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Wykaz skréotow

2D - 2 dimensional (dwuwymiarowy)

3D - 3 dimensional (tréjwymiarowy)

3Y-TZP (Y-TZP) - 3 mol% yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystal
(tetragonalny polikrysztat tlenku cyrkonu stabilizowany itrem o zawartosci
3% molowych)

4Y/5Y/6Y-PSZ - 4 mol% vyttria-partially stabilized zirconia (tlenku cyrkonu czesciowo
stabilizowany itrem o zawartosci 4/5/6% molowych)

AM - additive manufacturing (wytwarzanie addytywne)

ATCC - American Type Culture Collection (Kolekcja Kultur Typu Amerykanskiego)
BFS - biaxial flexural strength (dwuosiowa wytrzymato$¢ na zginanie)

CAD/CAD - computer-aided design / computer-aided manufacturing (projektowanie
wspomagane komputerowo / wytwarzanie wspomagane komputerowo)

CFU - colony-forming unit (jednostka tworzgca kolonig)

Cl - confidence interval (przedziat ufnosci)

CNC - computerized numerical control (uktad sterowania numerycznego)

DLP - digital light processing (cyfrowe przetwarzanie Swiattem)

FDM - fused deposition modeling (modelowanie osadzaniem topionym)

FS - flexural strength (wytrzymatosé na zginanie)

ISO - International Organization for Standardization (Miedzynarodowa Organizacja
Normalizacyjna)

LCM - lithography-based ceramic manufacturing (produkcja ceramiki w oparciu
o litografie)

LTD - low temperature degradation (degradacja w niskiej temperaturze)

M - milled (frezowany)

SGP - struktura geometryczna powierzchni

SLA/STL - stereolithography (stereolitografia)

SLM - selective laser melting (selektywne stapianie laserowe)

SLS - selective laser sintering (selektywne spiekanie laserowe)

SM - subtractive manufacturing (wytwarzanie subtraktywne)

PEEK - polyetheretherketone (polieteroeteroketon)

PICO - population, intervention, comparison, outcome (populacja, interwencja,

poréwnanie, wynik)



PRISMA - preferred reporting items for systematic reviews and meta-analyses
(preferowane elementy sprawozdawcze dla przegladéw systematycznych
i metaanaliz)

TSB - TrypticSoyBroth

TTC -  2,3,5-triphenyl-tetrazolium  chloride  solution  (roztwér  chlorku
2,3,5-trifenylotetrazaliowego)

UV/UVC - ultraviolet / ultraviolet C (ultrafiolet / ultrafiolet typu C)
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1. Wstep

1.1. Rys historyczny

Ceramika jest stosowana od wiekéw do produkcji przedmiotéw uzytkowych
i artystycznych. Jest szeroko wykorzystywana zaréwno w przemysle, jak i w sztuce,
ze wzgledu na swoje wiasciwosci, takie jak trwatosé, odporno$¢ na wysoka
temperature i mozliwos¢ formowania w rézne ksztatty i wzory. Poczatki ceramiki
siegajg pradawnej prehistorii, co sprawia, ze jest to jedna z najstarszych form
ludzkiej dziatalnosci rzemiesSlniczej. Pierwsze $lady ceramiki pochodzg sprzed
tysiecy lat. Pierwsze wyroby ceramiczne byty wytwarzane przez ludzkos¢ jeszcze
w epoce kamienia. Najwczesniejsze naczynia ceramiczne byty proste w formie
i stuzyly gtéwnie celom uzytkowym, takim jak przechowywanie wody czy zywnosci.
W neolicie, okoto 10 000 lat temu, ludzie zaczeli bardziej systematycznie uzywac
ceramiki do produkcji naczyh. Poczatkowo byty one wytwarzane metodg wypalania
na otwartym ogniu. W starozytnych cywilizacjach, takich jak Mezopotamia, Egipt,
Grecja i Chiny, ceramika odgrywata istotng role zaréwno w zyciu codziennym, jak
i w aspektach religijnych i artystycznych [1]. Sztuka ceramiczna rozwijata sie
rownolegle z innymi dziedzinami. Wraz z postepem technologicznym i rozwijajgcymi
sie spotecznosciami, techniki wytwarzania ceramiki staty sie coraz bardziej
zaawansowane, co umozliwito produkcje bardziej skomplikowanych i ozdobnych
naczyn. Ceramika byta niezwykle istotnym elementem rozwoju ludzkiej cywilizaciji,
zaréwno pod wzgledem praktycznym, jak i kulturowym, i nadal odgrywa istotng role
we wspotczesnym swiecie.

Nazwa wyrobdw ceramicznych pochodzi od greckiego okreslenia kKepapIkog
(keramikos) pochodzgcego od stowa kepauog (keramos — dlina, ziemia).
W  pozniejszym okresie Rzymianie zastgpili to okreslenie stowem cremare
oznaczajgcym wypalanie [2], ktdére to byto niezbedne do przeksztatcenia gliny
w wyrob garncarski. W dzisiejszych czasach okreslenie ceramika stosuje sie
do wszystkich tworzyw nieorganicznych, ktére nie sg metalami, a do ktorych
wytworzenia istotnym procesem jest prazenie Ilub spiekanie, w ktorych
to wystepuje obrdbka cieplna materiatu.

Na szerokg skale ceramike w stomatologii zaczeto stosowa¢ na przetomie

XVII i XVIII wieku, dopiero kiedy udato sie posigs¢ wiedze na temat jej wykonywania
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i obrobki. Pierwsze informacje na temat uzycia ceramiki do wytwarzania protez
zebowych zanotowano w starozytnym cesarstwie rzymskim i Erytrei. Jednak
doktadniejsze proby uzupetnienia brakow zebowych pojawity sie dopiero w XVII
wieku, a autorzy tych zabiegow wykorzystywali do tego zeby zwierzece, ludzkie,
kos¢ stoniowg i hipopotama, a takze tak zwane zeby ,mineratowe”, czyli
porcelanowe [3,4].

Obecnie w protetyce stomatologicznej uzywamy kilka rodzajéow tworzyw

ceramicznych, a najpopularniejsze z nich to [5]:
- ceramika szklana na bazie szpatu polnego,
- ceramika leucytowa,
- ceramika dikrzemowo-litowa,
- ceramika szklana na bazie fluoroaminy czterokrzemowej — mika,
- ceramika na bazie tlenku glinu,
- ceramika na bazie tlenku cyrkonu.

Czysty cyrkon jest srebrzystoszarym metalem, ktory nalezy do grupy metali
przejsciowych. Ulega on bardzo tatwo potgczeniu z weglem, azotem i tlenem,
dlatego otrzymanie go w czystej postaci jest bardzo trudne. Powierzchnia cyrkonu
szybko pokrywa sie warstwg tlenkéw, ktéra chroni go przed nastepczym utlenianiem.
Pierwiastek ten zostat odkryty w 1789 roku przez niemieckiego chemika Martina
Heinricha Klaprotha. Nazwa "cyrkon" pochodzi od arabskiego stowa "zarkun", ktore
oznacza "czerwono-brgzowy". Klaproth otrzymat cyrkon z mineratu, ktéry pochodzit
z Cejlonu (obecnie Sri Lanka), lecz nigdy nie udato mu sie wyizolowa¢ czystego
metalu. Dopiero po 35 latach, w 1824 roku dokonat tego szwedzki lekarz i chemik
Jons Jacob Berzelius [6,7].

W ciggu XIX i XX wieku cyrkon zyskat na popularnosci ze wzgledu na swoje
zastosowania. W latach 20. XX wieku Niemcy zaczety stosowac cyrkon do produkc;ji
Swiec zaptonowych. W pdzniejszych latach, zastosowania cyrkonu rozszerzyty sie
na wiele dziedzin, w tym na przemyst lotniczy, medycyne i ceramike techniczng [8].
W stomatologii tlenek cyrkonu na szerokg skale zaczat by¢ stosowany w latach 70.
XX wieku. Dzieki potgczeniu wysokiej estetyki i funkcjonalnosci jego zastosowanie
jest caty czas poszerzane - pierwotnie stosowany jako element uzupetnienia statego

lub jego podbudowa, a obecnie takze jako samodzielne uzupetnienie protetyczne [9].
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1.2. Uzupetnienia w leczeniu protetycznym

Protetyka i stomatologia zachowawcza sg dziedzinami stomatologii, ktore
zajmujg sie rekonstrukcjg zniszczonego uzebienia u danego pacjenta. Czesto
do odbudow zebow wykorzystywane sg materiaty, ktore stosuje sie jako
bezposrednie uzupetnienia, wykonane przez stomatologa w warunkach gabinetu
dentystycznego lub posrednie, wykonane w laboratorium techniki dentystycznej [10].
Bezposrednie uzupetnienia sg zazwyczaj wykonane z materiatbw kompozytowych,
glassjonomerowych lub ich odmian jak ormocery lub kompomery [11] przez co moga
zosta¢ one wykonane na jednej wizycie. Wykonanie odbuddéw posrednich takich jak
onlay, overlay, inlay, endokorony lub w przypadku protetyki korony i mosty wymaga
wiekszego naktadu pracy, czasu, ale trwatos¢ w przypadku prawidlowego
zaplanowania i wykonania takich uzupetnien jest wieksza [12].

Uzupetnienia protetyczne w stomatologii mozna podzieli¢ takze na ruchome
i state. Do najpopularniejszych uzupetnien ruchomych nalezg protezy czesciowe
lub catkowite, najczesciej wykonywane z takich materiatow jak stopy réznych metali,
akrylu lub nowoczesniejszych materiatdw jak nylon, acetal czy testowany
w niedawnych badaniach polieteroeteroketon (PEEK) [13,14]. Do wykonania
uzupetnieh statych takich jak korony i mosty, ktére osadza sie na zebie filarowym
lub filarze implantowanym najczes$ciej wybieranym materiatem ze wzgleddéw estetyki
Sg uzupetnienia petnoceramiczne, ktore roznig sie miedzy sobg potencjatem
estetycznym czy wiasciwosciami fizycznymi, w zaleznosci od uzytego materiatu
[15,16]. Uzupetnienia state nie tylko powinny spetnia¢ wymogi wizualne, ale takze
posiada¢ odpowiednie parametry wytrzymatosciowe, stgd czesto wykonuje sie
réwniez prace na podbudowie metalowej, ktére z czasem powodujg nieestetyczny
efekt przeswiecania metalu w regionie przyszyjkowym zeba [17]. Materiatem
tagczacym nie tylko dobrg estetyke oraz wytrzymatosé, ale rowniez wysokag
biozgodnos¢ jest dwutlenek cyrkonu, tworzywo ceramiczne wyjgtkowo odporne
na pekanie, stanowigce materiat, ktéry bedzie zarowno odpowiednig podbudowg
pod korony i krotkie mosty protetyczne, jak i ze wzgledu na swojg wytrzymatosc
mechaniczng pod rozlegte prace na filarach implantowanych, a takze samodzielne

uzupetnienia zachowawczo-protetyczne typu inlay, onlay lub overlay [18,19,20].
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1.3. Dwutlenek cyrkonu w protetyce stomatologiczne;j

Materiatami wykorzystywanymi w nowoczesnej stomatologii do wytwarzania
uzupetnien statych sg czesto roznego rodzaju ceramiki. Jedng z najpopularniejszych
jest dwutlenek cyrkonu, ktéry pozwala nie tylko na zapewnienie dobrych efektéw
estetycznych, ale takze posiada bardzo wysokie parametry mechanicznie [21,22].
Pierwotnie ze wzgledoéw braku zréznicowania odcieni cyrkonu byt on stosowany tylko
jako element pracy, na przyktad w postaci podbudéw pod uzupetnienia state, kiedy
miat on ograniczony kontakt z warunkami panujgcymi w jamie ustnej tylko
do obszaru przyszyjkowego i czesci przylegajgcej do zeba. Obecnie, kiedy
to producenci sg w stanie dostarczy¢ tlenek cyrkonu w postaci bloczkow
do frezowania, ktére nie tylko mogg by¢ w odpowiednim kolorze, ale takze ich odcien
moze ulega¢ zmianie na catej dtugosci uzupetnienia, tlenek cyrkonu moze byc¢
uzywany jako jedyny materiat stanowigcy uzupetnienie protetyczne, bez potrzeby
jego licowania [23].

W wytwarzanych obecnie uzupetnieniach protetycznych niezbedna jest
doskonata estetyka, trwatos¢ i biokompatybilnosc. Lekarze dentysci stale poszukujg
coraz to nowszych rozwigzan i materiatdw, kierujac sie oczekiwaniami pacjenta
dotyczacymi wyglagdu uzupetnienia. W zwigzku z tym coraz czesciej prace
na podbudowie metalowe] sg zastepowane odbudowami petnoceramicznymi.
Ceramike o wysokiej wytrzymatosci, takg jak tlenek cyrkonu, wprowadzono wraz
ze zmiang procesu produkcyjnego, poniewaz zapewnia ona bardzo dobry efekt
estetyczny [24]. Pojedyncze korony, state protezy dentystyczne o kroétkiej i dtugiej
rozpietosci oraz uzupetnienia petnego tuku sg czesto wykonane z monolitycznego
materiatlu  tlenku cyrkonu [25]. Najbardziej wytrzymatym i najbardziej
nieprzezroczystym gatunkiem tlenku cyrkonu dentystycznego jest tetragonalny
tlenek cyrkonu stabilizowany 3 mol% itrem (3Y-TZP), nastepnie bardziej
przezroczysty, ale majgcy nieznacznie stabsze parametry wytrzymatosciowe
to tlenek cyrkonu z 4 mol% itru, czesciowo stabilizowany (4Y-PSZ), a na koniec
bardziej potprzezroczyste, ale mechanicznie najstabsze materiaty 5 i 6% molowe
5Y/6Y-PSZ [24].

Wraz z rozwojem nowych technologii zostaty przedstawiane nowe koncepcje
wytwarzania tlenku cyrkonu. Najbardziej popularng i powszechnie stosowang jest

metoda ubytkowa, wspierana technologig CAD/CAM (Computer-Aided Design
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i Computer-Aided Manufacturing) [26,27,28], a polegajagca na frezowaniu
uzupetnienia z danego bloczku lub dysku, ktére wczesniej jest projektowane
na podstawie skanu jamy ustnej wykonanego w gabinecie dentystycznym [29].
W chwili obecnej na rynku istnieje wiele systemdw wytwarzania uzupetnien z tlenku
cyrkonu w tej technologii, a do najbardziej znanych mozna zaliczy¢: Lava
(3M-ESPE), Procera (NobelBiocare), Cercon (Dentsply), Everest (Kavo) czy IPS
e.max (lvoclar Digital).

Do wykonywania koron i statych protez dentystycznych, dzieki postepowi
technologii CAD/CAM i materiatoznawstwa, tlenek cyrkonu czesciowo stabilizowany
itrem zyskat duzg popularnos¢ [30] ze wzgledu na brak metalu i wysokg
wytrzymato$¢ na zginanie od 900 do 1200 MPa [31,32].

1.4. Technologia wytwarzania przyrostowego (AM) / druku 3D z uzyciem tlenku

cyrkonu

Rozwdj cyfryzacji pozwolit na wprowadzenie do stomatologii druku 3D,
co umozliwia szybsze wykonywanie poszczegdlnych etapdw leczenia w gabinecie
stomatologicznym. Technologia ta ma zastosowanie miedzy innymi w chirurgii -
dzieki zastosowaniu drukowanych szablonéw do wprowadzaniu implantow [33,34],
a takze w ortodoncji, pozwalajgc na drukowanie specjalnych naktadek lub zamkéw
na zeby w przystosowanym do tego oprogramowaniu [35,36]. Technologia ta ma
rébwniez zastosowanie w protetyce stomatologicznej. Drukarka 3D mogg pracowac
ze skanerami wewnatrzustnymi i oprogramowaniem CAD/CAM, co ogranicza ryzyko
ludzkiego btedu i zapewnia powtarzalno$¢ rezultatéw. Na podstawie skanu jamy
ustnej pacjenta mozliwe jest wydrukowanie modelu, ktére standardowo sg odlewane
z gipsu. Drukarka dziata bezobstugowo przez wiekszos¢ czasu, co wymaga
mniejszego nakfadu pracy niz tradycyjne techniki modelowania i umozliwia
automatyzacje catego procesu [37,38].

Najnowszym osiggnieciem w stomatologii jest konstruowanie uzupetnien
dentystycznych przy uzyciu druku 3D za pomocg cienkich warstw materiatu,
po ktérym nastepujg etapy utwardzania i wykanczania. Proces ten, znany réwniez
jako wytwarzanie przyrostowe lub addytywne (AM), wykorzystuje réznorodne
techniki, w tym wyttaczanie materiatdw termoplastycznych, fotopolimeryzacje

w kadzi, natryskiwanie spoiwa i materiatu, stapianie w ztozu proszkowym i inne [25].
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Dzieki tej technice zaprojektowany w oprogramowaniu CAD plik standardowego
jezyka teselacji (STL) zeba jest przeksztatcany na dane przekroju skfadajgce sie
z dwuwymiarowych warstw, na podstawie ktorych tworzony jest projekt uzupetnienia
w celu uzyskania wymaganego ksztattu poprzez utozenie materiatdow jeden na
drugim, warstwe po warstwie w drukarce [39,40,41].

W zastosowaniach stomatologicznych stosuje sie kilka technologii druku 3D.
Do najpopularniejszych z nich mozna zaliczy¢:

- SLA (Stereolitography),

- DLP (Digital Light Processing),

- FDM (Fused Deposition Modeling),

- LCM (Lithography-based Ceramic Manufacturing) [42,43].

Technologie te sg wprowadzane takze do praktyki klinicznej z powodu swoich
zalet, takich jak drukowanie w réznych porowatosciach i gestosciach [44], a takze
mozliwos¢ wykonania skomplikowanych geometrycznie struktur [45].

W  przypadku ceramiki dominujg metody posrednie AM. Faza ciekta
w produkcji ceramiki w oparciu o litografie (LCM) i stereolitografii (SLA) lub sktadnik
topliwy w produkcji drukowania trwatych czesci z tworzyw termoplastycznych (FDM)
sg niezbedne do ksztattowania ceramiki w posrednim wytwarzaniu przyrostowym
(AM) [46].

W  zastosowaniach  stomatologicznych  najpowszechniej stosowang
technologia AM jest stereolitografia (SLA), w ktdrej konstruowanie przedmiotu
polega na osadzeniu czesci tatwo polimeryzujgcego materiatu Swiattoczutego.
W AM opartym na stereolitografii ceramika nie jest tak czesto stosowana jak
polimery i metale. Przyczyng tego jest delikatna obrébka koncowa nastepujgca
po ksztattowaniu, ktéra obejmuje etapy suszenia, usuwania spoiw i spiekania w celu
nadania ceramice jej wiasciwosci i ostatecznego ksztattu. Niemniej jednak
opracowano kilka metod AM do ksztattowania ceramiki i szkta. Istniejg ograniczenia
dotyczace technik bezposredniego ksztattowania, takich jak selektywne
spiekanie/topienie laserowe (SLS/SLM), ze wzgledu na obawy dotyczace
powierzchni i jakosci produktow. Najczesciej wykorzystywanym materiatem tlenku
cyrkonu w tej technologii jest 3DMix ZrO2 (3DCeram, Francja) [47]. Sterowana
komputerowo wigzka lasera oswietla powierzchnie Swiattoczutej zywicy, warstwa
po warstwie w obszarze drukowanego obiektu, powodujgc jej polimeryzacje [48].

Technologia SLA r6zni sie od technologii DLP (Digital Light Processing) tym,
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ze w SLA dochodzi do utwardzania zywicy w jednym punkcie na raz, a wigzka lasera
jest prowadzona przez uktad optyczny, podczas gdy w DLP do utwardzenia catej
warstwy zywicy jednoczesnie na drodze naswietlania matrycg swiatta UV [49].

W wytwarzaniu tlenku cyrkonu technologig druku 3D czesto wykorzystywany
jest takze materiat LithaCon 230Y (Lithoz, Austria) [50-54], ktory jest wytwarzany
w technologii LCM. Podstawe procedury produkcji ceramiki opartej na litografii
(LCM) opracowanej przez firme Lithoz (Wieden, Austria) stanowi utwardzanie
warstwa po warstwie zawiesiny ceramicznej w Swietle widzialnym (niebieskim).
Odpowiedni proszek ceramiczny - w tym przypadku tlenek cyrkonu tworzy zawiesine
w fotoutwardzalnych zywicach z dodatkami zapewniajgcymi optymalng
przetwarzalno$¢ [55].

W  przypadku tlenku cyrkonu wykonywanego technikg ubytkowg wiele
publikacji [56,57] donosi o0 jego wysokiej odpornosci na pekanie i Sciskanie, a takze
przedstawia jak wyglada struktura geometryczna jego powierzchni [58]. Na temat
materiatdw wykonanych technologig addytywng réwniez mozemy znalez¢ kilka prac
dotyczacych opisu ich cech mechanicznych, jak i struktury geometrycznej [59,60],
jednak informacje te wydajg sie by¢ niewystarczajgce, gdyz nie obejmujg one czesto
niektorych cech podstawowych materiatdw, jak na przyktad ich gestosci
lub twardosci, a takze bardzo istotnej cechy dla materiatéw stomatologicznych jakg
jest ich odpornos¢ na $ciskanie. Niektérzy autorzy wykazali, ze wytrzymato$é
na zginanie tlenku cyrkonu drukowanego jest nizsza niz frezowanego [61].
Natomiast w dostepnej literaturze wystepuje mata ilos¢ artykutdw odnoszgcych
sie do wytrzymatosci na Sciskanie, ktore poréwnywatyby te ceche dla obu

materiatow.

1.5. Biokompatybilnosc¢ tlenku cyrkonu

W ostatnim czasie tlenek cyrkonu jest czesto stosowany w implantoprotetyce
jako materiat wykorzystywany do wykonawstwa wszczepdw, przez co ma on kontakt
nie tylko z powierzchnig zeba, ale rowniez z tkankami kostnymi pacjenta. Wraz
z rozwojem i zwiekszeniem zastosowania tlenku cyrkonu w stomatologii pojawit sie
problem w postaci ekspozycji tego materiatu na warunki panujgce w jamie ustnej,

w tym osadzania sie na jego powierzchni roznego rodzaju mikroorganizmoéw. Tlenek
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cyrkonu jest znany ze swoich bardzo dobrych cech wytrzymato$ciowych, ale takze
z doskonatej biokompatybilnosci [62].

W jamie ustnej znajduje sie ponad 700 réznych gatunkow grzybéw i bakterii
[63]. Wiekszos$¢ z nich to tagodne mikroorganizmy, ktore chronig zeby i tkanki jamy
ustnej, a jednoczesnie pomagajg w trawieniu positkdw. Powierzchnie w jamie ustnej
takie jak policzki, jezyk, zeby, a takze uzupetnienia stomatologiczne sg miejscem
akumulacji elementéw mikroflory, ktére nie bedac oczyszczone w odpowiednim
przedziale czasu mogg prowadzi¢ do choréb dzigset i uszkodzeh zebdw. Stan
uzebienia jest zagrozony gtéwnie ze strony bakterii rozktadajgcych weglowodany,
w tym Streptococcus mutans i Streptococcus gordonii [64]. Wykorzystujg one
do wzrostu przede wszystkim weglowodany, ktdére pozostajg w jamie ustnej po
jedzeniu, jesli nie do konca jg wyczyscimy. Bakterie te zamieniajg weglowodany
w kwasy, ktore zmieniajg pH w naszej jamie ustnej, sprzyjajgc rozwojowi prochnicy
i uszkodzeniom szkliwa. U ludzi w jamie ustnej wystepujg rowniez grzyby, ktére
stanowig fizjologiczng flore jamy ustnej i zazwyczaj nie wywotujg objawow nawet
przez cate zycie. Cze$¢ oséb moze jednak zachorowaé na grzybice w przypadku
ostabienia odpornosci lub leczenia za pomocg antybiotykow. Grzybem najczesciej
wywotujgcym grzybice jamy ustnej jest Candida albicans, zdarzajg sie jednak
réwniez infekcje spowodowane drozdzakami z rodzaju Candida krusei, Candida
tropicalis czy Candida glabrat [65].

