pierwszej warstwy
(ang. Fiber-Reinforced Composite) kompozyt wzmocniony
witdknami

wysokosc¢ probki

metakrylan 2-hydroksyetylu

natezenie pradu

moment bezwtadnosci przekroju probki

prébki kompozytu bez dodatku widkien sztucznych
dtugosc prébki miedzy podporami

(ang. Light-Emitting Diode) dioda elektroluminescencyjna
emitujgca Swiatto

moment zginajgcy

3-metakryloksypropylotrimetoksysilan

poliakrylonitryl

politereftalano-1,4-fenylodiamid

dolny kwartyl

gorny kwartyl

(ang. Quartz-Tungsten Halogen) lampa halogenowa

kwarcowo-wanadowa
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SEM

SKL 1

SKL 2

SKL-AMD 1

SKL-AMD 2

SKL-WGL 1

SKL-WGL 2

t

TEGDMA

TFS

U

UDMA

WGL 1

WGL 2

WGL-AMD 1

WGL-AMD 2

€Fmax

A

(S

(ang. Scanning Electron Microscope) skaningowy mikroskop
elektronowy

prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym pasmem
widkien szklanych

probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi pasmami
widkien szklanych

prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym pasmem
hybrydy wiokien szklanych i aramidowych

probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami hybrydy wtokien szklanych i aramidowych

prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym pasmem
hybrydy widkien szklanych i weglowych

probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi

pasmami hybrydy wtokien szklanych i weglowych

czas

dimetakrylan glikolu trietylenowego

(ang. Three Point Flexure Strength) test na zginanie tréjpunktowe

napiecie prgdu

dimetakrylan uretanu

probki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym
pasmem witokien weglowych

prébki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami widkien weglowych

prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym pasmem
hybrydy widkien weglowych i aramidowych

probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami hybrydy widkien weglowych i aramidowych
strzatka ugiecia

dtugos¢ fali

wytrzymato$¢ na zginanie
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2. Streszczenie w jezyku polskim

Wstep

Obecne zalecenia maftoinwazyjnej stomatologii stawiajg ogromne
wymagania w stosunku do Swiatloutwardzalnych materiatdw Zztozonych
(kompozytow). Gtéwne kierunki badan prowadzonych w celu poprawy parametrow
fizyko-chemicznych kompozytéw skupiajg sie na wprowadzaniu widkien sztucznych
(ang. Fiber-Reinforced Composite, FRC), stanowigcych faze wzmacniajgca
przy jednoczesnym zmniejszeniu ciezaru materiatu ztozonego. Najczescie]
stosowane sg witokna szklane, duzo rzadziej widokna weglowe i poliamidowe
(alifatyczne, np. nylon lub aromatyczne, np. aramid). W konstrukcjach typu FRC rolg
widkien jest poprawa wiasciwosci mechanicznych polimerowej macierzy
organicznej. Uzupetnienia wykonane z kompozytu wzmocnionego witoknami
sztucznymi sg lzejsze w poréwnaniu z tymi, ktore wykonane sg z tradycyjnych
materiatow, takich jak ceramika lub metal. Wysoka wytrzymatos¢ mechaniczna
sprawia, ze FRC posiadajg zdolno$¢ skutecznej kompensacji sit zgryzowych.
Pozgdana odpornos¢ na dziatanie sit, przy zachowaniu niewielkiej masy
spoczynkowej widkien wzmacniajgcych, sprawiajg, ze FRC znalazty szerokie
zastosowanie w wielu dziedzinach stomatologii, takich jak protetyka, stomatologia
zachowawcza, implantologia, periodontologia czy ortodoncja. Kompozyty FRC
nie sg jednak bez wad i podatne sg na procesy zmian strukturalnych, ktére na ogoét
powodujg niekorzystne zmiany wifasciwosci mechanicznych oraz innych
charakterystyk tych materiatdw. W wiekszosci pozycji literatury odnoszgcej
sie do analizy kompozytow FRC i mechanizméw ich niszczenia wyrdznia
sie charakterystyczne dla nich, najczesciej wystepujgce po sobie etapy degradacji:
pekanie osnowy (imperfekcje), delaminacje zwigzane z pekaniem adhezyjnym
(pekniecie witokno-osnowa oraz pekniecie warstwy) zniszczenie widkien,
ktore mogg prowadzi¢ do catkowitej degradacji FRC. Z tego powodu okreslenie
wiasciwosci materiatow mozliwych do wykorzystania w wykonawstwie uzupetnien

protetycznych wydaje sie zasadne.

Cel pracy
Gtownym celem pracy byta ocena danych dotyczgcych cech
fizyko-mechanicznych materiatbw moggcych mie¢ zastosowanie w wykonawstwie

statych uzupetnien protetycznych wzmocnionych witdéknami: klasycznych mostéw
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wykonanych ~ z  kompozytu i  mostow  specjalnych  (adhezyjnych),
koron kompozytowych oraz wktadéw koronowo-korzeniowych.
Zaplanowano cele szczegotowe pracy:

1. Ocene parametrow  wytrzymatosciowych  materialu  zlozonego
wzmocnionego jednym pojedynczym pasmem wtokien sztucznych.

2. Ocene parametrow  wytrzymatosciowych  materiatu  ztozonego
wzmocnionego dwoma pojedynczymi pasmami widkien sztucznych.

3. Analize poréwnawczg parametrow wytrzymatosciowych materiatu
ztozonego wzmocnionego jednym pojedynczym a dwoma pojedynczymi
pasmami wiokien sztucznych.

4. Analize mechanicznych zmian strukturalnych powstatych w wyniku badan
wytrzymatosciowych.

5. Ocene wad w ukfadzie materiat ztozony-wtokno sztuczne powstatych na

etapie wytwarzania prébek.

Materiat i metody

Materiat do badan obejmowat probki kompozytu wzmocnionego
pojedynczymi (jednym lub dwoma) pasmami wtokien. Zastosowano pasma widkien:
szklanych (SKL), weglowych (WGL) i aramidowych (AMD) oraz stworzonych
na potrzeby tej pracy pasma hybrydowe: szklano-weglowe (SKL-WGL),
weglowo-aramidowe  (WGL-AMD) oraz  szklano-aramidowe  (SKL-AMD).
W badaniach uzyto $wiattoutwardzalny kompozyt Gradia Direct Posterior
w kolorze A2 (GC Corporation, Tokyo, Japonia) oraz kompatybilny z kompozytem
materiat fgczgcy G Bond (GC Corporation, Tokyo, Japonia). Wzmocnienie
kompozytu stanowity pasma wyzej wymienionych widkien potgczone ze sobg
bez skretu. Stosunek wagowy widkien we wszystkich hybrydach wynosit 1:1.

Badaniom poddano tgcznie 130 prébek, w tym grupe badang stanowito
tagcznie 120 probek kompozytu z obecnoscig wtokien sztucznych zastosowanych
jako wzmocnienie i grupe kontrolng (KONT), ktéra obejmowata serie 10 prébek
kompozytu bez dodatku witdkien. Grupe badang podzielono na dwie podgrupy,
Z ktorych kazda sktadata sie z 6 serii po 10 prébek. Prébki w podgrupie pierwszej
wzmochiono jednym pojedynczym pasmem widkien sztucznych (SKL 1, WGL 1,
AMD 1, SKL-WGL 1, WGL-AMD 1, SKL-AMD 1), natomiast probki w podgrupie

drugiej wzmocniono dwoma pojedynczymi pasmami widkien sztucznych
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(SKL 2, WGL 2, AMD 2, SKL-WGL 2, WGL-AMD 2, SKL-AMD 2). Prébki do badan
wytrzymatosciowych zostaty przygotowane zgodnie z wytycznymi Miedzynarodowej
Normy PN-EN ISO 4049:2019-07. Probki poddano badaniom wytrzymatosciowym
w postaci testu na zginanie tréjpunktowe TFS (ang. Three Point Flexure Strength),
ktory umozliwit okreslenie maksymalnej sity zginajacej, strzatki ugiecia,
wytrzymatosci na zginanie oraz modutu Younga. Statyczne proby na zginanie
w trojpunktowym uktadzie obcigzenia przeprowadzono przy uzyciu certyfikowanej
maszyny wytrzymatosciowej Zwick 1435 (Zwick/Roell GmbH & Co. KG, Niemcy)
z tensometrycznym czujnikiem gtowicy pomiarowej sity w zakresie do 0,5 kN.
Po przeprowadzonych badaniach wytrzymato$ciowych zniszczone probki poddano
analizie przy uzyciu mikroskopu optycznego Keyence VHX-900F (Keyence
International, Belgia) oraz Skaningowego Mikroskopu Elektronowego Hitachi
TM 3000 (Hitachi High Technology Corporation, Japonia). Kazdg probke
obserwowano w powiekszeniach: 100-krotnym, 200-krotnym, 400-krotnym,

500-krotnym oraz 1000-krotnym.

WyniKi

Analizujgc uzyskane wyniki badan wytrzymatosciowych mozna stwierdzic,
ze wsrod probek wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem widkien najwyzsze
wartosci w zakresie czterech badanych parametrow wytrzymatosciowych uzyskaty
probki z grupy AMD 1. Osiggnety one maksymalng site zginajgcg na poziomie
63 N, co w porownaniu do grupy KONT przewyzszyto jej wartosS¢ trzykrotnie.
Obecnos¢ jednego pojedynczego pasma wiokien aramidowych spowodowato
trzykrotny wzrost ugiecia, przy jednoczesnym wzroscie modutu Younga o ponad
140%. W porownaniu do grupy KONT, prébki AMD 1 byty ponad 280% bardziej
wytrzymate na zginanie. Gorsze rezultaty uzyskaty probki z grup SKL-AMD 1
oraz SKL 1. Najmniejszy wptyw na poprawe czterech badanych parametréow
wytrzymatosciowych wykazaty probki WGL 1, WGL-AMD 1 oraz SKL-WGL 1,
a osiggniete wartosci badanych parametrow byty na podobnym poziomie.

Przeprowadzone badania wytrzymatosciowe wykazaty, iz wsrdéd probek
wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami widékien zauwazono wiele analogii
do rezultatbw osiggnietych w badaniach probek z obecnoscia jednego
pojedynczego pasma wiokien. Najbardziej wytrzymate na zginanie okazaty

sie probki z grup AMD 2 i SKL-AMD 2. Wzmocnienie dwoma pojedynczymi
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pasmami wiokien aramidowych lub hybrydy szklano-aramidowej poprawito
wytrzymatos¢ na zginanie blisko trzykrotnie, natomiast wartoS¢ maksymalnej sity
zginajagcej wzrosta o okoto 40 N. Najmniejszg wytrzymatosé na zginanie przy
jednoczesnie najnizszych wartosciach maksymalnej sity zginajgcej wykazaty probki
z grupy WGL 2. Prawie dwukrotnie wiekszg w stosunku do grupy KONT wartos¢
modutu Younga, a tym samym najbardziej sztywne okazaty sie prébki z grup:
SKL 2, AMD 2, WGL-AMD 2, SKL-WGL 2. Probki te osiggnety warto$¢ modutu
Younga powyzej 8 GPa.

Poréwnujac wyniki parametrow wytrzymatosciowych prébek
wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem widkien do probek wzmocnionych
dwoma pojedynczymi pasmami widkien mozna stwierdzi¢, ze zawartos¢ widkien
w probce ma wplyw na wszystkie badane parametry wytrzymatosciowe,
ale w najwiekszym stopniu oddziatuje na modut Younga. Probki wzmocnione
widoknami szklanymi, aramidowymi oraz hybrydg szklano-weglowg wykazywaty
znaczne zwiekszenie sztywnosci. Analizujgc wyniki badan zaobserwowano,
ze najwieksza roznica przecietnych wartosci modutu Younga wystgpita w przypadku
hybrydy szklano-weglowej, poniewaz wzrost zawartosci z 2% wag. do 4% wag.
spowodowat wzrost modutu Younga o 2,35 GPa, a to wptyneto na wzrost sztywnosci
prébki o niemal 40%.

Analizy prébek przy uzyciu mikroskopu optycznego oraz SEM potwierdzity,
ze zarébwno w probkach wzmocnionych jednym pojedynczym, jak i dwoma
pojedynczymi wigzkami widkien zaobserwowano wiele podobienstw. Widoczne byty
degradacje, takie jak: pekniecia warstwy granicznej widkno-kompozyt
(tzw. debonding), pekniecia osnowy kompozytowej, delaminacje oraz zniszczenia
widkien. Degradacje miaty charakter zarowno lokalny, jak i obejmowaty duzy obszar
obejmujgcy wiele warstw lub catg probke. Bardzo czesto obserwowano rézne
rodzaje degradacji w jednej probce. Najczesciej, bo w okoto 90% préobek grupy
badanej obserwowano zjawisko debondingu, czyli pekniecia warstwy granicznej

widkno-kompozyt.
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Whnioski

Analiza uzyskanych w badaniach wynikow pozwolita na sformutowanie

nastepujgcych wnioskow:

1.

Wibkna aramidowe uzyte zarowno w jednej oraz dwdch pojedynczych
wigzkach ze wzgledu na parametry wytrzymatosciowe mogg by¢ zalecane
jako wzmocnienie uzupetnien protetycznych wykonanych z kompozytu.

W zastosowaniu klinicznym wsréd probek wzmocnionych dwoma
pojedynczymi pasmami widkien moze by¢ brana pod uwage hybryda widkien
szklanych i aramidowych.

Zastosowanie widkien weglowych w pracy klinicznej przy zawartosSci
wagowej 4% w materiale kompozytowym nie jest zalecane z powodu spadku
wytrzymatosci na zginanie i zmniejszenia sztywnosci materiatu FRC.
Granica potgczenia wiokien z kompozytem byla najstabszym punktem
w uktadzie warstwowym jaki tworzg materiaty kompozytowe wzmocnione
witdknami sztucznymi.

Wraz ze wzrostem liczby warstw materiatdbw FRC  wzrasta
prawdopodobienstwo wystgpienia peknie¢ przebiegajgcych przez catg
grubosc¢ probki oraz pojawienia sie rozwarstwien (tzw. delaminaciji).

Metoda reczna wykonania prébek z powodzeniem moze by¢ stosowana
podczas wykonywania uzupetnien protetycznych w warunkach klinicznych,
gdyz nie wptyneta na pogorszenie uzyskanych wynikéw parametrow

wytrzymato$ciowych.

Strona | 14



3. Streszczenie w jezyku angielskim

Introduction

Current recommendations of minimally invasive dentistry place great
demands on light-curing composite materials (composites). The main lines
of research being carried out to improve the physical and chemical parameters
of composites focus on the introduction of Fiber-Reinforced Composite (FRC)
as a reinforcing phase while reducing the weight of the composite material. Glass
fibers are most commonly used, much less frequently carbon and polyamide fibers
(aliphatic, such as nylon, or aromatic, such as aramid). In FRC structures, the role
of fibers is to improve the mechanical properties of the organic polymer matrix.
Restorations made of fiber-reinforced composite are lighter compared to those
made of traditional materials such as ceramic or metal. The high mechanical
strength of the FRCs translates to their ability to effectively compensate bite forces.
The desirable resistance to forces, while maintaining a low rest mass of reinforcing
fibers, make FRCs widely used in many areas of dentistry, such as prosthodontics,
restorative dentistry, implantology, periodontics and orthodontics. However,
FRC composites are not without flaws and are prone to structural change processes
that generally result in adverse changes in the mechanical properties
and other characteristics of these materials. Most of the literature items relating
to the analysis of FRC composites and their degradation mechanisms distinguish
characteristic degradation stages that occur most frequently in succession: matrix
cracking (imperfections), delamination associated with adhesion cracking
(fiber-matrix cracking and layer cracking) fiber wear, which can lead to complete
degradation of FRC. For this reason, it seems reasonable to determine the

properties of materials that can be used in the fabrication of prosthetic restorations.

Aim of the study

The main objective of the study was to evaluate data on the physical
and mechanical characteristics of materials that can be used in the fabrication
of fiber-reinforced fixed prosthetic restorations: classic bridges made of composite

and special (adhesive) bridges, composite crowns and crown-root inlays.
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The specific objectives of the work were planned:

1. Evaluation of the strength parameters of the composite material reinforced
with one single strand of synthetic fibers.

2. Evaluation of the strength parameters of the composite material reinforced
with two single strands of synthetic fibers.

3. Comparative analysis of the strength parameters of the composite material
reinforced with one single strand versus two single strands of synthetic
fibers.

4. Analysis of the mechanical structural changes resulting from strength
testing.

5. Evaluation of defects in the composite material-fiber system formed

at the stage of sample manufacturing.

Material and Methods

The test material included composite samples reinforced with single
(one or two) strands of fibers. Fiber strands used were glass (SKL), carbon (WGL)
and aramid (AMD), as well as hybrid strands created for purpose of this work:
glass-carbon (SKL-WGL), carbon-aramid (WGL-AMD) and glass-aramid
(SKL-AMD). Light-curing Gradia Direct Posterior composite in colour A2
(GC Corporation, Tokyo, Japan) and composite-compatible bonding material
G Bond (GC Corporation, Tokyo, Japan) were used in the study. The composite
was reinforced by strands of the aforementioned fibers connected to each other
without twisting. The weight ratio of fibers in all hybrids was 1:1.

A total of 130 samples were tested, with the test group consisting of a total
of 120 composite samples with the presence of synthetic fibers used
as reinforcement and the control group (KONT), which included a series of 10
composite samples without the addition of fibers. The study group was divided
into two subgroups, each consisting of 6 runs of 10 samples. Samples in subgroup
one was reinforced with one single fiber strand (SKL 1, WGL 1, AMD 1, SKL-WGL
1, WGL-AMD 1, SKL-AMD 1), while samples in subgroup two were reinforced
with two single fiber strands (SKL 2, WGL 2, AMD 2, SKL-WGL 2, WGL-AMD 2,
SKL-AMD 2). Samples for strength testing were prepared in accordance
with the guidelines of the International Standard PN-EN 1SO 4049:2019-07.

The specimens were subjected to strength tests in the form of the Three Point
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Flexure Strength (TFS) test, which made it possible to determine the maximum
bending force, deflection arrow, flexural strength and Young's modulus. Static
bending tests in a three-point loading system were carried out using a certified Zwick
1435 testing machine (Zwick/Roell GmbH & Co. KG, Germany) with a strain gauge
force measuring head sensor in the range up to 0.5 kN. Following the strength tests,
the damaged samples were analysed using a Keyence VHX-900F optical
microscope (Keyence International, Belgium) and a Hitachi TM 3000 Scanning
Electron Microscope (Hitachi High Technology Corporation, Japan). Each sample

was observed at 100x, 200x, 400x, 500x and 1000x magnifications.

Results

Analysing the obtained strength test results, it can be concluded that among
the specimens reinforced with one single strand of fibers, the highest values in terms
of the four tested strength parameters were obtained by the specimens from
the AMD 1 group. They achieved a maximum bending force of 63 N, which was
three times greater than that of the KONT group. The presence of one single strand
of aramid fibers resulted in a threefold increase in deflection, while Young's modulus
increased by more than 140%. Compared to the KONT group, the AMD 1 samples
were more than 280% stronger in flexural strength. Worse results were obtained
by samples from the SKL-AMD 1 and SKL 1 groups. Samples WGL 1, WGL-AMD 1
and SKL-WGL 1 showed the least improvement in the four tested strength
parameters, and the achieved values of the tested parameters were at a similar
level.

The strength tests carried out showed that among the specimens reinforced
with two single strands of fibers, many analogies to the results achieved in the tests
of specimens with the presence of one single strand of fibers were noted. Samples
from the AMD 2 and SKL-AMD 2 groups proved to be the most resistant to bending.
Reinforcement with two single strands of aramid fibers or glass-aramid hybrid
improved the bending strength by nearly three times, while the value
of the maximum bending force increased by about 40 N. The lowest bending
strength at the same time the lowest values of the maximum bending force were
shown by samples from the WGL 2 group. Almost twice the value of Young's

modulus compared to the KONT group, and thus the most rigid were the samples
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from the SKL 2, AMD 2, WGL-AMD 2, SKL-WGL 2 groups. These samples reached
a Young's modulus value of more than 8 GPa.

Comparing the results of the strength parameters of specimens reinforced
with one single strand of fiber to those reinforced with two single strands of fiber,
it can be concluded that the fiber content of the specimen affects all the strength
parameters tested, but has the greatest effect on Young's modulus. Samples
reinforced with glass fibers, aramid fibers and a glass-carbon hybrid showed
significant increases in stiffness. Analysis of the data revealed that the greatest
difference in average Young's modulus values occurred in the case
of the glass-carbon hybrid, as an increase in content from 2% w/w to 4% w/w
resulted in an increase in Young's modulus of 2.35 GPa, and this increased
the stiffness of the sample by almost 40%.

Analyses of the samples using optical microscopy and SEM confirmed that
many similarities were observed in both the samples reinforced with one single and
two single fiber bundles. Degradations such as cracks in the fiber-composite
boundary layer (known as debonding), cracks in the composite matrix, delamination
and fiber failure were evident. Degradations were both local and covered a large
area involving multiple layers or the entire sample. Very often, different types
of degradation were observed in a single sample. The most common phenomenon,
debonding, i.e., fiber-composite boundary layer cracking, was observed in about

90% of the test group's samples.

Conclusions
The analysis of the results obtained in the study led to the following
conclusions:

1. Aramid fibers used in both single and double strands can be recommended
as reinforcement for composite restorations due to their strength parameters.

2. In clinical application, a hybrid of glass and aramid fibers may be considered
among samples reinforced with two single strands of fibers.

3. The use of carbon fibers in clinical work with a weight content of 4%
in the composite material is not recommended because of the decrease
in flexural strength and reduction in stiffness of the FRC material.

4. The boundary of the fiber-composite interface was the weakest point
in the layering that fiber-reinforced composite materials form.
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5. As the number of layers of FRC materials increases, the likelihood of cracks
running through the entire thickness of the sample and the appearance
of delamination increases.

6. The manual method of making specimens can be successfully used when
making prosthetic restorations under clinical conditions, as it did not impair

the obtained results of strength parameters.
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4. Wstep

4.1. Materialy ztozone (kompozyty) — ogd6lna charakterystyka

Kompozyt to materiat ztozony z dwdéch lub wiecej komponentéw lub faz
0 roznych witasciwosciach w taki sposob, ze ma on wlasciwosci zazwyczaj lepsze,
w stosunku do sktadnikow uzytych osobno lub wynikajgcych z ich zsumowania (26).
Naturalne kompozyty powstaty drogg ewolucji, tam gdzie warunkiem istnienia byto
przenoszenie duzych obcigzen. Budowe kompozytowg posiadajg todygi roslin,
czy gatezie drzew. Sciany komérek roslinnych sktadajg sie z widkien krystalicznej
celulozy — mikrofibryl otoczonych przez lignine oraz hemiceluloze (3). W organizmie
ludzkim kompozytowg budowe majg na przyktad kosci, sktadajgce sie
z organicznych wtdkien kolagenowych, matych krysztatow nieorganicznych, wody
oraz wielu innych komponentow. Proporcje poszczegolnych sktadnikdw roznig sie
zaleznie od rodzaju kosci (142). Historia kompozytow wytwarzanych przez
cztowieka jest niezwykle dtuga i siega 10 tysiecy lat przed naszg erg.
Dzieki badaniom archeologicznym wiadomo, ze juz w starozytnej Mezopotamii
mieszano gline ze stomg i w ten sposob wytwarzano materiat budowlany o znacznie
wiekszej trwatosci i wytrzymatosci. Materiaty kompozytowe stosowane w zyciu
codziennym powstaty jako rezultat poszukiwan nowych materiatdw
konstrukcyjnych, doskonalszych od stosowanych dotychczas. Badaczom zalezato
gtébwnie na poprawie wiasciwosci mechanicznych przy jednoczesnym zmniejszeniu
ciezaru catej konstrukcji. Natura, doswiadczenie oraz intuicja podsuwaty
rozwigzania do ktérych dzisiaj dochodzi sie swiadomie.

W pismiennictwie nie ma spojnej i jednoznacznej definicji materiatu
ztozonego (kompozytu). Wyttumaczeniem takiego stanu rzeczy jest fakt,
iz terminologia zwigzana z tworzywami kompozytowymi pochodzi z wielu réznych
obszarow nauki, takich jak: materiatoznawstwo, inzynieria materiatowa, inzynieria
chemiczna, polimery i wiele innych (31). Stosowana w nauce, szczegOlnie
w pismiennictwie anglojezycznym, definicja podana przez Krocka i Broutmana
z 1975 roku (32) wyréznia cztery istotne warunki jakie powinny byé spetnione,
aby uzna¢ materiat za kompozyt: jest wytworzony przez cztowieka, musi sktadac sie
z co najmniej dwéch réoznych pod wzgledem chemicznym materiatéw z wyraznie
zaznaczonymi granicami rozdziatu pomiedzy nimi, skfadniki rozmieszczone

sg w catej objetosci materiatu I wlasciwosci kompozytu powinny rézni¢ sie
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od wtasciwosci jego komponentow. Przedstawiona definicja nie jest doskonata,
poniewaz wyklucza tzw. kompozyty naturalne (np. drewno), materiaty platerowane
i warstwowe. W niniejszej rozprawie doktorskiej przyjeto definicje kompozytu
podang przez Encyklopedie Powszechng PWN, uznajgc jg za wtasciwg
I w wystraczajgcym stopniu opisujgcg ogolng idee wytwarzania:

Kompozyt [fac. compositus ‘ztozony’] ,materiat utworzony z co najmniej
dwoéch komponentow (faz) o réznych wifasciwoSciach w taki sposob, ze ma
wtasciwo$ci lepsze i/lub wfasciwosci nowe (dodatkowe) w  stosunku
do komponentow wzietych osobno lub wynikajgcych z prostego sumowania ich
wtasciwosci. Kompozyt jest materiatem zewnetrznie monolitycznym, jednak
z widocznymi granicami miedzy komponentami” (127).

W stomatologii rozpowszechnito sie wiele okreslen kompozytéw
stomatologicznych. W niniejszej dysertacji, stowo ,kompozyt® stosowane jest

naprzemiennie z okresleniem ,materiat ztozony” lub ,materiat kompozytowy”.
4.2. Kompozyty stosowane w stomatologii

Odkrycie przez Buonocore’a w 1955 roku (35) zjawiska wzrostu adhezji
zywicy akrylowej do trawionego kwasem szkliwa zapoczatkowato ere stomatologii
,2adhezyjnej” i przyczynito sie do postepu w technologii wytwarzania materiatéw
odtworczych (30). Pierwszy kompozyt w stomatologii wprowadzono na rynek
w 1966 roku. Produkt ten pierwotnie sprzedawany byt w postaci zestawu
proszek-ptyn lub pasta-pasta utwardzane chemicznie. Koniec lat 70-tych
to poczatek ery materiatow ztozonych utwardzanych swiattem lampy halogenowe;.
Dzieki temu poprawitly sie wilasciwosci fizyczne materiatdw, a czas pracy
i utwardzania zostaty dokfladnie okreslone. Kolejne zmiany w jakosci i iloSci
wypetniacza wprowadzonego do zywicy pozwolito na dalsze udoskonalenie tych
materiatdbw. W 1977 r. rozpowszechniono kompozyty Swiattoutwardzalne
jako materiaty stosowane w leczeniu préchnicy we wszystkich zebach.
Jednak Philips (123) i Leinfelder (95) w przeprowadzonych badaniach zwrdcili
uwage na szybkie Scieranie sie kompozytow w odcinku bocznym uzebienia. Zatem
dalsze prace nad sktadem materiatbw kompozytowych koncentrowaty sie
na opracowaniu materiatdbw o wyzszej wytrzymatosci mechanicznej, szczegolnie
odpornosci na scieranie. Doprowadzity one do powstania grupy materiatéw
0 mieszanej wielkosci wypetniacza, tzw. kompozytow hybrydowych. Materiaty te,
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zostaty wprowadzone na rynek w 1979 roku i przez kolejne lata byly udoskonalane,
az do osiggniecia optymalnych parametrow mechanicznych.

Kompozyty na bazie zywic sktadajg sie z trzech faz: matrycy zywicowej
(organicznej), rozporoszonych czasteczek wypetniacza nieorganicznego
oraz silanowego czynnika spajajgcego — pokrywajgcego czgsteczki wypetniacza,
ktory odpowiada za dobre potgczenie matrycy z wypetniaczem (28, 41, 55, 56, 65,
72, 100, 111, 140, 166). Matryca organiczna wiekszosci dostepnych na rynku
kompozytow stomatologicznych sktada sie z mieszaniny monomerdw
metakrylowych. Najczes$ciej stosowane sg dwa monomery: Bis-GMA (dimetakrylan
eteru diglicydowego bisfenolu A) oraz UDMA (dimetakrylan uretanu), (120). Nieco
rzadziej stosowane sg rowniez monomery o mniejszej lepkosci, takie jak: TEGDMA
(dimetakrylan glikolu trietylenowego) czy HEMA (metakrylan 2-hydroksyetylu),
(13, 61, 62, 96, 138). Do najczesciej stosowanych wypetniaczy zalicza sie
dwutlenek krzemu w postaci krystalicznej, koloidalnej oraz pirolitycznej, a takze
szkta borowe oraz glinowo-litowe. Zawartos¢ tego komponentu moze osiggac¢ nawet
90% wagowych w przypadku kompozytéw zawierajgcych nanowypetniacz (37, 55,
126). Wzrost ilosci wypetniacza w kompozytach powoduje m.in.: zmniejszenie
skurczu polimeryzacyjnego, spadek wspétczynnika rozszerzalnosci termicznej,
zmniejszenie absorbcji wody, wzrost twardosci, wzrost odpornosci na zginanie oraz
zwiekszenie lekkosci kompozytu (32, 61, 62, 96, 122). Aby zapewni¢ dobre
potgczenie miedzy nieorganicznymi wypetniaczami a organiczng matrycg
zywicowa, producenci traktujg powierzchnie wypetniaczy silanem, ktérego jedne
grupy reagujg z nieorganicznym wypetniaczem, a inne z matrycg organiczng. W tym
celu stosuje sie gtownie 3-metakryloksypropylotrimetoksysilan (MPTS), (10).
Kompozyty na bazie zywic stosowane w stomatologii zawierajg szereg dodatkow,
wystepujgcych w znacznie mniejszych ilosciach, takich jak: stabilizatory, pigmenty,
pochfaniacze promieniowania UV, substancje kryjgce (opakerowe), czynniki
0 dziataniu kariostatycznym, jak rowniez czynniki o dziataniu antybakteryjnym (29,
37,41, 72, 126).