W przypadku tlenku cyrkonu wytwarzanego w technologii addytywne;j
mozemy znalez¢ publikacje traktujgce o jego parametrach mechanicznych takich jak
wytrzymato$¢ na Sciskanie lub twardos¢ [61,66]. Biorgc pod uwage parametry
uzytkowe i ekspozycje tego materiatu na warunki panujgce w jamie ustnej, mozna
znalez¢ publikacje na temat tlenku cyrkonu wytwarzanego technikg frezowania [67],
ale brak na ten temat publikacji odnosnie materiatu wytworzonego technikg
przyrostowa. Bardzo istotne jest jak mikroflora jamy ustnej wptywa na wytwarzanie
biofilmu i przyleganie bakterii oraz grzybow do powierzchni tlenku cyrkonu

drukowanego 3D w poréwnaniu do wytwarzanego w technologii ubytkowe;j.
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2. Cel pracy

Celem pracy byto zebranie i usystematyzowanie dostepnej w piSmiennictwie
wiedzy na temat rodzajéw tlenku cyrkonu dostepnych w technologii 3D, a takze
poréwnanie ich pod wzgledem parametrow mechanicznych do ceramiki cyrkonowej
wytwarzanej za pomocg technologii frezowania. Wykonano rowniez analize
porédwnawczg najczesciej uzywanego tlenku cyrkonu wykonanego technologig
przyrostowg do wytwarzanego technikg ubytkowg (wspierang systemem CAD/CAM)
nie tylko pod wzgledem wiasciwosci mechanicznych, ale takze fizycznych
i powierzchniowych. Okreslono takze intensywno$¢ wytwarzania biofilmu
na powierzchni obu materiatow.

Hipoteza zerowa postawiona w pracy zaktadata, ze ceramika wykonana
w technologii addytywnej nie rozni sie parametrami uzytkowymi wzgledem ceramiki
frezowane;.

Badania obejmowaty:

1. Przeglad systematyczny wraz z metaanalizg dotyczgcy parametréw
mechanicznych tlenku cyrkonu drukowanego 3D.
2. Ocene wiasciwosci mechanicznych i fizycznych badanych materiatow:
a. wytrzymatosci na zginanie,
b. wytrzymatosci na Sciskanie,
c. twardosci,
d. gestosci.
3. Ocene wiasciwosci powierzchniowych materiatow:
a. chropowatosci,
b. propagacji pekniec.
4. Ocena intensywnosci wytwarzania biofilmu przez drobnoustroje jamy
ustnej na powierzchni badanych materiatéw z uzyciem:
a. metody jakosciowej wg Richardsa,

b. metody ilosciowej wg Mgczynskiej i wsp.
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3. Materiatl i metody

3.1. Metodyka przeglagdu systematycznego i metaanalizy dotyczgcych parametrow

mechanicznych tlenku cyrkonu w technologii druku 3D wzgledem frezowanego

3.1.1. Strategia wyszukiwania

Wykonano przeglad systematyczny zgodnie z oswiadczeniem PRISMA [68],
wytycznymi dotyczgcymi raportowania [69,70] oraz wytycznymi z Cochrane
Handbook for Systematic Reviews of Interventions [71]. W dniu 4 lutego 2023 roku
przeprowadzono serie wstepnych przeszukan baz: PubMed Central, Scopus, Web
of Science i Embase. Nastepnie w dniu 5 kwietnia 2023 roku przeprowadzono
ostateczne wyszukiwanie z tych samych wyszukiwarek z nastepujgcymi stowami
kluczowymi: (zirconia) AND (additive manufacturing OR 3d-printing OR AM) AND
(prosthodontics OR crown). Wyszukiwane ciggi znakdéw roznig sie nieco
w poszczegolnych wyszukiwarkach, dokfadne zastosowane ciggi wyszukiwania
zostaty opisane na diagramie przeptywu PRISMA 2020 (Rycina 1). Zgodnie
z wytycznymi PICO(S) [72] ramy niniejszego przegladu systematycznego obejmuja:

Populacja: probki tlenku cyrkonu wykonane metodg addytywna;

Interwencja: badania wiasciwosci mechanicznych;

Poréwnanie: probki wykonane metodg wytwarzania przyrostowego (AM) / 3D

metoda druku a prébki wykonane metodg produkcji subtraktywnej (SM) /

metoda frezowania;

Wyniki: warto$¢ danego parametru mechanicznego;

Projekt badania: badania in vitro, badania kliniczne.

Pytanie PICO(S) byto nastepujgce: ,Czy tlenek cyrkonu wytwarzany

addytywnie moze zastgpic tlenek cyrkonu frezowany w stomatologii?”.
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[ Identyfikacja badan poprzez bazy danych i rejestry

1 — wstazka wyszukiwania: ("zirconia s"[All Fields] OR "zirconias"[All Fields] OR "zirconium
oxide"[Supplementary Concept] OR "zirconium oxide"[All Fields] OR "zirconia"[All Fields]) AND ("addit
manuf'[Journal] OR ("additive"[All Fields] AND "manufacturing"[All Fields]) OR "additive manufacturing"[All
Fields] OR ("printing, three dimensional"[MeSH Terms] OR ("printing"[All Fields] AND "three dimensional"[All
Fields]) OR "three-dimensional printing"[All Fields] OR ("3d"[All Fields] AND "printing"[All Fields]) OR "3d
printing"[All Fields]) OR "AM"[All Fields]) AND ("prosthodontically"[All Fields] OR "prosthodontics"[MeSH
Terms] OR "prosthodontics"[All Fields] OR "prosthodontic"[All Fields] OR ("crown s"[All Fields] OR
"crowned"[All Fields] OR "crowns"[MeSH Terms] OR "crowns"[All Fields] OR "crown"[All Fields])) - 243
wynikéw

2 — wstgzka wyszukiwania: ('zirconia'/exp OR zirconia) AND ('additive manufacturing'/exp OR 'additive
manufacturing' OR ((‘additive'/exp OR additive) AND ('manufacturing'/exp OR manufacturing)) OR '3d
printing'/exp OR '3d printing' OR am) AND ('prosthodontics'/exp OR prosthodontics OR 'crown'/exp OR
crown) — 177 wynikow

3 — wstazka wyszukiwania:(ALL=((zirconia) AND (additive manufacturing OR 3d-printing OR AM) AND
(prosthodontics OR crown)) - 200 wynikow

4— wstgzka wyszukiwania: TITLE-ABS-KEY ( ( zirconia ) AND ( additive OR 3d-
printing ) AND ( prosthodontics OR crown ) ) - 66 wynikéw

* —w pozostalych badaniach nie byto grupy kontrolnej lub przeprowadzono specyficzne poréwnanie, ktérego
nie stwierdzono w innych badaniach

Rycina 1. Diagram przeptywu PRISMA 2020.

—
Raporty usuniete przed badaniem
rzesiewowym:
'E' Raporty zidentyfikowane na p y
< podstawie™: | Usuniete duplikaty (n = 284)
s Baz dangch (Pubmed Cengral‘, Oznaczone jako niekwalifikujgce sie
= Embase‘i ' Wfb of Science?, przez automatyczne narzedzia (n = 0)
z Scopus*) (n = 686) Usuniete z innego powodu
(n=0)
Raporty poddane badaniu Raporty wykluczone (catkowicie inny
przesiewowemu — | temat, inny przeglad)
(n = 402) (n=325)
% Raporty zakwalifikowane do Raporty nieznalezione (dostep
g pobrania — | zastrzezony z powodu niedostgpnosci
® (n=77) bazy danych)
E (n=0)
a
2
c -
= Rap(_)rty ocenione pod wzgledem Raporty wykluczone:
o kwalifikowalnosci Pow6d 1 — badania skupione na innych cechach tlenku
(n=77) cyrkonu (n = 29)
Powod 2 — badania nie traktujgce o cechach mechanicznych
(n=28)
Powdd 3 — brak skutecznej analizy statystycznej (n = 0)
Powad 4 — brak danych na temat cech mechanicznych
(n=1)
S
< aagﬁr;z)a uwzglednione w przegladzie
§, Badania uwzglednione w metaanalizie:
§ - Wytrzymatosci na zginanie: (n = 8)
- Mikrotwardosci: (n = 3)
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3.1.2. Kryteria kwalifikacji badan do przegladu systematycznego

W opisanym przegladzie systematycznym zastosowano nastepujgce kryteria
wigczenia:

Rodzaj badania: badania in vitro, badania kliniczne.

Wyniki badan: wiasciwosci mechaniczne takie jak: wytrzymatosc¢ na zginanie,

twardo$¢, wytrzymatos¢ wigzania na sScinanie, udarnos¢, wytrzymatosc

na sciskanie, modut sprezystosci, odpornosc¢ na pekanie.

Przedmiot badan: ocena parametréw mechanicznych w procesie wytwarzania

przyrostowego i subtraktywnego.

Przedmiot badan: dentystyczny tlenek cyrkonu.

Nastepujace kryteria byty wykluczajgce: Badania nie odnoszgce sie do
projektowania tlenku cyrkonu, badania retrospektywne in vivo, badania ex vivo
z wykorzystaniem analizy elementow skonczonych i symulacji komputerowych, opisy
przypadkow, recenzje, opinie autoréw, rozdziaty w ksigzkach, sprawozdania
z konferencji, badania z brakiem skutecznej analizy statystycznej, badania nie
odnoszgce sie do produkciji subtraktywnej, ale innej technologii produkcji cyrkonu.

Nie zastosowano zadnych ograniczenh jezykowych.

3.1.3. Ekstrakcja danych

Po pobraniu wynikébw z wyszukiwarek w celu utworzenia bazy danych,
duplikaty zostaty usuniete. Nastepnie tytuty i streszczenia byty analizowane
niezaleznie przez dwéch badaczy, zgodnie z kryteriami kwalifikacji. Przeanalizowano
petny tekst kazdego wybranego artykutu, aby sprawdzi¢, czy nadaje sie
on do umieszczenia zgodnie z kryteriami witgczenia. llekro¢ pojawiat sie spor, byt
on rozwigzywany poprzez dyskusje z trzecim autorem badaczem poprzez wspolng
analize danego tytutu i zakwalifikowanie badania, jesli wszyscy trzej badaczy zgodzili
sie na to zgodnie z sugestiami zawartymi w wytycznych Cochrane Collaboration [71].
Poszukiwano danych dotyczgcych parametrow mechanicznych w technologiach
wytwarzania przyrostowego i subtraktywnego. Nie wykluczono Zzadnych metod
wytwarzania przyrostowego. Wyodrebniono z zatgczonych prac wartosci wiasciwoSci
mechanicznych, aby znalez¢ te, ktére byly wykorzystywane w wiekszosci badan

i dzieki temu mozna byto je porownaé. Autorstwo, rok publikacji, typ kazdego
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kwalifikujgcego sie badania i jego gtdbwne wyniki dotyczgce wiasciwosci
mechanicznych w roéznych badaniach zostaty wyodrebnione przez tych samych

dwdch badaczy.

3.1.4. Ocena jakosci badan

Analizie za pomocg narzedzia oceny QUIN poddano dziewietnascie badan
[44,47,50-54,60,61,73-82]. Wszystkie badania in vitro jasno opisywaty cel.
Jak stwierdzono w os$wiadczeniach PRISMA, ocena jakosci metodologicznej
dostarcza wskazowek co do znaczenia dowoddw przedstawionych w badaniu,
poniewaz btedy metodologiczne mogg powodowaé btedy systematyczne, a tym
samym ostabia¢ znaczenie dowoddéw [68]. Poniewaz wszystkie uwzglednione
badania miaty charakter eksperymentalny in vitro, zastosowano skale specyficzng
dla danego typu proponowang dla badan in vitro w stomatologii; narzedzie oceny
QUIN. Oceny dokonato dwoéch niezaleznych badaczy. Kazde z dwunastu kryteriow
zawartych w narzedziu, a mianowicie jasno okreslone cele, szczegétowe wyjasnienie
obliczenia wielkosci proby, szczegodtowe wyjasnienie techniki pobierania probek,
szczegoty grupy porownawczej, szczegotowe wyjasnienie metodologii, szczegoty
operatora, randomizacja, metoda pomiaru wyniku, szczegdty oceny wyniku,
zaslepienie, analiza statystyczna, prezentacja wynikow zostaly ocenione zgodnie
ze standardami zaproponowanymi w narzedziu. Jezeli dana cecha zostata
odpowiednio okreslona, badanie otrzymywato 2 punkty, jesli zostata niewtasciwie
wymieniona = 1 punkt, nieokreslona = 0 punktéw i nie dotyczy = wykluczenie
kryteribw z obliczen. Nastepnie obliczono ogdélny wynik danego badania, aby ocenié
dane badanie jako z wysokim, S$rednim lub niskim ryzykiem stronniczosci
(>70% = niskie ryzyko stronniczosci, 50-70% = srednie ryzyko stronniczosci

oraz <50% = wysokie ryzyko stronniczosci) [83].

3.1.5. Metodyka metaanalizy

Metaanalize przeprowadzono za pomocg programu statystycznego R, wersja
4.2.2 (The R Foundation for Statistical Computing, Wirtschaftsuniversitat Wien,
Wieden, Austria), stosujac model efektdow losowych za posrednictwem pakietu

Metafor R [83]. Jako oszacowanie efektu obliczono standaryzowang srednig réznice
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(SMD). Heterogenicznos¢ oceniano ilosciowo za pomocg statystyki I2 i Q Cochrana
[84]. Wyniki uznano za istotne statystycznie przy p<0,05. Bfgd publikacji oszacowano

za pomocg wykresu lejkowego i testu asymetrii Eggera [85].

3.2. Wytworzenie probek tlenku cyrkonu do badan

Podstawowym kryterium wyboru materialu do badah byla mozliwosc
pozyskania materiatu na rynku miedzynarodowym, a takze dostepnos¢ w naukowych
bazach danych (w tym wypadku PubMed) artykutéw odnoszgcych sie do danego
rodzaju materiatu.

W technologii druku 3D po pierwotnej ocenie zostaty wyselekcjonowanie dwa
materiaty, ktore pozwalajg na wykonanie precyzyjnych prac, ktore majg
zastosowanie w stomatologii:

- materiat LithaCon 3Y 230, drukarka CeraFab System S65 Medical (Lithoz,

Wieden, Austria),

- materiat 3DMix ZrO2, drukarka CeraMaker 900 (3D Ceram, Sinto, Francja).

W czasie rozpoczecia badan materiat LithaCon nie byt dostepny. W marcu
2023 roku firma poinformowata, ze zaprzestata czasowo prac nad tym materiatem,
skupiajgc sie na rozwoju ceramiki z dwukrzemianu litu. Na poczatku badania firmy
dotyczyly TZP (tetragonal zirconia polycrystal), czyli szukanym przez nas tlenku
cyrkonu z dodatkiem itru o zawartosci okoto 3%. Niestety w przypadku technologii
LCM (Lithography-based Ceramic Manufacturing) - autorskiej technologii firmy -
wystgpity problemy z przezroczystoscig i czasem trwania obrébki termicznej (do 10
dni). Z tego wtasnie powodu zostat wybrany materiat 3DMix ZrO2.

W technologii frezowania w systemie CAD/CAM po przestudiowaniu
dostepnej literatury zdecydowano, ze do badan nalezy wybra¢ materiat, ktory
wykazuje wysokie wyniki parametréw mechanicznych nie tylko wg producenta,
ale rowniez potwierdzonych w badaniach naukowych. Estetyka w przeprowadzanych
badaniach nie byla jednym z kryteriow wigczenia materiatu podczas jego wyboru,
poniewaz nie byla ona ocenianym parametrem porownawczym. Z tego powodu
wybrano tlenek cyrkonu z dodatkiem 3 molowego tlenku itru (IPS e.max ZirCAD LT,
Ivoclar Digital, Liechtenstein), z ktérego wykonano probki o odpowiednich ksztattach
do wybranych testéw wiasciwosci mechanicznych, powierzchownych, a nastepnie

mikrobiologicznych.
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3.2.1. Projekt prébek

Wykonano 20 sztabek cyrkonu o wymiarach 30x5x4mm oraz 20 cylindrow
o wymiarach fi5x10mm w dwoch technologiach, po 10 probek danego ksztattu
za pomocg technologii frezowania (grupa SM) oraz technologii addytywnej (grupa
AM). Probki zostaty zaprojektowane przy uzyciu specjalnego oprogramowania
(Exocad Rijeka 3.1, Exocad GmbH, Germany), a modele ich ksztattéw probek

(Rycina 2) zostaly wyeksportowane w formacie STL.

Rycina 2. Schemat wykonanych prébek przedstawiony za pomocg pliku STL.

3.2.2. Wykonanie probek w technologii addytywnej

Wykonano 20 prébek w technologii przyrostowej (grupa AM) na drukarce 3D
(Ceramaker C900, 3D Ceram Sinto, France), w ktérej polimeryzacja odbywata sie
za pomocg lasera UV o dtugosci 355 nm i srednicy punktu spieku ~ 35 ym lezgcego
u podstawy platformy. Drukarka ta drukuje w technologii SLA (stereolitograficznej),
bazujgcej na procesie fotopolimeryzacji zawiesiny (3DMix ZR3-F01, 3D Ceram
Sinto, France). Uzyta zawiesina (Rycina 3) do drukowania czesci ziozona jest
z proszku ceramicznego (tlenku cyrkonu klasy medycznej) i Swiattoczutego polimeru.

Polimer ten, czyli substancje organiczne, spalono podczas procesu usuwania
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wigzania (de-binding). Po spiekaniu zawiesiny w procesie synteryzacji (Rycina 4)

pozostata jedynie struktura ceramiczna.

vy

&

Rycina 3. Prébki po usunieciu z platformy drukarki Ceramaker C900.

part after cleaning

part after debinding

— ~ part after part after part after

cleaning debinding sintering

part after sintering

Rycina 4. Probki z grupy 3D po wydrukowaniu, de-bindingu i po synteryzacji.
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3.2.3. Wykonanie prébek w technologii frezowania

Wykonano 20 prébek z dwdch monolitycznych krgzkéw cyrkonowych
z dodatkiem 3 molowego tlenku itru (IPS e.max ZirCAD LT, Ivoclar Digital,
Liechtenstein) w odcieniu A2 o wysoko$ci 12 i 14mm. W specjalnym
oprogramowaniu zaprojektowano ksztatt probek (DentalCAM 7.08, VHF, Germany)
z powiekszeniem réwnym 1.220 (Rycina 5), gdyz tlenek cyrkonu w trakcie spiekania
zmniejsza swoje rozmiary. Probki zostaty wyfrezowane (Rycina 6) na 4 osiowej
frezarko-szlifierce (Z4, VHF, Germany), a nastepnie spiekano w piecu (HT-S Speed,;
Mihm-Vogt, Germany) do temperatury 1530 stopni Celsjusza (Rycina 7).
Po procesie synteryzacji zostaty ochtodzone stopniowo do temperatury pokojowe;j

zgodnie z zaleceniami producenta (Rycina 8).

Rycina 5. Panel programu Dental CAM 7.08. z projektem prébek.
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Rycina 7. Prébki przed umieszczeniem w piecu do synteryzaciji.
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part before part after
sintering  Sintering

part after
sintering

. part before
sihtering

Rycina 8. Prébki z grupy SM po wyfrezowaniu i po synteryzacji.

3.3. Metody pomiaru wtasciwosci mechanicznych tlenku cyrkonu

Ceramika z tlenku cyrkonu wyréznia sie sposréd innych materiatéw
ceramicznych unikalnymi wifasciwosciami mechanicznymi. Cechuje sie duzg
odpornoscig na zginanie i $ciskanie. Ma rowniez bardzo niski wspétczynnik tarcia
i doskonale nadaje sie do polerowania. Dla badan poréwnawczych wybrano zestaw
cech, ktére sg najwazniejszymi dla materialu ceramicznego, ktéry wykorzystywany

jest jako uzupetnienie protetyczne w jamie ustne;j.

3.3.1. Ocena wytrzymatosci na zginanie materiatow

Wykonano trzy-punktowy test zginania na uktadzie ztozonym z dwoch podpor
w ksztatcie walcow umieszczonych w odlegtosci od siebie L=28mm. Do testu
wykorzystano 10 probek w ksztatcie sztabki z kazdej grupy (n=710), a pomiary
wykonano uzywajgc uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej (ElectroPuls E10000,
Instron, USA). Punkt przyloZzenia ogniwa obcigznikowego w ksztafcie walce
znajdowat sie na srodku prébki (Rycina 9), a predkos¢ obcigzania wynosita
1mm/min. Podczas testu zarejestrowano naprezania maksymalne dla kazdej probki,

w ktorych doszto do jej pekniecia. Charakterystyka naprezenia i odksztatcenia
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skorygowana o sztywnos¢ uktadu pozwolity na wyznaczenie wspotczynnikow

sprezystosci podtuznej (modutu Younga) dla badanych materiatow.

Rycina 9. Utozenie uktadu do mierzenia wytrzymatosci na zginanie.

3.3.2. Ocena wytrzymatosci na sciskanie materiatéw

Wykonano pomiar wytrzymatosci na sciskanie tlenku cyrkonu z obu grup.
Do testu wykorzystano 10 probek w ksztatcie cylindrow z kazdej grupy (n=10), ktére
ustawiono prostopadle do sity dziatania urzgdzenia. Pomiaréw dokonano za pomoca
uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej (Axial-Torsion 8850, Instron, USA),
a obcigzenie wynosito 0.5mm/min. Prébki badano w najdtuzszym ich wymiarze h=10
mm przy Sciskaniu az do zmiazdzenia. Ze wzgledu na bardzo duze naprezenia
dziatajgce na podstawy probek podczas Sciskania, co mogtoby spowodowaé
plastyczne wgniecenie podstaw urzgdzenia i ich uszkodzenie, probki Sciskano
pomiedzy ptytkami z weglika spiekanego (Rycina 10). Zostato zarejestrowane
maksymalne naprezenie jakie materiat moze wytrzyma¢ podczas Sciskania
az do zniszczenia. Zostato ono skorygowane o sztywnos$¢ ukfadu, a nastepnie

okreslono rowniez modut sprezystosci przy $ciskania (modut Younga).
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Rycina 10. Utozenie uktadu do mierzenia wytrzymatosci na Sciskanie.

3.3.3. Ocena gestosci materiatéw

Wykonano pomiar gestosci za pomocg metodg Archimedesa, zgodnie
z ktérym ciezar ciata zanurzonego w cieczy jest réwny roznicy ciezarowi ciata
w powietrzu i sity wyporu dziatajgcej na to ciato. Pomiary wykonano na wadze
laboratoryjnej (ALZ60, AXIS, Poland), ktéra zawiera odpowiedni zestaw
do oznaczania gestosci z doktadnoscig 0.0001g (Rycina 11), zgodnie z normg ISO
1183-1 [86]. Do pomiaréw wykorzystano po pie¢ probek z danej grupy (n=5), ktére
byty pozostatoscig po tescie wytrzymatosci na zginanie. Pomiaru dokonano

w temperaturze 23 °C, wykorzystujgc do tego nastepujgcy wzor:

m P I

(’mp — 171y,

d = dy + d

gdzie mp to masa probki w powietrzu, mw to masa prébki w wodzie, dw gestos¢

wody w 23 °C (0.99766 g/cm?), a dp to gestosc powietrza.
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Rycina 11. Ustawienie uktadu do mierzenia gestosci.

3.3.4. Ocena twardosci materiatow

Po tescie wytrzymatosci na zginanie na pozostatych sztabkach wykonano
pomiary mikrotwardosci. W obu grupach wykonano pomiary kazdej sztabki, w dwoch
réznych miejscach (n=20). Pomiaréw dokonano za pomocg uniwersalnego testera
twardosci (Wilson UH930, Buehler, Germany) dokonujgc wgniecenia z sitg 490.4N
przez 10 sekund podczas badania twardosci HV50 (Rycina 12). Nastepnie mierzono
przekatne powstatego odcisku (Rycina 13) i po wprowadzeniu danych do systemu
na podstawie powierzchni powstatego przekroju wyliczono twardos¢ dla danej
probki.

33



Rycina 12. Ustawienie uktadu do mierzenia twardosci wg Vickersa.

Rycina 13. Przekrdj wgniecenia wykonanego przez twardosciomierz.
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3.4. Metody pomiaru wtasciwosci powierzchniowych tlenku cyrkonu

Do badania struktury geometrycznej uzyto 20 probek w ksztafcie sztabek
z obu grup, po 10 z danej grupy (n=10). Probek nie poddano zadnej obrdbce,
aby oceni¢ jak wyglgda ich powierzchnia bezposrednio po procesie synteryzaciji.
W probkach wykonanych metodg ubytkowg sprawdzano parametry powierzchniowe
na gtadkich powierzchniach, omijajgc powierzchnie, w ktérych prébki miaty styk
z krgzkiem utrzymujgcym je w uchwycie frezarki. W probkach druku 3D nie byto
takiej koniecznosci, gdyz powierzchnie byty od poczatku gtadkie. Przed probami
wytrzymatosciowymi wykonano pierwszy pomiar, a nastepnie powtdrzono

go na peknietych na pét sztabkach po tréjpunktowym tescie zginania.

3.4.1. Ocena chropowatosci materiatow

Do oceny struktury geometrycznej powierzchni probek zastosowano
nowoczesny mikroskop pomiarowy DCMS8 firmy Leica Microsystems. Mikroskop
wyposazony jest w podstawe antywibracyjng, obrotowy stolik i glowice rewolwerowg
z obiektywami (Rycina 14). Mikroskop moze pracowacC w trybie profilometru oraz
mikroskopii optycznej. Mozliwe do wykorzystania tryby pracy to konfokalny,
interferometryczny i zmiennej ostrosci. Mikroskop pracuje z o$wietleniem o dowolnej
konfiguracji koloru. Zmierzono w 5 punktach probki w ksztatcie sztabek zaréwno
z grupy AM (n=5) jak i SM (n=5). W celu unikniecia reflekséw wynikajgcych
ze struktury zewnetrznej probek, wykorzystano tryb interferometryczny. Zgodnie
z normg ISO 25178 [87] oszacowano parametry przedstawione w Tabeli 1. Pomiary
w trybie interferometrycznym wykonano wykorzystujgc dedykowany obiektyw
HC PL FLUOTAR 10x/0.30 3,57 Mirau.
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Rycina 14. Pomiar SGP powierzchni prébki w poblizu przetomu.
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Tabela 1. Oszacowane w badaniu parametry powierzchniowe.

Skosnosc¢ rozktadu wysokosci

L
S Sg= |— || z°(x. p)dxdy
q (Root-mean-square height) \[i q
Skosnosc¢ rozktadu wysokosci
Ssk Sko$nosc (Skewness) So = ’13 i “‘ 23 (x. y)dxcly
Sg” | 4 i
Kurtoza rozktadu wysokosci
Sku Kurtoza (Kurtosis) Sk = 'I4 [ 1 “ Ey—
57 | 4 i |
S Maksymalna wysokos¢ wzniesienia Wysokos¢ pomiedzy najwyzszym
P (Maximum peak height) wzniesieniem a Srednig ptaszczyzng
Sv Maksymalna gtebokos$¢ zagtebienia | Gtebokos¢ pomiedzy Srednig ptaszczyzng
(Maximum pit depth) a najgtebszym zagtebieniem
Wysokosd ied o
Maksymalna wysokos¢ (Maximum yso _OS? p9m|e 2y .naJwyzszym
Sz height) wzniesieniem a najgtebszym
9 zagtebieniem
, . Srednia chropowato$é powierzchni
Sa Srednia arytmetyczna wysoko$¢

(Arithmetic mean height)

Sa =§ﬂz(x._§,-')|dxd}-'
A
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3.4.2. Ocena wizualna propagacji peknie¢

W celu analizy wizualnej propagacji i postaci peknie¢ wewnatrz materiatu
wykonano pomiar przetomu dla wybranych prébek po frezowaniu i spiekaniu (AM).
Postacie przetoméw nie réznig sie znacznie. Jednak przetomy po peknieciu probek
wykonanych dwiema poréwnywanymi metodami sg na tyle nieregularne, ze nie
okreslono dla nich parametrow liczbowych np. Sv, Sa, czy Sq. Obrazowanie
przetoméw wykonano w trybie zmiennej ostrosci, dedykowanym obiektywem
N PLAN L 20X 0.40 10.8. (Rycina 15), Swiattem biatym.

Rycina 15. Obrazowanie powierzchni prébki w przetomie. Uchwyt dla

powtarzalnosci pomiaréw wydrukowano na drukarce 3D.
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3.5. Metody pomiaru intensywnosci wytwarzania biofilmu przez drobnoustroje jamy

ustnej na powierzchni tlenku cyrkonu

Probki w ksztatcie sztabek podczas testowania wytrzymatosci na zginanie
ulegty peknieciu (Rycina 16), co podzielito kazdg z nich na dwie czeséci, zwiekszajgc
liczbe dla danej technologii dwukrotnie (n=20). Powstate czesci zostaty
wykorzystane do sprawdzenia wptywu obu ceramik na rozprzestrzeniania
sie mikroorganizméw bytujgcych w jamie ustnej. Do badania intensywnosci
tworzenia sie biofilmu bakteryjnego i grzybiczego na powierzchni probek tlenku
cyrkonu wykorzystano 5 szczepdw referencyjnych: Staphylococcus aureus ATCC
25923, Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Enterococcus faecalis ATCC 29212,
Streptococcus mutans ATCC 35668 oraz Candida albicans ATCC 10231. Do hodowli
bakterii uzywano podtoza Columbia agar z dodatkiem 5% krwi baraniej (bioMérieux,
Warszawa, Polska), natomiast do hodowli drozdzy podtoza Sabouraud (bioMérieux,
Warszawa, Polska). Inkubacje prowadzono w temperaturze 37°C przez 24 godz.
w warunkach tlenowych. Nastepnie wykonano metode jakosciowg i ilosciowa,
aby okresli¢ intensywnos¢ wytwarzania biofilmu na prébkach z tlenku cyrkonu.

Metodologie badania mikrobiologicznego przedstawiono na Rycinie 17.

Rycina 16. Probki z tlenku cyrkonu po przepotowieniu

- grupa SM (gora) i grupa AM (dot).
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Rycina 17. Metodologia badan mikrobiologicznych.
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3.5.1. Metoda jakosciowa

Badanie tworzenia biofilmu bakteryjnego i grzybiczego na powierzchni prébek
materiatu z tlenku cyrkonu oszacowano zmodyfikowang metodag jakosciowg [88]
- Richardsa (Rycina 18). Z 24-godzinnej hodowli prowadzonej na podtozu TSB
(TrypticSoyBroth) przygotowywano zawiesing o gestosci 1,0 w skali McFarlanda,
a nastepnie umieszczano w niej jatowe probki materiatdow protetycznych.
Po 24-godzinnej inkubacji w temp. 37°C prébki trzykrotnie ptukano NaCl i dodawano
do nich 1 krople 1% roztworu chlorku 2,3,5-trifenylotetrazaliowego (TTC). Probki
ponownie poddano 24-godzinnej inkubacji w temperaturze 37°C. Wszystkie testy
zostaty przeprowadzone w trzech powtérzeniach. Odczytu wynikéw dokonano

postugujgc sie trzystopniowg skalg intensywnos$ci zabarwienia.

Rycina 18. Analiza wytwarzania biofilmu z wykorzystaniem szczepu C. albicans

- metoda jakosciowa.
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3.5.2. Metoda ilosciowa

Badanie tworzenia biofilmu bakteryjnego i grzybiczego na powierzchni prébek
materiatu z tlenku cyrkonu metodg ilosciowg [89] oznaczono wg Maczynskiej i wsp.
(Rycina 19). Zawiesine o gestosci 1,0 w skali McFarlanda przygotowano w ten sam
sposob jak w metodzie jakosciowej, nastepnie umieszczano w niej badane materiaty
i inkubowano 24 godziny w temperaturze 37°C. Nastepnie umieszczono prébki
w 0,5% roztworze saponiny i wytrzgsano przez 60 sekund w celu oderwania
komérek biofilmu. Uzyskang w ten sposob zawiesing wysiewano w kolejnych
rozcienczeniach, po 100 ul na podtoza Columbia agar z dodatkiem 5% krwi baraniej
(bioMérieux, Warszawa, Polska) oraz podtoze Sabourauda i ponownie inkubowano
przez 24 godziny w temp. 37°C. Wyniki odczytywano po obliczeniu ilosci komérek

mikroorganizmow oderwanych od powierzchni materiatow z tlenku cyrkonu.

Rycina 19. Analiza wytwarzania biofilmu z wykorzystaniem szczepu C. albicans -

metoda iloSciowa.
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4. Wyniki badan

4.1. Wyniki przegladu systematycznego z metaanalizg

4.1.1. Wyniki wyszukiwania

Strategia wyszukiwania zidentyfikowata 686 potencjalnych artykutow, w tym
243 z PubMed Central, 177 z Embase, 200 z Web Of Science i 66 z Scopus.
Po usunieciu 284 duplikatéw przeanalizowano 402 artykuty. Nastepnie wykluczono
325 artykutow, poniewaz nie spetniaty kryteribw wtgczenia do badan. Z pozostatych
77 artykutdow 58 zostato wykluczonych ze wzgledu na brak zwigzku z tematykg
badania. Wykluczenie artykutéw wynikato gtownie z faktu, ze dotyczyty one cyrkonu,
ale nie pod wzgledem jego wtasciwosci uzytkowych, temat nie byt powigzany lub nie
byto wystarczajgcych danych na temat parametrow mechanicznych tlenku cyrkonu
drukowanego w 3D. Ostatecznie analizie jakosciowej poddano 19 prac. Wigczone
badania byty wytgcznie badaniami in vitro. Autorzy nie znalezli zadnych klinicznych
dowodow naukowych dotyczgcych omawianych zagadnien. Diagram przeptywu
PRISMA 2020 przedstawiajgcy proces wyboru artykutéw do badania przedstawiono
na Rycinie 1. Gtéwne cechy charakterystyczne kazdego badania przedstawiono
w Tabeli 2.

4.1.2. Ryzyko stronniczosci

Ryzyko oceny stronniczosci przedstawiono w ponizszej Tabeli 3.
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Tabela 2. Charakterystyka wtgczonych badan.

Autor i
Materiat lub Prébka lub grupa
rok Typ artykutu tat u ub grup Metody Pomiar wyniku Wyniki
.. temat kontrolna
publikacji
Wytwarzane Wytrzymatos¢ na zginanie:
addytywnie (AM) / — probki w ksztatcie dysku
drukowane 3D: . wydrukowane w 3D:
. Wytrzymatos¢ na , . , ,
- 60 dyskow ~ginanie: Dia a) w orientacji poziomej:
(14x1.5+0.2 Wytwarzane ginanie: La 1186,73 + 283,47 MPa
, ) kazdej probki , . )
mm): subtraktywnie (SM) Pomiar reiestrowano b) w orientacji pionowej:
- 20 w orientacji / frezowane: dwuosiowe;j J. - 521,51 £ 88,76 MPa
, _ , L. obcigzenie przy ) .. .
poziomej, - 20 dyskow wytrzymatosci na Lerwaniu c) w orientacji skosnej:
- 20 w orientacji  |(14 x 1.5 £ 0.2 mm)| zginanie (BFS).  obliczano BES 810,92 + 148,84 MPa
, pionowej, ' — prébki w ksztatcie krgzkow
Abualsaud Badanie i N ) )
otal. 2022 | ekspervmentalne | - 20 w orientacji materiat: Pomiar Mikrotwardosé: frezowanych:
_ P , y _ skosne;j ZirCAD LT (Ivoclar | mikrotwardosci , ) ) 1507,27 + 340,10 MPa
[73] in vitro , , Obliczono srednig
vivadent AG) metodg Vickersa L, L.
, wartos¢ twardosci , .,
materiat: za pomocg N3 brobk Mikrotwardosé:
3DMix ZrO2 frezarka: wgtebnika 5 n;st nei,e — probki w ksztatcie dysku
(3DCeram) PrograMill PM7, Vickersa. , . ©P wydrukowane w 3D:
, usredniono, aby ) . . .
(Ivoclar Vivadent Uzvskad arubow a) w orientacji poziomej:
drukarka: AG) Wai’toéé tv%arzoég 1676,61 + 37,77 VHN
CERAMAKER ' b) w orientacji pionowej:
C900 Flex, 1609,54 £ 87,55 VHN
(3DCeram Sinto, c) w orientacji skosnej:
France) 1634,96 + 98,1 VHN

44



Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
— prébki w ksztatcie krgzkow
frezowanych:
1548,2 + 62,32 VHN
Wytrzymato$¢ na
zginanie:
Obliczono
Wytwarzane . .
, Wytwarzane Pomiar oczekiwang
addytywnie (AM) / . . s s o
drukowane 3D: subtraktywnie (SM) | trzypunktowe;j wartosc¢ FS Wytrzymatos¢ na zginanie:
11 dvskéw 2 / frezowane: wytrzymatoscina| (o w MPa)dla - AM: 1030,0 £ 29,2 MPa
. nichydla badan - 11 dyskow - 2 zginanie (FS). prostokatnej - M: 1287,5 + 115,2 MPa
, ) z nich dla badan probki pod
powierzchniowych , , . . . iy
, ) powierzchniowych Pomiar obcigzeniem Mikrotwardosc¢:
Baysal et Badanie (fi10 x 2 mm) , , , . ,
(fi10 x 2 mm) mikrotwardosci w 3-punktowej - AM: 1169,2 + 48,4 kgf/mm2
al., 2022 | eksperymentaine | - 9 sztabek 9 sztabek Vickersa (Vh). | probie zginania M: 1501,4 + 60,1 kgf/mm2
[74] in vitro (25 x 4 x 1.2 mm) P ginania. - i A5TLA = B8 1KY

materiat: 3DMix
ZrO2

drukarka: XJet,
(Rehovot, Israel)

(25 x 4 x 1.2 mm)

materiat: ZrO2 -
Nacera Pearl

frezarka: Doceram

Pomiar
wytrzymatosci
wigzania na
Scinanie (SBS).

Mikrotwardosc¢:
Obliczono srednig

wartosc¢ twardosci.

Wytrzymatosé
wigzania na
Scinanie:
Rejestrowano

Wytrzymatos¢ wigzania na
Scinanie:
- AM: 19,9 £ 6,9 MPa
-M: 17,7 £ 4,9 MPa
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atenial T robka ‘ub gripa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
wartosci
szczytowej sity (N)
W momencie
zniszczenia
i dzielono je przez
pole powierzchni,
aby otrzymac
wartosci
wytrzymatosci
wigzania (MPa).
Wytwarzane Wytrzymaioé.é na zginanie:
Wytwarzane , - sztabki cyrkonu
, subtraktywnie (SM)
addytywnie (AM) / | frezowane: wydrukowanego 3D:
drukowane 3D: i _ , _ - nietraktowane probki: 855.4 +
30 sztabki - 10 sztabki Pomiar Do obliczenia 112.6 MPa
25 x5x2mm trzymatosci na trzymatosci '
Bergler et Badanie (25 x 5 x 2 mm) ( ) wy. zy. ! Wy zy. : ! - probki z cyklicznym
zginanie metodag na zginanie L
al., 2022 | eksperymentalne ) ) obcigzeniem: 888.4 + 59.3
T ) , materiat: Prettau trzypunktowej wykorzystano
[50] in vitro materiat: LithaCon Zirconia by zginania obciazenie brz MPa
3Y 230 (Lithoz) , proby 29 ' 2  Przy - probki poddane
(Zirkonzahn) zerwaniu.

drukarka: nie
zgtoszono

frezarka: M1
(Zirkonzahn)

termocyklingowi: 789.6
133.8 MPa

- sztabki z frezowanego tlenku

cyrkonu: 936.3 + 255.0 MPa
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Autor i

Materiat lub Prébka lub grupa
rok Typ artykutu grup Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Twardos¢:
- prébki tlenku cyrkonu (AM
Wytwarzane P y (AM)
, wydrukowane w 3D:
Wytwarzane subtraktywnie (SM) . ,
. powierzchnia: ~ 1100 HV
addytywnie (AM) / / frezowane:
. poprzeczne: ~ 1120 HV
drukowane 3D: - sztabki (ilosci nie o
o - probki frezowanego tlenku
- sztabki (ilosci nie zgtoszono) oyrkonu (M):
zgtoszono) (15 x 15 x 4 mm) Twardosé . Y .
o , . powierzchnia: ~ 1380 HV
(15 x 15 x4 mm) | - kostki (ilosci nie i wytrzymatosé:
, o o poprzeczne: ~ 1400 HV
Branco et Badanie - kostki (ilosci nie zgtoszono) Pomiar twardosci Dla kazdej prébki
al., 2021 | eksperymentalne zgtoszono) (4 x4 x4 mm) , .. wykonano piec .,
T I wytrzymatosci. ., . Wytrzymatosc:
[44] in vitro (4 x4 x4 mm) nacie¢ w réznych _
_ . - probki tlenku cyrkonu (AM)
materiat: miejscach.

materiat: Zpex
(Tosoh)

drukarka: nie
zgtoszono

komercyjne bloki
tlenku cyrkonu
stabilizowane itrem

frezarka: M5
(Zirkonzahn)

wydrukowane w 3D:
powierzchnia: ~ 3,95
MPa*m1/2
poprzeczne: ~ 3,6 MPa*m1/2
- prébki frezowanego tlenku
cyrkonu (M):

powierzchnia: ~ 5,5 MPa*m1/2
poprzeczne: ~ 4,3 MPa*m1/2
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Autor i
Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane
addytywnie (AM) /
drukowane 3D: ..
D Naprezenie TS
- kostki (ilosci nie L Naprezenie sciskajgce:
Sciskajgce: -y
zgtoszono) Maksvmalne Prébki tlenku cyrkonu
9x9x20mm na ryzenie wydrukowane w 3D:
. p € . 1) predkos¢ druku 3mm/s;
. Sciskajgce .
materiat: tlenek Uzvskane bodczas wysokos¢ warstwy 0,2 mm:
cyrkonu (HSY3B, jzyskane podcza 172 + 86 MPa
e Sciskania definiuje .
, , Daiichi Kigenso ) . ) 2) predkos¢ druku 3mm/s;
Buj-Corral Badanie Pomiar sie jako site .,
et al., 2021 | eksperymentalne Kagaku Kogyo Co., Brak grupy naprezenia rzytozong do wysokosc warstwy 0,4 mm:
[éO] i inyvitro L, kontrolnej (-) écisia? cego " rﬁedmic?tu 134 £19 MPa
Hirabayashiminami, 14cego- P . 3) predkos¢ druku 7mm/s;
podzielong przez ..

Japan) + ole brzekroil wysokos¢ warstwy 0,2 mm:
dodatkowe po rzpeczne Jo 74 £ 55 MPa
substancje p P g 4) predkos¢ druku 7mm/s;

obiektu. Zbadano .
tr2v brobki na wysokos¢ warstwy 0,4 mm:
drukarka: y F;u 60 + 14 MPa
AMFEED-PRINTE grupe.
R extruder
(CIM-UPC,
Barcelona, Spain)
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane
addytywnie (AM) /
drikowane 30: Wyt 1 zinane
- 10 sztabki )
(podzielone na objeto$ciowym 48% obj.: 94,25
podz! + 17,29 MPa (najnizsza
szescC grup ze s
, .. wytrzymatosg),
wzgledu na udziat Wytrzymatos¢ na Upa 6 Udziale
objetosciowy Pomiar zginanie: , g' .p ,
. L . objetosciowym 58% obj.:
Badanie tlenku cyrkonu w wytrzymatosci na| Rejestrowano
Jang et al., , Brak grupy o ., 674,74 £ 32,35 MPa
eksperymentalne | zakresie 48-58% . zginanie metodg wartosc . .,
2019 [75] T ) kontrolnej (-) i L (najwyzsza wytrzymatosc).
in vitro obj.) trzypunktowej obcigzenia, przy

materiat: TZ-3Y
(Tosoh, Japan)

drukarka:
Octave Light R1,
(Octave Light Ltd.,
Hong Kong)

proby zginania.

ktoérym probki
pekty.

Najwyzszy wskaznik wzrostu
sity pomiedzy grupami wynidst
45,91% i zaobserwowano
pomiedzy grupami 50% obj.

i 52% obj.
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
s temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane
Wytrzymatos¢ na
addytywnie (AM) / yrzy _
zginanie: Analize
drukowane 3D: )
e rozktadu Weibulla
- kostki (ilosci nie s L
Zgloszono) przeprowadzono Wytrzymatos$¢ na zginanie
9 ) w oparciu o dane | spiekanego elementu wynosita
(5 x2.5 %30 my) Pomiar
o L dotyczace 812 + 128 MPa.
- dyski (ilosci nie wytrzymatosci na . .
L wytrzymatosci na
zgtoszono) zginanie o L.
, i zginanie (n = 22) Wytrzymatosé
) Badanie (fi12.5 x 2.5 mm) wykonano za ,
Lietal.,, ckspervmentalne Brak grupy oMoC w celu oceny charakterystyczna Weibulla
2019 [76] perym | L kontrolnej (-) POMOca ~ | iezawodnosci | wynosita 866,7 MPa (95%
in vitro materiat: zawiesina uniwersalnej B _ L
Hlenku cvrkonu na maszvn konstrukciji, przedziat ufnosci [Cl] 530,1 do
| CYTHO YW 1 Uzyskujac dwa 1415.2 MPa).
bazie zywicy o wytrzymatosciow
zawartosci czesci ej parametry:
statveh 45% obi ' charakterystyczng | Modut Weibulla wynidst 7,44
y ° OB wytrzymatosé (95% CI 6,90 do 7,99).
Weibull
drukarka: i mo::J’fL:Naei(t?l}IIa
SLA-printer (CSL (m)
150, Porimy) '
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Autor i

Materiat lub Prébka lub grupa
rok Typ artykutu grup Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane
Wytrzymatos¢ na
addytywnie (AM) / Y y .
Wytwarzane zginanie:
, drukowane 3D: , L,
addytywnie (AM) / Niezawodnosc¢
- 15 sztabek Grupa badawcza
drukowane 3D: strukturalng ,
(20x4x2mm) L (nieporowata):
- 15 sztabek . kazdej grupy i L
(20x4x2mm) - dla kazdej grupy oceniano za - wytrzymatos¢ na zginanie:
z tym samym , 1039,76 £ 107,98 MPa
, pomocg analizy . o
, . materiatem co ) - wytrzymatos¢ wtasciwa:
materiat: zawiesina ) rozktadu Weibulla
grupa badawcza, Pomiar 1084,4 MPa
, tlenku cyrkonu L. , . danych ,
Badanie L ale o réznej wytrzymatosci na - modut Weibulla (m): 12,82
Ma et al. eksperymentalne | 220 C 42¢8 497 wielkosci poréw | zginanie metod dotyczacych
2022 [77] p, y ) obj. czgstek Y-TZP ) P , 9 .51 wytrzymatosci na L,
in vitro . , I porowatosci: trzypunktowej , ) Wszystkie piec¢ grup
I mieszanina , L, , , o zginanie. Modut ) ) .
. , 1) wielkos¢ poréw | préby zginania. . o powierzchni porowatej miato
Swiattoczutej Weibulla (m) L .
S : 400 ym , .. | znacznie nizszg wytrzymatos¢
zywicy akrylowej | . s I wytrzymatosc L
i porowatos¢ 50%. na zginanie niz grupa
charakterystyczng

drukarka: SLA
printer (CSL-100;

PORIMY Co.,
Kunshan, China).