Polimeryzacja kompozytu odbywa sie w systemie inicjator-aktywator.
Jest to polimeryzacja addycyjna inicjowana przez wolne rodniki, ktore
sg generowane przez aktywacje chemiczng lub zewnetrzng energie dostarczang
przez ogrzewanie lub swiatto (fotopolimeryzacja), (29). Polimeryzacja chemiczna

rozpoczyna sie po zmieszaniu dwoch skladowych — bazy oraz katalizatora,
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a sam proces postepuje szybko w temperaturze pokojowej (41, 72, 126, 141).
Obecnie kompozyty chemoutwardzalne sg coraz rzadziej stosowane
w stomatologii. Najczesciej stosowang metodg utwardzania kompozytéw jest
fotopolimeryzacja (73,74). Zapoczgtkowanie reakcji za pomocg $wiatta wigze sie
z koniecznoscig zastosowania odpowiednich inicjatorow  polimeryzaciji.
W  przypadku kompozytéw stomatologicznych na bazie zywic najczesciej
stosowanym inicjatorem jest chinon kamforowy (45, 111). Reaktywnos¢ tego
zwigzku moze by¢ zwiekszana poprzez dodatek Kkoinicjatorow, spetniajgcych
funkcje akceleratoréw procesu. W tym celu stosowane sg gtownie trzeciorzedowe
aminy, takie jak: 4-N,N-dimetyloamino-fenylo etanol (DMAPE) oraz benzoesan
4-dimetyloamino etylu (EDMAB), (7, 48, 73). Polimeryzacja kompozytéw
Swiattoutwardzalnych odbywa sie pod wptywem widzialnego swiatta niebieskiego,
ze szczytem diugosci fali A = 470-480 nm, ktére jest absorbowane przez
fotoaktywator. Reakcja jest akcelerowana przez obecnos¢ organicznej aminy
zawierajgcej podwojne wigzania weglowe (68-71). Oba te zwigzki (fotoaktywator
i akcelerator) sg stabilne w temperaturze pokojowej, dopdki kompozyt nie jest
eksponowany na sSwiatto (4, 6, 7, 64, 73, 97, 109). Poczatkowo jako zewnetrzne
zrodto Swiatta stosowano gtownie halogenowe lampy kwarcowo-wanadowe
(QTH — ang. quartz-tungsten halogen), jednak zostaty one wyparte przez lampy
o wiekszej wydajnosci konwersji energii w energie Swieting — LED (ang. light-
emitting diode). Ponadto, jak wykazato wiele badan, lampy LED sg trwalsze,
charakteryzujg sie znacznie dluzszym czasem pracy efektywnej niz lampy
halogenowe, a efekt cieplny powstajgcy w trakcie ich pracy jest znacznie mniejszy,
CO znaczgco minimalizuje ryzyko uszkodzenia termicznego miazgi zeba (84, 98, 74,
137, 149).

Kompozyty stomatologiczne sg materiatami, ktére znajdujg sie
w bezposrednim kontakcie z organizmem, dlatego zaliczane sg do biomateriatow.
Aby mogty by¢ dopuszczone do zastosowania muszg spetnia¢ szereg wymagan.
Materiaty kompozytowe muszg charakteryzowac sie czystoscig chemiczng, czyli
posiadac Scisle okreslony skfad pierwiastkowy oraz fazowy, a zjawiska wystepujgce
na granicy faz powinny by¢ przewidywalne. W Srodowisku jamy ustnej powinny
posiada¢ petng stabilno$¢ fizyczng oraz chemiczng, a produkty ewentualnego
rozpadu nie mogg negatywnie wptywac na organizm. Materiaty ztozone muszg by¢

biozgodne, z uwzglednieniem braku dziatania mutagennego, toksycznego,
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teratogennego czy alergizujgcego (29, 47, 48, 92). Zgodnie z zatozeniami
biomimetyki, wtasciwosci mechaniczne kompozytow stomatologicznych muszg by¢
zblizone do wiasciwosci opisujgcych zastepowang tkanke lub spetnia¢ funkcje
zastepowanego elementu uktadu stomatognatycznego (41, 72). Wspodtczynnik
wytrzymatosci na sciskanie i zginanie dla kompozytow z mikrowypetniaczem
oraz kompozytow ptynnych stanowi okoto 50% wartosci tego wspoétczynnika
dla kompozytéw mikrohybrydowych. Wynika to z mniejszej objetosci procentowe;j
wypetniacza, dlatego tez odporno$¢ na $ciskanie materiatdw kompozytowych
wzrasta liniowo wraz ze wzrostem objetosci zajmowanej przez wypetniacz (48).
Obecnie stomatologia stawia ogromne wymagania Ww stosunku
do kompozytdéw, ktore potencjalnie mogtyby byC¢ stosowane jako materiaty
dentystyczne. Gtéwne kierunki badan prowadzonych w celu poprawy parametréw
fizyko-chemicznych kompozytow skupiajg sie na nowych typach monomerow,
wypetniaczy, inicjatoréw, czynnikdw zwigkszajgcych adhezje oraz wprowadzaniu
réznych wiokien sztucznych jako faza wzmacniajgca, przy jednoczesnym
zmniejszeniu ciezaru materiatu ztozonego (5, 97). Stosowane w stomatologii
kompozyty na bazie zywic tradycyjnie dzieli sie ze wzgledu na wielko$¢, ksztatt
I rozmieszczenie wypetniaczy. Ze wzgledu na wielko$C czgsteczek wypetniacza
wyréznia sie  kompozyty: makrofilowe, mikrofilowe, nanofilowe i hybrydowe (126).
Kompozyty makrofilowe zwierajg wypetniacze o wielkosci czastek rzedu
kilkudziesieciu mikrometrow, zwykle 40 pum. Stanowig najstarszg grupe
wykorzystywanych w stomatologii kompozytéw na bazie zywic. Obecnie nie sg juz
stosowane. Ich zaletg jest duza wytrzymatos¢ mechaniczna, natomiast wadg jest
niedostateczny efekt estetyczny. Kompozyty mikrofilowe zawierajg wypetniacze,
ktérych wielkos¢ czgsteczek wynosi od 0,01 ym do 0,1 ym. W poréwnaniu
do kompozytow makrofilowych osiggajg wyzsze wartosci parametréw
wytrzymato$ciowych. Sg odporne na s$cieranie. Kompozyty nanofilowe zawierajg
wypetniacze o wielkosci czagstek ponizej 0,01 ym. Charakteryzujg sie mniejszg
wytrzymatoscig mechaniczng niz kompozyty mikrofilowe, jednak obrobka poprzez
polerowanie pozwala osiggng¢ znacznie lepsze efekty estetyczne w poréwnaniu
do pozostatych rodzajow kompozytéw. Natomiast, kompozyty hybrydowe zawierajg
wypetniacz fgczacy rozne wielkosci czgstek, zarowno w skali mikro jak i nano.
Te grupe kompozytéw mozna dodatkowo podzieli¢ na trzy podgrupy, w zalezno$ci

od wielkoéci czgstek: czgstki srednie w zakresie od 1 do 10 ym oraz 40 nm;
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mikrohybrydowe, ktorych wielkos¢ zawiera sie w zakresie 0,6-1 um i 40 nm
oraz nanohybrydowe, gdzie wielko$¢ czgsteczek miesci sie w zakresie 5-100 nm.
Czagsteczki mikrohybrydowe cechujg sie duzg uniwersalnoscig w zastosowaniu,
sg wytrzymate pod wzgledem mechanicznym oraz osiggajg dobry efekt estetyczny
podczas obrobki przez polerowanie. Z kolei uzyskanie duzej przejrzystosci
kompozytéw nanohybrydowych jest mozliwe dzieki temu, iz wielko$¢ czgsteczek
napetniacza jest znacznie mniejsza od dlugosci fali Swiatta widzialnego
(400-800 nm). W kompozytach nanohybrydowych stosuje sie zazwyczaj dwa
rodzaje czgstek wypetniacza. Pierwsze z nich to silanizowane, nieulegajgce
agregacji czgstki krzemionki i cyrkonu, drugie to czastki tlenkow krzemu i cyrkonu
tworzgce klastery o okreslonej wielkosci.

Kolejnym waznym podziatem kompozytow stomatologicznych jest
klasyfikacja ze wzgledu na konsystencje kompozytu. Powszechnie wyrdznia sie
dwie podstawowe grupy materiatéw: ptynne i kondensowane (41, 126). Kompozyty
ptynne (ang. flowable) charakteryzuje niska lepkos¢ oraz stosunkowo mata
zawartos¢ wypetniacza, ktéra powoduje, ze konsystencja kompozytu jest ptynna.
Zaletg tych kompozytéw jest mozliwosc¢ ich umieszczenia w trudno dostepnych
ubytkach. Jednak ze wzgledu na niskg zawarto$¢ wypetniacza cechujg sie wysoka
wartoscig skurczu polimeryzacyjnego, co ogranicza ich zastosowanie
do wypetniania niewielkich ubytkow. Kompozyty kondensowane (ang. condensable)
charakteryzujg sie wysokg lepkoscig oraz duzg zawartoscia wypetniacza.
Odpowiednia konsystencja oraz wynikajgce z niej odpowiednie wiasciwosci
mechaniczne umozliwiajg zastosowanie tych kompozytow do wypetnien
na wszystkich powierzchniach koron zebow.

W ostatnich latach wprowadzono na rynek stomatologiczny materiaty
ztozone wzbogacone o dodatkowe komponenty. Dlatego tez, kompozyty
stomatologiczne mozna dodatkowo podzielic na: skfadajgce sie z trzech faz
(matrycy zywicowej, rozporoszonych czgsteczek wypetniacza nieorganicznego
i silanowego czynnika spajajgcego) lub sktadajgce sie z czterech faz, w ktérych
czwartg faze stanowig filamenty w formie witdkien kroétkich (161).

Prace prowadzone nad wiasciwosciami mechanicznymi kompozytow
dotyczg m. in.: wspotczynnika wytrzymatosci na Sciskanie i zginanie, modutu
elastycznosci i twardosci. Wspotczynnik wytrzymatosci na sciskanie i zginanie dla

kompozytow z mikrowypetniaczem i kompozytéw ptynnych stanowi okoto 50%
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wartosci  tego  wspodtczynnika  dla  kompozytdéw  mikrohybrydowych.
Wynika to z mniejszej objetosci procentowej wypetniacza w przypadku kompozytéw
z mikrowypetniaczem i kompozytéw ptynnych. Dlatego tez, odpornosc na sciskanie
materiatdw kompozytowych wzrasta liniowo wraz ze wzrostem objetosci
zajmowanej przez wypetniacz (147, 159).

Modut elastycznosci (modut Younga) uzalezniony jest o ilosci wypetniacza,
gdyz zwieksza sie wyktadniczo wraz ze wzrostem jego objetosci. Modut Younga
odpowiada za sztywnos$¢ materiatu. Im wyzsza jest jego wartosc¢ tym sztywniejszy
jest materiat i ma to istotne znaczenie w tych miejscach, gdzie nie tylko wystepujg
znaczne sity zgryzowe, ale tez wymagana jest odpornoS¢ na Scieranie.
Dla poréwnania modut elastycznosci dla kompozytéw mikrohybrydowych wynosi
4,0-6,9 GPa, dla zebiny 19 GPa, a dla szkliwa 83 GPa (41, 43, 46). Natomiast,
twardo$¢ kompozytow wyrazona w skali Knoopa (od 22 do 80 kg/mm?) jest mniejsza
od twardosci szkliwa (343 kg/mm?). Wspoétczynnik twardosci wedtug Knoopa
dla kompozytow makroczgsteczkowych jest nieco wiekszy niz w przypadku
kompozytow z mikrowypetniaczem. Wynika to z objetosci zajmowanej przez
czgsteczki wypetniacza i jego twardosci. Wartosci te wskazujg na umiarkowang
odpornosc¢ na odksztatcenie pod wptywem sit zgryzowych w przypadku kompozytéw
z duzg zawartoscig wypetniacza, ale jednoczesnie roznice te nie sg gtdbwnym

czynnikiem odpowiedzialnym za Scieranie kompozytu (15, 41, 72).
4.2.1. Kompozyty wzmacniane wiéknami sztucznymi

W latach 60-tych XX wieku w stomatologii rozpoczeto stosowanie tworzyw
kompozytowych, ktérych faze wzmacniajgcg zaczety stanowi¢ widkna sztuczne
(ang. Fiber-Reinforced Composite, FRC), (150). W konstrukcjach tego typu rolg
widkien jest poprawa wiasciwosci mechanicznych polimerowe] macierzy
organicznej. FRC to grupa materiatdw, ktéra coraz czesciej stosowana jest
w stomatologii jako alternatywa tradycyjnych uzupetnien wykonanych z ceramiki
badz metalu. W przebiegu leczenia z zastosowaniem matoinwazyjnej techniki
preparacji mozliwym stato sie wykonanie lekkich uzupetnien protetycznych
przypominajgcych wyglgdem naturalne uzebienie, jednoczesnie zapewniajgcych
pozgdang wytrzymatos¢ i biokompatybilnos¢, cementowanych adhezyjnie,
a nie wylgcznie mechanicznie. Naturalny wyglad w okolicy przyszyjkowej korony
lub mostu eliminuje potrzebe znacznego, czesto poddzigstowego szlifowania zeba
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filarowego, co moze powodowacC uszkodzenia tkanek otaczajgcych zgb.
Dodatkowym atutem uzupetnien kompozytowych wzmocnionych witoknami jest
cementowanie adhezyjne, ktére zapewnia bardzo dobrg retencje, bez koniecznosci
opracowywania zebéw filarowych do optymalnego ksztattu geometrycznego
wymaganego na przyktad podczas wykonywania wktadéw koronowo-korzeniowych,
uzupetnien petnoceramicznych lub koron porcelanowych o podbudowie metalowe;.
Obecnos¢ wigzki widkien jako fazy wzmacniajgcej w materiale FRC mozna
porbwna¢ do podbudowy tradycyjnych statych uzupetnien protetycznych.
Rusztowanie jakie stanowig roznego rodzaju wtdkna sztuczne powinny zapewniac
odpowiednig wytrzymatos¢ mechaniczng oraz sztywnos$¢ uzupetnienia, podobnie
jak wzmocnienie stopem metalu (33, 104, 133, 134).

Wysoka wytrzymatos¢ mechaniczna sprawia, ze FRC posiadajg zdolnosc¢
skutecznej kompensacji sit zgryzowych. Pozadana odporno$¢ na dziatanie sit,
przy zachowaniu niewielkiej masy spoczynkowej widkien wzmacniajgcych,
sprawiajg, ze FRC znalazty szerokie zastosowanie w wielu dziedzinach
stomatologii, takich jak protetyka, stomatologia zachowawcza, implantologia,
periodontologia czy ortodoncja (33, 60, 75, 103, 153, 160, 164, 165).

Wyrédznia sie podstawowe rodzaje struktur kompozytowych wzmocnionych
widknami (90):

1. Wzmocnienie wtéknem krétkim rozmieszczonym chaotycznie —
widkna ciete sg na fragmenty o dtugosci do kilku milimetréw,
a nastepnie zatapiane i mieszane z matrycg organiczng. Ze wzgledu
na ich losowg orientacje, przyrost wytrzymatosci kompozytu

w stosunku do wtasciwosci osnowy niewzmocnionej jest niski.

2. Wzmocnienie jednokierunkowe wioknem dtugim — widkna o dtugosci
do kilku centymetrow =zatapiane sg w matrycy organicznej,
a ich utozenie jest zorganizowane. Cechujg sie duzg wytrzymatoscig

i sztywnos$cia.

3. Wzmocnienie wielowarstwowe (tzw. laminaty) — tworzone z warstw
od kilku do kilkudziesieciu, z ktérych kazda moze posiadac¢ inng
strukture i orientacje wzmocnienia. Grubos¢ pojedynczej warstwy

wynosi zwykle okoto 0,5-1 mm. Aby laminat byt odpowiednio
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wytrzymaty mechanicznie musi sktadac sie co najmniej z kilkunastu
warstw, co wptywa na jego duzy wymiar poprzeczny wynoszacy nawet
kilka milimetrow, 2z tego wzgledu rzadko jest stosowany

w stomatologii.

Temat materiatdw ztozonych wzmocnionych wiéknami sztucznymi zaczat
zyskiwa¢ coraz wieksze zainteresowanie w badaniach stomatologicznych
na poczatku lat dwutysiecznych. Poczgwszy od 2004 r. do konca czerwca 2022 r.
opublikowano ponad 25 tysiecy dokumentéw i badan w dziedzinie medycyny
dotyczacych materiatow FRC, majgc na uwadze czasopisma indeksowane w bazie
Scopus. Dane te potwierdzajg tym samym, ze zainteresowanie tematem FRC
jest bardzo duze. Obecnie najnowsze technologie pozwalajg na ciggte doskonalenie
materiatow i technik, otwierajgc nowe dziedziny badan i zastosowan kompozytow

wzmochnionych wiéknami.

4.2.2. Wybrane widékna wzmacniajgce stosowane

w kompozytach stomatologicznych

Do wzmacniania kompozytéw stosuje sie rézne widkna. Gtéwnym powodem
dla ktorego wprowadza sie wtokna do kompozytow jest podwyzszenie parametrow
wytrzymato$ciowych materiatu. Poprawa witasciwosci fizyko-chemicznych jest
w przyblizeniu tym wieksza, im wyzsze sg wskazniki wytrzymatosciowe
zastosowanych widkien (33, 90). Coraz czesciej widkna naturalne stanowig
ekologiczng alternatywe dla wtokien sztucznych. Przezywajg one w ostatnich latach
swoj renesans, gtownie ze wzgledu na biodegradowalnos¢, czyli rozktad pod
wptywem mikroorganizmow i enzymow (38, 167). Ponizej przedstawiono schemat
podziatu wtokien stosowanych do wzmacniania kompozytow w réznych dziedzinach
zycia, takich jak przemyst lotniczy i motoryzacyjny, czy budownictwo. W stomatologii
najczesciej stosowane sg widkna szklane, duzo rzadziej witokna weglowe

i poliamidowe (alifatyczne, np. nylon lub aromatyczne, np. aramid), (54, 92),
(ryc. 1).
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WLOKNA l

Naturalne ‘ Sztuczne i syntetyczne

Roslinne: Zwierzece: Organiczne: Nieorganiczne:

len Jedwab poliamidowe szklane
juta wefna poliestrowe weglowe

konopie poliakrylowe bazaltowe

sizal poliolefinowe krzemowe

bawetna poliuretanowe borowe

agawa lakteksowe tytanowe

drzewne celulozowe cyrkonowe

Ryc. 1. Podziat wtdkien stosowanych do wzmacniania kompozytéw. Kolorem zottym
zaznaczono wtdkna wykorzystywane w stomatologii (opracowanie wiasne).

4.2.2.1. Wiokna szklane

Widkna szklane znalazty najwieksze praktyczne zastosowanie.
W przewazajgcej wiekszosci sg to witdkna ze szkta typu E (bezalkaliczne borowo-
glinowo-krzemianowe). Elementarne wtékno szklane ma $rednice od 5 do 15 uym
(53). Obecnie otrzymywane sg metodg jednostopniowg z roztopionej masy szklanej.
Metoda ta polega na tym, ze zmieszane sktadniki, z ktérych wytwarza sie wtdkno
szklane, takie jak SiO2, Al203, CaO i inne stapia sie w wannie, nastepnie
po ujednorodnieniu stop jest dozowany z zasilacza do podgrzewanych todek
platynowych. todki majg roézng konstrukcje, zalezng od rodzaju produkcji
(pasma witdkien bez skretu - roving, maty, jedwab szklany). Szkto wyptywa pod
wilasnym ciezarem przez otwory o niewielkiej srednicy, a nastepnie jest nawijane
na beben odbieralki. Na wtasciwosci elementarnego wtokna szklanego wptywaja

stopien deformaciji plastycznej wywotany wycigganiem oraz szybkos¢ chtodzenia.
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Podczas procesu produkcyjnego na widkna naktadana jest odpowiednia powioka,
tzw. apretura. NajczesSciej stosuje sie apreture wtdkienniczg, ktéra bazuje na skrobi.
Jej rolg jest zabezpieczanie widkien przed dziataniem wilgoci z powietrza, utatwianie
dalszych zabiegobw technologicznych oraz ochrona powierzchni przed
uszkodzeniami w trakcie dalszej przerobki (26, 27). Schemat wytwarzania wtokien

szklanych metodg jednostopniowg przedstawiono na rycinie 2.

SiO,, '
MIESZANIE ‘?:'203’ Sktadniki
a0
iinne

STAPIANIE
W PIECU
Ptynne szkto
WYCIAGANIE todki platynowe
Wiékna elementarne
o srednicy od 5 do 15 ym
POKRYWANIE Podstawowe pasmo
APRETURA m widkien sZkIanvch

Ryc. 2. Wytwarzanie wtdkien szklanych metodg jednostopniowg (opracowanie wtasne).

Wibdkna szklane charakteryzujg sie wysokg wytrzymatoscig na rozcigganie
przy zachowaniu niskiego modutu Younga (mata sztywnos¢) oraz wysokim
modutem sprezystosci przy Sciskaniu. Ich cechy wytrzymato$ciowe zalezg
od $rednicy i sg tym lepsze, im sSrednica witdkna elementarnego jest mniejsza.
Wraz ze zmniejszaniem sie przekroju poprzecznego widkna zwieksza sie jego
modut sprezystosci oraz wytrzymatos$¢ na rozcigganie, lecz maleje jego wydtuzenie
przy rozcigganiu. Odksztatcenia witdkien szklanych sg sprezyste, a ich granica
sprezystosci zbiega sie zazwyczaj z punktem zerwania witdkna. Co istotne,
ze wzgledu na obecnosc¢ wigzan kowalencyjnych sg kruche i podczas rozciggania
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nie wykazujg zakresu plastycznego. Ich duzym atutem, oprocz stosunkowo niskiej
ceny, jest wysoka zdolnos¢ do absorbcji energii (26, 27, 46, 53, 86, 91, 93, 106).

Na swiecie asortyment wyrobéw wzmacnianych wioknami szklanymi jest
bardzo duzy. Z kompozytow wzmacnianych widknami szklanymi wykonuje sie
karoserie samochodowe, kadtuby samolotow oraz todzi, ponadto stuzg do produkcji
nart, tyczek do skokdw i wielu innych przedmiotéw (26, 86, 91, 106). W stomatologii
widkna szklane wykorzystywane sg, m. in.. podczas wykonawstwa mostow
adhezyjnych, wktadéw koronowo-korzeniowych, utrzymywaczy typu retainer
czy szyn stabilizujgcych zeby w chorobach przyzebia (33, 60, 75, 103, 125, 153,
160, 164, 165).

4.2.2.2. Wiékna weglowe

W zaleznosci od zawartosci wegla dzielg sie na: czesciowo karbonizowane
(90%), karbonizowane (91-99%) i grafityzowane (powyzej 99%) Substratami
wyjsciowymi do ich otrzymywania sg techniczne wtdkna poliakrylonitrylowe (PAN)
stanowigce ok. 90% produkcji widkien weglowych Iub rafinowane paki
mezogeniczne. Do mniej popularnych nalezy syntetyczne widkno celulozowe.
Widkna otrzymywane z PAN oferowane sg przez najwiekszych producentéw tego
typu materiatéw, jak: Toray, Tenax, Hexcel i Zoltek (53, 26).

Widékna prekursora PAN powstajg z roztworow przedzalniczych.
Skoncentrowany roztwor prekursora jest wyttaczany na dysze przedzalniczg
zawierajgcg liczne, mate kapilary. Prekursor opuszczajgcy kapilary jest chtodzony
i zestala sie w formie wiokien. Witdkno prekursora powinno mie¢ $rednice okoto
15 um i duzg zawartos¢ wegla (ponad 50%), co gwarantuje otrzymanie wtdkna
weglowego o $rednicy okoto 10 um i zawartosci wegla wynoszacej ponad 90%.

Proces wytwarzania witdkna weglowego z prekursora PAN skiada sie
z nastepujgcych etapéw (27):

1. Kilkukrotnego wstepnego rozciggania widkna PAN w temp. 100°C
w celu wywotania orientacji tancuchow polimerowych.

2. Wygrzewania w atmosferze ozonu, tlenu lub powietrza, w czasie
od kilku do kilkudziesieciu godzin, w temp. 200-300°C,
w celu stabilizacji cieplnej i utlenienia jego powierzchni.

3. Wygrzewania w atmosferze obojetnej (najczesciej argonu lub azotu),
w temp. okoto 1000°C, w celu rozktadu cieplnego (pirolizy) i usuniecia
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NHs, CO, CO2, N2, H20, niewielkich ilosci HCN i CHa4. Nastepnie
zachodzi karbonizacja, ktérem celem jest osiggniecie jak najwieksze;j
zawartosci wegla we widknie.

4. Obrobki cieplnej w atmosferze obojetnej, w czasie kilkudziesieciu
sekund, prowadzgcej do uzyskania oczekiwanego stopnia grafityzacji

i pozgdanych wtasciwosci mechanicznych witdkna.

Widkna weglowe sktadajg sie w ponad 90% z wegla. Ich budowe mozna
okresli¢ jako zbior krystalitdw o strukturze grafitu, uktadajgcych sie w mniegj
lub bardziej uporzgdkowany sposéb wzdtuz osi widkna. Stopien grafityzacji wynika
Z ulozenia i uporzadkowania ptaszczyzn grafenowych, ktére sg uznawane
za podstawowe jednostki struktury wtdkna weglowego. Ptaszczyzny grafenowe,
naktadajgc sie na siebie, tworzg krystality. Istotnymi parametrami z punktu widzenia
wiasciwosci widkien weglowych sg odlegtosci miedzy tymi ptaszczyznami,
ich orientacja wzgledem osi widkna oraz stopien pofatdowania, a wreszcie wielko$¢
krystalitow (27, 46, 91, 106). Zaobserwowano, ze utozenie warstw zmienia sie
w przekroju poprzecznym widkna. Bennet i Johnson (18) juz w 1983 roku
zaproponowali model budowy widkien weglowych, w ktérym przy powierzchni
widkna ptaszczyzny weglowe sg bardziej uporzgdkowane o matych stopniach
zatamania i bardziej zblizone do struktury grafitu, natomiast przy rdzeniu obserwuje
sie wieksze ich pofatdowanie i duze katy zatamania (ryc. 3).

Wiasciwosci i budowa widkien weglowych sg istotne z punktu widzenia
ich zastosowan jako wzmocnien w kompozytach. Najbardziej pozgdane cechy
budowy widkien to: mate przerwy miedzywarstwowe, duze i rozbudowane krystality
o orientacji w kierunku réwnolegtym do osi witdkna oraz mata zawartos¢ defektow.
Widkna weglowe majg duzg wytrzymatos¢, duzy modut sprezystosci, absorbujg
drgania, majg matg gestos¢ i duzg odpornos¢ na dziatanie kwasow i zasad.
Ze wzgledu na niepolarny i neutralny charakter powierzchni, wibkna weglowe sg Zle
zwilzane przez osnowe polimerowg. Wyboér odpowiedniego rodzaju jak i formy
widkien zalezg od pdzniejszych warunkow ich pracy (w tym obcigzenia), jakim
zostang poddane. Stosowane sg widkna ciete, diugie w postaci rovingu,
a takze sploty wtokien (27, 46, 82, 93, 106).
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oS widkna

powierzchnia

wiokna kierunek promieniowy

Ryc. 3. Model budowy widkien weglowych wytwarzanych z widkien poliakrylonitrylowych
(PAN), (Z2rédto:18).

Wiokna weglowe, gdy zostaty po raz pierwszy uzyte jako zarnik w zaréwce
Edisona, przeszly ponad stuletnig droge, ktéra wyprowadzita je z laboratoriow
i przeniosta do obszaréw zycia codziennego, takich jak: energetyka, transport,
budownictwo, sport oraz medycyna (93). Obecnie w stomatologii wykorzystanie
widkien weglowych jest marginalne. Stosowane sg jedynie przez szwajcarska firme
Harald Nordin do produkcji standardowych wkfadéw koronowo-korzeniowych.
Proby uzycia widkien weglowych do wzmacniania akrylowych ptyt protez zebowych
w wiekszosci przypadkow konczyly sie niepowodzeniem, z uwagi na ciemny
kolor witdkien i nieakceptowalny efekt estetyczny wykonanych uzupetnien

protetycznych (80).
4.2.2.3. Wiékna aramidowe

Nalezg do grupy widkien syntetycznych wytwarzanych z poliamiddw,
czyli zwigzkébw zawierajgcych w fancuchu gtdwnym makroczasteczek
charakterystyczne ugrupowanie amidowe —C(O)-NH-. Widkna aramidowe
wystepujg w dwoch odmianach: para- lub meta-, zaleznie od potozenia wigzan
chemicznych w grupie aramidowej. We witdknach para-aramidowych sg one
zorientowane rownolegle do osi widkna, zas we wtdknach meta-aramidowych takie

utozenie nie wystepuje. Sprawia to iz, wtbkna meta-aramidowe nie posiadajg
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tak duzej wytrzymatosci jak widkna para-aramidowe, majg mniejszy modut Younga
oraz mniejszg odpornos¢ na promieniowanie UV (27, 53, 66, 86, 90).

Najbardziej rozpowszechnione wtokna aramidowe produkowane sg przez
firme DuPont (Stany Zjednoczone) i znane sg pod nazwg handlowg Kevlar®.
Jest to poliamid aromatyczny o duzym stopniu zorientowania (para-amid).

Jego budowe chemiczng przedstawiono na rycinie 4.