2) wielkos¢ porow
400 pm

i porowatos¢ 30%.

3) wielkos¢ porow
200 pm

i porowatos¢ 50%.

(o) obliczono w
oprogramowaniu
2 95%
przedziatem
ufnosci.

nieporowata (badawcza)
(p <0,001).
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
s temat kontrolna
publikaciji
4) wielkos¢ porow
200 ym
i porowatos¢ 30%.
5) wielkos¢ porow
100 pym
i porowatos¢ 30%.
Wytwarzane Pomiar . Wytrzy.mak.)éc': na Wytrzyma%?éé na zginanie —
, trzypunktowej zginanie: kierunek:
addytywnie (AM) / . ) .
drukowane 3D wytrzymatosci na Rejestrowano réwnolegle: 497,11 MPa
. zginanie. wartos¢ ukosnie: 847,80 MPa
- sztabek (ilosci nie o
2gloszono) obcigzenia, przy prostopadle: 1003,37 MPa
(1.2 xg4 x 25 mm) Pomiar twardosci|  ktérym prébki
' L Vickersa (Vh) pekty. Twardo$¢ Vickersa (Vh) -
, - sztabek (ilosci nie . o i
Miura et al Badanie Zgloszono) Brak aru i odpornosci na kierunek:
2022 [47]" eksperymentalne (10 xg1o % 3 mm) kontro?ne'p(y) pekanie. Twardos$¢ Vickersa|  rownolegle: 1311,61 VHN
in vitro w Kierunku ) i odpornos¢ na ukosnie: 1257,78 VHN
D Pomiar modutu pekanie: prostopadle: 1300,30 VHN
rownolegtym, . - .
w Kierunku sprezystosci Zmierzono
) ukognvm i wspoétczynnika | dtugosci peknieé Odpornos¢ na pekanie -
w kieruynk;J Poissona — i obliczono kierunek:
) rostopadivm czteropunktowa odpornos¢ na réwnolegle: 5,19 MPAam1/2
P padly proba zginania. pekanie. ukos$nie: 4,99 MPAam1/2

prostopadle: 5,04 MPAam1/2
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Autor i
rok
publikaciji

Typ artykutu

Materiat lub
temat

Prébka lub grupa
kontrolna

Metody

Pomiar wyniku

Wyniki

materiat: 3DMix
ZrO2 (3DCeram)

drukarka:
CeraMaker 900
(3DCeram)

Modut
sprezystosci
i wspotczynnik
Poissona: Modut
sprezystosci
obliczono na
podstawie
nachylenia
otrzymanej
krzywej
naprezenie-odkszt
atcenie,

a wspotczynnik
Poissona
obliczono ze
stosunku
odksztatcenia
zginajgcego do
odksztatcenia
bocznego.

Modut sprezystosci - kierunek:
réwnolegle: 173,33 (+ 4,51)
ukosnie: 179,67 (+ 2,31)
prostopadty:

a) poziomo do etapu budowy:
187,33 (+ 2,52)

b) prostopadle do etapu
budowy: 187,67 (x 3,06)

Wspotczynnik Poissona —
kierunek:
rownolegle: 0,33 (x 0,01)
ukosnie: 0,32 (+ 0,01)
prostopadty:

a) poziomo do etapu budowy:
0,32 (+ 0,01)

b) prostopadle do etapu
budowy: 0,33 (£ 0,01)
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Autor i

rok Typ artykutu Materiat lub Probka lub grupa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane Probki AM:
addytywnie (AM) / a)Lithacon 3Y 230:
drukowane 3D: - wytrzymatos¢ na zginanie:
- sztabki (14/15 na 881.96 £ 123.51 MPa*
grupe) - modut Weibulla (m): 8.1
(12x12 x 1.2 mm) Wyniki - skala Weibulla (B.63.2): 934.8
Wytwarzane wytrzymatosci na b)3D Mix Zirconia:
- grupa 1: 14 subtraktywnie (SM) 2ginanie poddano | wytrzymatos¢ na zginanie:
sztabek* / frezowane: Pormiar analizie 1034.67 £ 87.76 MPa*
- 15 sztabki dwuosiowe; statystycznej za - modut Weibulla (m): 16.3
Nakai et al.. Badanie materiat: LithaCon | (12 x 12 x 1.2mm) wytrzymatosci na| pomoca analizy - skala Weibulla (B.63.2):
2021 [51] eksperymentalne | 3Y 230 (Lithoz) w Zginanie tokiem Weibulla. 1071.1
in vitro orientaciji materiat: LAVA Plus . c)3D Mix ATZ:
w uktadzie Parametry

rownolegtej

drukarka: nie
zgtoszono

- grupa 2: 15
sztabek®

materiat: 3D Mix
zirconia (3DCeram

(3M Oral Care)

frezarka: nie
zgtoszono

trojkulowym.

Weibulla obliczono
poprzez estymacije
najwieksze;j
wiarygodnosci.

- wytrzymatosc¢ na zginanie:
1059.53 £ 115.61 MPa*
- modut Weibulla (m): 11.1
- skala Weibulla (B.63.2):
1108.8

Probki SM:
a)LAVA Plus:
- wytrzymatosc¢ na zginanie:
970.71 £ 83.25 MPa*
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Autor i
rok
publikaciji

Typ artykutu

Materiat lub
temat

Prébka lub grupa
kontrolna

Metody

Pomiar wyniku

Wyniki

Sinto) w orientac;ji
prostopadtej

drukarka: nie
zgtoszono

- grupa 3: 15
sztabek*

materiat: 3D Mix
ATZ - tlenek
cyrkonu
wzmochiony
tlenkiem glinu
(3DCeram Sinto)
w orientaciji
prostopadte;j

drukarka: nie
zgtoszono

- modut Weibulla (m): 13.4
- skala Weibulla (B.63.2):

1007.0
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atenial T robka ‘ub gripa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane
addytywnie (AM) / Prébki drukowane pionowo:
drukowane 3D: - wytrzymatos¢ na zginanie:
- dyski (14/15 na 943,26 + 152,75
grupe) - wytrzymatos¢ wiasciwa:
(fi15+£0.12 mm x 1006.654
1.2 £ 0.02 mm) - modut Weibulla: 7,032
- 15 dyskow Przeprowadzono
drukowanych :\naliz Probki drukowane ukosnie:
pionowo, Pomiar bréb wyirz ma’roeéci na | wytrzymatos¢ na zginanie:
Osman et Badanie - 14 dyskéw .p .y y y. i 822,35+ 172,71
Brak grupy dwuosiowej zginanie, . , .
al.,, 2017 | eksperymentalne drukowanych kontrolnej (-) wytrzvmatosci na | wytrzvmatosci - wytrzymatos¢ wiasciwa:
[78] in vitro ukosnie, J ’ zyinanie charilktg stycznej 892.260
- 15 dyskow ginanie. axteryslyezn®ll - modut Weibulla: 5,266
i modutow
drukowanych ,
_ Weibulla. . .
poziomo. Prébki drukowane poziomo:
- wytrzymatos¢ na zginanie:
materiat: 834,47 + 72,81

TZ-3YS-E (materiat
dentystyczny na
bazie tlenku
cyrkonu
stabilizowany itrem

- wytrzymatos¢ wiasciwa:
866.722
- modut Weibulla: 13,125
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atenial T robka ‘ub gripa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
zmieszany z zywicg
fotoutwardzalng
drukarka: DLP
printer
(ADMAFLEX 2.0;
ADMATEC Europe
BV, The
Netherlands)
Wytwarzane Sztabki cyrkonu drukowanego
Wytwarzane ,
, subtraktywnie (SM) w 3D (AM):
addytywnie (AM) / ., o
drukowane 3D / frezowane: - wytrzymatos¢ na zginanie:
20 sztabki ' - 20 sztabki Pomiar 1518,9 + 253,9 MPa
(25 x 4 x 2 mm) (25 x4 x 2 mm) |wytrzymatosci na Obliczono - modut Weibulla (m): 6,950
, . . zginanie wytrzymatos¢ na - skala Weibulla: 1623
Revilla-Leo Badanie . . N
) materiat: 3Y-TZP wszystkich zginanie oraz
n et al., eksperymentalne materiat: . . " . ,
T ) zirconia - Priti prébek za dwuparametrowe | Sztabki frezowanego tlenku
2022 [52] in vitro LithaCon 3Y 210 . L.
(Lithoz, Viena multidisc ZrO2 pomocg wartosci rozktadu cyrkonu (M):
Aus,tria) ’ monochrome 3-punktowego Weibulla. - wytrzymatos¢ na zginanie:
(Pritidenta, testu zginania. 980,5 + 130,3 MPa
Echterdingen, - modut Weibulla (m): 11,49
drukarka: CeraFab
Germany) - skala Weibulla: 1029

System S65
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Autor i
Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Medical (Lithoz, frezarka:
Viena, Austria) DGShape DWX
52DCi (Roland, Los
Angeles, CA, USA)
Wytwarzane Wytwarzanf-,\ Odpornosc¢ na pekanie (Fmax,
, subtraktywnie _ N):
addytywnie (AM) / Pomiar
(SM/CNC) / L . - AM:
drukowane 3D: odpornosci na .., ,
20 sztabki frezowane: Kanie: Odpornosc¢ na - niepostarzane:
. 20 sztabki peranie: pekanie: 634.52 + 78.34
(25 x 4 x1.2 mm) Trzypunktowa )
10 niepostarzane (25 x4 x 1.2 mm) wytrzymalosé na Rejestrowano - postarzane:
" |- 10 niepostarzane, ) obcigzenie 562.25 + 78.48
- 10 postarzane (po pekanie grup ,
o - 10 postarzane (po , w momencie - CNC:
) , , symulaciji zucia) . CNC i AM. , , ,
Revilla-Leo Badanie symulacji zucia) zniszczenia. - niepostarzane:
netal., |eksperymentalne , o , 1829.50 £ 136.25
T materiat: zawiesina ) Pomiar dla ..
2021 [61] in vitro ) materiat: tlenek ) Wytrzymatos¢ na - postarzane:
3DMix ZrO2 wszystkich o
(3DCeram) cyrkonu IPS e.max 5bek zginanie: 1145.12 £ 86.33
mieszany z ohvnn ZirCAD (lvoclar W Ifonano 2 Obliczana na
S y piynna Vivadent AG) y podstawie Wytrzymatos$é na zginanie
zywicg swiattoczutg pomocg ., L
3-punktowei wymiaréw prébki. (MPa):
maszyna do ciecia: , P , J - AM:
drukarka: proby zginania. ,
CeraMaker 900 Isomet VR1000 - niepostarzane:
Precision Saw 320.32 + 40.55
(3DCeram)
(Buenhler) - postarzane:
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Autor i

rok Typ artykutu Materiat lub Probka lub grupa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
281.12 £ 39.24
- CNC:
- niepostarzane:
914.75 £ 68.12
- postarzane:
572.60 £ 43.15
Wytwarzane Wytrzymatos¢ Sita w szczycie:
Wytwarzane subtraktywnie (SM) szczytowa: - In-Ceram Alumina (ICA): 147
addytywnie (AM) / / frezowane: Pomiar proby Rejestrowano + 43 MPa
drukowane 3D: - dyski (10 na dwuosiowej obcigzenie - LCM Alumina: 490 £ 44 MPa
- dyski (10 na grupe) wytrzymatosci na szczytowe - ZirkonZahn: 709 + 94 MPa
grupe) (fi16 x 1.2 mm) zginanie. i obliczano
(fi16 x 1.2 mm) dwuosiowg Odpornosc¢ na pekanie:
Badanie materiat: bloki z Pomiar wytrzymatos¢ na | - In-Ceram Alumina (ICA): 2.0
Ucar et al., , : - N
2019 [79] ekspgrymentalne materiat: thhall_ox tIer?ku cyrkonu tward.osc.:l: zginanie. +04 MPam1/2
in vitro HP 500 - materiat z (ZirkonZahn) Odciski - LCM Alumina: 6.5+ 1.5
tlenku glinu o wykonano przy Odpornosc¢ na MPam1/2
wysokiej czystosci | frezarka: Yenadent uzyciu pekanie: Po - ZirkonZahn: 7.7 £ 1.0
(Lithoz) D 43 (Turkuaz twardosciomierz dwuosiowym MPam1/2
Dental, 1zmir, a Vickersa. badaniu zginania

drukarka: CeraFab
7500 (Lithoz)

Turkey)

przeprowadzono
analize
fraktograficzng

Twardosé (VHN):

- In-Ceram Alumina (ICA): 850

+ 41
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atenial T robka ‘ub gripa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Technologia w celu obliczenia - LCM Alumina: 1581 + 144
prasowania na odpornosci na - ZirkonZahn: 1249 + 57
sucho: pekanie.
dyski (10 na grupe)
(fi16 x 1.2 mm) Twardos¢: Wyniki
podano jako
materiat: In-Ceram wartosci twardosci
alumina [ICA] Vickersa (VHN).
Wytwarzane Test mechaniczny
addytywnie (AM) / konczono
ytywnie (AM) z Przy obcigzeniu rownolegtym:
drukowane 3D: w przypadku, gdy ., o
sztabki (ilodci nie robka ulegta |~ YirZymaiosc na zginanie:
P J 56,63 + 3,97 MPa
zgtoszono) uszkodzeniu, modut sorezvstosci
Badanie (27.26 £ 0.09 Pomiar prob a uzyskane - 199,15 +p1$2 21 GPEII
Wang et al., 243 +0.04 x1.70 Brak grupy ) p. y maksymalne T
eksperymentalne , zginania L
2022 [80] T mm) kontrolnej (-) . obcigzenie o
in vitro trojpunktowego. Przy obcigzeniu pionowym:
wykorzystano

materiat: ZrO2
(55% wag.
modyfikowanego
proszku ZrO2)

do obliczenia
wytrzymatosci na
zginanie (of)
i modutu
sprezystosci (Ef).

- wytrzymatos¢ na zginanie:

70,98 £ 6,62 MPa
- modut sprezystosci:
205,07 £ 16,88 GPa
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atz:fat . ro koant:'jolr?;upa Metody Pomiar wyniku Wyniki
publikaciji
drukarka: DLP 3D
printer
AUTOCERA-M
(Beijing
TenDimensions
Technology Co.,
Ltd. Beijing, China)
Wytwarzane ., Wytrzymatos¢ na zginanie:
Wytrzymatos¢ na
addytywnie (AM) / ylrzymaro . prébki drukowane 3D (AM):
zginanie obliczono .
drukowane 3D: Wytwarzane na podstawie - 0%-porowatos$¢ (AMZ0):
- sztabki (20 na y , Pomiar prob .p , L 755.1 £ 147.1 MPa
subtraktywnie (SM) . wymiarow prébki. ..,
grupe) | frezowane: zginania Pravieto modut - 20%-porowatosé¢ (AMZ20):
(25 x 4 x 3 mm) 20 eotabo | tréipUNKiowego W;’:u"a ) 396.2 + 126.7 MPa
. . - 0%-porowatos¢ dla wszystkich ' - 40%-porowatos¢ (AMZ40):
Zandinejad Badanie (25 x4 x 3 mm) .
(AMZ0), grup. Obcigzenie 48.09 £ 8.95 MPa
et al., 2022 | eksperymentalne . , Modut L
T - 20%-porowatos¢ ) W momencie . L. - probki wytwarzane
[81] in vitro materiat: ArgenZ ) , sprezystosci )
(AMZ20), ST (Argen Co) zniszczenia (MPa), oznaczon subtraktywnie (SM):
- 40%-porowatos¢ g rejestrowano Ko E f oblicza siy 562.3 + 82.1 MPa
(AMZ40) jako obcigzenie | : ¢

materiat: zawiesina
3DMix ZrO2
(3DCeram Co.)

frezarka: nie
zgtoszono

niszczgce (N).

Za pomocg
specjalnego
rownania.

Modut sprezystosci:

- prébki drukowane 3D (AM):

- 0%-porowatosc¢ (AMZ0):
41273 + 2193 MPa
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
- 20%-porowatos$¢ (AMZ20):
drukarka: 31361 £ 8083 MPa
CeraMaker 900 - 40%-porowatos$¢ (AMZ40):

(3DCeram Co.)

7177 £ 506 MPa
- probki wytwarzane
subtraktywnie (SM):
39125 + 1170 MPa

Modut Weibulla:

- probki drukowane 3D (AM):

- 0%-porowatosc¢ (AMZ0):
6.1
- 20%-porowatos¢ (AMZ20):
4.4
- 40%-porowatos¢ (AMZ40):
6.1
- probki wytwarzane
subtraktywnie (SM): 8.1
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
Wytwarzane Pomiar
subtraktywnie (SM) | odpornosci na
/ frezowane: pekanie:
- 10 koron Wszystkie
korony Odpornosc¢ na pekanie:
- grupa 1: umieszczono na - korony frezowane z tlenku
Wytwarzane : .
addytywnie (AM) / 30 Do obliczenia cyrkonu: 1292 + 189 N
erkB(/)wane 3D materiat: tlenek wyfrezowanych Srednich - frezowane korony z
10 Koron ' cyrkonu Lava Plus filarach i odchylen dwukrzemianu litu: 1289 £ 142
Zirconia W1 (3M (zastepujgcych standardowych N
Zandinejad Badanie , . Co., St. Paul, MN) prawy drugi odpornosci na - korony cyrkonowe
materiat: zawiesina . .
et al., 2019 | eksperymentalne 3DMix ZrO2 przedtrzonowiec) pekanie we wytwarzane metodg
[82] in vitro frezarka: 5-osiowa , 0sadzono i wszystkich addytywng: 1243,5 + 265,5 N
(3DCeram Co.)
frezarka dokrecono do grupach
drukarka: analogu wykorzystano Analiza statystyczna nie
CeraMaker éOO - grupa 2: implantu. Kazdg | oprogramowanie wykazata istotnych réznic
(3DCeram Co.) probke poddano statystyczne. w odpornosci na pekanie
' materiat: statycznemu pomiedzy grupami (p = 0,4).
dwukrzemian litu - obcigzeniu
IPS e.max CAD | pionowemu przy
korona HT A1 uzyciu
(Ivoclar Vivadent, uniwersalnej
Ambherst, NY) maszyny
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stanie czesciowo

Autor i . .
rok Typ artykutu Materiat lub Probka lub grupa Metody Pomiar wyniku Wyniki
. temat kontrolna
publikaciji
wytrzymatosciow
frezarka: 5-osiowa ej.
frezarka
Wytwarzane Wytrzymatosé na zginanie:
addytywnie (AM) / Wytwarzane G1: 1462 £ 105 MPa
drukowane 3D: [ subtraktywnie (SM) Obliczono G2: 1369 £ 280 MPa
- dyski (ilosci nie / frezowane - wytrzymatos$¢ na G3: 1197 £ 317 MPa
zgtoszono) Grupa 1 (G1): zginanie.
- dyski (ilosci nie Wytrzymatos¢ wtasciwa:
- grupa 1: spiekane zgtoszono) Pomiar Dodatkowo na | - probki wypolerowane zgodnie
jednoetapowo do odpornosci na podstawie z 1SO 6872:
Zenthsfer ot Badanie petnej gestosci - ’materia’r: pekanie P wykryty?h. G1: 1511 MPa
al, 2022 | eksperymentaine Grupa 2 (G2): poffabrykaty Poprz.ez- W.ytrzy.ma’ro.sm na G2: 1492 MPa
(53] in Vitro 3Y-TZP - e.max obcigzenie ich |zginanie obliczono G3: 1337 MPa
materiat: LithaCon ZirCAD LT A3 w uniwersalnym parametry - probki nieidealnie
3Y 230 (Lithoz) (Ivoclar Vivadent, urzgdzeniu Weibulla wypolerowane:
Schaan, badawczym. (wytrzymatosé G1: 1514 MPa
drukarka: CeraFab Liechtenstein) wiasciwa o0, G2: 1493 MPa
7500 (Lithoz) modut Weibulla G3: 1376 MPa
frezarka: Programill m).
- grupa 2: z PM7 (lvoclar Modut Weibulla:
infiltracjg koloru w Vivadent)

- prébki wypolerowane zgodnie
zI1SO 6872:
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Autor i
Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu atenial T robka ‘ub gripa Metody Pomiar wyniku Wyniki
s temat kontrolna
publikaciji
spiekanym — G1:15,73
Grupa 3 (G3): G2:5.12
G3: 3,63
materiat: LithaCon - prébki nieidealnie
3Y 230 (Lithoz) wypolerowane:
G1: 14,54
drukarka: CeraFab G2:4.11
7500 (Lithoz) G3: 5,47
Wytwarzane Wytwarz.ane Wytrzymatos¢ na zginanie:
, subtraktywnie (SM
addytywnie (AM) /
/ CNC) / frezowane: ) Grupa SLA (BLM-FTC-1)
drukowane w 3D: ) Pomiar . )
24 sztabki - 24 sztabki wytrzymatosci Rejestrowano 4 rozne czasy starzenia:
(23 x 4 x 1.5 mm) (23 x4 % 1.5 mm) r}:a zyinanie och:i zenie do - 0 godzin: 776,7 £ 77,0 MPa
Badanie | rébegk tlenku znigzczenia -5 godzin: 1010,3 £ 46,6 MPa
Zhai i Sun, ckspervmentalne g 1: materiat: P cvrkonu Sbek w N - 10 godzin: 913,1 £ 114,1 MPa
2021 [54] perym - grupa - bloki ceramiczne y P » | - 15 godzin: 814,3 + 58 4 MPa
in vitro przeprowadzono |a wytrzymatosc¢ na
materiat: zawiesina 2 tlenku cyrkonu - metod zginanie obliczano
' ST (Upcera) 9 g Grupa DLP (LithaCon 3Y 230)
tlenku cyrkonu o 3-punktowego w MPa. . )
zawartosci czesci testu zginania 4 rozne czasy starzenia:
statveh bow ie' frezarka: 9 ' - 0 godzin: 845,6 + 183,5 MPa
35/00/p0b.y ) DWX-52DCi - 5 godzin: 783,3 + 175,7 MPa
° O (Roland) - 10 godzin: 702,6 + 219,5 MPa
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Autor i

Materiat lub Prébka lub
rok Typ artykutu aterial lu robka ‘b grupd Metody Pomiar wyniku Wyniki
e temat kontrolna
publikaciji
(BLM-FTC-1; - 15 godzin: 833,4 + 58,5 MPa
PORIMY)

Grupa CNC (ST)
4 rézne czasy starzenia:

- 0 godzin: 1273,3 + 170,2 MPa
- 5 godzin: 1304,0 + 212,2 MPa
- 10 godzin: 1364,7 + 230,0

- grupa 2: MPa
- 15 godzin: 1270,4 + 46,9 MPa

drukarka: system
SLA - CSL150
(PORIMY)

materiat: LithaCon
3Y 230 D (Lithoz)

drukarka: system
DLP - Cerafab
7500 (Lithoz)

* - informacje nie zawarte w artykule, ale podane wsréd danych przez autora artykutu
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Tabela 3. Ocena jakosci badan in vitro wedtug narzedzia oceny QUIN.