@ @ @

Ryc. 4. Wz6r strukturalny Kevlaru®, (zrédfo: 27)

Sztywne aramidowe makroczgsteczki sg we widknach zorientowane
rownolegle do osi witdkna, tworzgc ptaszczyzny, w ktorych wystepujg wigzania
wodorowe pomiedzy makroczgsteczkami i silne wigzania kowalencyjne wzdtuz
tancucha gtdbwnego, zorientowane rownolegle. Wiokna aramidowe zawdzieczajg
wysokg wytrzymatos¢ na rozcigganie uktadowi nastepujgcych po sobie ugrupowan
aromatycznych i wigzan amidowych, tworzgcych przylegte, warstwowe,
uporzgdkowane struktury o duzej sztywnos$ci, duzej orientacji makroczgsteczek
i ich organizacji w trojwymiarowe struktury przestrzenne réwnolegte do osi widkna
(27). Budowe witdkna aramidowego przedstawiono na rycinie 5.

Kevlar® (PPTA — politereftalano-1,4-fenylodiamid) otrzymuje sie w wyniku
reakcji polikondensacji chlorkobw kwasow dikarboksylowych z aminami
aromatycznymi. Wtdkna poliaramidowe sg produkowane metodg wyttaczania
lub przedzenia z roztworu, w ktérym rozpuszczalnikiem najczesciej jest
kwas siarkowy (VI) — H2SO4. Widkna poddawane sg obrébce mechanicznej w celu
uzyskania wysokiego stopnia orientacji makroczgsteczek. Kevlar® cechuje sie duzg

wytrzymatoscig i duzym modutem sprezystosci. Ponadto charakteryzuje sie matg
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gestoscig i wysokg wytrzymato$cig na rozcigganie, natomiast nieco nizszg
wytrzymatoscia na sciskanie (46, 157). Wiokna aramidowe produkowane
sg w postaci rovingu, tkanin i mat, czesto rowniez w potgczeniu z innymi typami
wiokien jako tkaniny hybrydowe. Pojedyncze widkna aramidowe majg Srednice
okoto 10 um. Cechujg sie stabg adhezjg do polimeréw i nie sg odporne
na promieniowanie UV. Ze wzgledu na zdolnos¢ absorbowania energii znalazty
zastosowanie w produkcji silnie obcigzonych elementow pracujgcych
w konstrukcjach lotniczych i kosmicznych, jak réwniez w kamizelkach
kuloodpornych, hetmach i przegrodach balistycznych. Dotychczas ich zastosowanie

w medycynie oraz stomatologii byto znikome (66, 144).

O$ widkna

i 4

Ryc. 8. Przestrzenna struktura planarna wtdkna aramidowego i utozenie makroczgsteczek
w ptaszczyznie tfaricucha gtbwnego (opracowanie wtasne).

4.3. Zmiany strukturalne w kompozytach wzmacnianych
wiéknami ciggtymi

Wieloletnie obserwacje Kkliniczne wykazaty roézng trwatos¢ uzupetnien
protetycznych z zastosowaniem FRC (1). Wybor materiatu uzytego do wykonania
uzupetnienia brakow zebowych musi uwzgledniac jego lokalizacje, stan uzebienia
strony przeciwstawnej oraz mozliwosci pacjenta w generowaniu sit zucia.
Nalezy réwniez pamietaé, ze materiat lub rodzaj uzupetnienia protetycznego

dostatecznie wytrzymaty wobec sit dziatajgcych w odcinku przednim moze byé
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niewystarczajgcy w odcinku bocznym. Wedtug licznych zrodet, pomiar sit
okluzyjnych w réznych badaniach miesci sie w przedziale od 200 do nawet 3500 N
(17, 41, 132). Sity okluzyjne wyzwalane pomiedzy zebami u oséb dorostych
sg najwieksze w odcinku bocznym, szczegdlnie o okolicy drugich zebow trzonowych
znajdujgcych sie najblizej osi ruchu zawiasowego zuchwy i zmniejszajg sie
w kierunku zebdw siecznych. Réwnie wazna, jak badanie sit wyzwalanych
w naturalnym uzebieniu, jest analiza sit i naprezen dziatajgcych na uzupetnienia
stomatologiczne. Sity okluzyjne w zakresie pierwszych zebdéw trzonowych,
wyzwalane u pacjentow uzytkujgcych uzupetnienia state odbudowujgce utracone
zeby stanowig okoto 40% sit generowanych przez pacjentdw z naturalnym
uzebieniem. Maksymalna sita okluzyjna i reakcja tkanek przyzebia zmienia sie,
m. in.: wraz z wiekiem, typem okluzji oraz lokalizacjg uzupetnienia protetycznego
(9, 57, 113). Podczas zucia i potykania zuchwa porusza sie gtownie w kierunku
pionowym. Podczas jej przywodzenia i uzyskiwania kontaktow przez tuki zebowe
przewazajq sity, ktore réwniez majg pionowy kierunek i sg one dobrze tolerowane
przez uzupetnienia protetyczne. Jednakze podczas epizodow bruksizmu
oraz aktywnosci parafunkcjonalnych przyktadane sg duzo wigksze sity
niz te zwigzane z aktywnoscig funkcjonalng. Wielu badaczy wykazato rowniez
obecnos¢ nieduzych, ale bardzo czestych obcigzen, dodatkowo skierowanych
poziomo lub skos$nie, a to w konsekwencji moze spowodowac powazne zaburzenia
zarowno struktur narzadu zucia, jak i uzupetnieh protetycznych (168, 171). Zatem
projektujgc oraz wykonujgc uzupetnienia protetyczne typu FRC nalezy zwrécié
szczegoblng uwage na uzyskanie odpowiedniej wytrzymatosci oraz sztywnosci
konstrukcji, tak aby byta w stanie wytrzymac obcigzenia generowane w uktadzie
stomatognatycznym zaréwno w warunkach fizjologicznych jak i patologicznych.
Kompozyty FRC podatne sg na procesy zmian strukturalnych, ktére na ogét
powodujg niekorzystne zmiany wifasciwosci mechanicznych oraz innych
charakterystyk tych materiatow. Zmiany te dotyczg czesciowego rozktadu polimeru
na fragmenty o duzych, ale mniejszych od wyjsciowego polimeru masach
czgsteczkowych (90). Jest to zatem proces degradacji bedgcy wynikiem przemian
fizycznych lub chemicznych zachodzgcych w polimerowych materiatach
kompozytowych pod wptywem dtugotrwatego dziatania czynnikow zewnetrznych
wywotujgcych  pogorszenie pierwotnych wiasnosci tych materiatow (43, 58).

W wigkszosci pozycji literatury odnoszacej sie do analizy kompozytow FRC
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i mechanizmow ich niszczenia wyrdznia sie charakterystyczne dla nich, najczesciej
wystepujgce po sobie etapy degradacji: pekanie osnowy (imperfekcje), delaminacje
zwigzane z pekaniem adhezyjnym (pekniecie widkno-osnowa oraz pekniecie
warstwy) oraz zniszczenia wtokien, ktére mogg prowadzi¢ do catkowitej degradacii
FRC (8, 43, 58,101). Wsréd degradacji kompozytow wyrdznia sie: fizyczne,
chemiczne oraz mechaniczne. Degradacje fizyczne obejmujg rozwijajgce sie
samorzutnie procesy porzgdkowania struktury zwigzane z obnizeniem energii
wewnetrznej materiatu, natomiast degradacje chemiczne powodujg zmiany
struktury molekularnej kompozytu, ktéra zachodzi pod wptywem substancji
(np. $lina, woda, alkohol) lub czynnikow fizycznych (np. promieniowanie).
Degradacje mechaniczne kompozytéw polimerowych zachodzg pod wplywem
zmiennych w czasie obcigzen statych, udarnosciowych lub zmeczeniowych
i zwigzane sg ze zmianami struktury materiatu o zasiegu lokalnym bgdz dotyczag
catego elementu. Zazwyczaj tego typu uszkodzenia w kompozytach wzmacnianych
widknami sg trudne do wykrycia z uwagi na ich powstawanie na powierzchni
poddanej obcigzeniu, po stronie przeciwnej (zazwyczaj niewidocznej)
do powierzchni obcigzanej lub wewnatrz struktury (92). Z tego powodu okreslenie
na drodze badawczej wtasciwosci fizyko-mechanicznych materiatéw stosowanych

w wykonawstwie uzupetnien protetycznych wydaje sie zasadne.
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5. Cel pracy

Gtébwnym celem pracy byta ocena danych dotyczacych cech
fizyko-mechanicznych materiatdbw moggcych mie¢ zastosowanie w wykonawstwie
statych uzupetnieh protetycznych wzmocnionych witéknami: klasycznych mostow
wykonanych z kompozytow i specjalnych mostéw adhezyjnych, koron
kompozytowych oraz wktadow koronowo-korzeniowych.

Zaplanowano cele szczegétowe pracy:

1. Ocene parametrow  wytrzymatosciowych  materiatu  ztozonego

wzmocnionego jednym pojedynczym pasmem wiokien sztucznych.

2. Ocene parametrow  wytrzymatosciowych  materialu ~ ztozonego
wzmochionego dwoma pojedynczymi pasmami wtdkien sztucznych.

3. Analize poréwnawczg parametrow wytrzymatosciowych materiatu
zlozonego wzmocnionego jednym pojedynczym a dwoma pojedynczymi
pasmami widkien sztucznych.

4. Analize mechanicznych zmian strukturalnych powstatych w wyniku badan
wytrzymatosciowych.

5. Ocene wad w ukftadzie materiat ztozony-wtokno sztuczne powstatych

na etapie wytwarzania probek.
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6. Materiat do badan

Materiat do badan obejmowat prébki kompozytu wzmocnionego
pojedynczymi (jednym lub dwoma) pasmami wtokien. Zastosowano pasma wiodkien:
szklanych, weglowych i aramidowych oraz stworzonych na potrzeby tej pracy
pasma hybrydowe: szklano-weglowe, weglowo-aramidowe oraz szklano-
aramidowe. Probki do badan wytrzymatosciowych zostaty przygotowane zgodnie
z wytycznymi Miedzynarodowej Normy PN-EN ISO 4049:2019-07 (44), ktéra
okresla wymagania dotyczgce stomatologicznych materiatdbw polimerowych
(Zatgcznik nr 1). W  badaniach  wytrzymato$ciowych  zastosowano
Swiattoutwardzalny kompozyt Gradia Direct Posterior w kolorze A2
(GC Corporation, Tokyo, Japonia) o sktadzie 7,7,9 (lub -7,9,9) - trimetylo-4,
13-diokso-3,14-dioksa-5,12-diazaheksadekano-1, 16-diylobismetakrylan, trifluorek
iterbu, (oktahydro-4,7 -metano-1-indenedyl) bis(metyleno)bismetakrylan
oraz kompatybilny z kompozytem materiat tgczagcy G Bond (GC Corporation, Tokyo,
Japonia) sktadajgcy sie z: metakrylanu 2-hydroksyetylu, dimetakrylanu uretanu
i katalizatorow. Wzmocnienie kompozytu stanowity pojedyncze pasma widkien
pofgczone ze sobg bez skretu (ang. roving form):

e widkna szklane o dt. 25 mm

e witokna weglowe o di. 25 mm

e widkna aramidowe o dt. 25 mm

e hybryda widkien szklanych i weglowych o dt. 25 mm

e hybryda witokien szklanych i aramidowych o dt. 25 mm

e hybryda widkien weglowych i aramidowych o dt. 25 mm

Stosunek wagowy widkien we wszystkich hybrydach wynosit 1:1. Masa
liniowa rovingu wszystkich rodzajow widkien miescita sie w zakresie 200 — 240 tex.
Najmniejszg srednice wtdkna elementarnego miaty witdkna weglowe, ktéra wynosita
okoto 10 um. Charakterystyke wtokien zastosowanych w badaniach przedstawiono

w tabeli I.
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Tabela I. Charakterystyka widkien zastosowanych w badaniach (dane producentow).

Wiékna

szklane

Wiokna
weglowe

Widkna
aramidowe

Producent

Typ

Gramatura
[9/m?]

Srednica wtdkna
elementarnego

[m]

Masa liniowa rovingu
[tex]

Liczba Poissona

Sktad chemiczny

6.1. Rozktad prébek

200

0,22

SiO; (53-55 Wt%),
CaO (20-24 Wt%),
MgO (20-24 wt%),
Al,O3 (14-16 Wt9%),
B2Os (6-9 Wt%),

TORAY 3K

240

0,31

C (99 wt%),
Inne (1 wt%)

Kevlar 1100D

200

0,36

Poli-para
fenylenotereftal
amid

Badaniom poddano 130 probek, w tym grupe badang stanowito tgcznie

120 prébek kompozytu z obecnoscig widkien sztucznych zastosowanych jako

wzmochienie i grupe kontrolng, ktéra obejmowata serie 10 probek kompozytu

bez dodatku widkien. Grupe badang podzielono na dwie podgrupy, z ktorych

kazda skladata sie z 6 serii po 10 probek. Prébki w podgrupie pierwszej

wzmocniono jednym pojedynczym pasmem widkien sztucznych, natomiast prébki

w podgrupie drugiej wzmocniono dwoma pojedynczymi

sztucznych.

pasmami witokien
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Przyjeto nastepujgce oznaczenia prébek w grupie kontrolnej oraz w grupie badanej:

Grupa kontrolna:

KONT probki kompozytu bez dodatku wtdkien sztucznych

Grupa badana:

Podgrupa I
SKL 1 prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym
pasmem wiokien szklanych
WGL 1 probki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym
pasmem wiokien weglowych
AMD 1 prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym

pasmem witokien aramidowych
SKL-WGL 1  probki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym
pasmem hybrydy witdkien szklanych i weglowych
SKL-AMD 1  prébki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym
pasmem hybrydy widkien szklanych i aramidowych
WGL-AMD 1  probki kompozytu wzmocnione jednym pojedynczym

pasmem hybrydy widkien weglowych i aramidowych

Podgrupalll:
SKL 2 probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami widkien szklanych
WGL 2 prébki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami widkien weglowych
AMD 2 probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi

pasmami widkien aramidowych
SKL-WGL 2  probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami hybrydy widkien szklanych i weglowych
SKL-AMD 2 probki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi
pasmami hybrydy widkien szklanych i aramidowych
WGL-AMD 2  prébki kompozytu wzmocnione dwoma pojedynczymi

pasmami hybrydy witdkien weglowych i aramidowych
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Rozktad wszystkich probek przedstawiono schematycznie na rycinie 6.

PROBKI

grupa kontrolna grupa
(bez dodatku witdkien) badana

wzmocnione wzmocnione
pojedynczym dwoma pojedynczymi
pasmem wiokien pasmami widkien

weglowych weglowych
(WGL 1) (WGL 2)
aramidowych aramidowych
(AMD 1) (AMD 2)
szklano-weglowych szklano-weglowych
(SKL-WGL 1) (SKL-WGL 2)
szklano-aramidowych szklano-aramidowych
(SKL-AMD 1) (SKL-AMD 2)
weglowo-aramidowych weglowo-aramidowych
(WGL-AMD 1) (WGL-AMD 2)

Ryc. 6. Rozktad probek zastosowanych w badaniach.

6.2. Materiat do badan wytrzymatosciowych

6.2.1. Sposob wykonania préobek

Wzorcowy ksztatt probki stanowit wyfrezowany ze stali nierdzewnej
prostopadtoscian o wymiarach: 25 £ 0,1 mm dtugoséci, 2 £ 0,1 mm szerokosci
i 2 £ 0,1 mm wysokosci (fot. 1). Nastepnie metalowy prostopadtoscian powielono
przy uzyciu silikonu (Elite Double 22 Fast, Zhermack, Wifochy) stosowanego
w stomatologii do powielania modeli. Jeden silikonowy negatyw wzorcowej probki
postuzyt jako forma do wykonania 10 prébek (fot. 2). tacznie przygotowano

13 negatywow.
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Fot. 1. Prostopadto$cian ze stali nierdzewnej stanowigcy wzorcowy ksztaft probki.

Fot. 2. Silikonowa forma (negatyw) wykonana na podstawie metalowego wzorcowego
prostopadfoScianu stuzgca do wykonania probek.

Wszystkie probki zostaty wykonane metodg reczng, inaczej nazywang
kontaktowg. Polegata ona na warstwowej aplikacji kompozytu oraz w grupie
badanej widkien sztucznych stanowigcych wzmocnienie. Temperatura powietrza
W pomieszczeniu podczas wykonywania probek wynosita 23°C, natomiast
wilgotnos¢ powietrza miescita sie w zakresie 43 — 47%.
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6.2.2. Wykonanie probek grupy kontrolnej

W formie silikonowej umieszczano porcjami kompozyt (Gradia Direct
Posterior), ktéry kondensowano upychadiem kulkowym oraz naktadaczem
stomatologicznym (fot. 3). Po catkowitym wypetnieniu formy kompozytem
stomatologicznym przystgpiono do polimeryzacji materialu ztozonego. Wedtug
zalecen producenta kompozyt polimeryzowano przy pomocy lampy
polimeryzacyjnej LED.B Woodpecker (Guilin Woodpecker Medical Instrument Co.
Ltd., Chiny) o dlugosci fali emitowanego Swiatta 420-480 nm
i mocy > 1000 mW/cmZ2. Srednica koncéwki lampy polimeryzacyjnej wynosita 7 mm.
Zgodnie z zastosowang normg PN-EN ISO 4049:2019-07 proces polimeryzacji
przebiegat w serii 9 nastepujgcych po sobie naswietlan trwajgcych 50 sekund kazdy
(44), (ryc. 7). Podczas przeprowadzania procesu polimeryzacji wierzchnia warstwa
probki byta oddzielona od koncowki lampy polimeryzacyjnej mikroskopowym
szkietkiem podstawowym o grubosci 1 mm (fot. 4). Tak przeprowadzony proces
polimeryzacji umozliwit powtarzalnos¢ zastosowanej metody dla kazdej probki.
Nastepnie probke wyjmowano z silikonowej formy oraz ponownie polimeryzowano
z kazdej strony, zgodnie z zadang w normie PN-EN I1SO 4049:2019-07 sekwencjg
naswietlan (44). Ksztatt oraz wymiary probki w grupie kontrolnej przedstawiono

na rycinie 8.

Fot. 3. Kondensacja materiatu kompozytowego przy pomocy naktadacza

stomatologicznego.

Strona | 44



1X Vil v 1 | 1l v Vi Vi

Iz mm

25 mm

Ryc. 7. Schemat dziewieciu serii polimeryzacji jednej strony prébki. Cyframi rzymskimi
zaznaczono kolejno$c¢ przytozenia koncowki lampy polimeryzacyjnej do powierzchni

probki (opracowanie wtasne).

Fot. 4. Proces polimeryzacji przy uzyciu lampy polimeryzacyjnej. Widoczne mikroskopowe
szkietko podstawowe dystansujgce koncowke lampy od wierzchniej warstwy
probki.
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Ryc. 8. Ksztaft oraz wymiary probki grupy kontrolnej (opracowanie wtasne).

6.2.3. Wykonanie prébek grupy badanej

6.2.3.1. Przygotowanie widkien sztucznych

Wigzki wtokien szklanych, weglowych, aramidowych oraz hybrydy wiokien
szklanych i weglowych, szklanych i aramidowych, weglowych i aramidowych,
przemyto acetonem (Alchem, Polska), w celu usuniecia z powierzchni widkien
apretury® oraz ewentualnych zanieczyszczen powstatych w wyniku procesu
produkcyjnego. Nastepnie wszystkie rodzaje wtdkien w celu aktywacji powierzchni
poddano obrdbce utleniajgcej umieszczajgc je na 15 min w wodzie utlenionej
(3% roztwér H202). Po wyjeciu widkien z wody utlenionej, widkna suszono
w suszarce laboratoryjnej SLN 115 (POL-EKO-APARATURA, Polska)
w temperaturze 50°C przez 2 godziny. Po osuszeniu witdkien, pocieto kazdg wigzke
na krétsze odcinki o dtugosci 25 mm, odpowiadajgce dtugosci probki, a nastepnie
umieszczano je na mikroskopowym szkietku podstawowym oraz nasgczano
materiatem tgczgcym (fot. 5). Wigzki wtdkien po nasgczeniu przykrywano na 5 minut
folig aluminiowg w celu ochrony przed dziataniem Swiatta z otoczenia. Po uptywie
okreslonego w normie PN-EN ISO 4049:2019-07 czasu nadmiar materiatu

tgczgcego odsgczano przy pomocy bibuty filtracyjnej (44).

! substancja stosowana w koncowym etapie obrobki tkanin w celu poprawienia ich wlasciwosci
uzytkowych
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Fot. 5. Nasgczanie wigzki wtbkien materiatem fgczgcym.

6.2.3.2. Probki wzmocnione jednym pojedynczym pasmem

widkien sztucznych

W formie silikonowej umieszczano kolejno: pierwszg warstwe kompozytu
o grubosci 0,5 mm, pojedynczg wigzke danego widkna sztucznego, ktérg pokryto
drugg 1,5 mm warstwg kompozytu (fot. 6, 7) Dalsze postepowanie i proces
polimeryzacji przebiegat w taki sam sposob jak podczas wykonywania prébek
z grupy kontrolnej. Pojedyncze pasmo wiokien sztucznych stanowito = 2%
wagowych prébki. Schematyczny uktad warstw w prébce wzmocnionej

pojedynczym pasmem widkien przedstawiono na rycinie 9.

Fot. 6. Umieszczenie wigzki wibkien na pierwszej warstwie kompozytu.
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Fot. 7. Pokrycie wigzki wtokien drugg warstwg kompozytu.

warstwa kompozytu = 1,5 mm

pasmo wiokien sztucznych

warstwa kompozytu = 0,5 mm

Ryc. 9. Uktad warstw w prébce wzmocnionej jednym pojedynczym pasmem wtdkien

sztucznych (opracowanie wiasne).

6.2.4. Prébki wzmocnione dwoma pojedynczymi pasmami wiékien

sztucznych

W formie silikonowej aplikowano kolejno: pierwszg warstwe kompozytu
o grubosci 0,5 mm, pierwszg wigzke widkien sztucznych, ktorg pokryto drugg
0,5 mm warstwg kompozytu. Nastepnie uktadano drugg wigzke witdkien sztucznych
oraz dopetniano forme trzecig warstwg kompozytu do wysokosci 2 mm. Dalsze
postepowanie i proces polimeryzacji przebiegat w taki sam sposéb jak podczas

wykonywania prébek z grupy kontrolnej. Dwa pojedyncze pasma widkien
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sztucznych stanowity = 4% wagowych probki. Schematyczny uktad warstw w prébce
wzmochionej dwoma pojedynczymi pasmami wtokien sztucznych przedstawiono

na rycinie 10.

warstwa kompozytu = 1 mm
pasmo wiokien sztucznych

warstwa kompozytu = 0,5 mm

pasmo wldkien sztucznych

warstwa kompozytu = 0,5 mm

Ryc. 10. Uktad warstw w prébce wzmocnionej dwoma pojedynczymi pasmami widkien

sztucznych (opracowanie wiasne).

6.2.5. Warunki przechowywania oraz obrébka probek przed

wykonaniem badan wytrzymatosciowych

Po przeprowadzeniu procesu polimeryzacji kazdg prébke przechowywano
w wodzie destylowanej o temperaturze 37 + 1°C przez 15 minut. Po uptywie
okreslonego czasu prébki wyjmowano z wody, osuszano przy pomocy bibuty
filtracyjnej oraz przystgepowano do zeszlifowania nadmiaru kompozytu tak,
aby probki osiggnety zadany ksztatt. Szlifowanie odbywato sie poprzez obrébke
reczng wykorzystujgc papier scierny do szlifowania na sucho o dwéch gradacjach
ziarna. Jako pierwszego uzyto papieru o gradacji ziarna 320, a nastepnie aby
wygtadzi¢ powierzchnie uzyto papieru o gradacji 1000. Wymiary probek podczas
obrobki byly kontrolowane przy uzyciu suwmiarki elektronicznej MAUa-E (Fabryka
Wyrobow Precyzyjnych "VIS" S.A, Polska) z doktadnoscig do 0,01 mm (fot. 8).
Tak przygotowane probki przechowywano przez 24 godziny w wodzie destylowane;j

o temperaturze 37 + 1°C do czasu rozpoczecia badan wytrzymatos$ciowych.
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Fot. 8. Kontrola wymiaréw: a) wysokosci, b) dfugosci probki przy uzyciu suwmiarki

elektronicznej MAUa-E.

6.3. Material do badan mikroskopowych

6.3.1. Materiat do badan w mikroskopie cyfrowym

Materiat do badan strukturalnych w mikroskopie cyfrowym stanowity prébki
poddane testowi na zginanie trojpunkowe w maszynie wytrzymatosciowej.
Przygotowanie probek do obserwacji obejmowato jedynie oczyszczenie probek
sprezonym powietrzem z ewentualnych zanieczyszczen powstatych podczas badan

wytrzymatosciowych.

6.3.2. Materiat do badan w skaningowym mikroskopie

elektronowym (SEM)

6.3.2.1. Przygotowanie przetomoéw probek

Przygotowanie przetomow prébek sktadato sie z kilku etapow. Rozpoczeto
od oczyszczenia probek z zanieczyszczen przy pomocy sprezonego powietrza.
Nastepnie probki zostaty przymocowane do aluminiowego stolika pokrytego tasmag
weglowg. Zastosowana tasma weglowa przystosowana do uzycia w SEM miata
za zadanie utworzy¢ warstwe przewodzgcg, zapewniajgcg odprowadzenie

tadunkow elektrycznych z prébki. Stolik z probkami umieszczono w napylarce
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Polaron (Equipment Ltd., Wielka Brytania). Na kazdg probke napylono kilku
nanometrowg warstwe ztoto-palladu. Parametry napylania byly nastepujgce:
t =100 s, | = 10 mA, U = 2 kV. Pokrycie prébek ztoto-palladem miato na celu
poprawe kontrastu i lepszego odwzorowania szczegotow. Tak przygotowane probki

umieszczono w odpowiedniej komorze SEM.
6.3.2.2. Przygotowanie zgtadow prébek

Po wykonaniu obserwacji przetoméw probek w SEM przystgpiono
do przygotowania zgtadow?, ktére w pierwszym etapie polegato na: inkludowaniu,
czyli umieszczeniu probek w uchwytach i zatopieniu ich w zywicy epoksydowej

w specjalnie stuzgcym do tego celu plastikowym pierscieniu @40 mm (fot. 9).

AN

Fot. 9. Przygotowanie prébek do procesu inkludowania.

Zastosowano zywice epoksydowg Araldite RD (Robnor ResinLab Ltd, Wielka
Brytania), ktdra jest odporna na warunki wysokiej prézni oraz na dziatanie wigzki
elektrondw. Po zwigzaniu zywicy i usunieciu plastikowego pierécienia otrzymano
forme w ksztatcie walca o @40 mm z zatopionymi probkami. Nastepnie forme
z probkami szlifowano na mokro przy pomocy szlifierki Metkon Digiprep (Metkon

Instruments Inc., Turcja). Uzyto papieru $ciernego o gradaciji ziarna od 100 do 4000.

2 def. Zglad — szlif, gtadka powierzchnia probki odpowiednio oszlifowana i wypolerowana w celu analizy
mikroskopowej
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Przy zmianie gradacji ziarna zmieniano kierunek szlifowania o 90°. Do polerowania
uzyto dwie pasty diamentowe o gradacji 6,3 i 1 pum oraz mieszaniny wodnej Al203
w zakresie gradacji od 0,1 do 0,05 um. Przygotowang forme umieszczono
w napylarce Polaron (Equipment Ltd., Wielka Brytania). Na kazdg probke napylono
kilku nanometrowg warstwe ztoto-palladu. Parametry napylania byty nastepujgce:
t =100 s, 1 =10 mA, U = 2 kV. Tak przygotowana forma zostata przymocowana
do aluminiowego stolika przy pomocy tasmy weglowej zapewniajgcej
odprowadzenie fadunkow elektrycznych z prébki podczas obserwacji w SEM

(fot. 10). Nastepnie prébki umieszczono w odpowiedniej komorze SEM.

Fot. 10. Forma z probkami z przyklejong od spodu tasmg weglowg przygotowana

do obserwacji w SEM.
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7. Metody badan

W pracy przeprowadzono badania wytrzymatosciowe oraz mikroskopowe
badania strukturalne. Zastosowano test na zginanie trojpunktowe kompozytu
stomatologicznego bez obecnosci widkien sztucznych (grupa kontrolna)
oraz wzmocnionego witoknami sztucznymi (grupa badana). Wykonano test
dla kazdej prébki w celu wyznaczenia wartosci czterech parametréw
wytrzymatosciowych: maksymalnej sity zginajgcej (Fmax), strzatki ugiecia (&Fmax),
wytrzymato$ci na zginanie (6) oraz modutu Younga (E). Badania przeprowadzono
zgodnie z normg PN-EN ISO 4049:2019-07 (44). Po przeprowadzonych badaniach
wytrzymato$ciowych przetomy probek oraz ich zgtady poddano analizom
mikroskopowym przy uzyciu mikroskopu cyfrowego oraz skaningowego mikroskopu

elektronowego.
7.1. Badania wytrzymatosciowe

Badania wytrzymatosci mechanicznej prébek dotyczyly testu na zginanie
trojpunktowe TFS (ang. Three Point Flexure Strength), ktéry umozliwit okreslenie
maksymalnej sity zginajgcej, strzatki ugiecia, wytrzymatosci na zginanie
oraz modutu Younga. Badania te, byly przeprowadzone w Katedrze Biomateriatéw
i Kompozytéw na Wydziale Inzynierii Materiatowej i Ceramiki Akademii Gdrniczo-
Hutniczej im. Stanistawa Staszica w Krakowie. Statyczne préby na zginanie
w trojpunktowym uktadzie obcigzenia przeprowadzono przy uzyciu certyfikowanej
maszyny wytrzymatosciowej Zwick 1435 (Zwick/Roell GmbH & Co. KG, Niemcy)
z tensometrycznym czujnikiem glowicy pomiarowej sity w zakresie
do 0,5 kN (fot. 11).

Po uptywie 24 godzin od wykonania probek, przed rozpoczeciem badan
wytrzymatosciowych wyjmowano je z wody destylowanej oraz osuszano
przy pomocy bibuty filtracyjnej. Kazdg probke umieszczano kolejno w maszynie
wytrzymatosciowej (fot. 12) i poddawano testowi na zginanie tréjpunktowe (fot. 13).
Predkosc¢ przesuwu trzpienia obcigzajgcego byta stata i wynosita 0,75 mm/min przy
odlegtosci miedzy podporami 20 mm. Dopuszczalny btgd pomiaru nie przekraczat
0,02% wartosci mierzonych wielkosci mechanicznych. Badanie konczyto

sie w momencie pekniecia lub ztamania probki (fot. 14).
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Fot. 11. Maszyna wytrzymatosciowa Zwick 1435 (Zwick/Roell GmbH & Co. KG, Niemcy)
przygotowana do przeprowadzenia testow zginania tréjpunktowego.

Fot. 12. Probka umieszczona w maszynie Zwick 1435 przed rozpoczeciem TFS.
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Fot. 14. Zniszczona probka po zakoriczeniu badan TFS w maszynie Zwick 1435.

Podczas badania, co 0,1 s rejestrowane byty wartosci parametréw, takich jak:
o wydtuzenie wzgledne okreslajgce réznice miedzy diugoscig kohcowg
a poczatkowg prébki, mierzong w milimetrach (mm),
o obcigzenie w jednostce Newton (N) opisujgce site oddziatujgcg na probke
podczas badania,
o odksztatcenie jako odlegtos¢ miedzy okreslonymi punktami, zmieniajgcg

sie pod wptywem deformacji, mierzong w jednostce mm/mm,

Strona | 55



o naprezenie jako stosunek sity do powierzchni badanej probki,
okreslane w jednostce Megapascal (MPa).

Caly proces zapisywany byt w postaci danych liczbowych. Zalezno$é

pomiedzy obcigzeniem a wydluzeniem rejestrowana byta dla kazdej probki

w postaci wykresu przez caty czas trwania badania.

7.1.1. Parametry wytrzymatosciowe

Uzycie oprogramowania testXpert® Il (Zwick/Roell GmbH & Co. KG, Niemcy)

umozliwito wyznaczenie nastepujgcych parametrow wytrzymatosciowych:

e maksymalnej sily zginajacej (Fmax), czyli maksymalnej sity dziatajgcej
na dang belke, odczytywanej z wykresu momentow gngcych oraz obliczang

Ze WZOru:

4 M g max
I max — ) [N]

gdzie:
Mg max— moment zginajgcy [Nm]

/ — dtugos$¢ probki miedzy podporami [mm]

o strzatki ugiecia (¢Fmax), czyli maksymalnej odlegtosci miedzy odksztatcong
a nieodksztatcong osig belki mierzong prostopadle do nieodksztatconej

osi belki. Strzatke ugiecia obliczono ze wzoru:

_ Fmax 13
EFmax = TE} [mm]

gdzie:
Fmax— maksymalna sita zginajgca [N]
/— dtugos$¢ probki miedzy podporami [mm]
E— modut Younga [GPa]

J— moment bezwtadnosci przekroju prébki [mm?]
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wytrzymatosci na zginanie (6), czyli umownego naprezenia
odpowiadajgcego najwiekszej sile obcigzajgcej, uzyskanej w czasie
przeprowadzania proby zginania. Po przekroczeniu tych naprezen materiat

ulega zniszczeniu. Wytrzymatos$¢ na zginanie obliczono ze wzoru:

3F, .1
o =—""%%" |upg
2 b h?

gdzie:
Fmax— maksymalna sita zginajgca [N]
/— dhlugos¢ prébki pomiedzy podporami [mm]
b — szerokos$¢ probki [mm]

h — wysokos$¢ probki [mm]

modutu Younga (E), czyli wielkosci okreslajgcej sprezystos¢ materiatu.
Wyraza charakterystyczng dla danego materiatu zaleznos¢ wzglednego
odksztatcenia liniowego od naprezenia materiatu, jakie w nim wystepuje

w zakresie odksztatcen sprezystych. Modut Younga obliczono ze wzoru:

_ Fmax 13
4 gFp gy b h3

[GPa]

gdzie:
Fmax— maksymalna sita zginajgca [N]
/ — dtlugos$¢ prébki pomiedzy podporami [mm]
EFmax — strzatka ugiecia [mm]
b — szeroko$¢ probki [mm]

h— wysoko$¢ prébki [mm]
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Analiza uzyskanych wynikdw powyzszych parametrow wytrzymatosciowych
pozwala okreslic wtasciwosci wytrzymatosciowe materiatow stomatologicznych,
co klinicznie implikuje mozliwos¢ zastosowania danego materiatu w warunkach
in vitro. Norma PN-EN ISO 4049:2019-07 (44) okre$la jedynie minimalng warto$¢
graniczng wytrzymatosci na zginanie, ktéra wynosi minimum 80 oraz 50 MPa
dla materiatbw przeznaczonych odpowiednio do odbudowy powierzchni
zgryzowych zeba oraz powierzchni pozostatych. Norma ta nie okresla minimalnych
wartosci jakie muszg spetnia¢ materiaty ztozone w zakresie pozostatych
parametréw wytrzymatosciowych. Z klinicznego punktu widzenia, w ocenie
przydatnosci materialu do okres$lonego zastosowania w stomatologii powinien
on osiggac najwyzsze mozliwe wartosci: wytrzymatosci na zginanie, maksymalnej
sity zginajgcej oraz modutu Younga przy mozliwie niskich wartosciach strzatki

ugiecia.

7.2. Mikroskopowe badania strukturalne

7.2.1. Obserwacje mechanicznych zmian strukturalnych

z zastosowaniem mikroskopu cyfrowego

W celu zbadania struktury probek oraz ich przetomdw po przeprowadzonych
testach wytrzymatosci na zginanie tréjpunktowe wykonano analizy mikroskopowe.
Obserwacje przeprowadzono przy zastosowaniu mikroskopu cyfrowego Keyence
VHX-900F (Keyence International, Belgia), (fot. 15) znajdujgcego sie w Pracowni
Mikroskopowej Katedry Biomateriatbw i Kompozytow na Wydziale Inzynierii
Materiatowej i Ceramiki Akademii Goérniczo-Hutniczej im. Stanistawa Staszica
w Krakowie. Obserwacje w mikroskopie cyfrowym pozwolity na wstepng ocene
oraz analize stopnia degradacji mechanicznych probek poddanych badaniom

wytrzymatosciowym.
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Fot. 15. Mikroskop cyfrowy Keyence VHX-900F.

7.2.2. Obserwacje mechanicznych zmian strukturalnych

Z zastosowaniem SEM

Obserwacje przetomoéw prébek oraz ich zgtadéw przeprowadzono przy
zastosowaniu Skaningowego Mikroskopu Elektronowego Hitachi TM 3000 (Hitachi
High Technology Corporation, Japonia). Analize mikroskopowg wykonano
w Pracowni Mikroskopowej Zaktadu Materiatdow Ceramicznych i Polimerowych
na Wydziale Inzynierii Materiatowe] Politechniki Warszawskie;j.

Do tworzenia obrazéw w SEM wykorzystuje sie efekty oddziatywania
pierwotnej wigzki elektronéw z elektronami atomoéw znajdujgcych sie w strefie
przypowierzchniowej probki. W tym przypadku wykorzystano rejestracje sygnatu
elektronow wtérnych emitowanych przez probke w wyniku pobudzenia jej przez
elektrony wigzki. Obrazowanie przeprowadzono w trybie niskiej prézni
pod cis$nieniem 70Pa przy zastosowaniu energii wigzki rownej 5kV. Kazdg probke
obserwowano w powiekszeniach: 100-krotnym, 200-krotnym, 400-krotnym,

500-krotnym oraz 1000-krotnym.
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8. Metody analizy statystycznej

Do analizy otrzymanych wynikow wykorzystano programy: Microsoft Excel
z pakietu Microsoft Office 2010 oraz Statistica v. 13. Oceniono nastepujgce
parametry statystyczne: $rednig arytmetyczng oraz mediane — jako miary
przecietne, a takze odchylenie standardowe. Podano réwniez warto§¢ minimalng
oraz maksymalng. W celu sprawdzenia danych w kierunku nietypowych wartosci
oraz istnienia krzywoliniowosci wykonano wizualne wykresy rozrzutu. Warunki
stosowania testow parametrycznych (normalnos¢ rozktadéw oraz jednorodnosc
wariancji) oceniano testem Shapiro-Wilka i Levene’a. Przy niespetnieniu zatozen
zastosowano nieparametryczny test Manna-Whitneya dla dwéch niezaleznych grup
oraz Kruskala-Wallisa dla wielu grup. W konsekwencji zastosowania testow
nieparametrycznych ilosciowg interpretacje przecietnych pozioméw parametrow
w grupach reprezentowata mediana i kwartyle. Site korelacji badanych parametréw
wytrzymatosciowych w grupach mierzono wspotczynnikami korelacji Pearsona

i Spearmana. Przyjety poziom istotnosci wynosit a = 0,05.
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9. Wyniki badan

9.1. Wyniki badan wytrzymatosciowych

Przedziaty wartosci wszystkich badanych parametrow wytrzymatosciowych
(maksymalnej sity zginajgcej, strzatki ugiecia, wytrzymatosci na zginanie

oraz modutu Younga) dla badanych grup roéznity sie miedzy sobg (tabele Il — V).
9.1.1. Maksymalna sita zginajgca

Dla prébek w grupie kontrolnej (KONT) wyniki miescity sie w zakresie
19,94 — 25,08 N osiggajgc przecietng wartos¢ 22,36 N, a roznica miedzy skrajnymi
wartosciami wynosita 5,14 N i byla najmniejsza sposréd wszystkich badanych
probek (tabela Il).

Tabela Il. Maksymalna sita zginajgca dla poszczegoélnych grup z uwzglednieniem
minimalnych i maksymalnych wartoS$ci, roznicy pomiedzy skrajnymi wartosciami,

Sredniej oraz mediany.

Maksymalna sita zginajaca [N]

Probki

Wartos¢ Wartos¢

See | GEemeE Réznica Srednia Mediana
KONT 19,94 25,08 514 21,96 22,36
SKL 1 21,83 63,05 41,22 47,12 49,92
WGL 1 31,38 45,21 13,83 37,52 37,83
AMD 1 29,78 80,04 50,26 61,58 63,16
SKL-WGL 1 25,12 42,97 17,85 34,18 34,01
SKL-AMD 1 40,11 70,6 30,49 53,73 54,35
WGL-AMD 1 28,71 43,17 14,46 36,63 35,31
SKL 2 36,86 65,66 28,8 48,26 47,16
WGL 2 26,19 43,13 16,94 29,76 27,23
AMD 2 44,48 83,99 39,51 65,51 64,3
SKL-WGL 2 37,6 51,9 14,3 43,23 42,34
SKL-AMD 2 44,44 83,04 38,6 60,6 61,40
WGL-AMD 2 39,37 54,87 15,5 45,63 45,18
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Wsréd prébek wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem wiokien
sztucznych najwyzszg przecietng wartos¢ uzyskaty probki wzmocnione witoknami
aramidowymi (AMD 1) osiggajgc 63,16 N, natomiast najnizszg przecietng wartos¢
maksymalnej sity zginajgcej rowng 34,01 N odnotowano w przypadku probek
wzmocnionych hybrydg szklano-weglowg (SKL-WGL 1). W przypadku probek
wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami wtokien najwyzszg Srednig wartosc
uzyskaty probki z obecnoscig widkien aramidowych (AMD 2) wynoszgcg 65,51 N,
natomiast najnizszg srednig wartos¢ badanego parametru uzyskaty probki
wzmocnione dwoma pojedynczymi pasmami wtokien weglowych (WGL 2) osiggajac
29,76 N (tabela Il).

9.1.2. Strzatka ugiecia

Dla prébek w grupie kontrolnej (KONT) odnotowano minimalng warto$¢
strzatki ugiecia na poziomie 0,52 mm, natomiast wartoS¢ maksymalna byta
nieznacznie wyzsza i wynosita 0,8 mm, a tym samym rdznica miedzy tymi
warto$ciami réwna byta 0,28 mm. Srednia warto$é badanego parametru dla grupy
kontrolnej (KONT) uplasowata sie na poziomie 0,64 mm i byla najnizsza sposrod
wszystkich badanych grup. Wsréd prébek wzmocnionych jednym pojedynczym
pasmem widkien sztucznych najnizszg Srednig wartosc strzatki ugiecia uzyskaty
probki z obecnoscig wiokien weglowych (WGL 1) wynoszgcg 0,78 mm. Zblizong
warto$¢ Srednig uzyskaty probki wzmocnione dwoma pojedynczymi pasmami
widkien weglowych (WGL 2) rowng 0,79 mm. Wsrdd probek wzmocnionych jednym
pojedynczym pasmem witokien najwyzszg wartos¢ srednig rowng 2,08 mm
osiggnety probki z obecnoscig hybrydy szklano-aramidowej (SKL-AMD 1),
natomiast wsrdd prébek zbrojonych dwoma pojedynczymi pasmami widkien
najwyzszg wartosc¢ srednig wynoszgcg 1,98 mm miaty probki wzmocnione dwoma

pojedynczymi pasmami wtokien aramidowych (AMD 2), (tabela IlI).
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Tabela Ill. Strzatka ugiecia dla poszczegolnych grup z uwzglednieniem minimalnych
i maksymalnych wartosci, roznicy pomiedzy skrajnymi wartoSciami,

Sredniej oraz mediany.

Strzatka ugiecia [mm]
Prébki

Wartos¢ Wartos¢ Wartos¢é

minimalna = maksymalna e $srednia BT TR
KONT 0,52 0,8 0,28 0,64 0,65
SKL 1 0,62 1,86 1,24 1,30 1,39
WGL 1 0,6 0,96 0,36 0,78 0,82
AMD 1 0,49 2,33 1,84 1,89 2,01
SKL-WGL 1 0,58 11 0,52 0,82 0,83
SKL-AMD 1 1,62 2,54 0,92 2,08 2,06
WGL-AMD 1 0,49 1,74 1,25 11 1,01
SKL 2 1,29 2,37 1,08 1,83 1,83
WGL 2 0,6 1,14 0,54 0,79 0,75
AMD 2 1,51 2,55 1,04 1,98 1,97
SKL-WGL 2 0,63 2,28 1,65 1,06 0,92
SKL-AMD 2 1,51 2,13 0,62 1,82 1,83
WGL-AMD 2 0,65 1,81 1,16 1,16 1,13

9.1.3. Wytrzymatos¢ na zginanie

Probki grupy kontrolnej (KONT) uzyskaty najnizszg wartos¢ $Srednig
wynoszgcg 82,96 MPa oraz najnizszg mediane rowng 83,90 MPa, ponadto wartos¢
minimalna osiggneta 73,79 MPa, natomiast wartoS¢ maksymalna 94,05 MPa.
Réznica tych wartosci wynosita 20,26 MPa i byla najnizsza wsrdéd wszystkich
badanych grup. Dla prébek wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem widkien
najwyzszg wartos¢ srednig réwng 231,83 MPa osiggnety probki z obecnoscig
widkien aramidowych (AMD 1), natomiast najnizszg warto$¢ srednig wynoszacg
127,94 MPa uzyskaty probki zbrojone hybrydg szklano — weglowg (SKL-WGL 1).

Wsréd probek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami wtokien najwyzszg
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wartos¢ Srednig wynoszacg 255,68 MPa odnotowano w przypadku probek
z obecnoscig wtokien aramidowych (AMD 2), natomiast najnizszg warto$¢ Srednig
rowng 111,61 MPa uzyskaty prébki zbrojone witdknami weglowymi (WGL 2),
(tabela 1V).

Tabela IV. WytrzymatoS¢ na zginanie dla poszczegdlnych grup z uwzglednieniem

minimalnych i maksymalnych wartoSci, roznicy pomiedzy skrajnymi wartoSciami,

Srednigj oraz mediany.

Wytrzymatos$é na zginanie [MPa]
Prébki

Wartos¢ Wartos¢ Wartos¢

minimalna  maksymalna L srednia MHEelerE!
KONT 73,79 94,05 20,26 82,96 83,90
SKL 1 81,87 236,44 154,57 176,70 187,21
WGL 1 117,67 169,53 51,86 140,69 141,85
AMD 1 111,66 300,16 188,5 231,83 236,87
SKL-WGL 1 94,19 161,13 66,94 127,94 127,53
SKL-AMD 1 150,42 264,76 114,34 201,47 203,78
WGL-AMD 1 107,67 161,88 54,21 137,36 132,41
SKL 2 131,94 246,24 114,3 180,99 176,86
WGL 2 95,46 161,75 66,29 111,61 102,09
AMD 2 166,82 360,28 193,46 255,68 241,11
SKL-WGL 2 141,02 194,61 53,59 162,11 158,79
SKL-AMD 2 166,65 311,39 144,74 227,27 230,24
WGL-AMD 2 147,65 205,74 58,09 171,11 169,41

9.1.4. Modut Younga

Warto$¢ minimalna badanego parametru w grupie kontrolnej (KONT) réwna
byta 4,11 GPa, natomiast wartos¢ maksymalna uplasowata sie na poziomie

5,93 GPa, tym samym rdoznica wyniosta 1,82 GPa i byla najmniejsza sposrod
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wszystkich badanych grup. Wartos¢ srednig odnotowano na poziomie 4,81 GPa.
Wsréd prébek wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem widkien najnizszg
warto$¢ srednig modutu Younga wynoszgcg 6,95 GPa uzyskano w przypadku
wzmocnienia hybrydg szklano — weglowg (SKL-WGL 1), natomiast najwyzszg
warto$¢ srednig rowng 7,55 GPa miaty probki z obecnoscig widkien aramidowych
(AMD 1). Wsréd probek zbrojonych dwoma pasmami widkien sztucznych najnizszg
warto$¢ srednig rowng 5,86 GPa odnotowano dla prébek wzmocnionych wtoknami
weglowymi (WGL 2), natomiast najwyzszg wartos¢ srednig wynoszacg 8,73 GPa
uzyskaty prébki z obecnoscig hybrydy szklano-aramidowej (SKL-WGL 2),
(tabela V).

Tabela V. Modut Younga dla poszczegolnych grup z uwzglednieniem minimalnych

i maksymalnych warto$ci, roznicy pomiedzy skrajnymi warto$ciami, $redniej

oraz mediany.

Modut Younga [GPa]
Probki

Warto$¢ Wartosé A Wartosé :
minimalna maksymalna Nerles Srednia S
KONT 4,11 5,93 1,82 4,81 4,74
SKL 1 4,85 9,12 4,27 7,15 7,35
WGL 1 5,86 8,40 2,54 6,98 6,72
AMD 1 5,74 8,58 2,84 7,55 7,62
SKL-WGL 1 5,9 8,57 2,67 6,95 6,46
SKL-AMD 1 5,43 8,16 2,73 6,98 7,18
WGL-AMD 1 4,56 10,34 5,78 7,35 7,13
SKL 2 7,26 9,56 2,3 8,33 8,15
WGL 2 3,92 7,65 3,73 5,86 5,73
AMD 2 7,27 9,99 2,72 8,52 8,64
SKL-WGL 2 6,56 10,04 3,48 8,73 8,81
SKL-AMD 2 6,09 8,79 2,7 7,67 7,40
WGL-AMD 2 6,85 9,66 2,81 8,24 8,27
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9.2. Wyniki obserwacji zmian strukturalnych

9.2.1. Wyniki obserwacji przy zastosowaniu mikroskopu

cyfrowego

Przebieg testu na zginanie w trojpunktowym uktadzie obcigzenia
rejestrowany byt w postaci danych liczbowych, na podstawie ktérych powstaty
wykresy graficznie obrazujgce zaleznos¢ miedzy przytozong sitg a odksztatceniem
dla kazdej prébki. Analiza przebiegu wykreséw z jednoczasowg obserwacjg
procesu zginania trojpunktowego w badanych grupach pozwolita na szczegétowg
analize poréwnawczg wptywu przytozonej sity na mechanizm niszczenia probek.
Po zakonhczeniu badan wytrzymato$ciowych uzupetnieniem analiz krzywych sity
w funkcji odksztatcenia byty obserwacje przetomow prébek w mikroskopie
cyfrowym. Dane na wykresach poréwnano z obrazami mikroskopowymi.

Podczas obcigzania probek z grupy kontrolnej (KONT), ktdre nie posiadaty
zadnego wzmocnienia zaobserwowano jeden pik na wykresie, ktéry odpowiadat sile
maksymalnej. Po osiggnieciu sity maksymalnej nastepowato natychmiastowe
ztamanie probki, co na wykresach zostato zaznaczone pionowymi kreskami
(ryc. 11a). Przetom prébek obserwowany w mikroskopie cyfrowym byt pojedynczy,
nierbwny oraz chropowaty (ryc. 11b). Uzyskane wykresy oraz obrazy
mikroskopowe dla prébek w grupie kontrolnej (KONT) sg charakterystyczne
dla tworzyw kruchych.

W badaniach przeprowadzonych dla probek wzmocnionych jednym
pojedynczym pasmem widkien wszystkie wykresy w funkcji odksztatcenia
oraz obrazy mikroskopowe przetomow byly odmienne w poréwnaniu do grupy
kontrolnej (KONT). Zestawienie uzyskanych wynikéw przedstawiono na
rycinach 12 — 17. Analizujgc przebiegi krzywych sita/odksztatcenie nalezy zauwazy¢
trzy charakterystyczne etapy. Pierwszy z nich to wzrost wartodci sity,
az do osiggniecia wartosci maksymalnej. Etap ten charakteryzuje sie obecnoscig
kilku drobnych pikéw. Najwazniejsze jest pojawienie sie pierwszego piku, ktory
zmienia kat nachylenia krzywej. Punkt przegiecia krzywej, stanowi wartosc
pekniecia pierwszej warstwy — stan FPF (ang. First Path Failure). Poddajgc analizie
wszystkie wykresy natozone na siebie, stwierdzono ze stan FPF w probkach

wzmocnionych jednym pojedynczym pasmem widkien wystepuje w przedziale
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wartosci okoto 45 — 70% sity maksymalnej. Po osiggnieciu sity maksymalne;j
(Il etap przebiegu krzywej) nastepowato nagte zatamanie krzywej, co konczyto
rejestrowanie danych na wykresie i byto jednoznaczne z zakonczeniem badania
z powodu zniszczenia probki. Wsrdéd grup wzmocnionych jednym pojedynczym
pasmem wiokien, wykresy probek, ktére posiadaty wiokna weglowe (WGL 1,
SKL-WGL 1, WGL-AMD 1) réznity sie od pozostatych (SKL 1, AMD 1, SKL-AMD 1)
szybkim przyrostem sity przy matym odksztatceniu (ryc. 13a, 15a, 17a). Krzywe
sita/odksztatcenie uzyskane w wyniku zginania tréjpunktowego wykazaty cechy
typowe dla tworzyw wzmocnionych bez granicy plastycznosci.

Obserwacje prébek podczas przeprowadzania testu w maszynie
wytrzymatosciowej, a nastepnie obserwacje zniszczonych probek w mikroskopie
cyfrowym potwierdzity, iz obecnos¢ pierwszego piku odpowiada stanowi FPF,
a kolejne piki zarejestrowane na wykresie podczas narastania generowanej sity
odpowiadajg niszczeniu widkien stanowigcych wzmocnienie probki. Po osiggnieciu
sity maksymalnej nastepowat nagty spadek wartosci sity, co odpowiadato
najwiekszym degradacjom powstatych na granicy widkna-osnowa kompozytowa.
Niedtugo potem dochodzito do ztamania prébki, co byto réownoznaczne
z zakonczeniem badania. We wszystkich prébkach wzmocnionych jednym
pojedynczym pasmem witokien szczeliny ztaman probek byly pojedyncze, nieréwne
oraz z widocznymi wtdbknami stanowigcymi faze wzmacniajgcg. W wyniku zginania
trojpunktowego wszystkie probki rozpadaty sie na dwie czesci i potgczone byty
ze sobg pojedynczymi wibknami, ktore nie ulegty zerwaniu (ryc. 12b, 13b, 14b, 15b,
16b, 17b).
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Ryc. 11. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy KONT:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) posta¢ zniszczenia prébki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 12. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy SKL 1:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 13. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy WGL 1:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,
b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 14. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy AMD 1:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Odksztatcenie [mm]

Ryc. 15. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy SKL-WGL 1:
a) wykresy sity w funkcji odksztafcenia,

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 16. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy SKL-AMD 1:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,
b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 17. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy WGL-AMD 1.:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,
b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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W przypadku zginania tréjpunktowego probek wzmocnionych dwoma
pojedynczymi pasmami widkien zaréwno wykresy sity w funkcji odksztatcenia
oraz obrazy w mikroskopie cyfrowym byly odmienne w stosunku do grupy
kontrolnej, ale wykazywaty wiele analogii do wynikow dla prébek wzmocnionych
jednym pojedynczym pasmem widkien. Zestawienie uzyskanych rezultatéw
przedstawiono na rycinach 18 — 23.
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Ryc. 18. Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy SKL 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,
b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Odksztatcenie [mm]

Ryc. 19. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy WGL 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztafcenia,

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 20. Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy AMD 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 21. Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy SKL-WGL 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 22. Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy SKL-AMD 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,
b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 23. Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy WGL-AMD 2:
a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia,

b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Analizujgc przebiegi krzywych sita/odksztatcenie nalezy zauwazyC cztery
charakterystyczne etapy. Etap pierwszy to wzrost wartosci sity, az do osiggniecia
wartosci maksymalnej. Poczgtkowo krzywa na wykresie Zzachowywata
sie analogicznie jak podczas zginania tréjpunktowego probek z obecnoscig jednego
pojedynczego pasma wiokien. Pierwszy pik oznaczajgcy stan FPF miescit
sie w przedziale wartosci okoto 40 — 70% sity maksymalnej. Drugi etap
to osiggniecie sity maksymalnej, po ktérym natychmiast nastepowat etap trzeci
charakteryzujgcy sie naglym spadkiem krzywej spowodowany zniszczeniem
pierwszej wigzki widkien oraz warstwy kompozytu pomiedzy wigzkami. W czwartym
etapie krzywa na wykresie oscylowata oraz ponownie gwattownie spadata,
co konczyto rejestracje graficzng na wykresie i byto rownoznaczne z zakohczeniem
badania. Czwarty etap odpowiadat zrywaniu pojedynczych witokien drugiej wigzki
umieszczonej posrodkowo w prébce. Krzywe sita/odksztatcenie uzyskane w wyniku
zginania trojpunktowego probek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami
wiokien wykazaty cechy typowe dla tworzyw wzmocnionych bez granicy
plastycznosci (ryc. 18a, 19a, 20a, 2la, 22a, 23a), podobnie jak dla prébek
z obecnoscig jednego pojedynczego pasma wtokien.

Obrazy uzyskane podczas obserwacji w mikroskopie cyfrowym pozwolity
na szczegotowg analize szczelin ztaman probek z obecnoscig dwdch pojedynczych
pasm wiokien. Wszystkie obrazy w mikroskopie zniszczonych probek
wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami wiokien byly bardzo podobne.
Wspolng cechg charakterystyczng byto wieloodtamowe ztamanie probek
Zz nieregularng szczeling ztamania rozchodzgcg sie w roznych kierunkach.
W szczelinach ztamania widoczne byty zniszczone widkna, ktore w wiekszosci
przypadkow utrzymywaty odtamy i zapobiegaly ich catkowitemu rozpadowi
na fragmenty (ryc. 18b, 19b, 20b, 21b, 22b, 23b).

9.2.2. Wyniki obserwacji w SEM

Na podstawie przeprowadzonych badan uzyskano tgcznie 1300 obrazéw
mikroskopowych w SEM, po 10 obrazéw dla kazdej prébki (5 obrazéw przetomu
oraz 5 obrazéw zgtadu) we wszystkich badanych grupach.

W grupie KONT obrazy mikroskopowe wykazaty, iz powierzchnia przetomu
jest szorstka, chropowata i nierowna. Uzyskane obrazy potwierdzajg mechanizm
niszczenia poprzez kruche pekanie (ryc. 24a). W zadnej z prébek
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nie zaobserwowano innych rodzajéw degradacji. Na ryc. 24b widoczna jest matryca

organiczna otaczajgca rozproszone czgsteczki wypetniacza nieorganicznego.

a)

x400; 200um

b)

x1000; 100 um

Ryc. 24. Obrazy mikroskopowe probek grupy KONT:
a) nierbwna powierzchnia przetomu z widocznymi czgsteczkami
wypetniacza, powiekszenie 400-krotne,
b) zgtad probki przedstawiajgcy matryce z rozproszonymi czgsteczkami

wypefniacza, powiekszenie 1000-krotne.
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Na rycinie 25 widoczne s3g zgtady probek wzmocnionych witdéknami
szklanymi, weglowymi oraz aramidowymi przedstawiajgce prawidtowe potgczenie
widkien z kompozytem. Nalezy zwr6ci¢ uwage na okragte lub owalne zarysy
przekrojow wszystkich rodzajéw widkien oraz ich catkowite zatopienie
w kompozycie.

x500; 60um
a)

x500; 60um
b)

x500; 60pm
c)

Ryc. 25. Obrazy mikroskopowe prébek grupy badanej:
a) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie widkien szklanych
z kompozytem, powiekszenie 500-krotne,
b) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie wtdkien weglowych
z kompozytem, powiekszenie 500-krotne,
c) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie widkien
aramidowych z kompozytem, powiekszenie 500-krotne.
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Obserwacje w SEM probek z obecnoscig widkien jako fazy wzmacniajgcej
wykazaty wiele zjawisk nieobserwowanych w prdobkach grupy KONT. Zaréwno
w probkach wzmocnionych jednym pojedynczym, jak i dwoma pojedynczymi
wigzkami wtokien zaobserwowano wiele podobienstw. Widoczne byly degradacje,
takie jak: pekniecia warstwy granicznej witokno-kompozyt (tzw. debonding),
pekniecia osnowy kompozytowej, delaminacje oraz zniszczenia wiokien.
Degradacje mialy charakter zaréwno lokalny, jak i zajmowaty duzy obszar
obejmujgcy wiele warstw lub calg probke. Bardzo czesto obserwowano réozne
rodzaje degradacji w jednej probce.