Baysal | Bergler | Branco [Buj-Corr| Jang et | . . Ma et [Miura et
Krvterium Abualsau Li et al.,
ry Kryteria d et al etal., | etal, etal., |aletal., al., 2019 al., al.,
Nr 2022 [7':’3] 2022 | 2022 2021 2021 2019 (76] 2022 2022
[74] [50] [44] [60] [75] [77] [47]
1 Jasne okreslenie celow 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Szczegotowe wyjasnienie obliczen wielkosci 2 o
2 , podwojna 2 2 0 0 0 0 0 0
proby )
analiza
Szczegdtowe wyjasnienie techniki pobierania
3 , 2 2 2 2 2 2 2 1 2
probek
4 Szczegdty grupy porownawczej 2 2 2 2 2 2 2 2 2
5 Szczegdtowe wyjasnienie metodologii 2 2 2 2 2 2 2 2 2
6 Dane operatora 1 0 0 0 0 0 0 0 1
7 Randomizacja 0 0 2 0 0 0 0 0 0
8 Metoda pomiaru wyniku 2 2 2 2 2 2 2 2 2
9 Dane osoby oceniajgcej wynik 0 0 0 0 0 0 0 0 0
10 Metoda $lepej proby 1 0 0 0 0 0 0 0 0
11 Analiza statystyczna 2 2 2 2 2 2 2 2 2
12 Prezentacja wynikéw 2 2 2 2 2 2 2 2 2
13 Podsumowanie Wysoki | Sredni | Wysoki | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni
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Revilla- | Revilla- Zandine|Zandi
Nakai et| Osman eYI @ eYI @ Ucar et |Wang et .an ine .an ine Zenthof | Zhai
Krvterium Leon et|Ledn et jad et | jad et )
ry Kryteria al., et al., al al al., al., al al eretal.,| i Sun,
Nr .y .y X LE]
2021 | 2017 | 0y | o | 2019 | 2022 | gy | g | 2022 | 202
[52] [61] [81] [82]
1 Jasne okreslenie celow 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Szczegotowe wyjasnienie obliczen
2 L 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
wielkosci proby
Szczegodtowe wyjasnienie techniki
3 , , , 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
pobierania probek
4 Szczegoty grupy porownawczej 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
5 Szczegdtowe wyjasnienie metodologii 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
6 Dane operatora 0 2 1 1 0 0 0 0 1 0
7 Randomizacja 0 1 1 0 0 0 0 0 2 0
8 Metoda pomiaru wyniku 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
9 Dane osoby oceniajgcej wynik 0 1 1 1 0 0 0 0 1 0
10 Metoda Slepej proby 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
11 Analiza statystyczna 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
12 Prezentacja wynikow 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
13 Podsumowanie Sredni | Wysoki | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni | Sredni
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4.1.3. Metaanaliza

W pierwszej metaanalizie wzieto pod uwage poréwnanie wytrzymatosci na
zginanie probek wydrukowanych w 3D i probek wyprodukowanych metodg produkcji
subtraktywnej. Pominieto cztery artykuty [44,75,79,82], gdyz w ogdle nie
wspominano w nich o tej technologii. Nastepnie nie wzieto pod uwage pieciu
artykutow [47,75,76,78,80], gdyz nie posiadajg one grupy kontrolnej — prébek
wytworzonych w technice odejmowania, do ktorych chcemy poréwna¢ nasze
parametry. Jeden artykut [77] zostat wykluczony, poniewaz pomimo istnienia grupy
kontrolnej, w tej grupie nie znajdujg sie prébki w technice subtraktywnej, a jedynie
prébki w technologii addytywnej (druk 3D), ale o innej porowatosci niz prébki
nieporowate. Kolejny artykut [53] zostat pominiety, gdyz probki poddano zbyt wielu
zmiennym (polerowanie réznymi rodzajami materiatéw, rézne rodzaje spiekania),
aby uwzgledni¢ je w metaanalizie opisujgcej Scisle wytrzymatos¢ na zginanie.
Podsumowujgc, pierwsza metaanaliza obejmuje 8 artykutow (Tabela 4) z 19
wstepnie uwzglednionych w Tabeli 2, jeden artykut [51] — trzykrotnie i jeden artykut
[54] — dwa razy. Jeden z artykutdw [51] nie zawierat doktadnych danych na temat
wytrzymatosci na zginanie, ktorych uwzglednienie pozwolitoby zaliczy¢ artykut do
metaanalizy, dlatego skontaktowano sie z jednym z autoréw, dr Masanao Inokoshi,

ktéry dostarczyt informacji potrzebnych do metaanalizy.
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Tabela 4. R6znice w wytrzymatosci na zginanie pomiedzy grupg, w ktorej probki

wykonano metodg wytwarzania przyrostowego (AM) / druku 3D i grupg, w ktorej

prébki wykonano metodg subtraktywnego wytwarzania (SM) / frezowania.

Wytrzymatos¢ na zginanie w grupie,

w ktorej probki zostaty wykonane

Wytrzymatos¢ na zginanie w grupie,

w ktorej probki wykonano metoda

Autor i rok metodg wytwarzania przyrostowego | wytwarzania subtraktywnego (SM) /
publikacji (AM) / druku 3D frezowano
- Liczba i kszta’ft, Wartosci w MPa | - Liczba i Bsztait, Wartoci w MPa
- Wymiary - Wymiary
Baysal et al., - 9 sztabek 1030.0 £ 29.2 - 9 sztabek 1287.5 + 115.2
2022 [74] - 25%4%1.2 mm MPa - 25%4%1.2 mm MPa
- 20 dyskéw (w
Abualsaud et al., orientacji 1186.73 + 283.47 - 20 dyskow 1507.27 + 340.10
2022 [73] poziomej) MPa -14x1.5+£ 0.2 mm MPa
-14%x1.5+ 0.2 mm
- 10 sztabek - 10 sztabek
Revilla-Leon et (niepoztzafzaene) 320.32 + 40.55 (niepoztzafz;e) 914.75 + 68.12
l., 2021 [61 MP MP
2 BT 1 25x4x1.2 mm 2 _25x4x1.2 mm a
- 20 sztabek 755.1 £ 147 .1
Zandinejad et al., ., - 20 sztabek
0%- t MPa 562.3 + 82.1 MP
2022(81] | (07ePorowatosc) - 25x4x3 mm @
- 25%x4%x3 mm

Nakai et al., 2021
[51]

- 15 sztabek (3D
Mix Zirconia)*
- 12x12x1.2 mm

1034.67 + 87.76
MPa*

- 15 sztabek*
- 12x12x1.2 mm

970.71 + 83.25
MPa*

Nakai et al., 2021

- 15 sztabek (3D

1059.53 + 115.61

- 15 sztabek™*

970.71 £ 83.25

Mix ATZ)*
1 MPa* - 12x12x1.2 MPa*
[51] - 12x12x1.2 mm @ XJexd-cmm @
- 14 sztabek
Nakai et al., 2021 (Lithacon 3Y 881.96 + 123.51 - 15 sztabek* 970.71 £ 83.25
[51] 230)* MPa* - 12x12x1.2 mm MPa*
- 12x12x1.2 mm
-10sztabek | o554 4 1126
Bergler et al., (nietraktowane MPa - 10 sztabek 936.3 £ 255.0
2022 [50] prébki) - 25x5x2 mm MPa
- 25x5%x2 mm
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Autor i rok
publikacji

Wytrzymatos¢ na zginanie w grupie,
w ktorej probki zostaty wykonane
metoda wytwarzania przyrostowego
(AM) / druku 3D

Wytrzymatos¢ na zginanie w grupie,

w ktorej probki wykonano metoda

wytwarzania subtraktywnego (SM) /

frezowano

- Liczba i ksztatt,

Wartosci w MPa

- Liczba i ksztatt,

Wartosci w MPa

- Wymiary - Wymiary
Revilla-Ledn et - 20 sztabek 1518.9 + 253.9 - 20 sztabek 980.5+130.3
al, 2022[52] | -25x4x2mm MPa - 25x4x2 mm MPa
- 6 sztabek
- 6 sztabek (ST
Zhai i Sun, 2021 |(LithaCon 3Y 230)| 845.6 + 183.5 SZ aozzii] )| 1273.3 417022
[54] - 0 godzin MPa . 49:( e MPa
- 23%x4x1.5 mm '
- 6 sztabek
- 6 sztabek (ST
Zhaii Sun, 2021 | (BLM-FTC-1) sztabek (ST) | 19733+ 1702
, 776.7+77.0MPa| -0 godzin
[54] - 0 godzin 23x4x1.5 mm MPa
- 23x4x1.5 mm '

* - informacje nie zawarte w artykule, ale podane wsrdéd danych przez autora artykutu

Rycina 20 przedstawia forest plot, a Rycina 21 wykres lejkowy dla réznicy

w  wytrzymatosci
i subtraktywnego.

negatywnego.

Ujemne

Istnieje duza,

wartosci

wielkosci

ale nieistotna

efektu

na zginanie pomiedzy metodami wytwarzania addytywnego
(p=0,202) wielko$¢ efektu

odpowiadajg wiekszej

wytrzymatosci probek wykonanych subtraktywnie. Wyniki badah sg niespojne —

heterogenicznos¢

jest znaczaca (p<0,001),

okoto 98%

Zmiennosci

wynika

z heterogenicznosci. Test Eggera wskazuje na asymetrie wykresu lejkowego

(p<0,001), ktéra moze by¢ spowodowana stronniczoscig publikacji.
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Study N Weights  SMD [95% CI]

Baysal et al., 2022 9 - 9.10% -2.92[-4.25, -1.59]

Abualsaud et al., 2022 20 I 9.45% -1.00[-1.66, -0.35]
Revilla-Le6n et al., 2021 10 +——- 7.29% -10.16[-13.42, -6.89]
Zandinejad et al., 2022 20 HEH 9.43% 1.59[ 0.88, 2.30]
Nakai et al., 2021 a) 15 I 9.42% 0.73[-0.01, 1.47]
Nakai et al., 2021 b) 15 +I+ 9.41% 0.86[ 0.11, 1.61]
Nakai et al., 2021 c) 15 +I+ 9.41% -0.82[-1.56, -0.07]
Bergler et al., 2022 10 I-l-l 9.35% -0.39[-1.28, 0.49]
Revilla-Leon et al., 2022 20 HIH 9.37% 261[ 1.77, 3.46]
Zhai and Sun, 2021 a) 6 - 9.02% -2.23[-3.67,-0.79]
Zhai and Sun, 2021 b) 6 —— 8.75% -3.47[-5.26,-1.68]
Total: I = 97.6%, Q = 158.33, p < 0.001 .» 100.00% -1.17[-2.98, 0.63]

[ I I [ |
15 10 5 0 5
Standardized Mean Difference
Rycina 20. Forest plot przedstawiajgcy roznice w wytrzymatosci na zginanie

pomiedzy metodami wytwarzania addytywnego i subtraktywnego.

0
I

Standard Error
0.833
*

1.667

| = E |
-10 -5 0
Standardized Mean Difference

Rycina 21. Wykres lejkowy przedstawiajgcy roznice w wytrzymatosci na zginanie

pomiedzy metodami wytwarzania addytywnego i subtraktywnego.
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Z wynikébw metaanalizy wynika, ze ceramika wytwarzana metodg addytywng
charakteryzuje sie w sumie mniejszg wytrzymatoscig na zginanie, jednak nieistotng
w stosunku do ceramiki wytwarzane] metodg subtraktywng. Nalezy jednak
stwierdzi¢, fakt, ze badania roznig sie od siebie znaczgco wymiarami przedmiotu,
rodzajem ceramiki i niewielkim wyposazeniem badawczym, co moze mie¢ wptyw na
ich niejednorodnosc.

W drugiej metaanalizie okreslono mikrotwardos¢ — wzieto pod uwage artykuty
odnoszgce sie do twardosci Vickersa lub mikrotwardosci. Sposréd naszych wyrobow
5 [44,47,73,74,79] zostato poddanych wstepnej selekcji. Celem tej metaanalizy byto
réwniez porownanie tego parametru w przypadku tlenku cyrkonu drukowanego w 3D
(technologia addytywna) i tlenku cyrkonu frezowanego (wytwarzanie subtraktywne).
Z wyselekcjonowanych artykutow musiat zosta¢ wykluczony jeden artykut [47], gdyz
nie miat grupy kontrolnej, dlatego, Zze dotyczyt twardosci, zakresu wiekszych
obcigzen, oraz kolejny [44], poniewaz nie zawierat wystarczajgcej ilosci danych.

W badaniach autorzy okre$lali mikrotwardos¢ Vickersa réznymi oznaczeniami,
takimi jak VHN, HV czy kgF/mm2. Oznaczajg one w rzeczywistosci tg samg wartosc¢,
poniewaz VHN (liczba twardosci Vickersa) wyrazana jest w jednostce HV, ktorg
podaje sie wzorem HV=F/A. Wartosc¢ liczbowg twardosci wyrazong w skali Vickersa
HV uzyskuje sie dzielgc site F w kilogramach sity (kgf) przez pole powierzchni
bocznej wgtebienia A w milimetrach kwadratowych (mm2). Z tego powodu wszystkie

jednostki w Tabeli 5 zostaty ujednolicone do jednej postaci — HV.
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Tabela 5. Roznice w mikrotwardosci (wg Vickersa) pomiedzy grupg, w ktérej prébki

wykonano metodg wytwarzania przyrostowego (AM) / druku 3D i grupg, w ktorej

prébki wykonano metodg subtraktywnego wytwarzania (SM) / frezowania.

Autor i rok
publikacji

Mikrotwardos¢ (wg Vickersa)

w grupie, w ktdérej wykonano probki
metoda addytywna (AM) / druku 3D

Mikrotwardosc¢ (wg Vickersa)

w grupie, w ktorej probki zostaty

wykonane metodg subtraktywna

(SM) / frezowane

- Liczba i ksztatt,

Wartosci w HV

- Liczba i ksztatt,

Wartosci w HV

- Wymiary - Wymiary
" 20 c.ijkov.\{ W twardosé ] twardosc¢
orientacji , , - 20 dyskéw . : )
Abualsaud et al., oziomej) powierzchniowa: 14x1.5 £ 0.2 powierzchniowa:
2022 [73] P J 1676.61 + 37.77 O EY 1548.2 + 62.32
-14x15+0.2 mm
HV HV
mm
twardosé twardo$¢
Baysal et al., - 9 sztabek war OSC - 9 sztabek -
2022 [74] - 25x4x1.2 mm przekroju: - 25x4x1.2 mm przekroju:
' 1169.2 + 48.4 HV ' 1501.4 + 60.1 HV
twardos$¢ twardo$¢
Ucar et al., 2019 - 10 sztabek powi\grzchniowa' - 10 dyskow powivt;lrzchniowa'
79 - fi16x1.2 ' - fi16x1.2 '
79l HOXTEMM 4581 & 144 HY HRXTEMM 1 1249 1 57 HY

Rycina 22 przedstawia forest plot, a Rycina 23 wykres lejkowy dla réznicy

mikrotwardosci pomiedzy metodami wytwarzania addytywnego i subtraktywnego.

Réznica w mikrotwardosci jest bardzo mata i nieistotna (p=0,976). Ujemne wartosci

wielkosci

efektu odpowiadajg wiekszej

mikrotwardosci

prébek wykonanych

subtraktywnie. Wyniki badan sg niespdjne — heterogenicznos¢ jest znaczgca

(p<0,001), okoto 98% zmiennosci wynika z heterogenicznosci. Test Eggera wskazuje

na asymetrie wykresu

stronniczoscig publikacii.

lejkowego (p=0,018),

ktéra moze by¢é spowodowana

74




Study N Weights SMD [95% CI]

Abualsaud et al., 2022 20 t T 33.91% 2.44[1.62, 3.26]
Baysal et al., 2022 9 — 32.52% -5.80 [-7.90, -3.69]
Ucar et al., 2019 10 - 33.57% 2.90[1.65, 4.16]
Total: I° = 98.1%, Q = 55.26,, p < 0.001 :—: 100.00% -0.08 [-5.55, 5.39]
| [ | ]
10 -5 0 5

Standardized Mean Difference

Rycina 22. Forest plot przedstawiajgcy roznice mikrotwardosci pomiedzy

addytywnymi i subtraktywnymi metodami wytwarzania.

O
o s
= :
5 3 é *
[l — H
s 3 f
c : *
9 5
»n — 5
10
o — * 5
- | | I | | |
-6 -4 -2 0 2 4

Standardized Mean Difference

Rycina 23. Wykres lejkowy przedstawiajgcy roznice mikrotwardosci pomiedzy

addytywnymi i subtraktywnymi metodami wytwarzania.

Na podstawie wynikéw tej metaanalizy nie stwierdzono istotnej réznicy

pomiedzy rodzajem ceramiki pod wzgledem danej cechy. Istnieje jednak réwniez

znaczgca niejednorodnosc¢ z podobnych powodow, ktdre wymieniono w pierwszej

metaanalizie.
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4.2. Wyniki badan mechanicznych tlenku cyrkonu

Do analizy opisowej obliczono srednig i odchylenie standardowe danej grupy
ceramiki. Do oceny normalnosci rozktadu danych wykorzystano test t-studenta
(p<0,01). Dane zostaly rozestane normalnie. Poréwnanie srednich wynikoéw obu
materiatbw wykonano w oparciu o norme I1SO 2854 [90]. Wyniki dla kazdej cechy

przedstawiono w Tabeli 6 z przedziatem ufnosci wynoszgcym 99%.

Tabela 6. Wyniki pomiarow parametréw mechanicznych.

Grupa SM Grupa AM

Cecha Srednia Przedziat Srednia Przedziat
wartosé ufnosci 99% wartosé ufnosci 99%

Wytrzymatos¢ na

1 1 2
zginanie (MPa) 688 00 813 65

Modut Younga dla
wytrzymatos$ci na 203 11 206 11
zginanie (GPa)

Wytrzymatos¢ na

3.99 0.65 4.16 0.53
Sciskanie (GPa)
Modut Younga dla
wytrzymatosci na 230 31 231 37
Sciskanie (GPa)
Gestos¢ (g/cm3) 6.056 0.031 6.003 0.035
Twardos¢ (HV) 1285 30 1319 23

4.2.1. Analiza wynikéw wytrzymatosci na zginanie materiatow

Dla kazdej probki zarejestrowano obcigzenie przy zerwaniu i obliczano ich
wytrzymato$¢ na zginanie. W przypadku grupie SM wynosita 688 + 100 MPa (99%
Cl od 588 do 788 MPa), a w grupie AM 813 + 265 MPa (99% CI od 548 do 1078
MPa). Do poréwnania otrzymanych z badania wynikéw wykorzystano test t-studenta,
ktory wykazat, ze estymowane Srednie statystyczne obu materiatéw nie réznig sie

przy zadanym poziomie istotnosci testu (p<0.01).
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Zarejestrowano moduty Younga przy zginaniu dla obu materiatow, ktére
wynosity odpowiednio 203 + 11 GPa (99% CIl od 192 do 214 GPa) dla grupy AM
i 206 = 11 GPa (99% CIl od 195 do 217 GPa) dla grupy SM.

4.2.2. Analiza wynikow wytrzymatosci na sciskanie materiatéw

Prébki w ksztatcie walcow zostaty obcigzone az do zmiazdzenia i w tym
momencie zarejestrowano ich wytrzymatos¢ na Sciskanie. W grupie SM wynosita
ona 3.99 £ 0.65 GPa (99% Cl od 3.34 do 4.64 GPa), a w grupie AM 4.16 + 0.53 GPa
(99% CI od 3.63 do 4.69 GPa). Poréwnano wyniki obu préb za pomocg testu
t-studenta. W analizie statycznej przy poziomie istotnosci testu (p<0.01) uznano,
ze materiaty nie r6znig sie miedzy soba.

Moduty Younga przy Sciskaniu wynosit odpowiednio 231 + 37 GPa (99% CI
od 194 do 268 GPa) dla grupy AM i 230 + 31 GPa (99% CIl od 199 do 261 GPa) dla
grupy SM. Przy poziomie istotnosci p<0.01 nie wykazano roznic statystycznych

pomiedzy materiatami.

4.2.3. Analiza wynikow gestosci materiatow

Z pozostatosci probek po trojpunktowym tescie zginania wybrano po 5 probek
do pomiaru gestosci dla kazdej grupy. W grupie SM s$rednia gesto$¢ wynosita 6.056
+ 0.031 g/cm?® (99% ClI od 6.025 do 6.087 g/cm?), a w grupie AM 6.003 £ 0.035 g/cm?
(99% CI od 5.968 do 6.038 g/cm?®). Analiza statyczna o poziomie istotnosci p<0,01

wskazywata, ze roznice w gestosciach materiatow byty istotne statystycznie.

4.2.4. Analiza wynikéw twardosci materiatow

Probki pozostate po trojpunktowym tescie zginania wykorzystano réwniez
przy tescie twardosci wg Vickersa. Grupa SM wykazata nizsze wartosci niz grupa
AM odpowiednio 1285 + 30 HV (99% CI od 1255 do 1315 HV) i 1319 + 23 HV (99%
Cl od 1296 do 1342 HV). Po wykonaniu analizy statycznej za pomoca testu
t-studenta przy poziomie istotnosci testu (p<0.01) mozna stwierdzi¢, ze estymowane

Srednie statystycznie nie roznig sie miedzy sobag.
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4.3. Wyniki badan powierzchniowych tlenku cyrkonu

Na sztabkach tlenku cyrkonu wykonanych w obu technologiach na
powierzchniach o przekroju prostokgtnym dokonano pomiaréw zaréwno przed jak
i po testach wytrzymatosciowych. Przed testem mierzono kazdg prébke w srodku,
gdzie spodziewano sie przetomu. Po teScie mierzono w dwoch miejscach

bezposrednio w okolicy przetomu.

4.3.1. Analiza wynikow chropowatosci materiatow

Protokét pomiaru z zebranymi danymi SGP z wycinka powierzchni 1.753 (X)
x 1.320mm (Y) z rozdzielczoscig 1360 (X) x 1024 punkty (Y) przedstawiono na
Rycinach 24 i 25. Wyniki pomiaru SGP prébek z SM grup przed peknieciem
przedstawiono na Rycinie 24, natomiast na Rycinie 25 zawarto powierzchnie tej

samej probki po tescie zginania.

n &Rl

L 20

[: 10
0
(a) (b)

Rycina 24. Widok histogramu wysokosci w kolorach symulowanych dla jednej
z probek z grupy SM: (a) widok 2D; (b) widok 3D.

0.0 0.5 1.0 1.5mm
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pm

— 30

0.0 0.5 1.0 1.5 mm

(a) (b)
Rycina 25. Ta sama prdbka po peknieciu (grupa SM) — SGP: (a) widok 2D;
(b) widok 3D.

Z kolei na Rycinie 26 zawarto wyniki pomiaru prébek z AM grup przed
badaniami na zginanie, a Rycinie 27 po tych badaniach. Przedstawiono wyniki
ze srodka prébki, gdzie spodziewane jest pekniecie w tréjpunktowym tescie

zginania.

=
3

N W »Hh 01 & N ®© ©

[=]

(a) (b)
Rycina 26. Widok histogramu wysokosci w kolorach symulowanych dla jednej
z prébek z grupy AM: (a) widok 2D; (b) widok 3D.
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(a)

(b)
Rycina 27. Ta sama prébka po peknieciu (grupa AM) — SGP: (a) widok 2D;
(b) widok 3D.

W Tabelach 7 i 8 zestawiono wyniki parametrow SGP dla obu grup. Wyniki

wykazaly, ze probki wykonane addytywnie (grupa AM) i obrébki skrawaniem (grupa

SM) posiadajg jedynie niewielkie zmiany w poblizu pekniecia w przypadku prébek

z grupy AM, zmiany te sg jednak minimalne. Podczas badania formy pekniecia pod

mikroskopem, mozna dostrzec zauwazalne podobienstwa pomiedzy obydwoma

typami materiatow.

Tabela 7. Wyniki SGP dla prébek z grupy SM przed i po peknieciu.

Zestawienie parametrow SGP dla prébek z grupy SM przed peknieciem
Parametr Jednostka ?Vraer?:gi?; s?a?w%hayrlgg\i/\?e Minimum Maksimum
Sq um 1.19 0.29 0.89 1.69
Ssk 25 3.6 -1.2 8.1
Sku 78 88 6 235
Sp Mm 26 16 6 44
Sv pum 9.7 2.5 6.7 13.1
Sz Mm 35 17 14 56
Sa pm 0.74 0.10 0.62 0.92
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Zestawienie parametrow SGP dla prébek z grupy SM po peknieciu

Parametr Jednostka \?vraer?:éi?’: s(t)a(:mc:jr;yrlc?g\i/\?e Minimum Maksimum
Sq pm 1.17 0.29 0.83 1.52
Ssk 2.1 4.5 -1.0 10.9
Sku 89 102 10 288
Sp pm 32 14 13 48
Sv pum 9.6 2.9 6.4 14.5
Sz pum 42 16 22 63
Sa pm 0.76 0.13 0.59 0.92

Tabela 8. Wyniki SGP dla prébek z grupy AM przed i po peknieciu.