Najczesciej, bo w okoto 90% probek grupy badanej obserwowano zjawisko
debondingu, czyli pekniecia warstwy granicznej widkno-kompozyt. Tego typu
uszkodzenia w postaci peknie¢ zapoczgtkowane byly kumulacjg rozproszonych
mikropeknie¢ i wystgpity w strefie granicznej widkno-kompozyt oraz w niektorych
przypadkach réwniez wewnatrz warstwy widkien. Pojawienie sie pekniec na granicy
witdkno-kompozyt oraz pomiedzy widknami spowodowane byto utratg adhezji.

Zjawisko debondingu obrazujg ryciny 26 — 29.

Ryc. 26. Obraz mikroskopowy probki grupy SKL 1 przedstawiajgcy zjawisko debondingu.
Zottymi strzatkami zaznaczono peknigcie warstwy granicznej wiokno-kompozyt,
czerwonymi Strzatkami zaznaczono pekniecia wewngtrz warstwy wtokien

szklanych, powiekszenie 100-krotne.
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x200; 250pm

Ryc. 27. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy WGL 1 przedstawiajgcy zjawisko
debondingu. Czerwonymi strzatkami zaznaczono miejsca po witéknach

weglowych oderwanych od kompozytu, powiekszenie 200-krotne.

x1000; 100pm

Ryc. 28. Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy AMD 2 przedstawiajgcy zjawisko
debondingu wewnagtrz warstwy wtdkien aramidowych, powiekszenie 1000-krotne.
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x200; 500pm

Ryc. 29. Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy SKL 2 przedstawiajgcy zjawisko
debondingu. Czerwonymi strzatkami zaznaczono pekniecia wewnagtrz warstwy

wtokien szklanych, powiekszenie 200-krotne.

Doktadna analiza prébek wykazata, iz bardzo czesto dochodzito do pekniec
poprzecznych poszczegodlnych warstw probek wzmacnianych wiéknami. Pekniecia
warstw powstawaty w wyniku tgczenia sie debondingu z mikropeknigeciami
kompozytu i widoczne byty zaréwno w warstwie kompozytu jak i w warstwie witokien
taczgc sie ze sobg. Dodatkowo w wigkszosci prébek widoczne byto pekniecie
pierwszej warstwy (FPF), ktoére inicjowato proces degradacji probki. Zjawisko
pekniecia pierwszej warstwy oraz pekniecie warstwy kompozytu pomiedzy dwiema

warstwami wiokien oraz przedstawiono na rycinach 30 — 33.

x100; 500um

Ryc. 30. Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy WGL-AMD 1 przedstawiajgcy zjawisko
peknigcia pierwszej warstwy (FPF). Czerwonymi strzatkami zaznaczono
pekniecie warstwy kompozytu niedochodzgce do brzegu probki,

powiekszenie 100-krotne.
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x50; 200pm

Ryc. 31. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL-WGL 1 przedstawiajgcy zjawisko
peknigcia warstwy. Czerwong strzatkg zaznaczono pekniecie pierwszej warstwy
kompozytu dochodzgce do brzegu probki. Zéttg strzatkg zaznaczono pekniecie

drugiej warstwy kompozytu, powiekszenie 50-krotne.

x100; 500um

Ryc. 32. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL-WGL 2 przedstawiajgcy zjawisko
peknigcia warstwy kompozytu pomiedzy dwiema warstwami wtokien,

powiekszenie 100-krotne.
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Ryc. 33. Obraz mikroskopowy zgfadu prébki grupy WGL-AMD 2 przedstawiajgcy zjawisko
pekniecia kilku warstw. Czerwonymi strzatkami zaznaczono pekniecia kompozytu
pomigdzy warstwami wiokien. Zottymi strzatkami zaznaczono pekniecia na
granicy miedzy wtdbknami oraz na granicy wtokno-kompozyt,

powiekszenie 50-krotne.

Kolejnym rodzajem uszkodzenia obserwowanym w probkach wzmocnionych
widknami byto rozwarstwienie (tzw. delaminacja). Polegato ono na czesciowym
rozdzieleniu sie sgsiadujgcych ze sobg warstw. Wszystkie zaobserwowane
delaminacje przebiegaty na jednym poziomie, czyli miedzy sgsiednimi warstwami.
W Zzadnej probce nie zaobserwowano delaminacji na wielu poziomach,
czyli rozwarstwien pomiedzy wieloma warstwami. Przyktad delaminacji na jednym

poziomie przedstawiono na rycinach 34 oraz 35.
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x200; 500um

Ryc. 34. Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy AMD 2 przedstawiajgcy zjawisko

delaminacji, powiekszenie 200-krotne.

x200 500um

Ryc. 35. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL-AMD 1 przedstawiajgcy zjawisko
delaminacji (zaznaczono czerwonymi strzatkami) oraz pekniecia kompozytu

(zaznaczono Zzottymi strzatkami), powiekszenie 50-krotne.

Strona | 89



We wszystkich probkach wzmocnionych widéknami zaobserwowano
zniszczenie wiokien. Obraz zniszczonych widkien byt podobny dla widkien
szklanych i weglowych, natomiast zupetnie odmienny dla widkien aramidowych.
Degradacja wtokien szklanych polegata na poprzecznym pekaniu, zachowujgc
pierwotne okrggte ksztalty na przekroju poprzecznym pojedynczych widkien.
Degradacja wtokien weglowych byta analogiczna do mechanizmu niszczenia
wiokien szklanych. Widkna weglowe pekaty w poprzek, a ksztatt przekroju
pojedynczego wtdkna byt okragty lub owalny. Obserwacje mikroskopowe wykazaty,
iz pekanie wtokien szklanych oraz weglowych miato charakter kruchy. Zupetnie inny
wyglad miaty zniszczone witdkna aramidowe. Analizujgc obrazy mikroskopowe
zerwanych widkien aramidowych nalezy zwrocic uwage na pekniecia poprzeczne,
ale przede wszystkim na pekniecia podtuzne. Degradacja wtokien polegajgca
na wystepowaniu peknie¢ poprzecznych oraz podtuznych byta charakterystyczna
tylko dla widkien aramidowych. Poréwnanie zniszczen réznych rodzajow widkien

przedstawiono na rycinach 36 — 40.

x1000 100um

Ryc. 36. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL 1 przedstawiajgcy zerwane

pojedyncze wtokna szklane. Zotymi strzatkami zaznaczono przekroje

poprzeczne zniszczonych witdkien, powiekszenie 1000-krotne.
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x1000; 100pm

Ryc. 37. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy WGL 1 przedstawiajgcy zerwane
pojedyncze wtokno weglowe. Z6itg strzatkg zaznaczono przekréj poprzeczny

zniszczonego wtékna, powiekszenie 1000-krotne.

x1000; 100um

Ryc. 38. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy AMD 1 przedstawiajgcy zerwane
widkno aramidowe. Zottg strzatkg zaznaczono przekréj poprzeczny zniszczonego

wtdkna, widoczne liczne pekniecia poprzeczne, powiekszenie 1000-krotne.
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x1000 100 uym

Ryc. 39. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL-AMD 2 przedstawiajgcy
poréwnanie zerwanych pojedynczych widkien: szklanego (zaznaczono biatg

strzatkg) oraz aramidowego (zaznaczono z6#tg strzatkg),

powiekszenie 1000-krotne.

x1000; 50pm

Ryc. 40. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy WGL-AMD 1 przedstawiajgcy
porownanie zerwanych pojedynczych wtokien: weglowego
(zaznaczono czerwong strzatkg) oraz aramidowego (zaznaczono Z6#tg strzatkg),

powiekszenie 1000-krotne.
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Podczas analizy obrazéw mikroskopowych zauwazono typowe defekty
technologiczne powstate na etapie przygotowywania probek. Najczesciej
wystepujgcymi artefaktami byty pecherzyki powietrza. Wystepowatly one
we wszystkich rodzajach probek, zaréwno w grupie kontrolnej, jak i grupie badane;j.
Pecherzyki powietrza widoczne byty wewnatrz kompozytu oraz na granicy
widkno-kompozyt. Dodatkowo w  probkach ~ wzmocnionych — witdknami
zaobserwowano niewypetnione przez materiat fgczgcy obszary pomiedzy wtdéknami.
Przykfady defektéw powstatych na etapie przygotowywania probek przedstawiono

na rycinach 41 — 44.

x100; 300um

Ryc. 41. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy SKL 2 przedstawiajgcy pecherzyk
powietrza wewnatrz warstwy kompozytu. Defekt powstat na etapie kondensacji

materiatu ztozonego, powiekszenie 100-krotne.
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x100; 300pm
Ryc. 42. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy WGL 1 przedstawiajgcy pecherzyk
powietrza wewnagtrz warstwy kompozytu (zaznaczono zoftymi strzatkami).

Czerwong strzatkg zaznaczono pekniecie kompozytu biegngce od pecherzyka
powietrza do granicy witokno-kompozyt, powigkszenie 100-krotne.

x100; 500um
Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy SKL 1 przedstawiajgcy pecherzyk

powietrza na granicy wtokno-kompozyt (zaznaczono czerwong strzatkg),
powiekszenie 100-krotne.

Ryc. 43.
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x500; 100um

Ryc. 44. Obraz mikroskopowy przetomu probki grupy WGL 1 przedstawiajgcy wolne
przestrzenie niewypetnione materiatem fgczgcym wewnatrz warstwy

wtdkien, powiekszenie 500-krotne.
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10. Analiza statystyczna wynikow badan

10.1. Badanie zwigzkéw oraz rozktadéw miedzy grupa kontrolnag
a pozostatymi grupami w zakresie czterech parametrow

wytrzymatosciowych

10.1.1. Kontrola danych w kierunku wartosci ekstremalnych

| odstajgcych

Kontrole danych w kierunku wartosci ekstremalnych i odstajgcych
przeprowadzono wizualnie na wykresach rozrzutu (wykres 1 — 3) . W wyniku analizy
wykreséw 1 — 3 nie stwierdzono zadnego przypadku znacznie odbiegajgcego
od pozostatych wartosci. Oznacza to, ze nie wykryto zadnych przypadkéw
odstajgcych oraz wszystkie uzyskane dane mogg by¢ poddane dalszym analizom

Statystycznym.

Wykres rozrzutu (dane_aktual .sta 5v*131c)

€ F max =-0,0175+0,0299*x
2,8 . . .

2,6 |
2,4 |
2,2 |
2,0 |
1,8}
1,6 |

H14

x1,2}
1,0 |
08}
06}

0,4

10

F max

Wykres 1. Wykres rozrzutu zalezno$ci strzatki ugiecia (€Fmax) 0d maksymalnej sity

zginajgcej (Fmax)-
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Wykres mzrzutu dane_aktual .ga Sv*131c)
g=-28124+3 8321%x

4010 T T T T T T T

100

30

10

Fmax
Wykres 2. Wykres rozrzutu zalezno$ci wytrzymato$ci na zginanie (6)

od maksymalnej sity zginajgcej (Fmax).

Wykres rozrzutu (dane_aktual .sta 5v*131c)
Modut Younga = 4,737+0,0573*x

11

ebunoA (npopy

10 20 30 40 50 60 70 80 90
F max

Wykres 3. Wykres rozrzutu zaleznosci modutu Younga (E)

od maksymalnej sity zginajgcej (Fmax).
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10.1.2. Sprawdzenie zalozen testow statystycznych

Badanie rozktadow analizowanych parametrow w catej probie i w grupach w
celu wyboru wtasciwej metody wnioskowania statystycznego (testowania hipotez)
rozpoczeto od sprawdzenia czy wariancje w grupach sg jednorodne. W tym celu
zastosowano test jednorodnosci wariancji Levene'a 1 otrzymano wyniki

przedstawione w tabeli VI.

Tabela VI. Wyniki testow jednorodnosci wariancji Levene'a pomiedzy grupami dla

parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modutu Younga.

Test Levene'a jednorodnosci wariancji (dane_aktual .sta)
Zaznaczone efekty sg istotne z p < ,05000
SS df MS SS df MS F p
Zmienna Efekt |Efekt| Efekt Btad Btad Btad
F max 949,25 12/ 79,104, 3215,63| 117 27,4840/ 2,878180| 0,001642
€ F max 1,25 12 0,104 4,91 117, 0,0420 2,475027| 0,006399
o} 16814,85 12| 1401,237| 49161,68 117, 420,1853| 3,334808| 0,000344

Modut Younga 3,01 12 0,251 42,35 117  0,3620/ 0,693223 0,755228

Wysoce istotny wynik testu wskazat, ze trzy parametry: (Fmax , €Fmax, 6)
nie majg rownych wariancji w grupach. Testowanie hipotez opartych na wynikach
testbw parametrycznych (t-Studenta) w takim przypadku mogto dawaé fatszywe
wyniki. Dlatego wykorzystano test nieparametryczny nie wymagajgcy spetnienia
zatozen o réwnosci wariancji oraz dodatkowo o normalnosci rozktadow. Modut
Younga spetniat oba zatozenia, ale dla poréwnywalnosci wynikow rowniez
dla tego parametru uzyto testu nieparametrycznego. Do wnioskowania
zastosowano test nieparametryczny dla dwoch grup niezaleznych Manna-
Whitneya. Poréwnano rozktady wszystkich czterech parametrow
wytrzymatos$ciowych w grupie kontrolnej z kazdg z serii w grupie badanej.

Do interpretacji ilosSciowej zaobserwowanych prawidtowosci wykorzystano
mediane i kwartyle, zamiast sredniej i odchylenia standardowego. Wynika to z faktu,
iz zastosowano testy nieparametryczne. Warto zaznaczy¢, ze Srednia i mediana
to miary tendencji centralnej czyli przecietnej wartosci cechy. W rozkfadzie
normalnym obie miary sg rowne lub zblizone. Gdy wystepuje odchylenie
od normalnoéci (asymetria rozktadu) lepszg miarg jest mediana. W niniejszej
analizie statystycznej dla kazdego parametru wytrzymatosciowego obliczano

mediane, ktorg w interpretacji uzyskanych wynikbw nazwano ,przecietng”.
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Przy kazdej wartosci liczbowej mediany w nawiasie okrggtym podano kolejno

wartos¢ kwartyli Qzs oraz Qvs, gdzie:

Q25— oznacza dolny kwartyl

(25% obserwacji potozonych jest ponizej tego kwartyla)

Q75 — 0znacza gorny kwartyl

(75% obserwacji potozonych jest powyzej tego kwartyla)
10.1.3. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupa SKL 1

Réznice miedzy grupami KONT i SKL 1 w zakresie wszystkich parametréw

okazaty sie wysoce istotne na poziomie istotnosci p = 0,001 (tabela ViII).

Tabela VII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL 1 dla parametrow:

Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang U Z poziom p |N wazn. |N wazn. 2*1str.
zmienna KONT SKL 1 KONT SKL 1 | doki. p
F max 61,00 149,00 6,00 -3,33| 0,000881 10 10 0,000325
€ F max 62,50 147,50 7,50 -3,21| 0,001315 10 10 0,000487

o 62,00 148,00 7,00 -3,25| 0,001152 10 10/ 0,000487

Modut Younga 61,00 149,00 6,00 -3,33/ 0,000881 10 10 0,000325

Przecietna wielkos¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N
(20,01; 23,35) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL 1
rownej 49,92 N (42,16; 55,91). Przecietna wielko$¢ parametru eFmax w grupie KONT
uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byta istotnie mniejsza od
przecietnej wielkosci w grupie SKL 1 wynoszacej 1,4 mm (0,95; 1,53). Przecietna
wielkos¢ parametru © w grupie KONT byta rowna 83,9 MPa (75,9; 87,56) i okazata
sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL 1 réwnej 187,21 MPa
(158,1; 209,66). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT osiggneta
wartos¢ 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w
grupie SKL 1 wynoszgcej 7,36 GPa (6,2; 8,17). Wizualizacje graficzng wynikéw
istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 45.
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Wiykres ramks-wesy dla grup Wiykres ramka-wesy dla grup
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Ryc. 45. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
Z podziatem na grupe KONT | SKL 1 dla parametréw:
a) Fmax,
b) eFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.4. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupg WGL 1

Ro&znice miedzy grupami KONT i WGL 1 w zakresie wszystkich parametrow

okazaty sie wysoce istotne (tabela ViIlI).

Tabela VIII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL 1 dla parametrow:

Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |[Sum.rang U z poziom p 4 poziom p |Nwazn. [N wazn. | 2*1str.
zmienna KONT WGL 1 popraw. KONT | WGL 1 | dokt. p
F max 55,00000 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
€ F max 76,00000 134,0000 21,00000 -2,19219 0,028366 -2,19302 0,028307 10 10 0,028806

o 55,00000 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Modut Younga 56,00000 154,0000 1,00000 -3,70405 0,000212 -3,70405 0,000212 10 10 0,000022

Dla parametréw: Fmax, © oraz modulu Younga poziom istotnosci wynosit
p = 0,000 natomiast dla parametru eFmax poziom istotno$ci wynosit p = 0,028.
Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01, 23,35)
i byta znaczgco mniejsza od wielkosci w grupie WGL 1 réwnej 37,83 N (32,88;
40,55). Przecietna wielko$¢ parametru eFmax w grupie KONT uplasowata
sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byta istotnie mniejsza od przecietne;j
wielkosci w grupie WGL 1 wynoszgcej 0,82 mm (0,65; 0,89). Przecietna wielkosc¢
parametru © w grupie KONT réwna byta 83,9 MPa (75,9; 87,56) i okazata sie istotnie
mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL 1 wynoszacej 141,85 MPa (123,28,
152,05). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT wyniosta 4,74 GPa
(4,24; 5,33) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL 1 rownej
6,72 GPa (6,26; 7,66). Wizualizacje graficzng wynikow istotnych statystycznie

przedstawiono na rycinie 46.
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Ryc. 46. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i WGL 1 dla parametrow:
a) Fmax,
b) Frmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.5. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupa AMD 1

Ro6znice miedzy grupami KONT i AMD 1 w zakresie wszystkich parametréw

okazaty sie wysoce istotne na poziomie p < 0,002 (tabela 1X).

Tabela IX. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i AMD 1 dla parametrow:

Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang U z poziom p z poziom p |N wazn. |[Nwazn. | 2*1str.
zmienna KONT AMD 1 popraw. KONT | AMD 1 | dokt. p
F max 55,00000 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157| -3,77964/ 0,000157 10 10 0,000011
€ F max 65,00000 145,0000 10,00000 -3,02372 0,002497 -3,02942 0,002450 10 10 0,001505

o 55,00000 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Modut Younga 56,00000 154,0000 1,00000 -3,70405 0,000212 -3,70405 0,000212 10 10 0,000022

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,
23,35) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie AMD 1 réwnej
63,16 N (59,19; 68,33). Przecietna wielko$¢ parametru €éFmax W grupie KONT
uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byla istotnie mniejsza
od przecietnej wielkosci w grupie AMD 1 wynoszgcej 2,02 mm (2,01; 2,02).
Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)
i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie AMD 1 wynoszgcej
236,87 MPa (221,97, 256,23). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT
wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci
w grupie AMD1 réwnej 7,65 GPa (7,06; 8,46). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 47.
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Ryc. 47. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
Z podziatem na grupe KONT i AMD 1 dla parametrow:
a) Fmax,
b) €Fmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.6. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT

a grupa SKL-WGL 1

Réznice miedzy grupami KONT i SKL-WGL 1 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie istotne na poziomie p < 0,005 (tabela X).

Tabela X. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-WGL 1

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang U Z |poziom Z poziom N N wazn. | 2*1str.
KONT |SKL-WGL 1 p popraw. p wazn. SKL- dokt. p
zmienna KONT | WGL 1
F max 55,000 155,000 0,000 -3,780 0,000 -3,780 0,000 10 10 0,000
€ F max 69,500 140,500 | 14,500 -2,684 0,007 -2,688 0,007 10 10 0,005
o 55,000 155,000 0,000 -3,780 0,000  -3,780 0,000 10 10 0,000
Modut Younga 56,000 154,000/ 1,000 -3,704 0,000  -3,704 0,000 10 10 0,000

Przecietna wielkos¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N

(20,01; 23,35) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL

1 réownej 34,01 N (28,73; 38,27). Przecietna wielko$¢ parametru €éFmax W grupie

KONT uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byfa istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 1 wynoszgcej 0,83 mm (0,7; 0,89).

Przecietna wielko$¢ parametru 6 w grupie KONT réwna byta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 1 rownej
127,53 MPa (107,74; 143,53). Przecietna wielko$¢ modutu Younga w grupie KONT
wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci

w grupie SKL-WGL 1 rownej 6,46 GPa (6,28; 8,13). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 48.
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Ryc. 48. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i SKL-WGL 1 dla parametréw:
a) Fmax,
b) eFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.7. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT
a grupg SKL-AMD 1

Réznice miedzy grupami KONT i SKL-AMD 1 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie wysoce istotne na poziomie p = 0,000 (tabela XI).

Tabela XI. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-AMD 1

dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang ] Z poziom p z poziom p |Nwazn. | Nwazn. 2*1str.
zmienna KONT |SKL-AMD 1 popraw. KONT |SKL-AMD 1| dokt. p
F max 55,00000 155,0000 0,000000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10/ 0,000011
€ F max 55,00000 155,0000 0,000000 -3,77964 0,000157 -3,78107 0,000156 10 10/ 0,000011

o 55,00000 155,0000 0,000000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10/ 0,000011

Modut Younga 57,00000 153,0000 2,000000 -3,62846 0,000285 -3,62846 0,000285 10 10/ 0,000043

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,

23,35) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 1 rownej

54,35 N (46,36; 58,61).

Przecietna wielko$¢ parametru €éFmax w grupie KONT

uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byta istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD1 wynoszgcej 2,06 mm (1,9; 2,17).

Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 1

wynoszgcej 203,79 MPa (173,84; 219,79).

Przecietna wielkos¢ modutu Younga

w grupie KONT wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza
od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 1 réwnej 7,18 GPa (6,53; 7,45).

Wizualizacje graficzng wynikow istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 49.
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Ryc. 49. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i SKL-AMD 1 dla parametrow:
a) Fmax,
b) eFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.8. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT
a grupg WGL-AMD 1

Réznice miedzy grupami KONT i WGL-AMD 1 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie wysoce istotne na poziomie p = 0,002 (tabela XIlI).

Tabela XII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL-AMD 1

dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa
Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang U Z oziom| Z |poziom|N wazn. N wazn. 2*1str.

zmienna KONT |WGL-AMD 1 p opraw. p KONT |WGL-AMD 1 | dokt. p
F max 55,00 155,00 0,00 -3,78 0,000 -3,780 0,000 10 10 0,000
€ F max 65,00 145,00 10,00 -3,02| 0,002 -3,026 0,002 10 10 0,002
o 55,00 155,00 0,00 -3,78 0,000 -3,780 0,000 10 10 0,000
Modut Younga 61,00 149,00 6,00 -3,33 0,001 -3,326 0,001 10 10 0,000

Przecietna wielkos¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N

(20,01; 23,35) i byfta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie
WGL-AMD 1 réwnej 35,31 N (33,76; 42,31). Przecietna wielkos¢ parametru €Fmax
w grupie KONT uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byta istotnie

mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL-AMD 1 wynoszacej 1,01 mm

(0,89; 1,31). Przecietna wielkos¢ parametru © w grupie KONT osiggnetfa 83,9 MPa

(75,9; 87,56) i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie
WGL-AMD 1 réwnej 132,41 MPa (126,58; 158,65). Przecietna wielkos¢ modutu
Younga w grupie KONT wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byta istotnie mniejsza
od przecietnej wielkosci w grupie WGL-AMD 1 réwnej 7,13 GPa (6,81; 8,05).

Wizualizacje graficzng wynikow istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 50.
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Ryc. 50. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej

z podziatem na grupe KONT i WGL-AMD 1 dla parametrow:

a-) Fmax,
b) eF max;,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.9. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupa SKL 2

Ro&znice miedzy grupami KONT i SKL 2 w zakresie wszystkich parametrow

okazaty sie wysoce istotne na poziomie istotnosci p = 0,000 (tabela XIllI).

Tabela XIII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang | U Zz poziom p z poziom p [N wazn. |[Nwazn. | 2*1str.
zmienna KONT SKL 2 popraw. KONT | SKL2 | dokt p
F max 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
€ F max 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,78107 0,000156 10 10 0,000011

o 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Modut Younga 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,

23,35) i byta znaczagco mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL 2 réwnej
47,17 N (42,72; 53,02). Przecietna wielkos¢ parametru €Fmax W grupie KONT

uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byla istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie SKL 2 wynoszgcej 1,83 mm (1,56; 2,02).

Przecietna wielko$¢ parametru 6 w grupie KONT réwna byta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL 2 rownej
176,86 MPa (160,19; 198,82). Przecietna wielko$¢ modutu Younga w grupie KONT

wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci

w grupie SKL 2 réwnej 8,15 GPa (7,82; 8,78). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 51.
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Ryc. 51. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej

Z podziatem na grupe KONT i SKL 2 dla parametrow:

a) Fmax;
b) €Fmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.10. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupg WGL 2

Ro&znice miedzy grupami KONT i WGL 2 w zakresie wszystkich parametrow
okazaty sie istotne statystycznie. Dla parametrow: Fmax oraz © poziom istotnosci
wynosit p = 0,000. Dla parametréw: eFmax oraz modut Younga istotne kolejno na
poziomie p = 0,015 oraz p = 0,029 (tabela XIV).

Tabela XIV. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang U Z poziom p z poziom p [Nwazn. |Nwazn. | 2*1str.
zZmienna KONT WGL 2 popraw. KONT | WGL 2 | dokt. p
F max 55,00000/ 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10| 0,000011
€ F max 73,50000 136,5000 18,50000 -2,38118 0,017258 -2,38297 0,017174 10 10| 0,014690

c 55,00000/ 155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10| 0,000011

Modut Younga 76,00000 134,0000 21,00000 -2,19219 0,028366 -2,19219 0,028366 10 10/ 0,028806

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,
23,35) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL 2 réwnej 37,83
N (32,88; 40,55). Przecietna wielkos¢ parametru eFmax w grupie KONT uplasowata
sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byla istotnie mniejsza od przecietnej
wielkosci w grupie WGL 2 wynoszgcej 0,82 mm (0,65; 0,89). Przecietna wielkosc¢
parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56) i okazata sie istotnie
mniejsza od wielkosci w grupie WGL 2 réwnej 141,85 MPa (123,28; 152,05).
Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT wyniosta 4,74 GPa (4,24, 5,33)
i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL 2 réwnej 6,72 GPa
(6,26; 7,66). Wizualizacje graficzng zaobserwowanych zaleznosci przedstawiono

na rycinie 52.
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Ryc. 52. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i WGL 2 dla parametrow:
a) Fmax,
b) eFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.11. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT a grupg AMD 2

Ro&znice miedzy grupami KONT i AMD 2 w zakresie wszystkich parametrow

okazaty sie wysoce istotne na poziomie p = 0,000 (tabela XV).

Tabela XV. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i AMD 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa
Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang | U z poziom p z poziom p |Nwazn. |[Nwazn. | 2*1str.

zmienna KONT AMD 2 popraw. KONT | AMD 2 | dokt. p
F max 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 | 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
€ F max 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,78249 0,000155 10 10 0,000011
o 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 | 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
Modut Younga 55,00000 155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Przecietna wielko$¢ parametru Fmaxw grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01;

23,35) i byta znaczgco mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie AMD 2 rownej

64,3 N (60,4; 74,78). Przecietna wielko$¢ parametru €Fmax w grupie KONT

uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byta znaczaco mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie AMD 2 wynoszgcej 1,97 mm (1,6; 2,23).

Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie znaczgco mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie AMD 2 rownej
236,69 MPa (226,51; 280,43). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT

wyniosta 4,74 GPa (4,24, 5,33) i byta znaczgco mniejsza od przecietnej wielkosci

w grupie AMD 2 réwnej 8,64 GPa (8,28; 8,82). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 53.
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Ryc. 53. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej

z podziatem na grupe KONT i AMD 2 dla parametrow:

a) Fmax;
b) EFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.12. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT

a grupa SKL-AMD 2

Réznice miedzy grupami KONT i SKL-AMD 2 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie wysoce istotne na poziomie p = 0,000 (tabela XVI).

Tabela XVI. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-AMD 2

dla parametrow: Fmax , € Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa
Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang U z poziom p z poziom p [N wazn. | N wazn. 2*1str.

zmienna KONT _ |SKL-AMD 2 popraw. KONT |SKL-AMD 2 | dokt. p
F max 55,00000  155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
€ F max 55,00000  155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,78391 0,000154 10 10 0,000011
o 55,00000  155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011
Modut Younga 55,00000  155,0000 0,00 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10 0,000011

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,

23,35) i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 2 réwnej
61,4 N (50,39; 67,59). Przecietha wielko$¢ parametru €Fmax w grupie KONT

uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byla istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 2 wynoszgcej 1,83 mm (1,58; 1,96).

Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-AMD 2 réwnej
230,24 MPa (188,96; 253,46). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie KONT
wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci

w grupie SKL-AMD 2 réwnej 7,4 GPa (7,08; 8,4). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 54.
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z podziatem na grupe KONT i SKL-AMD 2 dla parametrow:

a-) Fmax,
b) EFmax,

C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.13. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT
a grupag WGL-AMD 2

Réznice miedzy grupami KONT i WGL-AMD 2 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie wysoce istotne na poziomie p = 0,000 (tabela XVII).

Tabela XVII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT | SKL-AMD 2

dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

sum.rancjum.ranc| U z poziom 4 poziom N N 2*1str.
KONT |/GL-AMI p oopraw. p wazn. | wazn. |dokt p

zmienna 2 KONT [/GL-AMI
F max 55,000 155,000 0,000 -3,780/ 0,000 -3,780 0,000 10 10, 0,000
€ F max 61,000 149,000 6,000 -3,326 0,001 -3,329 0,001 10 10, 0,000
o 55,000 155,000 0,000 -3,780 0,000 -3,780 0,000 10 10, 0,000
Modut Younga | 55,000 155,000 0,000 -3,780 0,000 -3,780 0,000 10 10, 0,000

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,

23,35) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL-AMD 2 rownej
45,18 N (42,07; 48,42). Przecietna wielkos¢ parametru €Fmax W grupie KONT

uplasowata sie na poziomie 0,65 mm (0,58; 0,69) i byla istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie WGL-AMD 2 wynoszacej 1,13 mm (0,85; 1,55).

Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie WGL-AMD 2 réwnej
169,42 MPa (157,77; 181,58). Przecietna wielko$¢ modutu Younga w grupie KONT
wyniosta 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci

w grupie WGL-AMD 2 réwnej 8,27 GPa (7,7; 8,88). Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 55.
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Ryc. 55. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i WGL-AMD 2 dla parametrow:
a) Fmax,
b) eFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.1.14. Badanie rozktadéw miedzy grupg KONT
a grupa SKL-WGL 2

Réznice miedzy grupami KONT i SKL-WGL 2 w zakresie wszystkich

parametréw okazaty sie istotne na poziomie p < 0,011 (tabela XVIlI).

Tabela XVIII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-WGL 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa
Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang U z poziom p z poziom p |Nwazn. | Nwazn. 2*1str.

zmienna KONT |SKL-WGL 2 popraw. KONT |SKL-WGL 2 | dokt. p
F max 55,000000  155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10/ 0,000011
€ F max 71,50000  138,5000 16,50000 -2,53236 0,011330 -2,53714 0,011177 10 10/ 0,008931
o 55,000000  155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157 -3,77964 0,000157 10 10/ 0,000011
Modut Younga | 55,000000  155,0000 0,00000 -3,77964 0,000157  -3,77964 0,000157 10 10/ 0,000011

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie KONT wyniosta 22,36 N (20,01,

23,35) i byfa istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 2

wynoszacej 42,34 N (41,19; 44,23). Przecietna wielko$¢ parametru eFmax W grupie

KONT réwna byta 0,65 mm (0,58; 0,69) i okazata sie istotnie mniejsza od przecietnej

wielkosci w grupie SKL-WGL 2 wynoszgcej 0,92 mm (0,67; 1,24). Przecietna

wielkos¢ parametru 6 w grupie KONT osiggneta 83,9 MPa (75,9; 87,56)

i byta istotnie mniejsza od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 2 rownej
158,79 MPa (154,47; 165,87). Przecietna wielko$¢ modutu Younga w grupie KONT
uplasowata sie na poziomie 4,74 GPa (4,24; 5,33) i byta istotnie mniejsza

od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 2 wynoszacej 8,81 GPa (8,1; 9,64).

Wizualizacje graficzng wynikow istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 56.
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Ryc. 56. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej

z podziatem na grupe KONT i SKL-WGL 2 dla parametréw:

a) Fmax;
b) EFmax,
C) 6,

d) modut Younga.
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10.2. Poréwnanie rozkladéw miedzy grupami z jednym
pojedynczym pasmem witékien a grupami z dwoma
pojedynczymi pasmami witékien w zakresie czterech

parametrow wytrzymatosciowych

10.2.1. Poréwnanie rozktadow miedzy grupa SKL 1 a grupg SKL 2

Stwierdzono roznice istotne statystycznie w rozktadzie parametru €Fmax
(p = 0,007) oraz modutu Younga (p = 0,043), (tabela XIX).

Tabela XIX. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL 1 i SKL 2

dla parametrow: Fmax , € Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang U z poziom p z poziom p |Nwazn. |Nwazn. | 2*1str.
zmienna SKL 1 SKL 2 popraw. SKL1 | SKL2 | doki p
F max 107,0000 103,0000  48,00000 0,15119 0,879829 0,15119 0,879829 10 10 0,911797
€ F max 70,5000 139,5000/ 15,50000 -2,60795 0,009109 -2,60894 0,009083 10 10 0,006841

o 107,0000 103,0000/ 48,00000 0,15119 0,879829 0,15119 0,879829 10 10 0,911797

Modut Younga 78,0000 132,0000 23,00000 -2,04101 0,041251 -2,04101 0,041251 10 10 0,043257

Przecietna wielkos¢ parametru eFmax w grupie SKL 2 wyniosta 1,83 mm
(1,56; 2,02) i byta istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie SKL 1 rownej
1,4 mm (0,95; 1,53). Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie SKL 2
uplasowata sie na poziomie 8,15 GPa (7,82; 8,78) i okazata sie istotnie wieksza
od przecietnej wielkosci w grupie SKL 1 wynoszgcej 7,36 GPa (6,2; 8,17).
W przypadku dwoéch parametrow: Fmax oraz © nie stwierdzono réznic istotnych
statystycznie.  Wizualizacje  graficzng wynikow istotnych  statystycznie

przedstawiono na rycinie 57.
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Ryc. 57. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
Z podziatem na grupe SKL 1i SKL 2 dla parametrow:
a) EFmax,

b) modut Younga.

10.2.2. Porownanie rozktadéw miedzy grupg WGL 1 a grupa WGL 2

Stwierdzono roznice istotne statystycznie w rozktadzie trzech parametrow:
Fmax (p = 0,003), 6 (p = 0,003) oraz modutu Younga (p = 0,043), (tabela XX).

Tabela XX. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg WGL 1i WGL 2

dla parametrow: Fmax , € Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang [Sum.rang U Z poziom p Z poziom p |Nwazn. [N wazn. | 2*1str.
zmienna WGL 1 WGL 2 popraw. WGL1 | WGL 2 | dokt. p
F max 143,0000 67,0000 12,00000 2,872530 0,004072 2,872530 0,004072 10 10 0,002879
€ F max 105,5000 104,5000 49,50000 0,037796 0,969850 0,037839 0,969816 10 10 0,970512

o 143,0000 67,0000 12,00000 2,872530 0,004072 2,872530 0,004072 10 10 0,002879

Modut Younga 131,5000 78,5000 23,50000 2,003212 0,045155 2,003965 0,045075 10 10 0,043257

Przecietna wielkos¢ parametru Fmax w grupie WGL 1 wyniosta 37,83 N
(32,88; 40,55) i byfa istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie WGL 2
rownej 27,23 N (26,33; 30,51). Przecietna wielkos¢ parametru 6 w grupie WGL 1
osiggneta 141,85 MPa (123,28; 152,05) i byta istotnie wigeksza od przecietnej
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wielkosci w grupie WGL 2 wynoszgcej 102,09 MPa (98,72; 114,4).
Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie WGL 1 uplasowata sie na poziomie
6,72 GPa (6,26; 7,66) i okazata sie istotnie wieksza od wielkosci w grupie WGL 2
rownej 5,74 GPa (4,98; 6,5). W przypadku parametru € Fmax (p = 0,971)
nie stwierdzono réznic istotnych statystycznie. Wizualizacje graficzng wynikow

istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 58.
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Ryc. 58. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe WGL 1 i WGL 2 dla parametrow:
@) Frmax,
b) &,

¢) modut Younga.
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10.2.3. Poréwnanie rozkltadéw miedzy grupg AMD 1 a grupg AMD 2

Podczas poréwnania rozktadow miedzy grupg AMD 1 a grupg AMD 2
stwierdzono réznice istotng statystycznie jedynie w rozktadzie modutu Younga
(p = 0,029), (tabela XXI).

Tabela XXI. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg AMD 1i AMD 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang |Sum.rang U z poziom p z poziom p [N wazn. |Nwazn. | 2*1str.
zmienna AMD 1 AMD 2 popraw. AMD1 | AMD 2 | dokt. p
F max 96,0000 114,0000 41,00000 -0,68034 0,496292 -0,68034 0,496292 10 10 0,528849
€ F max 103,5000 106,5000 48,50000  -0,11339 0,909722 -0,11365 0,909519 10 10 0,911797

o 100,0000 110,0000 45,00000 -0,37796 0,705457 -0,37796 0,705457 10 10 0,739364

Modut Younga 76,5000 133,5000 21,50000 -2,15440 0,031210 -2,15521 0,031146 10 10 0,028806

Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie AMD 2 wyniosta 8,64 GPa
(8,28; 8,82) i byta istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie AMD 1 rownej
7,65 GPa (7,06; 8,46). Nie stwierdzono istotnych réznic w przypadku trzech
nastepujgcych parametrow: Fmax (p = 0,529), €Fmax (p = 0,912) oraz 6 (p = 0,74).

Wizualizacje graficzng wynikow istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 59.
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Ryc. 59. Ramkowy wykres obrazujgcy wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe]

Z podziatem na grupe AMD 1 i AMD 2 dla modutu Younga.
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10.2.4. Poréwnanie rozktadow miedzy grupg SKL-AMD 1
a grupa SKL-AMD 2

Podczas poroéwnania rozktadow miedzy grupg SKL-AMD 1 a grupag
SKL-AMD 2 stwierdzono Stwierdzono roznice istotng statystycznie jedynie
w rozktadzie parametru eFmax (p = 0,043), (tabela XXII).

Tabela XXII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL-AMD 1 i SKL-AMD 2

dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)

Wzg.zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000

Sum.rang | Sum.rang u z poziom p z poziomp | N wazn. N wazn. 2*1str.
zmienna SKL-AMD 1 | SKL-AMD 2 popraw. SKL-AMD 1 | SKL-AMD 2 | dokt. p
F max 88,0000  122,0000 33,00000 -1,28508 0,198766 -1,28508 0,198766 10 10 0,217563
€ F max 132,0000 78,0000 23,00000 2,04101 0,041251 2,04254 0,041098 10 10 0,043257

Y 88,0000  122,0000 33,00000 -1,28508 0,198766 -1,28508 0,198766 10 10 0,217563

Modut Younga 90,0000  120,0000 35,00000 -1,13389 0,256840 -1,13389 0,256840 10 10 0,279861

Przecietna wielkos¢ strzatki ugiecia w grupie SKL-AMD 1 wyniosta
2,06 mm (1,9; 2,17) i byta istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie
SKL-AMD 2 réwnej 1,83 mm (1,58; 1,96). Nie stwierdzono rdéznic istotnych
statystycznie w przypadku trzech parametréw: Fmax (p = 0,218), 6 (p = 0,218)

oraz modutu Younga (p = 0,28). Wizualizacje graficzng wynikéw istotnych
statystycznie przedstawiono na rycinie 60.
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Ryc. 60. Ramkowy wykres obrazujgcy wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
Z podziatem na grupe SKL-AMD 1 i SKL-AMD 2 dla parametru &Fmax.
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10.2.5. Poréwnanie rozktadow miedzy grupg WGL-AMD 1
a grupg WGL-AMD 2

Roéznice istotne statystycznie w rozktadzie zaobserwowano w przypadku
dwéch parametrow: Fmax (p = 0,002) oraz 6 (p = 0,002), (tabela XXIII).

Tabela XXIII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg WGL-AMD 1 i WGL-AMD 2

dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitneya (dane_aktual .sta)
Wzg.zmienn. Grupa
Zaznaczone wyniki sg istotne z p <,05000
Sum.rang Sum.rang U z poziom p z poziom p N wazn. N wazn. 2*1str.
zmienna WGL-AMD 1 |WGL-AMD 2 popraw. WGL-AMD 1 |WGL-AMD 2 | dokt. p
F max 66,0000 144,0000 11,00000 -2,94812 0,003197 -2,94812 0,003197 10 10| 0,002089
€ F max 102,5000 107,5000 47,50000 -0,18898 0,850107 -0,18920 0,849940 10 10 0,853428
o 66,0000 144,0000 11,00000 -2,94812 0,003197 -2,94812 0,003197 10 10 0,002089
Modut Younga 81,0000 129,0000 26,00000 -1,81423 0,069643 -1,81423 0,069643 10 10 0,075256

Przecietna wielkoS¢ parametru Fmax w grupie WGL-AMD 2 wyniosta
45,18 N (42,07; 48,42) i byfa istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie
WGL-AMD 1 rownej 35,31 N (33,76; 42,31). Przecietna wielkos¢ parametru 6
w grupie WGL-AMD 2 osiggneta 169,42 MPa (157,77; 181,58) i okazata sig istotnie
wieksza od wielkosci w grupie WGL-AMD 1 wynoszgcej 132,41 MPa (126,58;
158,65). Nie zaobserwowano istotnych réznic statystycznych w przypadku dwéch
parametrow: €Fmax (p = 0,853) oraz modutu Younga (p = 0,075). Wizualizacje

graficzng wynikéw istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 61.

a) Wikres ramss-wasy dls grup b) Wikres ramks-wesy dla grup
Zmienna: F max Zmienna: G
e 220
g4 ——
52
200
50
48
L 180
=}
= .. —— T @
42 [
] = 120 —r—
= 40 =
w38 ©
. a 140
34 Q
32
20 o Medisns 20 o Medisna
- — [ 25%-75% [ 25%-75%
28 T Min.-Msis - Min.-Maks
26 100

Ryc. 61. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe WGL-AMD 1 i WGL-AMD 2 dla parametrow: a) Fmax; b) 6
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10.2.6. Poréwnanie rozktadow miedzy grupa SKL-WGL 1
a grupa SKL-WGL 2

Réznice istotne statystycznie w rozktadzie zaobserwowano w przypadku
trzech parametréw wytrzymatosciowych: Fmax, © oraz modutu Younga. W kazdym

z powyzszych parametrow poziom istotnosci wyniést p = 0,002 (tabela XXIV).

Tabela XXIV. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL-WGL 1 i SKL-WGL 2

dla parametréw: Fmax , EFmax, 6, modut Younga.

Test U Manna-Whitheya (dane_aktual .sta)

WizZg Zmienn. Grupa

Zaznaczone wyniki sg isotne z p = 05000

Sum.rang Sum.rang ] il RoZiom p il paziom p [T rd o [RT=rd o8 2 g
Zrrienna SKLWGELT | SKL-WGL 2 [ile]alg= SkKL-WGL 1 | BkL-WGLZ | dokip
F rma E5, 00000 1450000 1000000 -3 02372 0002497 -3,02372  0,002457 10 10 0,001405
¢ F max 43,50000 116,5000 3850000 -086532 0,384674 -0,87030 0,384137 10 10 0,353048

a E5, 00000 1450000 1000000 -3 02372 0002497 -3,02372  0,002457 10 10 0,001405

Modut Y aunga 645, 00000 1450000 1000000 -3 02372 0002497 -3,02372 0002457 10 10 0,001405

Przecietna wielko$¢ parametru Fmax w grupie SKL-WGL 2 wyniosta 42,34
N (41,19; 44,23) i byta istotnie wieksza od przecietnej wielkosci w grupie
SKL-WGL 1 réwnej 34,01 N (28,73; 38,27). Przecietna wielkos¢ parametru ©
w grupie SKL-WGL 2 osiggneta 158,79 MPa (154,47; 165,87) i byfa istotnie wieksza
od przecietnej wielkosci w grupie SKL-WGL 1 réwnej 127,53 MPa (107,74; 143,53).
Przecietna wielkos¢ modutu Younga w grupie SKL-WGL 2 uplasowata
sie na poziomie 8,81 GPa (8,1; 9,64) i okazata sie istotnie wieksza od przecietnej
wielkosci w grupie SKL-WGL 1 wynoszgcej 6,46 GPa (6,28; 8,13).
Nie zaobserwowano istotnych réznic w przypadku parametru eFmax (p = 0,393).

Wizualizacje graficzng wynikéw istotnych statystycznie przedstawiono na rycinie 62.
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Ryc. 62. Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej

z podziatem na grupe SKL-WGL 1 i SKL-WGL 2 dla parametréw:

a) Fmax;
b) 6,

c) modut Younga.
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11. Dyskusja

Rozwdj inzynierii materialowej oraz potrzeba poszukiwania nowych
materiatow doprowadzity do powstania grupy tworzyw okreslanych jako materiat
ztozony (kompozyt) wzmocniony wioknami — FRC (ang. Fiber-Reinforced
Composite). Ogromny sukces jaki kompozyty zbrojone widknami sztucznymi
odniosty w przemysle, przyczynit sie do postepu dokonujgcego sie w inzynierii
biomedycznej. Badania biomateriatbw  przeprowadzane w  warunkach
laboratoryjnych w celu ustalenia optymalnych protokotow postepowania klinicznego
sg szczegoblnie wazne w poczgtkowych etapach rozwazan wdrozeniowych (42).
W niniejszej dysertacji przeprowadzone badania wytrzymatosciowe zaprojektowano
i przeprowadzono w taki sposdb, aby warunki mechaniczne byty jak najbardziej
zblizone do biomechaniki uktadu stomatognatycznego. Badania mechaniczne
poszerzone o analize mikroskopowg dajg mozliwos¢ dogtebnego poznania efektow
zachodzgcych wewngtrz materiatu  ztozonego wzmocnionego  wtdknami
oraz umozliwiajg obserwacje degradacji mechanicznych w zalezno$ci
od przylozonej sity, a uzyskane wyniki mogg mie¢ wptyw na modyfikacje
lub odstgpienie od dalszych badan przed ewentualnym przejsciem do etapu
eksperymentéw klinicznych. Jak zaznaczajg liczni autorzy kohcowa ocena
materiatdw oraz protokotdéw postepowania powinna nastgpi¢ po przeprowadzeniu
szeregu badan in vitro, in vivo oraz po optymalnie dtugoczasowych obserwacjach
Klinicznych (67, 104, 129, 131, 135, 139).

Wszystkie prébki w grupie badanej w zawierajgce jedno pojedyncze
lub dwa pojedyncze pasma widkien sztucznych jako wzmocnienie, spetniaty
warunek o minimalnych wartosciach granicznych wytrzymato$ci na zginanie
zdefiniowany w normie PN-EN I1SO 4049:2019-07 (44), méwigcy o tym, ze powinny
osiggng¢ minimum 80 oraz 50 MPa dla materiatow przeznaczonych odpowiednio
do odbudowy powierzchni zgryzowych zeba oraz powierzchni pozostatych. Norma
ta nie okresla jednak minimalnych warto$ci jakie muszg spetnia¢ materiaty ztozone
w zakresie pozostatych parametréow wytrzymatosciowych, takich jak: maksymalna
sita zginajgca, strzatka ugiecia oraz modut Younga. W ocenie przydatnosci
kompozytu do okreslonego zastosowania istotng role odgrywa wytrzymatosé
na zginanie i modut Younga, gdzie pierwszy z tych parametréw okresla zdolnosé

materialu  do przenoszenia obcigzenia niszczgcego, drugi natomiast

Strona | 131



jest odpowiedzialny za sztywnos$¢, dlatego tez zdecydowano o wigczeniu ich do
analizy porownawczej. W przedstawianej pracy najwyzsze wartosci w zakresie
czterech badanych parametrow wytrzymatosciowych wsréd probek wzmocnionych
jednym pojedynczym pasmem widkien uzyskata grupa AMD 1. Prébki z grupy
AMD 1 charakteryzowaty sie maksymalng sitg zginajgcg na poziomie 63 N,
co w poréwnaniu do grupy KONT przewyzszyto jej warto$¢ trzykrotnie. Obecnosé
pojedynczego pasma widkien aramidowych spowodowato trzykrotny wzrost ugiecia,
przy jednoczesnym wzroscie modutu Younga o ponad 140%. Co wazne,
w porownaniu do grupy KONT, probki AMD 1 byty ponad 280% bardziej wytrzymate
na zginanie. Gorsze rezultaty uzyskaty probki z grup SKL-AMD 1 oraz SKL 1.
Najmniejszy wptyw na  poprawe  czterech  badanych  parametréw
wytrzymatosciowych wykazaty probki WGL 1, WGL-AMD 1 oraz SKL-WGL 1,
a osiggniete warto$ci badanych parametréw byty na podobnym poziomie.
Wobec powyzszego warto zauwazyC, ze wsrod prébek wzmocnionych jednym
pojedynczym pasmem wiokien, najnizsze wartosci uzyskaty te, ktore zawieraty
same wiokna weglowe lub hybrydy widkien weglowych oraz aramidowych lub
szklanych. Analizujgc wyniki przeprowadzonych badan wytrzymatosciowych
stwierdzono, ze zastosowanie jednego pojedynczego pasma widkien weglowych
w wykonawstwie uzupetnien protetycznych nie poprawiato wynikow parametrow
mechanicznych materiatu FRC, co jest zgodne z wynikami badan Tsenga i wsp.
(158)

W przedstawianej pracy, poddajgc analizie uzyskane wyniki badan wsrod
probek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami widkien zauwazono wiele
analogii do rezultatéw osiggnietych w badaniach prébek z obecnoscig jednego
pojedynczego pasma widkien, co réwniez zgadzato sie z wynikami innych autorow
(50, 51, 60, 88). W badaniach wtasnych najbardziej wytrzymate na zginanie okazaty
sie probki z grup AMD 2 i SKL-AMD 2. Wzmocnienie dwoma pojedynczymi
pasmami wtokien aramidowych lub hybrydy szklano-aramidowej poprawito
wytrzymatos¢ na zginanie blisko trzykrotnie, natomiast wartos¢ maksymalne;j sity
zginajgcej wzrosta o okoto 40 N. Najmniej wytrzymate na zginanie przy
jednoczednie najnizszych wartosciach maksymalnej sity zginajgcej okazaty
sie prébki z grupy WGL 2. Prawie dwukrotnie wiekszg w stosunku do grupy KONT
warto§¢ modutu Younga, a tym samym najbardziej sztywne okazaty sie prébki
z grup: SKL 2, AMD 2, WGL-AMD 2, SKL-WGL 2. Prébki te osiggnety wartos¢
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modutu Younga powyzej 8 GPa. Z klinicznego punktu widzenia odpowiednio duza
sztywnos¢ materialu odgrywa istotng role podczas wykonawstwa wktadow
koronowo-korzeniowych lub mostow. W ujeciu wiasciwosci mechanicznych samego
wktadu koronowo-korzeniowego liczni badacze udowodnili, ze sztywniejsze wktady
mogg zapewnic lepsze wsparcie dla korony, a nawet korzystniejszg koncentracje
i dystrybucije sit, jednak przy przecigzeniu skutki mogag by¢ nieodwracalne, poniewaz
dochodzi do ztamania korzenia (2, 50, 172). Wktady elastyczne uginajg
sie pod wptywem przecigzenia i co najwyzej moze wtedy dojs¢ do zniszczenia
uzupetnienia, podczas gdy korzen pozostaje nieuszkodzony i mozliwe jest powtorne
leczenie z jego wykorzystaniem. Z drugiej strony, to ze wktad ugina sie pod
wptywem obcigzen moze skutkowacC uszkodzeniem odbudowy, co czesto wigze
sie z odcementowaniem. W przypadku czesciowego odcementowania dochodzic¢
moze do mikroprzecieku bakteryjnego, moggcego spowodowac infekcje tkanek
okotowierzchotkowych lub préchnice (2, 39, 50, 89, 104). Roéwniez, rozwazajgc
biomechanike mostéw protetycznych nalezy zwrédci¢é uwage na fakt, iz dilugie
przesto mostu powoduje nie tylko wieksze obcigzenie widkien ozebnowych filarow,
ale takze wykazuje mniejszg sztywno$¢ mechaniczng. Dodatkowo dtugie przesto
mostu jest poddawane sitom wywazajgcym i skrecajagcym powstajgcym
na przestach tworzgcych ramie dzwigni wzgledem linii miedzyfilarowej (51, 107).
W badaniach wtasnych, jako faze wzmacniajgcg oprocz pasm widkien
jednego rodzaju, tj.: szklanych, weglowych lub aramidowych, stworzono hybrydy,
ztozone z dwoch rodzajéow wiokien w  stosunku wagowym 1:1. Otrzymano
w ten sposob trzy rodzaje hybryd: szklano-aramidowa, szklano-weglowg oraz
weglowo-aramidowg. Dotychczas, w stomatologii hybrydy wtokien sztucznych
stanowigce faze wzmacniajgcg w FRC byly stosowane sporadycznie, a préby
ich uzycia skupiaty sie gtéwnie na wktadach koronowo-korzeniowych (2, 39, 151).
W literaturze przedmiotu istnieje niewiele opublikowanych prac na ten temat.
W niniejszej dysertacji gtdwnym powodem stworzenia oraz zastosowania hybryd
widkien byto zaprojektowanie FRC, ktéry wykorzystywatby zalety poszczegdinych
sktadnikdbw wzmocnienia hybrydowego tak, by zrekompensowacé ich wady. Widkna
szklane, weglowe i aramidowe rdéznig sie od siebie pod wieloma wzgledami.
Wartos¢ modutu Younga witokien weglowych jest znacznie wyzsza anizeli widkien
szklanych oraz aramidowych, co teoretycznie powinno wptywac¢ na wyzsze wartosci

tego parametru materiatbw kompozytowych wzmacnianych wiéknami weglowymi.
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Z kolei gtéwng zaletg wiokien aramidowych jest niska gestoS¢ oraz niski
wspotczynnik rozszerzalno$ci cieplnej, co ma znaczenie dla trwatosci potgczen
adhezyjnych na granicach miedzyfazowych. Nalezy zaznaczy¢, ze wtdkna szklane,
ze wzgledu obecnos$¢ wigzan kowalencyjnych sg kruche i podczas rozciggania
nie wykazujg zakresu plastycznego. Zatem rozpatrujgc wtasciwosci mechaniczne
samych wiokien nalezatoby spodziewacC sie prostego przetozenia na poprawe
wilasciwosci mechanicznych  kompozytdw  wzmocnionych  poszczegdolnymi
rodzajami widkien. Analizujgc uzyskane w niniejszej pracy wyniki zaobserwowano
wiele zaleznosci. Prébki grupy SKL-WGL 2 osiggnety najwyzszg przecietng wartos¢
modutu Younga sposrod wszystkich badanych probek, a tym samym okazaty
sie najsztywniejsze. Wobec powyzszego wzmacniajgc kompozyt dwoma
pojedynczymi pasmami hybrydy szklano-weglowej uzyskano wynik wyzszy
w poréwnaniu do probek wzmocnionych tymi samymi widknami zastosowanymi
osobno (SKL 2 i WGL 2). Probki grupy SKL-WGL 1 osiggnety nizszg przecietng
warto$¢ modutu Younga niz probki SKL 1 i WGL 1, czyli jedno pojedyncze pasmo
hybrydy szklano-weglowej pogorszyto wynik tego parametru w poréwnaniu do
prébek wzmocnionych tymi samymi witdknami zastosowanymi osobno (SKLA1
i WGL 1). Poddajgc analizie wyniki przecietnych wartosci modutu Younga oraz
wytrzymatosci na zginanie probek z grup SKL-AMD 1 zauwazono, ze uzyskaty one
przecietng wartosc tych dwdch parametréw na tzw. poziomie posrednim pomiedzy
przecietnymi warto$ciami probek SKL 1 i AMD 1. Istotny jest fakt, ze prébki
wzmocnione dwoma pojedynczymi pasmami hybryd (SKL-AMD 2, WGL-AMD 2,
SKL-WGL 2) uzyskaty wyzsze przecietne wartosci w zakresie trzech parametrow
wytrzymatosciowych: maksymalnej sity zginajgcej, wytrzymatosci na zginanie
oraz modutu Younga w poréwnaniu do probek wzmocnionych jednym pojedynczym
pasmem hybryd (SKL-AMD 1, WGL-AMD 1, SKL-WGL 1).

Wiasciwosci warunkujgce wytrzymato$ciowe parametry konstrukcyjne,
pozwalajgce na ich racjonalne, kliniczne wykorzystanie, sg okreslone wieloma
czynnikami. Wytrzymatos¢ mechaniczna nie jest determinowana jedynie przez
sume czy wartos¢ Srednig poszczegdlnych wiasciwosci mechanicznych jego
sktadnikéw, to jest macierzy i widkna. W szczegdlnosci sg to rodzaj i ilos¢ spajajgce;j
macierzy organicznej oraz cechy geometryczne wtdkna, takie jak srednica, dtugosc¢
i sposOb jego rozmieszczenia w materiale. Wazng role odgrywa rowniez kolor

oraz sktad chemiczny widkien.

Strona | 134



Srednica wtékien stosowanych w celu wzmocnienia materiatéw ztozonych
ma istotny wptyw na mozliwos¢ ich zginania. Minimalny promien zginania, ponizej
ktérego nastepuje uszkodzenie witdkna, zalezy od jego modutu Younga
oraz wytrzymatosci na rozcigganie. Wytrzymatos¢ widkien na rozcigganie
gwattownie wzrasta, gdy ich Srednica jest mniejsza niz 15 ym (90). Zastosowane
w badaniach wiasnych witdkna szklane, weglowe oraz aramidowe spetniaty zadany
warunek dotyczgcy optymalnej srednicy wiokna elementarnego mieszczacy
sie w przedziale od 10 do 16 ym. Wielu badaczy wykazato, ze wraz ze wzrostem
Srednicy widkien wzrasta prawdopodobienstwo wystgpienia wad
powierzchniowych, takich jak mikropekniecia lub uskoki, ktore ostabiajg strukture
widkna elementarnego, a skumulowane deformacje obnizajg parametry
wytrzymatosciowe catej wigzki witdkien (16, 50, 51, 66). Jak podkreslajg
Boczkowska i wsp. (26, 27) przekroj elementarnego widkna weglowego
niekoniecznie musi by¢ kotowy, w przeciwienstwie do regularnego, okragtego
przekroju elementarnych witékien szklanych oraz aramidowych. Srednica wiékien
ma rowniez istotny wptyw na osiggniecie dobrej adhezji widkien i organicznej
matrycy. Liczne badania potwierdzajg, ze im wieksza sSrednica wiokien
elementarnych, tym mniejsza powierzchnia potgczenia wiokien z osnowa,
a tym samym gorsza adhezja pomiedzy tymi dwoma materiatami (34, 90, 92, 130).
W zwigzku z powyzszym w pracy wiasnej zastosowano widkna o zalecanej
Srednicy.