Zestawienie parametrow SGP dla prébek z grupy AM przed peknigeciem

Parametr Jednostka \?vraer?;éi?: S%i%g?g\i\?e Minimum Maksimum
Sq pum 0.99 0.36 0.34 1.39
Ssk -0.08 0.16 -0.36 0.10
Sku 4.1 2.7 2.6 9.5
Sp Mm 5.04 0.91 3.92 6.48
Sv pum 417 0.68 3.30 5.06
Sz pum 9.2 1.1 7.2 10.3
Sa pum 0.79 0.30 0.26 1.12

Zestawienie parametrow SGP dla prébek z grupy AM po peknieciu

Parametr Jednostka \,Sv;er?:;?: S%i%g?g\fe Minimum Maksimum
Sq pum 1.08 0.30 0.63 1.42
Ssk 1.9 24 0.0 5.8
Sku 39 52 3 138
Sp pum 19 11 11 40
Sv pm 6.0 24 3.5 10.6
Sz pum 25 11 15 45
Sa Mm 0.82 0.25 042 1.07
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4.3.2. Analiza wynikow wizualnej propagacji peknie¢

Wizualna ocena postaci

peknie¢ dla probek z grupy SM zostata
przedstawiona na Rycinie 28, a dla probki z grupy AM na Rycinie 29. Postac¢ obu
pekniec jest bardzo zblizona.

0.0 Ly
1 NM < |

(a) (b)
Rycina 28. Prébka z grupy SM: (a) histogram w kolorach symulowanych postaci
przetomu; (b) widok 3D w kolorach symulowanych postaci przetomu.

0.5

oduvinly
-1
N

w

0.0 T
s

(a) (b)
Rycina 29. Prébka z grupy AM: (a) histogram w kolorach symulowanych postaci
przetomu; (b) widok 3D w kolorach symulowanych postaci przetomu.
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4.4. Wyniki badan intensywnosci wytwarzania biofilmu przez drobnoustroje jamy

ustnej na powierzchni tlenku cyrkonu

Powstanie biofilmu na powierzchni prébek cyrkonu drukowanego 3D oraz
prébek cyrkonu frezowanego poczatkowo oceniano metodg jakosciowg (Richardsa),
a nastepnie metodg iloSciowg. Na podstawie przeprowadzonych badan
zaobserwowano réznice w ocenie biofilmu w metodzie jakosciowe;j i ilosciowej, lecz
w obu metodach nie stwierdzono zupetnego braku biofilmu. Do analizy opisowej
wynikdw uzyskanych za pomocg metody ilosciowej obliczono $rednig i odchylenie
standardowe dla danej grupy ceramiki. Do oceny normalnosci rozktadu danych
wykorzystano test t-Studenta (p<0,01). Dane byly dystrybuowane normalnie.
Porownanie srednich wynikow obu materiatdbw przeprowadzono w oparciu 0 norme
ISO 2854 [90]. Wyniki tworzenia sie biofilmu w metodzie ilosciowej dla wszystkich
szczepow w przypadku obu materiatow wykazujg miedzy sobg réznice, jednak

na poziomie istotnosci p<0.01 nie sg one istotna statystycznie.

4.4.1. Analiza wynikéw metody jakosciowej

W metodzie Richardsa [88] przyjeto nastepujgcg klasyfikacje wynikéw
w zaleznos$ci od uzyskanego zabarwienia badanych probek:

e (-) - brak komorek (szczep nietworzacy biofilmu);

e (+) - 10° - 10* CFU/ml (szczep stabo tworzacy biofilm);

e (++) - 10° - 106 CFU/ml (szczep silnie tworzgcy biofilm);

e (+++) - 10" - 108 CFU/ml (szczep bardzo silnie tworzgcy biofilm).

Szczep C. albicans zaklasyfikowano jako bardzo silnie tworzacy biofilm (+++)
(Rycina 18), jednak nie obserwowano istotnych roznic pomiedzy cyrkonem
drukowanym 3D a cyrkonem frezowanym. Stabsze wytwarzanie biofilmu
obserwowano w przypadku wykorzystanych w badaniu szczepdw bakteryjnych
i rowniez nie odnotowano istotnych roéznic w tworzeniu sie biofilmu zaréwno na
powierzchni tlenku cyrkonu drukowanego 3D jak i tlenku cyrkonu frezowanego.

Wyniki metody jakosciowej przedstawiono w Tabeli 9.
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Tabela 9. Klasyfikacja tworzenia sie biofilmu dla poszczegoélnych szczepdw - metoda

jakosciowa.

Szczepy wykorzystane w analizie biofilmu na prébkach tlenku cyrkonu
drukowanego 3D

C. albicans S. aureus P. aeruginosa E. faecalis S. mutans

+++ + + + +

Szczepy wykorzystane w analizie biofilmu na préobkach tlenku cyrkonu

frezowanego
C. albicans S. aureus P. aeruginosa E. faecalis S. mutans
++ + + + +

4.4.2. Analiza wynikdw metody ilosciowej

Wyniki tworzenia sie biofilmu oceniane metodg iloSciowg korespondowaty
z metodg jakosciowg [89]. Odnotowano minimalne réznice wystepowania biofilmu
na materiatach zawierajgcych cyrkon drukowany 3D (Tabela 10) oraz cyrkon
frezowany (Tabela 11). Wyniki srednich w CFU/ml (jednostke tworzaca kolonie)
i odchylen standardowych otrzymane metodg iloSciowg przedstawiono

na Rycinie 30.
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Tabela 10. Analiza wptywu materiatow tlenku cyrkonu drukowanego 3D wobec

szczepow C. albicans, S. aureus, P. aeruginosa, E. faecalis i S. mutans - metoda

ilosciowa.
Numer C. albicans | S. aureus P. aeruginosa | E. faecalis S. mutans
proby CFU/ml
1 6.1 x 108 1.6 x 10° 2.1x10° 2.5x10° 1.8 x 10°
2 6.8 x 108 2.5x10° 1.5 x 10* 2.5x10° 1.3 x10°
3 5.5 x 107 1.9x10° 2.1 x10° 2.3x10* 2.1x10°
4 6.5x 108 2.3x10° 2.6 x 10 1.8 x 10* 2.6 x 10*
5 6.2 x 10’ 1.8 x 10° 2.9x10° 2.4 x10° 2.5x10*

Tabela 11. Analiza wptywu materiatow tlenku cyrkonu frezowanego wobec szczepow

C. albicans, S. aureus, P. aeruginosa, E. faecalis i S. mutans - metoda ilosciowa.

Numer C. albicans | S. aureus P. aeruginosa | E. faecalis S. mutans
proby CFU/ml
1 6.7 x 108 1.3 x10° 2.1x10° 2.3x10° 2.2x10°
2 5.8 x 108 1.8 x 10° 1.4 x 10* 2.2x10° 1.7 x 10°
3 5.4 x10’ 29x10° 2.1x10° 2.1 x10* 2.0x10°
4 6.4 x 108 2.1x10° 2.2 x 10 2.2x10* 1.8 x 10*
5 5.2 x107 2.0x10° 1.9 x 10° 2.4 x10° 2.5x10*
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5. Dyskusja

5.1. Dyskusja dotyczgca przeglgdu systematycznego i metaanalizy

W czasie pisania przeglgdu systematycznego mozna byto znalez¢ jeden
przeglad dotyczgcy tematyki ceramiki wytwarzanej addytywnie, jednak nie dotyczyt
on wytgcznie ceramiki na bazie cyrkonu, ale wszystkich rodzajéw ceramiki
i obejmowat prace do poczgtku 2022 roku [38]. Wedtug PubMed, w 2022 roku
najwiecej nowych artykutow pojawito sie na temat uzupetnien z tlenku cyrkonu
wykonanych w technologii addytywnej. W przeglgdzie uwzgledniono dodatkowo
nowe artykuty (z 2022 r. i do 5 kwietnia 2023 r.), dodajgc do recenzowanych
artykutéw bazy Embase i Web of Science.

Przeprowadzony przeglad systematyczny miat na celu kompleksowe
przedstawienie, jak addytywnie wytwarzany tlenek cyrkonu zachowuje sie pod
wzgledem parametrow mechanicznych w poréwnaniu z konwencjonalnymi
uzupetnieniami z tlenku cyrkonu. tgcznie 19 badan uwzglednionych w tym
przegladzie byto badaniami eksperymentalnymi in vitro. Cechami, ktore najczesciej
powtarzaty sie wsrod prezentowanych artykutow, byta wytrzymatos¢ na zginanie oraz

twardoseé.

5.1.1. Wytrzymatos¢ na zginanie tlenku cyrkonu drukowanego 3D

Na podstawie dwoch artykutdow [47,73] mozna zauwazyC, ze orientacja
pozioma/prostopadta probek jest najbardziej odporna na zginanie. Drugg
zaleznoscig jest, ze im bardziej porowata probka tym mniejszg jej wytrzymatosc
na zginanie [81].

Poréwnujgc prébki drukowane i frezowane okazuje sig, ze prébki
wyprodukowane metodg addytywng wykazujg nizsze wartosci wytrzymatosci
na zginanie. W badaniach branych pod uwage w przegladzie wystepuje niewielka
réznica w wynikach na korzys¢ ceramiki wykonanej w technologii ubytkowej, ktora
jest nieistotna statystycznie. Badania wiasne wykazujg duzg heterogenicznosc
— normalnie powinna ona wynosi¢ okoto 50% — w badaniu wiasnym ksztattuje sie na
poziomie 98%. Jedno z badan [52] z pewnoscig wypacza wyniki metaanalizy

dotyczgcej wytrzymatosci na zginanie, poniewaz wyniki dla tlenku cyrkonu
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wytwarzanego technologia druku 3D sg zdecydowanie nizsze niz w innych
badaniach, mimo Zze zastosowano ten sam materiat — LithaCon 3Y 210 (Lithoz,
Wieden, Austria), ktory w innych badaniach wykazat znacznie wieksze wartosci tego
parametru. Moze to wynikac z réznic w metodologii poszczegolnych badan.

W poréwnaniu z innymi tradycyjnymi ceramikami dentystycznymi, czesciowo
stabilizowany itrem polikrystaliczny tetragonalny tlenek cyrkonu (Y-TZP) wykazywat
najlepsze wiasciwosci mechaniczne i odpornos¢ na pekanie [91]. Technicy i lekarze
stomatolodzy powinni pamietaé, ze spiekanie w temperaturze 1600°C jest szkodliwe
dla wytrzymatosci i niezawodnosci 3Y-TZP i nalezy go unikaC przy wyborze
programu spiekania ceramiki cyrkonowe;j stabilizowanej 3 mol% itru [92]. Najwiekszg
wytrzymato$¢ na zginanie wykazaty grupy spiekane w temperaturze od 1400°C
do 1550°C [93].

5.1.2. Mikrotwardos¢ tlenku cyrkonu drukowanego 3D

Z badan wtasnych wynika, ze twardos¢ probek wytworzonych metodami
wytwarzania przyrostowego i technikg ubytkowg moze by¢ porownywalna. Pomimo
dwoch badan z metaanalizy [73,79], ktore pokazuja, ze drukowany tlenek cyrkonu
wypada jeszcze lepiej w testach in vitro niz jego frezowany odpowiednik, ogdlna
mikrotwardos¢ ceramiki drukowanej w 3D jest nizsza, ale nie ma znaczgcej rdéznicy
pomiedzy typem ceramiki o danej charakterystyce. Niestety niejednorodnosc
badania w tym przypadku jest taka sama jak w przypadku wytrzymatosci na
zginanie.

Twardos$¢ jest parametrem, ktéry sprawdza sie w badaniach w réznych
zakresach obcigzen. Mozna jg podzieli¢ na:

- twardos¢ konwencjonalng (obcigzenia od 1 kg do 50 kg),
- mikrotwardosc¢ (obcigzenia od 1 g do 2 kg),
- nanotwardos¢ (obcigzenia od 0,001 g do 30 g).

W badaniach wtasnych najbardziej skupiono sie na parametrze
mikrotwardosci. W badaniach autorzy przedstawili rézne obcigzenia, z jakimi dziatata
dana probka. Do metaanalizy zakwalifikowano jedynie artykuty [73,74,79], w ktorych
sita byta podobna — 9,8 N, czyli rownowarto$¢ obcigzenia 1 kg. Z tego powodu

z metaanalizy wytgczono jedno badanie [44], gdyz do obliczenia tego parametru
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uzyto znacznie wiekszej sity — sity 294 N, co odpowiada obcigzeniu 30 kg (zakres
twardosci konwencjonalnej).

Szlifowanie prébek ma znaczacy wptyw na twardos¢ materiatu. W niewielu
badaniach oceniano te ceche zaréwno przed, jak i po szlifowaniu. Wedtug kilku
artykutow [94,95], w porownaniu z bezposrednim stanem po spiekaniu,
po szlifowaniu twardos¢ ma tendencje do wzrostu. Wzrost ten przypisuje sie
mechanizmowi zmiany fazy [96]. Ze wzgledu na zwiekszong twardos¢ spiekanego
tlenku cyrkonu, Scieranie spiekanych probek spowodowato réwniez zmniejszenie
chropowatosci powierzchni i przejscie fazowe z tetragonalnej do jednoskosnej formy
tlenku cyrkonu [97]. Z danych tych mozna stwierdzicC, ze aby poprawi¢ wiasciwosci
mechaniczne uzupetnienia, nalezy je przed wprowadzeniem do jamy ustnej pacjenta
wygtadzic.

Konieczne sg dalsze badania, aby jednoznacznie okresli¢, ktoéry materiat
ma lepszg wartos¢ tego parametru. Mozna jednak z catg pewnos$cig stwierdzic,
ze tlenek cyrkonu drukowany 3D jest materiatem, z ktérym mozna wigza¢ duze

nadzieje na przysztosc.

5.1.3. Ograniczenia przegladu

Ogdélng jakos¢ badan mozna uznaé za wysokg [50,73,78] i $rednig
[44,47,51-53,60,61,74-77,79-83], zatem wszystkie uwzglednione badania prezentujg
poziom jakosci pozwalajacy przypuszczaé, ze dana cecha moze wystepowac takze
w badaniu klinicznym. Mocng strong uwzglednionych badan jest trafny opis prébek
badawczych w probie badawczej i kontrolnej, prawidiowe zatozenia przyjete przy
tworzeniu srodowiska do przeprowadzenia badania oraz opis przeprowadzenia
pomiarow. Istniejg jednak pewne niedociggniecia, ktore nalezy omowic.
W wiekszosci uwzglednionych badan nie przeprowadzono obliczen liczebnosci
préby, co uwaza sie za istotne dla traktowania wynikéw jako wigzgcych. W wielu
Z nich nie podano informacji o zrédle uzytego materiatu, o osobie, ktéra projektowata
prébki i dokonywata pomiaréw, a takze brak bylo opisu osoby odczytujgcej
i interpretujgcej wyniki. Wiele badan nie obejmowato wszystkich etapéw badania
i w zadnym z nich nie uwzgledniono prawidtowej proby Slepej w catym badaniu.
Niektore z badan czesciowo randomizowaty wyniki podczas oceny wynikow badania

w SEM, ale pomijaty je podczas badania pozostatych cech.
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Obecnie technologia druku ceramicznego jest w dalszym ciggu drozsza
w porownaniu do technologii subtraktywnej, gdyz specjalistyczny sprzet w postaci
drukarek 3D do cyrkonu nie jest dzi§ tak powszechnie stosowany w protetyce
stomatologicznej. Prawdopodobnie wraz z popularyzacjg tej technologii sytuacja
ta ulegnie zmianie, zwtaszcza, ze istniejg ku temu tendencje, gdyz w poréwnaniu do
technologii ubytkowej tracimy znacznie mniejsze ilosci materiatu.

Wadg tlenku cyrkonu jest jego podatnos$é¢ na ,starzenie sie” (LTD -
degradacja w niskiej temperaturze) [98]. Proces ten polega na spontanicznej
przemianie gazowej formy tetragonalnej w monocykliczng w temperaturach ponizej
400°C i w warunkach duzej wilgotnosci. Towarzyszy temu rozwdj mikropekniec
i wzrost objetosci o 3%. W przypadku pojedynczych koron najbardziej podatna
na ztamania jest czes¢ wewnetrzna. Jest to niestety czesto tgcznik filaru z przestem
w przypadku mostow wieloelementowych. Wedtug kilku badan [99,100] mieszanki
tlenku cyrkonu i tlenku glinu sg mniej podatne na LTD niz czysty tlenek cyrkonu.
Problem ten wystepuje analogicznie w przypadku stosowania drukarek 3D,
poniewaz zuzyta zawiesina sktada sie nie tylko z tlenku cynku, ale takze czesto
i z innych dodatkow.

Kolejng wadg technologii addytywnej jest konieczno$¢ usuniecia spoiwa
z masy drukarskiej. Ze wzgledu na obecnos¢ spoiw i ceramiki w zawiesinie
drukarskiej SLA lub DLP konieczne jest de-binding (usuniecie spoiwa) i spiekanie, co
wydtuza proces produkcji danej probki [101]. Nie wyklucza to jednak mozliwosci
stosowania u pacjentdw tlenku cyrkonu addytywnego i mozemy sie spodziewac,
ze w przysziosci dentysci bedg mogli wykorzystywac cyrkon drukowany w 3D

w uzupetnieniach protetycznych.
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5.2. Dyskusja dotyczgca badan wytrzymatosciowych i powierzchniowych.

W nowoczesne]j stomatologii duzym wyzwaniem jest wytworzenie
estetycznego, wytrzymatego i biokompatybilnego uzupetnienia protetycznego.
Naprzeciw oczekiwaniom klinicystow i potrzeb pacjentow wychodzg materiaty
o witasciwosciach podobnych do tkanek ludzkiego zeba, miedzy innymi opisywany
w badaniu witasnym tlenek cyrkonu. Rozwdj najnowszych technologii pozwala na
stosowanie réznych metod wytwarzania tego materiatu. Powyzsze badanie in vitro
miato na celu poréwnanie parametrow mechanicznych, takich gestosc,
mikrotwardos¢, wytrzymatosci na zginanie i Sciskanie, a takze strukture
geometryczng cyrkonu frezowanego i wytwarzanego technikg addytywna.

Pierwotnie zatozona hipoteza zerowa zostata w petni potwierdzona dla préb
wytrzymatosciowych. Badania nie wykazaty statystycznie istotnych réznic pomiedzy
dwoma materiatami na poziomie istotnosci 0.01. W badaniach wiasnych
nie wykazano statystycznej réznicy miedzy materiatami w przeciwienstwie do badan
Baysal et al. [74], gdzie cyrkon drukowany wykazat stabsze wyniki od frezowanego,
posiadajgc w grupie SM 1501.4 + 60.1 HV, czyli istotnie wyzszg wartos¢ HV niz
w grupie AM (1169.2 + 48.4 HV). Przyczyna réznicy w obu badaniach moze by¢ fakt,
ze probki do obu badan mimo wykorzystania tego samego materiatu badania Baysal
et al. byly wykonane na innej drukarce (Carmel 1400, XJet, Israel). Wykazanie réznic
miedzy tymi dwoma drukarkami wymagatoby wiekszej ilosci badan.

WytrzymatoS¢ na zginanie naturalnych zebdw trzonowych wynosi od 103
do 167 MPa, zatem niezaleznie od wynikow badan grupy AM czy SM, w zupetnoSci
wystarczy do zastgpienia zebdéw naturalnych. W badaniach wiasnych wynosita ona
dla grupy AM 813 = 265 MPa oraz dla grupy SM 688 + 100 MPa. Réznica, pomimo
ze dosc¢ znaczna, nie jest istotna statystycznie na poziomie istotnosci 0.01 z powodu
duzego rozrzutu czgstkowych wynikéw, co jest typowe dla materiatow kruchych.
Revilla-Ledn et al. [61] w swoich badaniach uzyli do zbadania tej cechy tego samego
materiatu, ale rezultatem ich badan bylo otrzymanie wynikdw catkowicie
odmiennych, 320.32 + 40.55 MPa oraz 914.75 + 68.12 MPa odpowiednio dla grupy
AM i SM. Z kolei wyniki badan wtasnych zgadzajg sie z wynikami pracy Zandinejad
et al. [81], ktorzy obliczyli, ze tlenek cyrkonu z grupy AM o porowatosci 0% (AMZO0)
wykazat najwyzszg wartos¢ wytrzymatosci na zginanie 755.1 + 147.1 MPa, gdzie

te wyniki réwniez nie zgadzajg sie z ustaleniami wczesniejszego autora [61].
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Z kolei w innym badaniu Revilla-Ledn et al. [52] autorzy uzywajgc zamiast cyrkonu
wytwarzanego za pomocg SLA (3DMix ZrO2, 3D Ceram Sinto, France) materiatu
produkowanego technologig LCM (LithaCon 3Y 210, Lithoz GmbH, Austria)
otrzymali wyniki rzedu 1518.9 £ 253.9 MPa dla probek druku 3D, ktére uzyskaty
istotnie wyzszg Srednig wartos¢ wytrzymatosci na zginanie w poréwnaniu z prébkami
frezowanymi (980.5 * 130.3 MPa). Przyczyne tak widocznych roznic miedzy
badaniami mozna ttumaczy¢ innym sktadem chemicznym materiatdw, zmianami
podczas procedur produkcyjnych, bgdz réznicg w porowatosci danego materiatu.
Niektorzy autorzy uwazajg takze, ze proces postprodukcyjny cyrkonu moze wptywac
na jego wiasciwosci mechaniczne, jak na przyktad jego polerowanie ktore moze
znacznie poprawi¢ wytrzymatos¢ na zginanie [102].

W aktualnej literaturze brakuje informaciji na temat wytrzymatosci na sciskanie
drukowanego cyrkonu, pomimo, ze jest to bardzo wazna cecha dla materiatu
majgcego zastosowanie w jamie ustnej. W badaniach wiasnych wykazano
wytrzymato$¢ na $ciskanie na poziomie 3.99 + 0.65 GPa w SM group oraz
4.16 + 0.53 GPa w AM group. Wsréd artykutéw znaleziono tylko jedng prace [60]
odnosnie tlenku cyrkonu produkowanego addytywnie w odniesieniu do tej cechy, ale
ze wzgledu na inny materiat, proces produkcji, a takze bardzo niskie wyniki rzedu
60-172 MPa, ktére wydajg sie niewiarygodne, nie mozna poréwnaé rezultatéw tych
badan.

Pomimo, ze modut Younga jest statg materiatowg, typowe jest to, ze przy
Sciskaniu (czy rozcigganiu) otrzymuje sie wyzsze wyniki modutu Younga niz przy
zginaniu. Wynika to m.in. z nieuwzglednienia sit scinajgcych podczas obliczen
analitycznych dotyczgcych zginania, oraz tego, ze przy zginaniu rozktad naprezen
jest bardzo nierdbwnomierny w poréwnaniu do sciskania. Sprezysto$¢ obu badanych
ceramik zaréwno przy zginaniu jak i przy sciskaniu wyrazona obliczonym modutem
Younga okazata sie na tyle podobna dla obu materiatow, ze autorzy zrezygnowali
z obliczania wspoétczynnika Poissona i Weibulla.