Aby widkna mogty przenosi¢ naprezenia z matrycy powinny miec
wystarczajgcg dtugosé, ktora jest rowna lub wieksza od tzw. krytycznej diugosci
widkna (117). Krytyczna dtugosé witdkna definiowana jest jako minimalna diugosc
(dla danej $rednicy), przy ktorej zniszczenie kompozytu nastepuje wskutek
pekniecia rozcigganego witdkna, a nie przez scinanie na granicy wtdkna i osnowy.
Dtugosé ta jest wyznaczana na podstawie warunku rownowagi sit we witdknie. Sitami
tymi sg: sita rozciggajgca we widknie i sita styczna na granicy witékno-osnowa.
Naprezenie normalne rozciggajgce ma najwiekszg wartos¢ w czesci srodkowej
witdkna, a zerowg na jego kohcach. Naprezenie styczne odwrotnie, najwieksze
warto$ci osigga na koncach widkna i przy dtugim wtdknie w czesci sSrodkowej spada
do zera. Taki rozktad naprezen, uzyskany metodami analitycznymi, zostat
potwierdzony doswiadczalnie przez licznych badaczy, przy zastosowaniu

elastooptyki i spektroskopii laserowej (116, 121, 158). Oszacowano, ze minimalna
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dtugos¢ elementarnych wiokien sztucznych stosowanych w celu wzmocnienia
materiatu kompozytowego na bazie Bis-GMA miesci sie w przedziale 0,75 - 0,9 mm
(102, 144, 161, 170). Jak potwierdzity badania Ozgila i wsp. (119) staba
przyczepnos¢ pomiedzy wtbknami a matrycg organiczng moze by¢é kompensowana
przez zwiekszenie dtugosci wtokien. Zastosowane w badaniach wtasnych widkna
spetniaty warunek tzw. krytycznej dtugosci wtokna. Diugos¢ ich wynosita 25 mm,
co odpowiadato dtugosci probki.

Niezwykle istotna jest réwniez zawartos¢ procentowa widkien w FRC.
W literaturze przedmiotu liczni autorzy proponujg rézng zawartos¢ procentowg
widkien, a przedziat wartosci waha sie od 0,5 do nawet 90 % wag. (36, 78, 161).
Karacaer i wsp. (77) stwierdzili, ze najwiekszg wytrzymato$¢ oraz odpornosé
za zuzycie uzyskujg kompozyty stomatologiczne, w ktorych zawartos¢ wiokien
wynosi od 2,0 do 7,6% wag. Udowodnili, ze duza zawartos¢ procentowa widkien
sztucznych zastosowana jako wzmocnienie w materiale ztozonym nie jest
korzystna. Powyzej 7,6% wag. powoduje powstawanie skupisk widkien
niepotgczonych z matrycg, co skutkuje gorszg polimeryzacjg i dodatkowo moze
ostabia¢ strukture FRC. W badaniach wtasnych probki wzmocnione jednym
pojedynczym lub dwoma pojedynczymi pasmami witokien sztucznych zawieraty
odpowiednio 2% wag. oraz 4% wag. Poréwnujgc wyniki parametréw
wytrzymatosciowych probek wzmocnionych pojedynczym pasmem widkien
do probek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami witokien mozna
stwierdzié¢, ze zawarto$¢ witokien w probce ma wptyw na wszystkie badane
parametry wytrzymatosciowe, ale w najwiekszym stopniu oddziatuje na modut
Younga. Wieksza zawartos¢ wtokien spowodowata istotny wzrost modutu Younga,
a tym samym znaczne zwiekszenie sztywnosci probek wzmocnionych wtoknami
szklanymi, aramidowymi oraz hybrydg szklano-weglowa. Analizujgc wyniki badan
zaobserwowano, ze najwieksza réznica przecietnych wartosci modutu Younga
wystgpita w przypadku hybrydy szklano-weglowej, poniewaz wzrost zawartosci
z 2% wag. do 4% wag. spowodowat wzrost modutu Younga o 2,35 GPa,
a to wptyneto na wzrost sztywnosci probki o niemal 40%.

Widkna w matrycy kompozytowej mogg wystepowaé w réznych
potozeniach (50, 76, 143, 155, 156). Utozenie witdkien bedzie roznito
sie w zaleznosci od tego, na jak przytozone sity ma by¢ wytrzymaty FRC.

Wibdkna mogg by¢ zorientowane losowo (zazwyczaj sg to widkna krotkie o dtugosci

Strona | 136



kilkunastu mikrometréw), wéwczas wykazujg wiasciwosci izotropowe, tj. takie same
wiasciwosci mechaniczne we wszystkich kierunkach, natomiast wiokna diugie
(zazwyczaj wtdkna o dtugosci kilkunastu milimetréw) o orientacji podtuznej tworzg
jednokierunkowe laminaty, ktdére zapewniajg efekt anizotropowy tj. majg rézne
wiasciwosci mechaniczne w innych kierunkach. Wowczas FRC wzmocniony
pasmem wiokien dtugich o orientacji podtuznej osigga najwyzsze wartoSci
wytrzymatosci oraz sztywnosci, ale tylko w jednym kierunku. Trzeci rodzaj orientac;ji
widkien to utozenie dwukierunkowe (potgczenie witdkien krotkich i dlugich w postaci
tkanin wtdknistych lub tekstylnych), ktére zapewnia efekt ortotropowy, tj. takie same
wiasciwosci w dwodch kierunkach z roznymi witasciwosciami w trzecim —
ortogonalnym kierunku. Krenchel (85) wykazat zwigzek pomiedzy orientacjg
widkien, a nosnoscig wzmocnienia w FRC. Wspdtczynnik Krenchela miesci
sie w przedziale wartosci od 0 do 1 i okres$la skutecznos¢ wzmocnienia. Jesli widkna
zorientowane sg w sposob ciggty jednokierunkowy, to FRC osiggnie wspétczynnik
Krenchela rowny 1, czyli skutecznos¢ wzmocnienia wyniesie 100%,
ale jak potwierdza Murphy tylko w jednym kierunku (112). Dwukierunkowe utozenie
witdkien ma skutecznos¢ wzmocnienia 50% (wspodtczynnik Krenchela rowny 0,5)
i jest rowna w dwach kierunkach. Losowo rozmieszczone wtokna krotkie zapewniajg
wspotczynnik Krenchela na poziomie 0,38 w dwdch wymiarach i 0,2 w trzech
wymiarach. W badaniach wlasnych we wszystkich prébkach w grupie badanej
zastosowano pasma wiokien utozone jednokierunkowo, tak aby wspotczynnik
Krenchela byt bliski 1 i w ten sposdb osiggnaé najwyzszg mozliwg skutecznosé
wzmocnienia w statycznej prébie zginania trojpunktowego. Warto réwniez
podkresli¢, ze wybor odpowiedniej lokalizacji warstwy wzmacniajgcej byt poparty
wstepnymi badaniami wlasnymi przeprowadzonymi zaréwno w odniesieniu
do kompozytu, jak i metakrylanu metylu (20-23).

Wytyczne zawarte w normie PN-EN ISO 4049:2019-07 (44) jasno okreslajg
zasady prowadzenia badan wytrzymatosciowych stomatologicznych materiatow
polimerowych. Wybrane parametry wytrzymatosciowe sg badane przy uzyciu testu
na zginanie trojpunktowe. Liczni badacze potwierdzajg, ze jest to powszechnie
stosowana metoda badan kompozytéw stomatologicznych i w warunkach
laboratoryjnych stanowi zblizony ukfad sit, analogiczny do tych, ktére dziatajg
na state uzupetnienia protetyczne uzupetniajgce braki zebowe w uktadzie
stomatognatycznym (118, 147, 154, 163, 169). Analizujgc rozktad sit dziatajgcych
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na prostg belke o przekroju kwadratowym poddanej statycznej probie zginania,
mozna podzieli¢ jg na trzy strefy. Od strony wierzchniej prébki, czyli na powierzchni
do ktorej przytozony jest trzpien obcigzajacy, wystepuje strefa kompresiji.
W tej strefie wystepuje kumulacja sit Sciskajgcych. Po stronie przeciwnej wystepuje
strefa rozciggania, w ktérej nastepuje kumulacja sit rozciggajacych. Po $rodku
prébki, pomiedzy strefg kompres;ji a strefg rozciggania wystepuje tzw. o$ neutralna,
w ktorej rownowazg sie sity Sciskajgce i rozciggajgce (41). Opisany rozktad sit
dziatajgcych na probke podczas zginania ma ogromne znaczenie
przy projektowaniu utozenia wtdkien w FRC. Dyer i wsp. (50) badali rézne warianty
utozenia jednokierunkowych pasm wiokien dtugich w materiatach ztozonych
i uzyskali wyniki, ktére potwierdzity, ze witdkna, aby przenosity maksymalne
obcigzenia powinny by¢ zlokalizowane w strefie rozciggania, czyli na spodniegj
stronie probki, co w warunkach jamy ustnej bedzie odpowiadato stronie
dosluzéwkowe] uzupetnienia protetycznego. Z kolei Dos Santos i wsp. (49)
sugerujg, ze pasmo wtokien w FRC powinno by¢é umieszczone w centrum probki,
czyli w okolicy wystepowania osi neutralnej. Wobec powyzszego, w badaniach
wiasnych jedno pojedyncze pasmo wiokien umieszczano w strefie rozciggania,
natomiast w przypadku probek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasmami
widkien pierwsze pasmo umieszczano w strefie rozciggania, a drugie pasmo
widkien po srodku probki w okolicy osi neutralnej. Jak udowodniono, druga wigzka
Zlokalizowana po $rodku probki nie zawsze istotnie poprawita parametry
wytrzymatosciowe. Jedynie w przypadku probek z grupy WGL-AMD 2
oraz SKL-WGL 2 obecnos¢ drugiego pasma wiokien istotnie poprawita
wytrzymato$é na zginanie. Dla probek z grup SKL 2, AMD 2 oraz SKL-AMD 2
wzmocnienie drugim pasmem nie wptyneto istotnie na zwiekszenie wytrzymatosci
na zginanie. Co ciekawe, obecnosc¢ drugiego pasma witokien weglowych w grupie
WGL 2 w istotny sposob obnizyta wytrzymato$é na zginanie, pogarszajgc réwniez
wyniki maksymalnej sity zginajgcej oraz strzatki ugiecia. Wyniki badan wtasnych
potwierdzajg wyniki uzyskane przez Shi i Fok (148). Aby FRC byt jak najbardziej
wytrzymaty na zginanie, wigzke wtdkien nalezy uktadaé¢ w okolicy dosluzoéwkowej
uzupetnien protetycznych. Jest to kluczowa lokalizacja pasma widkien,
ktora w najwiekszym stopniu determinuje mozliwosci przenoszenia duzych
obcigzenh zgryzowych dziatajgcych w uktadzie stomatognatycznym.

Widkna stanowigce faze wzmacniajgcg w kompozytach FRC,
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aby mogty skutecznie przenosi¢ obcigzenia, muszg by¢ odpowiednio potgczone
z materiatem ztozonym. Aby poprawi¢ adhezje widkien do materiatu ztozonego
czesto modyfikuje sie ich powierzchnie. Jak zaznaczajg liczni autorzy,
jest to konieczne przy stosowaniu m. in. witokien szklanych, weglowych,
aramidowych, polietylenowych i innych (34, 130). Powierzchnie witokien mozna
modyfikowac¢ poddajgc jg obrébce utleniajgcej oraz dodatkowo stosujgc specjalne
systemy tgczace (40, 52, 139, 159). Uzyte w badaniach wtékna szklane, weglowe
i aramidowe ze wzgledu na niepolarny i neutralny charakter powierzchni
sg Zle zwilzane przez osnowe polimerowa. Zgodnie z zaleceniami wielu badaczy,
w badaniach wtasnych w celu polepszenia adhezji powierzchnie widékien poddano
obrdbce utleniajgcej, umieszczajgc je w wodzie utlenionej (11, 115). Miato to na celu
uzyskanie aktywacji powierzchni w skutek wbudowania sie aktywnych
grup funkcyjnych hydroksylowych —OH, karboksylowych —COOH
lub karbonylowych —CO, ktére znaczgco poprawiajg wytrzymatos¢ potgczenia.
Wieksze znaczenie dla poprawy adhezji ma duza liczba powstajgcych stabych
wigzan, niz duza energia nielicznych wigzan oraz sposob ich rozmieszczenia
wzdtuz makroczgsteczki. Po przeprowadzonym procesie utlenienia powierzchni
witdkien nalezy zastosowacC system tgczacy (122), pamietajgc ze producenci
kompozytow stomatologicznych zalecajg stosowanie kompatybilnych systemow
tgczacych. W badaniach wtasnych zastosowano system fgczgcy G-Bond zalecany
przez producenta i kompatybilny z uzytym kompozytem Gradia Direct.
Raszewski i Nowakowska wskazujg, ze bardzo czesto do przesgczania widkien
uzywane sg roznego typu systemy {gczgce, niejednokrotnie niezgodnie
z zaleceniami producenta (130). Wiele systemow tgczacych ma w swoim sktadzie
wode oraz aceton lub etanol. O ile jednak aceton i etanol, zmniejszajgc lepkosc
zywic metakrylanowych uzywanych w systemach tgczacych, utatwiajg
ich przesgczanie przez tkanki zeba lub wtékna, woda moze jednak przeszkadzaé
w procesie impregnacji wiokien. Jak wskazujg liczne badania, bardzo istotne jest
wiasciwe przygotowanie, a nastepnie potgczenie wtdkien z kompozytem poniewaz
to warstwa graniczna wtokno-osnowa okazuje sie by¢ kluczowa, aby FRC osiggnat
korzystne wyniki parametrow wytrzymatosciowych (6, 13, 47, 62, 168).

Srodowisko jamy ustnej stanowi duzy problem dla materiatéw ztozonych
ze wzgledu na nasigkliwos¢ oraz dostawanie sie réznych substancji do wnetrza

materiatdw FRC. Razem ze sling absorbowane sg substancje mniej rozpuszczalne,
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np.: histatyny, cystatyny, stateryna, sekrecyjna IgA oraz biatka bogate w proline
I sktadniki pokarmu takie jak weglowodany, biatka, ttuszcze i btonnik, a takze
bakterie i grzyby. Warto zaznaczy¢, ze problemy narastajg, gdy podczas
uzytkowania uzupetnienia protetycznego wykonanego z materialu FRC powstang
pekniecia matrycy umozliwiajgc w ten sposob bezposredni kontakt witokien
obecnych wewnagtrz materiatu ze Srodowiskiem jamy ustnej. Powoduje
to degradacje chemiczne wiokien doprowadzajgc do ostabienia struktury
uzupetnienia wykonanego z FRC (1, 8, 19). Klinicznie implikuje to koniecznosé
unikania bezposredniego kontaktu widkien ze Srodowiskiem jamy ustnej poprzez
umieszczanie ich wewnagtrz materiatu kompozytowego. Rowniez sktad chemiczny
widkien sztucznych ma bezposredni wptyw na ich wihasciwosci fizyczne
oraz mechaniczne. Zawartos¢ pierwiastkbw chemicznych oraz budowa witokien
szklanych, weglowych i aramidowych zastosowanych w badaniach witasnych
znacznie roznig sie miedzy sobg. Liczne badania wskazujg, ze zwigzki chemiczne
wchodzgce w sktad wtokien szklanych sg czynnikami krytycznymi majgcymi wptyw
na stabilno$¢ hydrolityczng widkien. Tlenek boru (lll) (B203) moze reagowac w jamie
ustnej z jonami fluoru oraz ze $ling powodujac jego wyptukiwanie, co skutkuje
czesciowym rozpadem widkien szklanych i ma to negatywny wptyw
na wytrzymatos¢ widkien szklanych (99, 108). Problem okazuje sie dos¢ istotny,
poniewaz w stomatologii wykorzystuje sie gtéwnie widkna szklane typu E, ktére
zawierajg nawet do 9% wagowych tlenku boru (lll), (83). Obecnie, aby spowolnic
degradacje witdkien szklanych w srodowisku jamy ustnej stosuje sie impregnacje
zywicami, ktore dodatkowo poprawiajg adhezje widkien do macierzy organiczne;.
Widkna weglowe oraz aramidowe nie ulegajg korozji wodnej, sg odporne
na dziatanie plesni i procesy gnilne. Ich degradacja w srodowisku jamy ustnej
jest minimalna (19). W zwigzku z powyzszym wazne wydaje sie zabezpieczenie
FRC stosowanego w odbudowie zebow materiatem kompozytowym, w taki sposob
aby nie dochodzito do kontaktu ze sling.

Widkna sztuczne, ktérymi wzmacnia sie materiaty ztozone rdéznig
sie miedzy sobg kolorem. Wtdkna szklane sg przezroczyste, widkna weglowe
sg czarne, natomiast widkna aramidowe naturalnie majg kolor jasnozotty,
jak rowniez dostepne sg w wielu innych kolorach tj: jasnobrgzowe, pomaranczowe,
czerwone, zielone, niebieskie lub czarne. Ze wzgleddw estetycznych w stomatologii

najchetniej wybierane sg widkna szklane, poniewaz nie zaburzajg one barwy
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oraz przeziernosci kompozytu (81). Jasnozotty kolor widkien aramidowych réwniez
nie pogarsza walorow estetycznych materiatu kompozytowego, co zaobserwowano
w badaniach wiasnych. Wtdkna weglowe ze wzgledu na czarny kolor wptywajg
negatywnie na kolor FRC, co zniecheca lub w ogodle dyskwalifikuje uzycie
tych witokien do wzmacniania materiatow ztozonych w stomatologii. Aby witokna
weglowe mogty by¢ szerzej stosowane, nalezatoby uzy¢ materiatbw maskujgcych
czarny kolor. Jak udowodnito wielu badaczy kolor wiokien ma wptyw nie tylko
na estetyke, ale réwniez oddziatuje na wiele innych czynnikéw, takich jak: gtebokosc¢
fotopolimeryzacji, stopien konwersji monomeru, naprezenie skurczowe,
mikrotwardo§¢ oraz cytotoksycznos¢. Widkna szklane, pomimo tego
ze sg przezroczyste, mogg mie¢ negatywny wptyw na przebieg procesu
fotopolimeryzacji FRC (45). Lassila i wsp. (88, 89) badajgc efekt wzmocnienia
prébek kompozytowych widknem szklanym zaobserwowali nizszy stopien
ich spolimeryzowania w stosunku do materiatdw niewzmocnionych przy tym samym
czasie naswietlania. Wielu innych badaczy potwierdzito w swych badaniach
pogorszenie efektu procesu fotopolimeryzacji, a tym samym mniejszy stopien
konwersji monomeru i obnizenie mikrotwardosci kompozytow stomatologicznych
wzmocnionych wiéknami weglowymi i aramidowymi (12, 15). Nan-Chieh i wsp.
(114) udowodnili, ze aby zminimalizowa¢ negatywny wptyw niecatkowitej
polimeryzacji wynikajgcej z obecnosci witokien wewnatrz kompozytu nalezy
wydtuzy¢ czas polimeryzacji oraz jezeli to mozliwe polimeryzacje przeprowadzac
kilkukrotnie z réznych stron. Dlatego tez, w badaniach wlasnych wydtuzono czas
polimeryzacji z 24 sekund (zalecanych przez producenta kompozytu) do 50 sekund
w celu catkowitego utwardzenia probek i spolimeryzowania zywicy, ktora
znajdowata sie pomiedzy wioknami. Dodatkowo kazdg probke polimeryzowano
z czterech stron i zgodnie z normg PN-EN ISO 4049:2019-07 (44) proces
polimeryzacji przeprowadzano zgodnie z zalecong sekwencjg naswietlan.
Warto zaznaczy¢, ze w warunkach klinicznych wykonujgc uzupetnienia protetyczne
metodg posrednig w pracowni protetycznej proces polimeryzacji jest pod petng
kontrolg poniewaz uzupetnienie polimeryzowane jest przy uzyciu lamp
laboratoryjnych, co umozliwia polimeryzacje z kazdej strony jednoczasowo.

W badaniach wiasnych wszystkie probki wykonano metodg reczng, inaczej
nazywang kontaktowg. Polega ona na naprzemiennym ukfadaniu kompozytu

oraz warstw zbrojenia, tworzgc w ten sposdéb wielowarstwowy laminat.
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Metoda reczna jest z powodzeniem stosowana zaro6wno przez lekarzy dentystow,
na przyktad podczas wykonywania adhezyjnych uzupetnien statych bezposrednio
w jamie ustnej pacjenta, jak i technikdw dentystycznych wykonujgcych uzupetnienia
na modelach. Niewatpliwie duzg zaletg tej metody jest to, ze nie wymaga
stosowania skomplikowanych form oraz oprzyrzadowania. Do wad tej metody
zaliczy¢ mozna duzg pracochtonnos¢ oraz czasochtonnos¢. Wyroby wykonane
ta metodg posiadajg roéwniez niedoskonatosci powstate na etapie
ich przygotowywania (26, 27). Bardzo czesto okazuje sie, ze wady kompozytu
warstwowego sg niewidoczne nieuzbrojonym okiem, a zauwazyc¢ je mozna dopiero
w kilkunastokrotnym powiekszeniu uzyskanym przy uzyciu mikroskopu (24).
Do najczesciej obserwowanych wad nalezg pecherzyki powietrza, niewypetnione
przez materiat tgczgcy obszary pomiedzy widknami, potamane lub uszkodzone
widkna oraz zanieczyszczenia (43, 46). W badaniach wtasnych wykonane analizy
mikroskopowe probek uwidocznity, ze najczesciej wystepujgcym defektem byty
pojedyncze pecherzyki powietrza. Warto zaznaczy¢, ze wystepowaty one zaréwno
w grupie kontrolnej, jak i grupie badanej. Nalezy stwierdzi¢, ze pecherzyki powietrza
byly na tyle mate, a ich liczba niewielka, ze nie odnotowano Zzadnej zaleznosci
pomiedzy ich  obecnoscia a  osiggnietymi  wynikami  parametrow
wytrzymatosciowych. Nie wptynety one istotnie na pogorszenie parametrow
wytrzymatosciowych ktérejkolwiek z badanych grup. Innym defektem widocznym
w obserwacjach mikroskopowych byty pustki, czyli niewypetnione przez materiat
taczacy obszary pomiedzy wtdknami. Jednak rowniez nie zaobserwowano zadnej
istotnej zaleznosci pomiedzy ich obecnoscig a uzyskanymi wynikami parametrow
wytrzymatosciowych.

Analizujgc wyniki obserwacji mikroskopowych, nalezy zwréci¢ szczegodlng
uwage na degradacje mechaniczne powstate w skutek przeprowadzonych badan
wytrzymato$ciowych. Warto zaznaczy¢, ze w grupie kontrolnej widoczne byty tylko
kruche pekniecia i nie zaobserwowano innych degradacji mechanicznych. W grupie
badanej odnotowano liczne i zréznicowane typy zniszczeh. Mozna zatem
stwierdzié, ze wystgpienie degradacji mechanicznych byto bezposrednio zwigzane
z obecnoscig wtokien sztucznych jako wzmocnienia. Bardzo czesto obserwowano
imperfekcje osnowy (ang. matrix imperfections) inicjowane na granicy
widkno-kompozyt. Dotyczg one zjawisk wystepujgcych zaréwno wewnatrz,

jak i w strefie granicznej miedzy warstwami. Tego typu uszkodzenia w postaci
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peknie¢ zapoczatkowywane sg zazwyczaj kumulacjg rozproszonych mikropekniec,
ktore w piSmiennictwie anglojezycznym okreslane sg mianem debondingu
(54, 66, 71). Z punktu widzenia mechaniki FRC bardzo istotne jest tzw. pekniecie
warstwy granicznej spowodowane utratg adhezji na granicy kontaktu
witdkno—osnowa. Pojawia sie ono w najwczesniejszych stadiach procesu degradacji
kompozytu. Zwykle zjawisko to poczatkowo nie wptywa na charakterystyki
makroskopowe struktury, ale moze wywotywacC kolejne zmiany w strukturze,
prowadzgce do zniszczenia FRC. Bardzo czesto pekniecia poprzeczne
poszczegoblnych warstw kompozytu wzmacnianego widknami ciggtymi powstajg
w wyniku tgczenia sie peknie¢ widkno — osnowa z imperfekcjami osnowy. Pekniecie
warstwy jest sumg peknie¢ warstwy granicznej oraz debondingu i prowadzi
do powstania peknie¢ przebiegajgcych przez catg grubos¢ poszczegolnych warstw
(90-94). Warto zaznaczy¢, ze opisane zjawisko obserwowano czesciej w przypadku
prébek wzmocnionych dwoma pojedynczymi pasami witokien. Fakt ten mozna
powigza¢ z liczbg poszczegolnych warstw FRC. Probki wzmocnione jednym
pojedynczym pasmem wiokien skitadaly sie z 3 warstw, natomiast probki
wzmochnione dwoma pojedynczymi pasmami witokien z 5 warstw. Dlatego tez,
wraz ze wzrostem liczby warstw FRC wzrasta prawdopodobienstwo wystgpienia
peknie¢ przebiegajgcych przez catg grubosc prébki

Czestym rodzajem uszkodzenia wystepujgcym w kompozytach
wzmacnianych widknami jest rozwarstwienie, nazywane delaminacjg (92, 106).
W obszarze delaminacji znacznie zmniejsza sie wytrzymatoS¢ oraz sztywnosc
laminatu. Rozwarstwienie moze wigza¢ sie z lokalng utratg statecznosci,
czyli tzw. wyboczeniem warstw. Sama delaminacja zazwyczaj nie skutkuje utratg
nosnosci struktury, ale w potaczeniu z innymi formami uszkodzen (pekniecie
osnowy lub pekanie widkien) moze prowadzi¢ do zniszczenia konstrukcii.
W kompozytach warstwowych delaminacja powstaje zazwyczaj miedzy dwiema
sgsiednimi warstwami (delaminacja na jednym poziomie) lub pomiedzy wieloma
warstwami (delaminacja na wielu poziomach) laminatu (86, 116, 139). W badaniach
wiasnych obserwowano gtéwnie delaminacje na jednym poziomie i odnotowano
ich wiekszg liczbe w prébkach wzmocnionych dwoma pojedynczymi warstwami
widkien.

Materiaty kompozytowe zbrojone witdknami charakteryzujg sie zmiang

parametréw mechanicznych w zaleznosci od orientacji witokien (50, 89).
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W zaleznosci od skrajnych orientacji widkien wyroznia sie dwa typy zniszczenia
kompozytow FRC. W przypadku, gdy sita rozciggajgca zorientowana jest
prostopadle do kierunku utozenia wiokien, nastepuje rozdzielenie matrycy
w ptaszczyznie prostopadtej do wektora obcigzenia. W przypadku sciskania FRC,
rozdzielenie nastepuje na skutek pekniecia matrycy w ptaszczyznie nachylonej
pod katem w stosunku do obcigzenia. Gdy wzmocnienie zorientowane jest
rownolegle do kierunku obcigzenia rozciggajgcego, jego rozdzielenie poprzedzone
jest pekaniem i zerwaniem witokien w ptaszczyznie prostopadtej do ich osi gtéwnej,
ktore w pisSmiennictwie nosi nazwe tzw. pekania rozdzielczego (90, 94). Podczas
Sciskania kompozytéw o réwnolegtej orientacji widkien w stosunku do obcigzenia,
wystepujg czesto ich mikrowyboczenia (ang. microbuckling) o charakterze
sprezystym (ang. elastic microbuckling), ktére pod wptywem dziatania naprezen
powodujg powstawanie krytycznych dla kompozytéw wzmacnianych witdknami
mikrowyboczen plastycznych (ang. plastic microbuckling) zwigzanych z tamaniem
widkien. Powstawanie tego typu uszkodzen najczesciej zwigzane jest ze zmiang
kierunku propagacji pekniecia na granicy witdkno-matryca, w ktorej szczelina
zmienia kierunek, rozprzestrzeniajgc sie w gtab (8, 43, 58, 101).

Pekanie oraz zerwanie wtokien uznawane jest za koncowy stan w procesie
degradacji FRC. Zniszczenie widkien prowadzi do uformowania tzw. Sciezki
zniszczenia (ang. failure path) przebiegajgcej przez lokalne, wczes$niej uszkodzone
strefy, w konsekwencji powodujgc utrate zdolnosci struktury do przenoszenia
obcigzen poprzez jej fizyczne zniszczenie (53, 58, 60). Analizujgc w pracy wiasnej
obrazy uzyskane w wyniku obserwacji w SEM nalezy zwrdéci¢ uwage na odmienny
wyglad zerwanych widkien aramidowych w porownaniu do zniszczonych widkien
szklanych i weglowych. Degradacje witdkien szklanych polegaty przede wszystkim
na poprzecznym pekaniu i zrywaniu. Przekroj poprzeczny zniszczonych witdkien
szklanych byt okragty. Obraz zerwanych widkien weglowych byt podobny
do zniszczonych witokien szklanych. Widkna weglowe pekaty w poprzek, a ksztatt
przekroju poprzecznego pojedynczego widkna byt okragty lub owalny. Obserwacje
mikroskopowe wykazaty, iz pekanie widkien szklanych oraz weglowych miato
charakter kruchy. Zupetnie inny wyglagd miaty zniszczone widkna aramidowe.
Podczas mikroskopowej analizy strukturalnej zerwanych widkien aramidowych
zwrécono uwage obok peknie¢ poprzecznych, przede wszystkim na pekniecia

podiuzne. Uzyskane obrazy swiadczg o tym, ze pojedyncze witdkno aramidowe
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pod wptywem przytozonej sity ulegato rozciggnieciu z jednoczasowym pekaniem
podtuznym, az do osiggniecia dtugosci krytycznej, przy ktorej nastepowato zerwanie
wiokna. Degradacja widkien polegajgca na wystepowaniu peknie¢ poprzecznych
oraz podtuznych byta charakterystyczna tylko dla widkien aramidowych.
Ten charakterystyczny typ niszczenia mozna wyttumaczy¢ zupetnie odmienng
budowg chemiczng oraz specjalnym procesem produkcyjnym witokien aramidowych
w poréwnaniu do wtokien szklanych i weglowych. Wtdkna aramidowe wycigga sie
z roztworu poliparafenylenotereftalamidu w kwasie siarkowym, w ktorym powstaje
faza ciekiokrystaliczna. Dzieki temu, wyciggane wiokno wykazuje wysoki stopien
organizacji czasteczek, nieosiggalny w przypadku przedzenia innych rodzajow
wiokien. Po usunieciu kwasu siarkowego uporzgdkowanie ciektokrystaliczne jest
utrzymywane w stanie statym dzieki wystepowaniu licznych wigzan wodorowych,
ktore powstajg w trakcie krzepnigcia widkien spontanicznie pomiedzy polarnymi
grupami amidowymi (—~CO-NH-). Jak zaznaczyt Leda (91) réwnie wazny jest fakt,
iz to wlasnie sposob przedzenia witdkien wptywa w znacznej mierze na duzg
wytrzymato$¢ mechaniczng wtdkien aramidowych.