Gestos¢ jest jedng z cech ceramiki, ktéra moze mie¢ duzy wplyw na jej
wiasciwosci mechaniczne. W badaniach Opalinska et al. [103] stwierdzono, ze przy
spadku wielko$ci nanoczagstek lub przy wzroscie powierzchni wtasciwej, gestosé
nanoczgstek maleje [48]. Moze to byC spowodowane technikg produkcji bgdz
jakoscig danego materiatu. Autorzy badan nad tlenkiem cyrkonu w swoich badaniach

[74,76] uzyskali wyniki gestosci na poziomie -6 g/cm3. W badaniach wiasnych
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uzyskano bardzo podobne rezultaty, w grupie AM nizszg gestos¢ ceramiki niz
w grupie SM, odpowiednio 6.003 £ 0.035 g/cm?®i 6.056 + 0.031 g/cm?>. Roznice te sg,

pomimo ze niewielkie, to istotne statystycznie na poziomie istotnosci p<0.01.

5.3. Dyskusja dotyczgca badan mikrobiologicznych

Autorzy badania przeprowadzili analize jakosciowg i iloSciowg wytwarzania
biofilmu poprzez drobnoustroje najczesciej wystepujgce w jamie ustnej. Obecnosc
w jamie ustnej Candida albicans jest znana stomatologom i mikrobiologom od lat
[104]. Standardowo grzyb ten wystepuje w zdrowej jamie ustnej i nie wywotuje
zadnych niepozgdanych reakcji w jamie ustnej. Niestety kiedy jego réwnowaga ulega
zachwianiu i dochodzi do zwiekszenia liczby kolonii grzybiczych lub jego zjadliwosci
moze on doprowadzi¢ do infekcji, a nastepnie do rozwiniecia kandydozy jamy ustnej
[105]. W badaniu wtasnym oba testowane materiaty nie zostalty poddane Zadnej
obrébce powierzchni materiatu, aby zobaczy¢ jak drobnoustroje zachowujg sie
na powierzchni bezposrednio otrzymanej po procesie produkcji. Analiza statystyczna
(p<0,01) pozwolita na potwierdzenie hipotezy zerowej na podstawie wynikéw badan
ilosciowych, ze réznica w intensywnosci wytwarzania biofilmu przez Candida
albicans nie jest istotna statystycznie. Badania Cepic i wsp. [106] wykazaty,
ze istotne zwiekszenie przylegania grzybéw rodzaju Candida albicans mozna
zauwazy¢ na powierzchniach pokrytych glazurg w poréwnaniu z tymi, ktére zostaty
uprzednio oszlifowane. Wskazujg oni rowniez, ze czynnikiem, ktory moze zwiekszac
te adhezje prawdopodobnie jest mucyna znajdujgca sie w slinie. Ta sama zaleznos¢
wzgledem powierzchni wystepuje nie tylko przy grzybach, ale réwniez przy biofilmie
wytworzonym przez bakterie [107]. Mozna wiec na tej podstawie wyciggng¢ wniosek,
ze w celu ograniczenia tworzenia sie biofilmu zawsze powinno wykonywac sie
uprzednio polerowanie powierzchni tlenku cyrkonu [108]. Z kolei Khattar i wsp. [109]
zauwazyli, ze tlenek cyrkonu stosowany jako dodatek do innego materiatu w niskim
stezeniu (0,5%) nie dos¢, ze nie zwieksza chropowatosci materiatu to znaczgco
obniza adhezje grzybow do powierzchni materiatu w porownaniu do probek
z pozostatych grup badania autora co dodatkowo potwierdza informacje
o biokompatybilnosci tlenku cyrkonu.

Bakterie w jamie ustnej odgrywajg kluczowg role w utrzymaniu zdrowia jamy

ustnej, ale mogag rowniez przyczyniac sie do réoznych probleméw zdrowotnych [110].
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Z tego powodu rowniez autorzy postanowili sprawdzi¢ czy wystepujg réznice miedzy
adhezjg poszczegolnych bakterii pomiedzy tlenkiem cyrkonu frezowanym
a drukowanym 3D. W badaniach wifasnych nie wykazano réznic pomiedzy
intensywnoscig wytwarzania biofilmu poprzez bakterie w przypadku obu materiatow.
Jest to bardzo dobra wtasciwos¢, gdyz nowy materiat moze pod tym wzgledem
konkurowa¢ z dostepnym od lat na rynku frezowanym tlenkiem cyrkonu. Jak
wykazujg badania podczas poréwnywania intensywnosci biofilmu ws$rdéd tytanu,
PEEK’u (polieteroeteroketonu) i tlenku cyrkonu to witasnie ten ostatni sposrod
badanych uzyskuje najnizsze wskazniki adhezji drobnoustrojéw do swojej
powierzchni [111]. Potwierdzajg to réwniez badania innych autoréw [112],
uwzgledniajgc jednak fakt, ze w przypadku struktur takich jak implanty dentystyczne
pomimo, ze pierwotnie utworzony biofilm w mniejszej ilosci akumuluje sie
na implantach z tlenku cyrkonu niz na przyktad jego tytanowych odpowiednikach,
to jednak w przypadku jego starzenia réznica ta ulega zmniejszeniu.

Na adhezje drobnoustrojow do powierzchni mogg wptywaé rowniez inne
czynniki, jednym z nich jest sposob sterylizacji powierzchni materiatu. Prébki
sterylizowane na sucho wykazujg znaczaco nizszg ilos¢ biofilmu na powierzchni
tlenku cyrkonu, podczas gdy naswietlanie miedzy innymi promieniami UVC lub
gamma skutkuje wiekszym namnazaniem sie drobnoustrojow. Niektérzy autorzy
[113] wigzg to zjawisko ze zwiekszeniem hydrofilno$ci materiatu, co moze wptywac
na szybsze rozmnazanie sie bakterii w bardziej wilgotnym srodowisku.

Wszystkie wyzej opisane cechy swiadczg o wysokiej biokompatybilnosci
tlenku cyrkonu, ktérg po zastosowaniu dodatkowych zabiegéw mozna dodatkowo
zwiekszy¢ i spowolni¢ kolonizacje jego powierzchni poprzez drobnoustroje jamy
ustnej. Dodatkowo nowy materiat w postaci drukowanego tlenku cyrkonu daje
mozliwosci tworzenia skomplikowanych projektow, takich jak implanty lub
specjalistyczne tgczniki do protez. Mozemy rowniez zaoszczedzi¢ cze$¢ materiatu,
ktéra jest tracona podczas standardowego wytwarzania metodg frezowania.
W przyszitosci, po przeprowadzeniu dodatkowych badan i rozprzestrzenieniu tlenku
cyrkonu w technologii druku 3D, moze stac sie on czesto stosowanym materiatem,
nie tylko ze wzgledu na szybkos¢ procesu produkcji, ale rowniez na tworzenie nie
tylko litych, ale rowniez czesciowo porowatych elementow [60].

Celem tego badania byto wykazanie réznic pomiedzy materiatami pod

wzgledem adhezji drobnoustrojéw. W jamie ustnej oprocz uzytych w badaniu
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drobnoustrojow wystepuje ponad 700 innych gatunkdw bakterii i grzyboéw. W badaniu
nie sposob bytoby sprawdzi¢ wszystkie z nich, dlatego uzyto jedynie najbardziej
popularnych gatunkéw, wiec mozna sugerowaé, ze przy innym rodzaj
drobnoustrojow mogg wystgpi¢c wieksze roznice pomiedzy wynikami uzyskanymi

Z porownania obu materiatow.

5.4. Przysztosc¢ tlenku cyrkonu drukowanego w 3D w stomatologii

Poréwnujgc badania mechaniczne w tym przegladzie systematycznym,
mozna zauwazyC, ze drukowany tlenek cyrkonu moze pod tym wzgledem
konkurowaé z cyrkonem frezowanym. Oczywistg zaletg jest to, ze podczas
stosowania techniki addytywnej nie dochodzi do ubytkéw materiatu, poniewaz
zuzywamy tylko tyle materiatu, ile jest potrzebne do wykonania danego uzupetnienia
statego.

Pomimo braku mozliwosci omdéwienia cen uzupetnien cyrkonowych w druku
3D, mozna stwierdzi¢, ze uzycie mniejszej ilosci materiatu i brak usuwania resztek
z krgzkébw jak w technologii subtrakcyjnej moze prowadzic do wniosku,
ze uzupetnienia te bedg w dluzszej perspektywie czasu tansze
od konwencjonalnych. Wpytwarzanie ceramicznych uzupetnien statych zostato
znacznie utatwione i przyspieszone dzieki pojawieniu sie technologii CAD/CAM
w stomatologii. W porownaniu z konwencjonalnymi laboratoryjnymi uzupetnieniami
analogowymi, uzupetnienia dentystyczne frezowane cyfrowo mozna wykonaé
podczas jednej wizyty w gabinecie, oszczedzajgc czas, pienigdze i wysitek [114].
W poréwnaniu do tradycyjnego wytwarzania wyciskédw 2z klasycznych mas
protetycznych, cyfrowy przebieg pracy ma istotne zalety w przypadku protetyki statej,
w tym nizsze koszty [115] i zwiekszong efektywnos$¢ czasowg [116]. Jesli chodzi
o optacalnos¢ ceramiki wykonanej w technologii druku 3D, wcigz nie ma
wystarczajgcej liczby prac poruszajgcych ten temat, dlatego przyszie prace w tym
obszarze bytyby bardzo przydatne.

Po poréwnaniu danych testowych zawartych w wykonanym przeglgdzie
systematycznym i badaniach wtasnych mozna rowniez zauwazy¢, ze pod wzgledem
wiasciwosci mechanicznych i mikrobiologicznych tlenek cyrkonu drukowany

w technologii 3D moze konkurowac z konwencjonalnym tlenkiem cyrkonu.
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Druk 3D jest wcigz nowg technologig w stomatologii, a w szczegolnosci druk
z tlenku cyrkonu. Jest to technologia, ktora caty czas sie rozwija i na rynku wcigz
pojawiajg sie nowi producenci wykonujgcy elementy w tej technologii, a takze
wykorzystujgcy inne materiaty, z ktérych wykonywane mogg byC¢ uzupetnienia
protetyczne. Jednym z takich materiatow jest dwukrzemian litu, ktory w ostatnim
czasie réwniez staje sie coraz czesciej uzywanym materiatem w stomatologii

odtworczej miedzy innymi poprzez firme Lithoz (Wien, Austria) [117].

6. Wnioski

W tym przegladzie systematycznym opisano wiele artykutdéw, z ktorych
wszystkie dotyczyly dos¢ dobrej jakosci badan in vitro. Brakuje badan w tym
zakresie, ktore odnosityby sie do klinicznej przydatnosci zastosowania druku 3D
w stomatologii. Zaletami druku 3D ceramiki jest szybsza produkcja, wieksza
wydajnos¢ procesu i mniej odpadéw materiatowych. Jesli technologia przyrostowa
moze zapewni¢ wiekszg adaptacje kliniczng, wskazane bedzie wykorzystanie jej do
tworzenia trwatych uzupetnien ceramicznych. Sugeruje sie prowadzenie dalszych
badan w celu zwiekszenia przydatnosci klinicznej statych uzupetnien protetycznych
wykonywanych tg technologig. Wazne jest, aby ocenic, ktéra technologia druku
i materiat jest najlepsza do produkcji koron ceramicznych, a nastepnie technologie

te nalezy oceni¢ w badaniach klinicznych.

Badanie parametrow mechanicznych moze dostarczy¢ technicznego
uzasadnienia do opracowania wskazan do szerszego zastosowania ceramiki

drukowanej 3D w praktyce kliniczne;.
Na podstawie przeprowadzonych badan wyciggnieto nastepujgce wnioski:

1. Przeprowadzone badania i analizy wykazaty, ze przy 99% poziomie ufnosci
(p<0,01) wiasciwosci mechaniczne ceramiki wytwarzanej technologig addytywng sg

statystycznie takie same jak ceramiki frezowanej cyrkonowe;j.

2. Badane ceramiki roznig sie nieznacznie gestoscig, a w technice addytywne;j
otrzymuje sie materiat 0 mniejszej gestosci, jednak réznica w gestosci jest na tyle

mata, ze nie wptywa na wtasciwosci mechaniczne.
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3. Struktura geometryczna analizy powierzchni probek zaréwno z grupy
subtraktywnej (SM), jak i addytywnej wykazuje jedynie niewielkie zmiany w poblizu
pekniecia dla probek z grupy AM. Zmiany te sg jednak znikome. Wizualna
mikroskopowa ocena postaci pekniecia wykazuje istotne podobienstwa dla obu

typow prébek.

4. Badanie wiasciwosci mikrobiologicznych sugeruje mozliwos¢ szerszego
wprowadzenia ceramiki drukowanej 3D do praktyki klinicznej. Przeprowadzone
badania pomimo ukazania minimalnych réznic miedzy wytwarzaniem biofilmu przez
drobnoustroje dla obu grup wykazaty, ze przy 99% poziomie ufnosci (p<0,01)
adhezja szczepow bakteryjnych i grzybiczych uzytych w badaniu jest statystycznie

taka sama do ceramiki wytwarzanej technologig addytywng jak ceramiki frezowane;j.

5. Drukowany tlenek cyrkonu posiada predyspozycje do konkurowania z tlenkiem
cyrkonu wytwarzanym technikg ubytkowg, jednak przed jego szerszym
wprowadzeniem na rynek istnieje potrzeba wykonania dodatkowych badan
mikrobiologicznych in vivo, a takze wiekszej ilosci testow mechanicznych, ktore

bytyby w stanie odwzorowac warunki kliniczne panujgce w jamie ustnej pacjenta.
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7. Streszczenie

Wstep

Tlenek cyrkonu jest jednym z najczesciej wykorzystywanych materiatow
w produkcji protez statych w stomatologii. Jest to spowodowane jego wysokimi
wartosciami parametrow mechanicznych, a takze wysokg estetykg i biozgodnoscig
materiatu. Najcze$ciej prace protetyczne z tlenku cyrkonu wykonywane sg
w technologii ubytkowe;.

W ostatnich latach rozw¢j cyfryzacji pozwolit na wprowadzenie do
stomatologii druku 3D. Technologia ta pierwotnie zarezerwowana gtéwnie do etapow
posrednich coraz czesciej jest wykorzystywana w pracy klinicznej. Jedng z nowosci
na rynku stomatologicznym jest wykonawstwo za pomocg technologii addytywne;j
elementéw z tlenku cyrkonu. Materiat ten jednak musi spetnia¢ te same wymagania,

ktore sg stawiane tlenkowi cyrkonu wykonywanemu w technologii subtraktywne;j.

Cel pracy

1. Zebranie i usystematyzowanie dostepnej w pismiennictwie wiedzy na podstawie
badan in vitro dotyczacych cech mechanicznych tlenku cyrkonu wykonywanego
w technologii addytywne;j.

2. Poréwnanie parametrow mechanicznych (wytrzymato$¢ na zginanie, twardosc)
uzywajgc metaanalizy miedzy tlenkiem cyrkonu wykonywanym addytywnie
i subtraktywnie wsrdod dostepnej literatury, a takze wyselekcjonowanie najczesciej
uzywanego materiatu i technologii druku 3D tlenku cyrkonu.

3. Analiza poréwnawcza tlenku cyrkonu wykonywanego addytywnie i subtraktywnie
pod wzgledem parametréw mechanicznych (wytrzymato$¢ na zginanie, $ciskanie,
twardos¢, gestose).

4. Analiza poréwnawcza tlenku cyrkonu wykonywanego addytywnie i subtraktywnie
pod wzgledem parametrow powierzchniowych (chropowatos¢, propagacja pekniec).
5. Analiza porownawcza tlenku cyrkonu wykonywanego addytywnie i subtraktywnie
pod wzgledem intensywnosci wytwarzania biofiimu przez drobnoustroje
na ich powierzchni.

6. Ocena mozliwosci wykorzystania tlenku cyrkonu drukowanego 3D jako materiatu

w przysztosci zastepujgcego tlenek cyrkonu wykonany w technologii subtraktywne,;.
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Materialy i metody

W badaniu porownano wtasciwosci mechaniczne i fizyczne, okreslono
topografie powierzchni tlenku cyrkonu wykonywanego metodg addytywng jak
i frezowania, a takze sprawdzono intensywno$¢ wytwarzania biofilmu na ich
powierzchniach.

Dla okreslenia wiasciwosci mechanicznych i fizycznych pierwotnie wykonano
przeglad systematyczny wraz z metaanalizg ze wzgledu na fakt, ze parametry
te wskazujg na wytrzymatos¢ materiatbw. Przeglgd przeprowadzono zgodnie
z os$wiadczeniem i wytycznymi dotyczgcymi raportowania PRISMA, a takze
wytycznymi  zawartymi w Cochrane Handbook for Systematic Reviews
of Interventions. W dniu 5 kwietnia 2023 roku przeprowadzono wyszukiwanie
wyszukiwarek PubMed Central, Scopus, Web of Science i Embase z nastepujgcymi
stowami kluczowymi: (zirconia) AND (additive manufacturing OR 3d-printing OR AM)
AND (prosthodontics OR crown).

W badaniach mechanicznych okreslono wytrzymatos$¢ na zginanie wykonujgc
3 punktowy test na zginanie przy uzyciu uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej
(ElectroPuls E10000, Instron, USA), wytrzymatos¢ na $ciskanie wykonujgc test na
Sciskanie uzywajgc uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej (Instron 8850, Instron,
USA) a takze sprawdzono twardos¢ dokonujgc pomiaru wg Vickersa przy uzyciu
uniwersalnej testera twardosci (Wilson UH930, Buehler, Germany). Przy uzyciu
metody Archimedesa za pomocg laboratoryjnej wagi hydrostatycznej (ALZ60, AXIS,
Poland) wykonano rowniez pomiar gestosci dla obu materiatow.

W badaniach powierzchniowych okreslono strukture geometryczng
powierzchni  okreslajagc  chropowatos¢ oraz propagacja peknieé¢ prébek.
Do poréownania obu tych cech uzyto pomiarow i obrazéw wykonanych za pomocg
specjalistycznego mikroskopu laboratoryjnego (DCM8, Leica Microsystems,
Germany).

W badaniach mikrobiologicznych okre$lono intensywnos¢ wytwarzania
biofilmu na powierzchni badanych probek poprzez umieszczenie ich w 5 najczesciej
wystepujgcych szczepach drobnoustrojow w jamie ustnej (Staphylococcus aureus
ATCC 25923, Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Enterococcus faecalis ATCC
29212, Streptococcus mutans ATCC 35668 oraz Candida albicans ATCC 10231)
i porownanie adhezji za pomocg metody jakosciowej wg Richardsa i iloSciowej wg

Maczynskiej i wsp.
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Wyniki

Wykonujgc przeglad systematyczny strategia wyszukiwania zidentyfikowata
686 potencjalnych artykutow, w tym 243 z PubMed Central, 177 z Embase,
200 z Web Of Science i 66 z Scopus. Ostatecznie analizie jakosciowej poddano 19
prac, z czego wszystkie wigczone badania byty wylgcznie eksperymentalnymi
badaniami in vitro. Nastepnie dokonano dwoch metaanaliz dwoch najczesciej
badanych cech wytrzymatosciowych, z ktérych pierwszg byta wytrzymatosc
na zginanie. Z wynikow metaanalizy wynika, ze ceramika wytwarzana metodg
addytywng charakteryzuje sie w sumie mniejszg wytrzymatoscig na zginanie, jednak
roznica ta jest nieistotna statystycznie w stosunku do ceramiki wytwarzanej metodg
subtraktywng. Nalezy jednak stwierdzi¢, ze fakt, ze badania r6znig sie od siebie
znaczgco wymiarami przedmiotu, rodzajem ceramiki i niewielkim wyposazeniem
badawczym, co wptywa na ich niejednorodnosé. Kolejng cechg poddang
metaanalizie byta twardo$¢ materiatow. Na podstawie wynikow tej metaanalizy nie
stwierdzono istotnej réznicy pomiedzy rodzajem ceramiki pod wzgledem danej
cechy. Istnieje jednak rowniez znaczgca niejednorodnos¢ wynikajgca z podobnych
powoddw, ktdre wymieniono przy pierwszej metaanalizie.

Do analizy poréwnawczej badan mechanicznych wykorzystano test t-studenta
przy poziomie istotnosci p<0.01. Wytrzymatos¢ na zginanie w przypadku grupy SM
wynosita ona 688 £ 100 MPa, a w grupie AM 813 * 265 MPa. Wytrzymato$¢ na
Sciskanie w grupie SM wynosita 3.99 + 0.65 GPa, a w grupie AM 4.15 + 0.53 GPa.
Mimo, Zze roznice w wynikach obu tych cech wystepuja, przy zadanym poziomie
istotnosci nie sg one istotne statystycznie. Dla obu tych wytrzymatosci wykonano
réwniez pomiary modutdw Younga, ktory réwniez nie wykazat istotnych statystycznie
réznic miedzy materiatami. Przy badaniu gestosci w grupie SM s$rednia wartosé
wynosita 6.056 + 0.031 g/cm®* , a w grupie SM 6.003 + 0.035 g/cm3. Analiza
statyczna o poziomie istotnosci p<0,01 wskazata, Zze roznice w gestosciach
materiatdw byly istotne statystycznie. W badaniu twardosci wg Vickersa grupa SM
wykazata nizsze wartosci niz grupa AM, odpowiednio 1285 + 30 HV i 1319 £ 23 HV,
jednakze estymowane Srednie statystycznie dla obu materiatdw nie roznig sie
miedzy soba.

Badanie struktury geometrycznej powierzchni wykazato, ze prébki wykonane
addytywnie (AM group) i subtraktywnie (SM group) posiadajg jedynie niewielkie
zmiany w poblizu pekniecia w przypadku prébek z grupy AM, zmiany te sg jednak
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minimalne. Podczas badania formy pekniecia pod mikroskopem, mozna dostrzec
zauwazalne podobienstwa pomiedzy obydwoma typami materiatéw.

Do analizy poréwnawczej badan mikrobiologicznych réwniez wykorzystano
test t-studenta przy poziomie istotnosci p<0.01. Wykonujgc pomiar metody
jakosciowej jeden ze szczepow - szczep C. albicans zaklasyfikowano jako bardzo
silnie tworzacy biofilm (+++), jednak nie obserwowano istotnych réznic pomiedzy
cyrkonem drukowanym 3D a cyrkonem frezowanym. Stabsze wytwarzanie biofilmu
obserwowano w przypadku wykorzystanych w badaniu szczepdw bakteryjnych,
gdzie réwniez nie odnotowano istotnych réznic w tworzeniu sie biofilmu zaréwno na
powierzchni tlenku cyrkonu drukowanego 3D jak i tlenku cyrkonu frezowanego.
Wyniki metody ilosciowej korespondowaty z wynikami metody jakosciowej, wykazujg
nieznacznie wieksze odktadanie sie biofilmu na powierzchni tlenku cyrkonu

wykonanego w technologii druku 3D, jednak réznica ta nie byta istotna statystycznie.

Whioski:

1. Wihasciwosci mechaniczne tlenku cyrkonu wytwarzanego technologig addytywng
sg statystycznie takie same jak frezowanego.

2. Badane ceramiki roznig sie nieznacznie gestoscig, gdyz w technice addytywnej
otrzymuje sie materiat o nieco mniejszej gestosci, jednak réznica ta jest na tyle mata,
ze nie wptywa na wiasciwosci mechaniczne.

3. Analiza struktury geometrycznej powierzchni probek zarédwno z grupy
subtraktywnej (SM) jak i addytywnej wykazuje jedynie niewielkie zmiany w poblizu
pekniecia dla probek z grupy AM, zmiany te sg jednak znikome. Wizualna
mikroskopowa ocena postaci pekniecia wykazuje istotne podobienstwa dla obu
typow probek.

4. Przeprowadzone badania pomimo ukazania minimalnych roznic miedzy
wytwarzaniem biofilmu przez drobnoustroje dla obu grup wykazaty, ze adhezja
szczepow bakteryjnych i grzybiczych uzytych w badaniu jest statystycznie taka sama
do ceramiki wytwarzanej technologig addytywng jak ceramiki frezowane.