Liczne niedoskonatosci jakie istniejg podczas prowadzenia badan
laboratoryjnych wzgledem warunkow in vivo nie zmienia poglgdéw wielu autorow
o0 mozliwosciach adekwatnego odniesienia wynikow tych badan do sytuacji
klinicznych, jak rowniez tego, ze mogg by¢ one wykorzystywane z duzym
powodzeniem do oceny parametrow fizyko-chemicznych oraz wytrzymatosciowych
materiatéw (59, 67, 97, 104, 129, 131, 139). Wydaje sie, ze badania w warunkach
laboratoryjnych majg szczegdlne znaczenie w przypadkach, w ktorych
nie ma faktycznej mozliwosci przeprowadzenia analogicznych testéw w warunkach
wewngtrzustnych. Duza liczba zmiennych definiujgcych wtasciwosci mechaniczne
badanego materiatu sprawia, ze uzyskane wyniki mogg rézni¢ sie miedzy sobg
w zaleznosci od osrodka, ktory prowadzit badania. Jak zauwazyt
Karbhari i wsp. (79) powstate rozbieznosci mogg wystepowaé nawet jesli
w badaniach uzyto wtdkna tego samego typu.

W warunkach klinicznych skuteczno$c¢ leczenia z zastosowaniem FRC jest
okreslana za pomocg dwoch wskaznikow. Wskaznik sukcesu (ang. success rate)
wyraza procentowo liczbe pacjentow, u ktorych nie stwierdzono niekorzystnych
powiktan lub niepowodzen w leczeniu i mogli nieprzerwanie kontynuowac

korzystanie z protez w okreslonym czasie. Natomiast wskaznik powodzenia
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(ang. survival rate) okresla tych pacjentow, u ktorych wystgpity w trakcie eksploatacii
uzupetnien powiktania, jednak ich pomysine usuniecie skutecznie przywrocito
kliniczng przydatnos¢ tych materiatbw i z powodzeniem umozliwito dalsze
uzytkowanie uzupetnienia protetycznego w jamie ustnej (103). Wskaznik sukcesu,
a wiec oznaka bezproblemowego uzytkowania uzupetnienia protetycznego przez
ditugi czas, bez dodatkowej, koniecznej interwencji lekarza wyznaczony
dla materiatdbw FRC moze by¢ wiekszy od wskaznika okreslonego dla protez
statych, ktorych retencja uzyskiwana jest na drodze mechanicznego zakotwienia
do zeba filarowego (124). Oszczedna, zapewniajgca ochrone tkanek twardych zeba
preparacja lub jej catkowity brak, a takze mozliwo$¢ taniej, szybkiej, prostej
i skutecznej naprawy sprawiajg, ze pacjenci mogg uzytkowaC uzupetnienia
wzmocnione wtoknami przez dtugi czas. W badaniach Miettinena i Millara (107)
wskaznik powodzenia w przypadku pacjentow leczonych z uzyciem mostéw
wzmochnionych wtoknem szklanym wyniést 88,5% w poréwnaniu do mostow
metalowo-ceramicznych (82,8%) i mostow petnoceramicznych, cementowanych
adhezyjnie (72,5%). Van Heumen (164) w badaniach obejmujgcych 5-letni czas
obserwacji potwierdzit 77,5% skuteczno$¢ w leczeniu z zastosowaniem mostéw
kompozytowych ~ wzmocnionych  wiéknem szklanym. W  badaniach
Pjeturssona i wsp. (125) uzyskane wartosci wskaznika powodzenia, oznaczone
po 5 latach trwania eksperymentu byly podobne, dla protez statych
konwencjonalnych wyniost 71,1%, dla protez osadzonych na wszczepach
srodkostnych 61,3% a dla protez FRC 89,1%. Wielu badaczy na podstawie
dtugoczasowych obserwacji klinicznych potwierdza, ze w materiatach
kompozytowych wystepuje zjawisko stopniowych, powolnych zmian wartosci
wspotczynnika sprezystosci, wskaznikdw wytrzymatosci, charakterystyk ttumienia
drgan i innych wiasciwosci materiatu (110, 160, 162). Stopniowa i powolna
kumulacja zmian zmeczeniowych zwigzana z dlugoczasowym obcigzeniem
uzytkowanych protez nierzadko moze skutkowac koniecznoscig wykonania nowej
protezy. Ich przyczyng jest proces stopniowego rozwoju mikropeknie¢ i innych
uszkodzen materiatu. Stopniowe pogorszenie wiasciwosci w czasie jest cechg
charakterystyczng wielu tworzyw sztucznych, w tym takze kompozytow. Kompozyty
obcigzone zgodnie z kierunkiem utozenia wtokien sg bardziej odporne na zmiany
wiasciwosci. Wiekszg podatnos¢ na takie zmiany wykazujg kompozyty zawierajgce

warstwy o roznej strukturze i orientacji jak, np. wzmocnienia z mat i tkanin.
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W prébach klinicznych sita wigzania z tkankami zeba kompozytu oraz kompozytu
wzmochnionego wtoknami jest podobna. Przyczyng niepowodzen materiatow FRC
moze by¢ degradacja potgczenia miedzy fazami wtdkno-osnowa w czasie (162).
Niepowodzenia lecznicze mogg obejmowaé subiektywne uczucie dyskomfortu
lub uszkodzenia odczuwane przez pacjenta, a nie potwierdzone w badaniu
klinicznym, np. degradacje cementu adhezyjnego polegajgcg na oddzieleniu
uzupetnienia na jednym lub obu koncach FRC, odwarstwienie lub wykruszenie
materiatu licujgcego, uszkodzenie witdkien wzmacniajgcych, starcie osnowy
kompozytowej, przebarwienie, ztamanie zeba filarowego lub rozwdj préchnicy
wtornej (165).

Podsumowujgc przeprowadzone badania, inkorporacja widkien szklanych,
weglowych, aramidowych oraz hybryd: szklano-aramidowej, weglowo-aramidowej
oraz szklano-weglowej w macierzy organicznej ma istotny wptyw na wartosci
parametréw mechanicznych kompozytéw stomatologicznych. Wyniki badan
wlasnych wskazujg, ze warto szczegdlng uwage zwréci¢é na widkna aramidowe,
dotychczas rzadko stosowane w stomatologii. Wyniki badan wytrzymatosciowych
kompozytu wzmocnionego wibknami szklanymi byty akceptowalne, jednak nalezy
podkresli¢, ze w poréwnaniu z kompozytem wzmocnionym wtoknami aramidowymi
okazaty sie gorsze w zakresie wszystkich badanych parametréw
wytrzymatosciowych. Uzyskane wyniki badan laboratoryjnych sg obiecujgce,
a dalsze badania przedkliniczne oraz kliniczne z wykorzystaniem widkien
aramidowych mogg okazaC sie bardzo istotne prowadzajgc do zastgpienia
powszechnie stosowanych widkien szklanych, witoknami aramidowymi.
Przyszte badania nad FRC powinny koncentrowac sie miedzy innymi na poprawie
adhezji widkien z materiatem kompozytowym, poniewaz jak wykazaty badania
wilasne granica widkno-osnowa jest najstabszym punktem w catym uktadzie
jaki tworzg kompozyty warstwowe. Kierunki dalszych badan nalezy rozpatrywaé
w wielu aspektach(145). Prowadzone sg badania z nanotechnologii nad produkcijg
struktur funkcjonalnych w zakresie 0,1-100 nm réznymi metodami fizycznymi
lub chemicznymi. Nanokompozyty dentystyczne zapewniajg kosmetycznie
akceptowalny wynik o bardzo dobrych wiasciwosciach mechanicznych (146, 147).
Gtéwnym punktem zwigzanym z tym nowym trendem jest dodawanie czgstek
nanowypetniaczy do materiatdw dentystycznych na bazie zywic (59).

Zaproponowano juz wykorzystanie nanowypetniaczy ciggtych — stanowigcych
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odpowiednik widkien dtugich w FRC (143). Naukowcy probujg rowniez wykorzystac
FRC w potgczeniu z technologiami CAD/CAM (ang. Computer-Aided-
Design/Computer-Aided-Machining). Interakcja miedzy tymi dwiema technologiami
wydaje sie obiecujgca w oparciu o doniesienia wstepne (14, 105). Innym obszarem,
w ktorym FRC zaczynajg by¢ wykorzystywane, jest implantologia. Podczas
konstruowania implantow mozna bytoby skorzysta¢ z pewnych biomechanicznych
wiasciwosci FRC, a mozliwos¢ wigczenia dodatkowych sktadnikow bioaktywnych
do struktury implantu otwiera nowe dziedziny badan (87). Zaproponowano réwniez
zastosowanie FRC w inzynierii tkankowej podczas projektowania rekonstrukcji
ortopedycznych. Poniewaz wyniki biokompatybilnosci sg obiecujgce, opracowane
biomateriaty FRC mogg stanowi¢ zoptymalizowang alternatywe dla innych
materiatbw wykorzystywanych do odbudowy wad kosci czaszki (63).
Opcje badawcze z materiatami FRC sg otwarte i oczekuje sie, ze przyszte badania

poszerzg wykorzystanie FRC zarowno w dziedzinie stomatologii, jak i medycyny.
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12. WniosKi

Analiza uzyskanych w badaniach wynikow pozwolita na sformutowanie

nastepujgcych wnioskow:

1.

Wibkna aramidowe uzyte zarowno w jednej oraz dwodch pojedynczych
wigzkach ze wzgledu na parametry wytrzymatosciowe mogq by¢ zalecane
jako wzmocnienie uzupetnien protetycznych wykonanych z kompozytu.

W zastosowaniu klinicznym ws$rod probek wzmocnionych dwoma
pojedynczymi pasmami widkien moze by¢ brana pod uwage hybryda widkien
szklanych i aramidowych.

Zastosowanie widkien weglowych w pracy klinicznej przy zawartoSci
wagowej 4% w materiale kompozytowym nie jest zalecane z powodu spadku
wytrzymatosci na zginanie i zmniejszenia sztywnosci materiatu FRC.
Granica potgczenia witokien z kompozytem byta najstabszym punktem
w uktadzie warstwowym jaki tworzg materiaty kompozytowe wzmocnione
widknami sztucznymi.

Wraz ze wzrostem liczby warstw materiatdbw FRC  wzrasta
prawdopodobienstwo wystgpienia peknieC przebiegajgcych przez catg
grubosc¢ probki oraz pojawienia sie rozwarstwien (tzw. delaminaciji).

Metoda reczna wykonania probek z powodzeniem moze by¢ stosowana
podczas wykonywania uzupetnien protetycznych w warunkach klinicznych,
gdyz nie wptyneta na pogorszenie uzyskanych wynikow parametrow

wytrzymato$ciowych.
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14. Spis rycin

Ryc. 1. Podziat wtokien stosowanych do wzmacniania kompozytow. Kolorem
zottym zaznaczono wtokna wykorzystywane w stomatologii
(opracowanie wiasne).

Ryc. 2. Wytwarzanie widkien szklanych metodg jednostopniowg
(opracowanie wtasne).

Ryc. 3. Model budowy wit6kien weglowych wytwarzanych z widkien
poliakrylonitrylowych (PAN), (zrodto:18).

Ryc. 4. Wzér strukturalny Kevlaru®, (zrodto: 27).

Ryc. 5. Przestrzenna struktura planarna wtdkna aramidowego i utozenie
makroczgsteczek w ptaszczyznie tarncucha gtéwnego
(opracowanie wiasne).

Ryc. 6. Rozktad prébek uzytych w badaniach.

Ryc. 7. Schemat dziewieciu serii polimeryzacji jednej strony probki. Cyframi
rzymskimi zaznaczono kolejnos¢ przytozenia koncowki lampy
polimeryzacyjnej do powierzchni probki (opracowanie wiasne).

Ryc. 8. Ksztalt oraz wymiary probki grupy kontrolnej (opracowanie wiasne).

Ryc. 9. Ukfad warstw w probce wzmocnionej pojedynczym pasmem
widkien sztucznych (opracowanie wiasne).

Ryc. 10. Ukfad warstw w prébce wzmocnionej dwoma pojedynczymi pasmami
widkien sztucznych (opracowanie wtasne).

Ryc. 11. Wyniki testu zginania trojpunktowego prébek grupy KONT:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;
b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.

Ryc. 12. Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy SKL 1.:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;
b) posta¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.

Ryc. 13. Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy WGL 1:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;
b) postaé zniszczenia prébki, powiekszenie 100-krotne.

Ryc. 14. Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy AMD 1:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) posta¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
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Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy SKL-WGL 1:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy SKL-AMD 1:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy WGL-AMD 1:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy SKL 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy WGL 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy AMD 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania tréjpunktowego prébek grupy SKL-WGL 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac¢ zniszczenia prébki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania tréjpunktowego probek grupy SKL-AMD 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) posta¢ zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Wyniki testu zginania trojpunktowego probek grupy WGL-AMD 2:

a) wykresy sity w funkcji odksztatcenia;

b) postac zniszczenia probki, powiekszenie 100-krotne.
Obrazy mikroskopowe prébek grupy KONT:

a) nierébwna powierzchnia przetomu z widocznymi czgsteczkami

wypetniacza, powiekszenie 400-krotne;
b) zgtad prébki przedstawiajgcy matryce z rozproszonymi

czgsteczkami wypetniacza, powiekszenie 1000-krotne.
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Ryc. 25. Obrazy prébek grupy badanej:

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

26.

27.

28.

29.

30.

31.

32.

a) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie widkien
szklanych z kompozytem, powiekszenie 500-krotne;
b) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie widkien
weglowych z kompozytem, powiekszenie 500-krotne;
c) zgtad probki przedstawiajgcy prawidtowe potgczenie widkien
aramidowych z kompozytem, powiekszenie 500-krotne.
Obraz mikroskopowy prébki grupy SKL 1 przedstawiajgcy zjawisko
debondingu. Zéttymi strzatkami zaznaczono peknigcie warstwy granicznej
widkna-kompozyt, czerwonymi strzatkami zaznaczono pekniecia
wewnagtrz warstwy witokien szklanych, powiekszenie 100-krotne.
Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy WGL 1 przedstawiajgcy
zjawisko debondingu. Czerwonymi strzatkami zaznaczono miejsca
po wtoknach weglowych oderwanych od kompozytu,
powiekszenie 200-krotne.
Obraz mikroskopowy zgtadu prébki grupy AMD 2 przedstawiajgcy
zjawisko debondingu wewnatrz warstwy wiokien aramidowych,
powigekszenie 1000-krotne.
Obraz mikroskopowy zgtadu prébki grupy SKL 2 przedstawiajgcy
zjawisko debondingu. Czerwonymi strzatkami zaznaczono pekniecia
wewnagtrz warstwy wiokien szklanych, powiekszenie 200-krotne.
Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy WGL-AMD 1 przedstawiajgcy
zjawisko pekniecia pierwszej warstwy (FPF). Czerwonymi strzatkami
zaznaczono pekniecie warstwy kompozytu niedochodzgce do brzegu
prébki, powiekszenie 100-krotne.
Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL-WGL 1 przedstawiajgcy
zjawisko pekniecia warstwy. Czerwong strzatkg zaznaczono pekniecie
pierwszej warstwy kompozytu dochodzace do brzegu prébki. Zéttg
strzatkg zaznaczono pekniecie drugiej warstwy kompozytu,
powiekszenie 50-krotne.
Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL-WGL 2 przedstawiajgcy
zjawisko pekniecia warstwy kompozytu pomiedzy dwiema warstwami

widkien, powiekszenie 100-krotne.
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Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy WGL-AMD 2 przedstawiajgcy
zjawisko pekniecia kilku warstw. Czerwonymi strzatkami zaznaczono
pekniecia kompozytu pomiedzy warstwami wiokien. Zéttymi strzatkami
zaznaczono pekniecia na granicy miedzy widknami oraz na granicy
widkna-kompozyt, powiekszenie 50-krotne.

Obraz mikroskopowy zgtadu prébki grupy AMD 2 przedstawiajgcy
Zjawisko delaminacji, powiekszenie 200-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL-AMD 1 przedstawiajgcy
zjawisko delaminacji (zaznaczono czerwonymi strzatkami) oraz pekniecia
kompozytu (zaznaczono zéttymi strzatkami), powiekszenie 50-krotne.
Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL 1 przedstawiajgcy
zerwane pojedyncze wtdkna szklane. Zéttymi strzatkami zaznaczono
przekroje poprzeczne zniszczonych witokien, powiekszenie 1000-krotne.
Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy WGL 1 przedstawiajgcy
zerwane pojedyncze wtdkno weglowe. Z6itg strzatkg zaznaczono przekroj
poprzeczny zniszczonego witdkna, powiekszenie 1000-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy AMD 1 przedstawiajgcy
zerwane wtokno aramidowe. Zottg strzatkg zaznaczono przekroj
poprzeczny zniszczonego widkna, widoczne liczne pekniecia
poprzeczne, powiekszenie 1000-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL-AMD 2 przedstawiajgcy
porownanie zerwanych pojedynczych wtokien: szklanego (zaznaczono
biatg strzatkg) oraz aramidowego (zaznaczono z6itg strzatkg),
powiekszenie 1000-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy WGL-AMD 1
przedstawiajgcy porownanie zerwanych pojedynczych wtokien:
weglowego (zaznaczono czerwong strzatkg) oraz aramidowego
(zaznaczono zéttg strzatkg), powiekszenie 1000-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy SKL 2 przedstawiajgcy
pecherzyk powietrza wewnatrz warstwy kompozytu. Defekt powstat na
etapie kondensacji materiatu ztozonego, powiekszenie 100-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy WGL 1 przedstawiajgcy
pecherzyk powietrza wewnatrz warstwy kompozytu (zaznaczono zottymi

strzatkami). Czerwong strzatkg zaznaczono pekniecie kompozytu
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biegngce od pecherzyka powietrza do granicy wtokna-kompozyt,
powiekszenie 100-krotne.

Obraz mikroskopowy zgtadu probki grupy SKL 1 przedstawiajgcy
pecherzyk powietrza na granicy widkna-kompozyt (zaznaczono czerwong
strzatkg), powiekszenie 100-krotne.

Obraz mikroskopowy przetomu prébki grupy WGL 1 przedstawiajgcy
wolne przestrzenie niewypetnione materiatem tgczgcym wewngtrz
warstwy witokien, powiekszenie 500-krotne.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i SKL 1 dla parametrow: a) Fmax; b) eFmax;
c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i WGL 1 dla parametréw: a) Fmax; b) eFmax;
) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i AMD 1 dla parametrow: a) Fmax; b) eFmax;
) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i SKL-WGL 1 dla parametrow: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i SKL-AMD 1 dla parametréw: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i WGL-AMD 1 dla parametréw: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i SKL 2 dla parametrow: a) Fmax; b) eFmax;
c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i WGL 2 dla parametréow: a) Fmax; b) eFmax;

c) 6; d) modut Younga.

Strona | 169



Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

53.

54.

55.

56.

57.

58.

59.

60.

61.

62.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i AMD 2 dla parametréw: a) Fmax; b) eFmax;
c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe KONT i SKL-AMD 2 dla parametréw: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i WGL-AMD 2 dla parametréw: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe KONT i SKL-WGL 2 dla parametrow: a) Fmax;

b) eFmax; c) 6; d) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe SKL 1 i SKL 2 dla parametrow: a) eFmax;

b) modut Younga.

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe WGL 1 i WGL 2 dla parametréw: a) Fmax; b) 6;

c) modut Younga.

Ramkowy wykres obrazujgcy wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe AMD 1 i AMD 2 dla modutu Younga.

Ramkowy wykres obrazujgcy wyniki analiz z zakresu statystyki opisowej
z podziatem na grupe SKL-AMD 1 i SKL-AMD 2 dla parametru eEFmax.
Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe WGL-AMD 1 i WGL-AMD 2 dla parametrow:

a) Fmax; b) 6

Ramkowe wykresy obrazujgce wyniki analiz z zakresu statystyki opisowe;j
z podziatem na grupe SKL-WGL 1 i SKL-WGL 2 dla parametrow: a) Fmax;

b) &; ¢) modut Younga.
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15. Spis fotografii
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11.

12.
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15.

Prostopadtoscian ze stali nierdzewnej stanowigcy wzorcowy ksztatt
probki.

Silikonowa forma (negatyw) wykonana na podstawie metalowego
wzorcowego prostopadtoscianu stuzgca do wykonania prébek.
Kondensacja materiatu kompozytowego przy pomocy naktadacza
stomatologicznego.

Proces polimeryzaciji przy uzyciu lampy polimeryzacyjnej. Widoczne
mikroskopowe szkietko podstawowe dystansujgce koncéwke lampy od
wierzchniej warstwy probki.

Nasgczanie wigzki widkien materiatem tgczgcym.

Umieszczenie wigzki widkien na pierwszej warstwie kompozytu.
Pokrycie wigzki widkien drugg warstwg kompozytu.

Kontrola wymiarow: a) wysokosci, b) dlugosci probki przy uzyciu
suwmiarki elektronicznej MAUa-E.

Przygotowanie prébek do procesu inkludowania.

Forma z probkami z przyklejong od spodu tadmg weglowag przygotowana
do obserwacji w SEM.

Maszyna wytrzymatosciowa Zwick 1435 (Zwick/Roell GmbH & Co. KG,
Niemcy) przygotowana do przeprowadzenia testow zginania
trojpunktowego.

Prébka umieszczona w maszynie Zwick 1435 przed rozpoczeciem TFS.
Prébka podczas TFS w maszynie Zwick 1435.

Zniszczona probka po zakonczeniu badan TFS w maszynie Zwick 1435.

Mikroskop cyfrowy Keyence VHX-900F.

Strona | 171



16.Spis tabel

Tabela I.

Tabela Il.

Tabela Ill.

Charakterystyka witdkien zastosowanych w badaniach

(dane producentow).

Maksymalna sita zginajgca dla poszczegdlnych grup

z uwzglednieniem minimalnych i maksymalnych wartosci, réznicy
pomiedzy skrajnymi wartosciami, Sredniej oraz mediany.

Strzatka ugiecia dla poszczegolnych grup z uwzglednieniem
minimalnych i maksymalnych wartosci, roznicy pomiedzy skrajnymi

wartosciami, sredniej oraz mediany.

Tabela IV. Wytrzymato$¢ na zginanie dla poszczegdlnych grup

Tabela V.

Tabela VI.

Tabela VII.

Tabela VIII.

Tabela IX.

Tabela X.

Tabela XI.

Tabela XII.

Tabela XIII.

Tabela XIV.

z uwzglednieniem minimalnych i maksymalnych wartosci, roznicy
pomiedzy skrajnymi wartosciami, sSredniej oraz mediany.
Modut Younga dla poszczego6inych grup z uwzglednieniem
minimalnych i maksymalnych wartosci, roznicy pomiedzy skrajnymi
wartosciami, sSredniej oraz mediany.
Wyniki testow jednorodnosci wariancji Levene'a pomiedzy grupami dla
parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modutu Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL 1 dla
parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL 1 dla
parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i AMD 1 dla
parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-WGL 1
dla parametroOw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-AMD 1
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL-AMD 1
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i WGL 2

dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
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Tabela XV. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i AMD 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XVI. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-AMD 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XVII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-AMD 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XVIII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg KONT i SKL-WGL 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XIX. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL 1 i SKL 2
dla parametroOw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XX. Woyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg WGL 1 i WGL 2
dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XXI. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg AMD 1 i AMD 2
dla parametrOw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XXIl. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL-AMD 1
i SKL-AMD 2 dla parametrow: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XXII. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg WGL-AMD 1
i WGL-AMD 2 dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
Tabela XXIV. Wyniki testu Manna-Whitneya miedzy grupg SKL-WGL 1
i SKL-WGL 2 dla parametréw: Fmax , €Fmax, 6, modut Younga.
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17. Spis wykresow

Wykres 1. Wykres rozrzutu zaleznosci strzatki ugiecia (€Fmax) od maksymalnej sity
zginajgcej (Fmax).

Wykres 2. Wykres rozrzutu zaleznosci wytrzymatosci na zginanie (6) od
maksymalnej sity zginajgcej (Fmax).

Wykres 3. Wykres rozrzutu zaleznosci modutu Younga (E) od maksymalnej sity

zginajgcej (Fmax).

Strona | 174



18. Opinia Komisji Bioetycznej

& (=% * U Komisja Bioetyczna

& . N o . - .

g \\\ 'z przy Warszawskim Uniwersytecie Medycznym
7 (&2 & Tel: 022/57-20-303 ul. Zwirki i Wigury nr 61
2 i Z  Fax: 022/57-20-165 ' 02-091 Warszawa

e, XAO &
Ty, 1809 ¥ e-mail: komisja.bioetyczna@wum.edu.pl
Or, I PU?J“\ www.komisja-bioetyczna.wum.edu.pl
Warszawa, dnia 16.01 2023
AKBE/ /| /2023 ;

Lek. dent. Bartosz Bienias

Katedra Protetyki Stomatologicznej,
ul. Binieckiego 6

02-097 Warszawa

OSWIADCZENIE

Niniejszym o$wiadczam, ze Komisja Bioetyczna przy Warszawskim Uniwersytecie
Medycznym w dniu 16 stycznia 2023 r. przyjeta do wiadomosci informacjg na temat
badania pt,, Analiza poréwnawcza $wiatloutwardzalnego materiatu zozonego
wzmocnionego wybranymi wioknami sztucznymi.”

Przedstawione badanie nie stanowi eksperymentu medycznego w rozumieniu art. 21ust.1
ustawy z dnia 5 grudnia 1996 r. o zawodach lekarza i lekarza dentysty (Dz.U.z2018r.
poz. 617) i nie wymaga uzyskania opinii Komisji Bioetycznej przy Warszawskim
Uniwersytecie Medycznym, o kt6rej mowa w art. 29 ust.1 ww. ustawy.

Przewodniczacy Komisji Bioetycznej

Prof. dr . n.med. Magdalena KuZzma-Kozakiewicz

*niepotrzebne skresli¢
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19. Zalacznik nr 1

Wytyczne dotyczgce badan wytrzymatosciowych zawarte
w normie PN-EN ISO 4049:2019-07

Norma PN-EN ISO 4049:2019-07 (44) zostata zatwierdzona przez Prezesa

Polskiego Komitetu Normalizacyjnego dnia 17 lipca 2019 r. Komitetem krajowym

odpowiedzialnym za norme jest Komitet Techniczny nr 283 do spraw Materiatow

Stomatologicznych. Niniejsza norma okresla miedzy innymi nastepujgce

wymagania dotyczgce prowadzenia badan wytrzymatosciowych stomatologicznych

materiatow polimerowych:

1.

Podczas przygotowywania probek oraz przeprowadzania badan
wytrzymatosciowych nalezy spetnic odpowiednie warunki oraz scisle
przestrzega¢ zaleconych parametréw fizycznych.

Przygotowanie  probek oraz badania wytrzymatosciowe nalezy
przeprowadza¢ w temperaturze 23 £ 2 °C oraz wilgotnosci powietrza w
zakresie od 30 do 70 %.

Podczas przygotowywania prébek oraz ich przechowywania nalezy uzywac
wody destylowanej o temperaturze 37 + 1 °C.

Badany materiat powinien pochodzic z tej samej serii produkcyjne;.

5. Czas pracy z materiatami do wypetnieh nie powinien by¢ krétszy niz 90

sekund.

Badany materiat pod wptywem Swiatta z otoczenia powinien pozostaé
fizycznie jednorodny.

Polimeryzacje nalezy przeprowadzac certyfikowang lampg polimeryzacyjng
wedtug zalecanej sekwencji 9 naswietlan, kolejno kazdej strony prébki, przez
czas okreslony przez producenta materiatu.

W przypadku materiatbw do wypetnien i do odbudowy gtebokosé
polimeryzacji nie powinna by¢é mniejsza niz 1,5 mm.

Po zakonczonym procesie polimeryzacji probka wyjeta z formy powinna by¢
makroskopowo homogenna. Szczeliny, puste przestrzenie oraz nieciggtosci

nie powinny by¢ widoczne nieuzbrojonym okiem.

10.W celu przeprowadzenia badan wytrzymatosciowych nalezy wykonac¢ 5

prébek.
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11.Wzorcowy ksztatt probki powinien by¢ wykonany ze stali nierdzewnej i miec
nastepujgce wymiary: 25 + 0,1 mm dtugosci, 2 + 0,1 mm szerokoscii 2 £+ 0,1
mm wysokosci.

12.Aby przeprowadzi¢ badania wytrzymatosciowe nalezy uzy¢ certyfikowane;j
maszyny wytrzymatosciowe;.

13.Predkosc¢ przesuwu trzpienia obcigzajgcego w maszynie wytrzymatosciowe;j
powinna miescic¢ sie w przedziale 0,75 + 0,25 mm/min.

14. Rozstaw podpdér w maszynie wytrzymatosciowej podczas zginania
trojpunktowego powinna wynosi¢ 20 £ 0,1 mm.

15.Badanie wytrzymatosciowe konczyt moment pekniecia lub ztamania probki.

16.W przypadku materiatow do wypetnien i do odbudowy srednia wytrzymatosc¢

na zginanie powinna by¢ wieksza niz 80 MPa.
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