5. Drukowany tlenek cyrkonu posiada predyspozycje do konkurowania z tlenkiem
cyrkonu wytwarzanym technikg ubytkowg, jednak przed jego szerszym
wprowadzeniem na rynek istnieje potrzeba wykonania dodatkowych badan in vivo,
ktére bytyby w stanie odwzorowacC warunki kliniczne panujgce w jamie ustnej

pacjenta.
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8. Abstract

Introduction

Zirconium oxide is one of the most frequently used materials in the production
of fixed dentures in dentistry. This is due to its high values of mechanical
parameters, as well as high aesthetics and biocompatibility of the material. Most
often, prosthetic works made of zirconium oxide are performed using subtractive
technology.

In recent years, the development of digitalization has allowed the introduction
of 3D printing into dentistry. This technology, originally reserved mainly for
intermediate stages, is increasingly used in clinical work. One of the novelties on the
dental market is the production of zirconium oxide elements using additive
technology. However, this material must meet the same requirements as those for

zirconium oxide made using subtractive technology.

Aims of study

1. Collecting and systematizing the knowledge available in the literature based on in
vitro tests on the mechanical properties of zirconium oxide made using additive
technology.

2. Comparison of mechanical parameters (bending strength, hardness) using
a meta-analysis between additive and subtractive zirconium oxide among the
available literature, as well as selection of the most frequently used material and
technology for 3D printing zirconium oxide.

3. Comparative analysis of additive and subtractive zirconium oxide in terms
of mechanical parameters (bending strength, compressive strength, hardness,
density).

4. Comparative analysis of additive and subtractive zirconium oxide in terms
of surface parameters (roughness, crack propagation).

5. Comparative analysis of additive and subtractive zirconium oxide in terms of the
intensity of biofilm production by microorganisms on their surface.

6. Assessment of the possibility of using 3D printed zirconium oxide as a material

replacing zirconium oxide made using subtractive technology in the future.

102



Materials and methods

The study compared mechanical and physical properties, determined
the surface topography of zirconium oxide made using the additive and milling
methods, and checked the intensity of biofilm formation on their surfaces.

To determine the mechanical and physical properties, a systematic review and
meta-analysis were initially performed due to the fact that these parameters indicate
the strength of materials. The review was conducted in accordance with the PRISMA
reporting statement and guidelines, as well as those in the Cochrane Handbook for
Systematic Reviews of Interventions. On April 5, 2023, a search was performed
on PubMed Central, Scopus, Web of Science and Embase with the following
keywords: (zirconia) AND (additive manufacturing OR 3d-printing OR AM) AND
(prosthodontics OR crown).

In the mechanical tests, the bending strength was determined by performing
a 3-point bending test using a universal testing machine (ElectroPuls E10000,
Instron, USA), the compressive strength was determined by performing
a compression test using a universal testing machine (Instron 8850, Instron, USA)
and the hardness was also checked. by measuring according to Vickers using
a universal hardness tester (Wilson UH930, Buehler, Germany). Density
measurement for both materials was also performed using the Archimedes method
using a laboratory hydrostatic balance (ALZ60, AXIS, Poland).

In surface tests, the geometric structure of the surface was determined
by determining the roughness and crack propagation of the samples. Measurements
and images taken using a specialized laboratory microscope (DCMS8, Leica
Microsystems, Germany) were used to compare both of these features.

In microbiological tests, the intensity of biofilm formation on the surface of the
tested samples was determined by placing them in the 5 most common strains
of microorganisms in the oral cavity (Staphylococcus aureus ATCC 25923,
Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Enterococcus faecalis ATCC 29212,
Streptococcus mutans ATCC 35668 and Candida albicans ATCC 10231) and
comparison of adhesion using the qualitative method according to Richards and the

quantitative method according to Maczynska et al.
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Results

Performing a systematic review, the search strategy identified 686 potential
articles, including 243 from PubMed Central, 177 from Embase, 200 from Web
Of Science, and 66 from Scopus. Ultimately, 19 studies were subjected to qualitative
analysis, of which all included studies were exclusively in vitro experimental studies.
Then, two meta-analyses of the two most frequently studied strength characteristics
were performed, the first of which was bending strength. The results of the
meta-analysis show that ceramics manufactured using the additive method are
generally characterized by lower bending strength, but this difference is statistically
insignificant compared to ceramics manufactured using the subtractive method.
However, it should be stated that the fact that the studies differ significantly in terms
of the dimensions of the object, the type of ceramics and small research equipment,
which affects their heterogeneity. Another feature subjected to meta-analysis was the
hardness of materials. Based on the results of this meta-analysis, there was
no significant difference between the types of ceramics in terms of a given feature.
However, there is also significant heterogeneity due to similar reasons mentioned
in the first meta-analysis.

For the comparative analysis of mechanical tests, the student's t-test was
used with a significance level of p<0.01. The bending strength in the SM group was
688 + 100 MPa, and in the AM group 813 £ 265 MPa. The compressive strength
in the SM group was 3.99 + 0.65 GPa, and in the AM group 4.16 = 0.53 GPa.
Although there are differences in the results of both these features, they are
not statistically significant at a given level of significance. Young's modulus
measurements were also performed for both of these strengths, which also showed
no statistically significant differences between the materials. When testing the
density in the SM group, the average value was 6.056 + 0.031 g/cm?, and in the SM
group 6.003 £ 0.035 g/cm?3. Static analysis with a significance level of p<0.01
indicated that the differences in material densities were statistically significant. In the
Vickers hardness test, the SM group showed lower values than the AM group, 1285
+ 30 HV and 1319 £ 23 HV, respectively, however, the estimated statistical means for
both materials do not differ from each other.

The examination of the geometric structure of the surface showed that
samples made additively (AM group) and subtractively (SM group) have only minor

changes near the crack in the case of samples from the AM group, but these
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changes are minimal. When examining the crack form under a microscope, you can
see noticeable similarities between both types of materials.

The student's t-test was also used for comparative analysis of microbiological
tests with a significance level of p<0.01. By measuring the qualitative method, one of
the strains - the C. albicans strain was classified as very strongly forming biofilm
(+++), however, no significant differences were observed between 3D printed
zirconia and milled zirconia. Weaker biofilm formation was observed in the case of
the bacterial strains used in the study, where no significant differences in biofilm
formation were noted either on the surface of 3D printed zirconium oxide or milled
zirconium oxide. The results of the quantitative method corresponded to the results
of the qualitative method, showing slightly greater biofilm deposition on the surface
of zirconium oxide made using 3D printing technology, but this difference was not

statistically significant.

Conclusions:

1. The mechanical properties of ceramics manufactured using additive technology
are statistically the same as those of milled zirconium oxide ceramics.

2. The tested ceramics differ slightly in density, because in the additive technique
a material with a slightly lower density is obtained, but this difference is so small that
it does not affect the mechanical properties.

3. Analysis of the geometric structure of the surface of samples from both the
subtractive (SM) and additive groups shows only minor changes near the crack for
samples from the AM group, but these changes are negligible. Visual microscopic
assessment of the crack shape shows significant similarities for both types of
samples.

4. The conducted research, despite showing minimal differences between the
production of biofilm by microorganisms for both groups, showed that the adhesion
of the bacterial and fungal strains used in the study is statistically the same to
ceramics produced using additive technology as to milled ceramics.

5. Printed zirconium oxide has the potential to compete with zirconium oxide
produced using the cavity technique, but before its wider introduction to the market,
there is a need to perform additional in vivo tests that would be able to reproduce the

clinical conditions prevailing in the patient's oral cavity.
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords: Objectives: This study was aimed at comparing the mechanical parameters of ceramics made using the addition
3D and subtraction technique.

Three-dimensional Methods: A search was performed on four search engines on 5th April 2023. Quality assessment was performed
Additive-manufacturing using study type-specific scales. Where possible, a meta-analysis was performed.

Zirconium . .
Zirconium paste Sources: Data were extracted from four search engines: PubMed, PubMed Central, Embase, Web of Science,
Scopus.

3D printing

3DZn02 Mix Study selection: The search strategy identified 686 potential articles. 19 papers were subject to qualitative
3DCeram analysis, and data from 11 papers were meta-analysed. The included studies were of high or medium quality. All
Lithacon included papers were in-vitro studies. No clinical trials were found in the literature.

Lithoz Significance: Ceramics made in the additive technology in terms of mechanical parameters can compete with
XJet ceramics made in the milling technology. There are no clinical studies yet that would indicate the use of this type

of material for permanent restorations in patients. Studies presented in the literature vary greatly in terms of

study design and reporting of results. The research did not receive external funding.

1. Introduction

Excellent aesthetics, durability, and biocompatibility are necessary
in prosthetic restorations manufactured today. Dentists constantly
search for newer solutions and materials due to the patient’s expecta-
tions regarding the appearance of the restoration. As a result, works on a
metal base are being replaced by all-ceramic restorations more
frequently. High-strength ceramics such as zirconium oxide were
introduced with a change in the manufacturing process because they
provide a very good aesthetic result [2]. Single crowns, short- and
long-span fixed dental prostheses, and full-arch restorations are often
made of the monolithic zirconia material [1]. The strongest and most
opaque dental zirconia grade is 3 mol% yttria-stabilized tetragonal zir-
conia polycrystalline (3Y-TZP), followed by the more translucent but
marginally weaker 4 mol% yttria partially stabilized zirconia (4Y-PSZ),
and finally the most translucent but mechanically weakest 5 and 6 mol%
5Y/6Y-PSZ [2].

Currently, prosthetic restorations can be made in several
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technologies, the most popular and widely used is the loss technique
consisting in milling a permanent prosthetic restoration designed in
special software using a milling machine. They are usually cut out of a
uniform disc or individual blocks in the case of small prosthetic works.
The construction of dental restorations using thin layers of raw mate-
rials, followed by post-processing curing and finishing stages, is a recent
development in the industry. This process, also known as additive
manufacturing (AM) or 3D-printing, uses a variety of techniques,
including the extrusion of thermoplastic materials, vat photo-
polymerization, binder and material jetting, powder bed fusion, and
others [1]. With this technique, the tooth’s CAD software-designed
standard tessellation language (STL) file is transformed into slice data,
which is made up of two-dimensional layers, and a tool path is then
created to make the required shape by stacking the materials one layer at
a time in the printer [4-6]. In terms of dental applications, stereo-
lithography (SLA), which takes into account signal and resolution effects
and surface finish and building detail, is the most widely used AM
technology. In the SLA method, an item is constructed by depositing a
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portion of easily polymerisable photosensitive material. In AM based on
stereolithography, ceramics are not as frequently used as polymers and
metals. The sensitive post-processing following shaping, which entails
drying, debinding, and sintering stages to give the ceramics their
properties and final shape, is the cause of this. Nonetheless, several AM
methods have been developed for shaping ceramics and glasses. There
are existing restrictions on direct shaping techniques like selective laser
sintering/melting (SLS/SLM) due to worries about the surfaces and
quality of the products. For ceramics, indirect AM methods predomi-
nate. A liquid phase (such as lithography-based ceramics manufacturing
(LCM), stereolithography) or a meltable component (such as fused
deposition modeling of ceramics (FDM) are necessary for shaping a
ceramic in indirect additive manufacturing (AM) [3].

For the creation of crowns and partial fixed dental prostheses, yttria
partially stabilized zirconia polycrystal has gained popularity thanks to
advancements in CAD/CAM technologies and materials science [7].
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because of its lack of metal and high flexural strength of 900-1200 MPa
[8,9]. In our review, a large number of studies use such a material -
Lithoz 230Y (Lithoz, Austria) [21,28,30,36,37], which is produced
precisely in LCM technology. The layer-by-layer curing of a ceramic
suspension under visible (blue) light is the foundation of the
Lithography-based Ceramic Manufacturing (LCM) procedure created by
Lithoz (Vienna, Austria). The appropriate ceramic powder (for example
zirconia) is suspended in photocurable resins with additives for opti-
mum processability [10]. In addition to this, 3DMix ZrO2 (3DCeram,
France) [27] is also used, as well as materials from other manufacturers.

The aim of our systematic review is to compare the mechanical
properties of zirconia such as flexural strength, hardness or compressive
stress made by 3D printing technology (additive manufacturing) with
zirconia produced by milling (subtractive manufacturing). The authors
wanted to find out whether the currently performed works in the
printing technique can compete and maybe in the future replace

[ Identification of studies via databases and reqisters ]

Records removed before screening:

— | Duplicate records removed (n = 284)
Records marked as ineligible by
automation tools (n = 0)

Records removed for other reasons
(n=0)

Records excluded (completely
—P
different subject, other reviews)
(n=325)

— »| Reports not retrieved (access denied
due to unavailable database)
(n=0)

—®| Reports excluded:

zirconia materials (n = 29)

Reason 1 — studies concentrating on others features of

Reason 2 — studies not related to mechanical characteristics
(n=28)

Reason 3 — lack of effective statistical analysis (n = 0)
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c
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Fig. 1. Search strategy - Prisma 2020 flow diagram.

1 _ search string: ("zirconia s'[All Fields] OR "zirconias'[All Fields] OR "zirconium oxide"[Supplementary

Concept] OR "zirconium oxide"[All Fields] OR "zirconia"[All Fields]) AND ("addit manuf'[Journal] OR ("additive"[All Fields] AND "manufacturing"[All Fields]) OR
"additive manufacturing'[All Fields] OR ("printing, three dimensional"[MeSH Terms] OR ("printing"[All Fields] AND "three dimensional"[All Fields]) OR "three-
dimensional printing"[All Fields] OR ("3d"[All Fields] AND "printing"[All Fields]) OR "3d printing"[All Fields]) OR "AM"[All Fields]) AND ("prosthodontically"[All
Fields] OR "prosthodontics'[MeSH Terms] OR "prosthodontics"[All Fields] OR "prosthodontic"[All Fields] OR ("crown s"[All Fields] OR "crowned"[All Fields] OR
"crowns"[MeSH Terms] OR "crowns"[All Fields] OR "crown"[All Fields])) - 243 results. % — search string: ("zirconia’/exp OR zirconia) AND ("additive manufacturing’/
exp OR ’additive manufacturing’ OR ((additive’/exp OR additive) AND ('manufacturing’/exp OR manufacturing)) OR ’3d printing’/exp OR ’3d printing’ OR am)
AND (’prosthodontics’/exp OR prosthodontics OR ’crown’/exp OR crown) — 177 results. 3 _ search string:(ALL=((zirconia) AND (additive manufacturing OR 3d-
printing OR AM) AND (prosthodontics OR crown)) - 200 results. * — search string: TITLE-ABS-KEY ( ( zirconia) AND ( additive OR 3d-printing) AND ( prostho-
dontics OR crown)) - 66 results. * — in the rest of the studies included lacked a control group or there was a specific comparison made not found in other studies.
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ceramics performed by milling technology.
2. Materials and methods

2.1. Search strategy

Presented systematic review was conducted in accordance with the
PRISMA statement [11], reporting guidelines [12,13] (Supplementary
Material ST and S2), and the guidelines from the Cochrane Handbook for
Systematic Reviews of Interventions [14]. On 4th February 2023, a se-
ries of pre-searches of the following databases was performed: PubMed,
PMC, Scopus, Web of Science, Embase. Subsequently, the final search
was proceeded on 5th April 2023 using the following search engines:
PubMed, PubMed Central, Embase, Web of Science, Scopus, with the
following keywords: (zirconia) AND (additive manufacturing OR
3d-printing OR AM) AND (prosthodontics OR crown). As the search
strings slightly differ in search engines, the exact search strings applied
were described on PRISMA 2020 flow diagram (Fig. 1). In accordance
with PICO(S) [15], the framework of the present systematic review is:

Population: additively made zirconia samples;.

Intervention: mechanical properties tests;.

Comparison: samples made by the additive manufacturing (AM) / 3D
printing method vs samples made by the subtractive manufacturing
(SM) / milling method;.

Outcomes: value of a given mechanical parameter;.

Study design: in-vitro studies, clinical trials.

The PICO(S) question was the following: “Can additively produced
zirconia replace milled zirconia in dentistry?”.

2.2. Eligibility criteria

For the present systematic review, the following inclusion criteria
were applied:

Type of study: in-vitro studies, clinical trials.

Results of the study: mechanical properties such as: flexural strength,
hardness, shear bond strength, toughness, compressive stress, elastic
modulus, fracture resistance.

Object of the study: evaluation of mechanical parameters in additive
and subtractive manufacturing.

Subject of the study: dental zirconia.

The following exclusion criteria were as follows: Studies not refer-
ring to the design of dental zirconia, in-vivo retrospective studies, ex-
vivo studies using finite element analysis and computer simulations,
case reports, reviews, authors’ opinions, book chapters, conference re-
ports, studies lacking effective statistical analysis, studies not referring
to subtractive manufacturing, but other zirconium production
technology.

No language restriction was applied.

2.3. Data extraction

After retrieving the results from the search engines to create a
database, the duplicates were removed. Then, titles and abstracts were
analyzed by two authors independently (WF and PSZ), following the
inclusion criteria. Subsequently, the full text of each selected article was
then analyzed to verify whether it was suitable for inclusion and
exclusion criteria. Whenever a disagreement occurred, it was resolved
by a discussion with the third author (MJ) by a joint through analysis of
a given title and qualifying the study, if all three authors agree as sug-
gested within Cochrane collaboration guidelines [14]. Data were sought
regarding mechanical parameters in additive and subtractive
manufacturing. No methods of additive manufacturing were excluded.
The authors were extracting mechanical properties values from papers
included, in order to find ones that were used in most of the studies and
thus could be compared. The Cohen’s K coefficient for the agreement
between the authors in study selection indicates a high agreement
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between the authors as was equal to 0.99. Authorship, year of publica-
tion, type of each eligible study and its main results regarding me-
chanical properties within different studies were extracted by the same
two authors (WF and PSZ) and examined by supervisor (ES).

2.4. Quality assessment

Nineteen studies [19-37] were subjected to analysis with the QUIN
assessment tool. All of the in vitro studies clearly described the aim. As
stated in PRISMA statements, the evaluation of methodological quality
provides an indication about the importance evidence presented within
the study, as methodological flaws can result in biases and therefore,
weaken the significance of evidence [11]. As all of the included were
in-vitro experimental studies, a type specific scale, proposed for in-vitro
studies in dentistry was applied; the QUIN assessment tool. The evalu-
ation was performed by two independent authors. Each of twelve
criteria included in the tool, namely clearly stated aims/objectives,
detailed explanation of sample size calculation, detailed explanation of
sampling technique, details of comparison group, detailed explanation
of methodology, operator details, randomization, method of measure-
ment of outcome, outcome assessor details, blinding, statistical analysis,
presentation of results were evaluated in accordance with standards
proposed in the tool. If given characteristic was adequately specified, a
study received 2 points, if only mentioned inadequately = 1 point, not
specified = 0 points, and not applicable = exclude criteria from the
calculation. Then, the overall score for the given research was calculated
in order to assess a given study as high, medium, or low risk of bias (>70
% = low risk of bias, 50-70 % = medium risk of bias, and <50 % = high
risk of bias) [16].

2.5. Meta-analysis

Meta-analysis was performed with the R statistical program,
ver.4.2.2 (The R Foundation for Statistical Computing,
Wirtschaftsuniversitdat Wien, Vienna, Austria) using random-effect
model via metafor R package [16]. Standardized mean difference
(SMD) was calculated as effect estimate. Heterogeneity was assessed
quantitatively using [2-statistics and Cochran’s Q [17]. The results were
considered statistically significant at p < 0.05. Publication bias was
estimated using funnel plot and carrying Egger’s test of its asymmetry
[18].

3. Results
3.1. Search results

The search strategy identified 686 potential articles, including 243
from PubMed and PubMed Central, 177 from Embase, 200 from Web Of
Science and 66 from Scopus,. After the removal of 284 duplicates, 402
articles were analyzed. Subsequently, 325 papers were excluded because
they did not meet the additive-manufacturing zirconia systems criteria.
Of the remaining 77 papers, 58 were excluded because they were not
relevant to the subject of the study. The excluded articles were mainly
due to the fact that they treated about zirconium, but not in terms of its
characteristics, subject was not related or there was not enough data on
mechanical parameters of 3D-printed zirconia. At the end, 19 papers
were subjected to qualitative analysis. The included studies were solely
in-vitro studies. The authors did not find any clinical scientific evidence
regarding phenomena discussed. A Prisma 2022 Flow Diagram repre-
senting the study selection process is presented in Fig. 1. (Fig. 1. Flow
diagram). The main characteristics included of each study are presented
in Table 1.

3.2. Quality assessment

The risk of bias assessment is presented in the following Table 2.
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Table 1
Characteristics of included studies.
Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
Abualsaud In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of biaxial Flexural strength: The load  Flexural strength:
etal., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / flexural strength (BFS). at fracture was recorded - 3D-printed disc-shaped
2022 [19] study e 60 discs (14 x 1.5 £ milled: Measurement of per specimen and the BFS specimens:
0.2 mm): e 20 discs (14 x 1.5 microhardness by Vickers’ was calculated.
+ 0.2 mm)material:  method by Vickers Microhardness: The a) at horizontal
- 20 at horizontal ZirCAD LT (Ivoclar indenter. average hardness value per orientation: 1186.73
orientation vivadent AG) specimen was calculated + 283.47 MPa
- 20 at vertical orientation milling machine: followed by averaging to b) at vertical
- 20 at tilted orientation PrograMill PM7, obtain the group hardness orientation: 521.51 +
material: (Ivoclar Vivadent AG) value. 88.76 MPa
3DMix ZrO2 (3DCeram) c) at tilted orientation:
printer: CERAMAKER C900 810.92 + 148.84 MPa
Flex, (3DCeram Sinto,
France) - milled disc-shaped
specimens:
1507.27 + 340.10 MPa
Microhardness:
- 3D-printed disc-shaped
specimens:
a) at horizontal
orientation: 1676.61
+ 37.77 VHN
b) at vertical
orientation: 1609.54
+ 87.55 VHN
c) at tilted orientation:
1634.96 + 98.1 VHN
- milled disc-shaped
specimens:
1548.2 + 62.32 VHN
Baysal et al., In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of three- Flexural strength: The Flexural strength:
2022 [20] experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / point flexural strength expected FS (¢ in MPa) for
study e 11 discs - 2 of them for milled: (FS). a rectangular specimen - AM: 1030.0 + 29.2
surface characteristics e 11 discs - 2 of them  Measurement of the under a load in 3-point MPa
(fil0 x 2 mm) for surface Vickers microhardness bend test was calculated. - M:1287.5 +
e 9 bars characteristics (Vh). Microhardness: The 115.2 MPa
(25 x 4 x 1.2 mm) (fi10 x 2 mm) Measurement of shear averange hardness value Microhardness:
material: 3DMix ZrO2 e 9 bars bond strength (SBS). was calculated.
printer: XJet, (Rehovot, (25 x 4 x 1.2 mm) Shear bond strength: Peak - AM: 1169.2 +
Israel) material: ZrO2 - force values (N) at failure 48.4 kgf/mm2
Nacera Pearl were recorded and divided - M:1501.4 + 60.1 kgf/
milling machine: by the surface area to mm2
Doceram obtain the bond strength Shear bond strength:
values (MPa).
- AM: 19.9 £ 6.9 MPa
- M:17.7 £ 4.9 MPa
Bergler In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of flexural Flexural strength: The load  Flexural strength:
etal, experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / strength by three-point at fracture was used to
2022 [21] study e 30 bars milled: bending test. calculate flexural strength. e bars of 3D-printed
(25 x 5 x 2 mm) e 10 bars zirconia:
material: LithaCon 3Y 230 (25 x 5 x 2 mm)
(Lithoz) material: Prettau - untreated samples:
printer: not reported Zirconia (Zirkonzahn) 855.4 + 112.6 MPa
milling machine: M1 - load-cycled samples:
(Zirkonzahn) 888.4 + 59.3 MPa
- thermocycled samples:
789.6 + 133.8 MPa
- bars of milled zirconia:
936.3 + 255.0 MPa
Brancoetal.,, In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of hardness Hardness and toughness: Hardness:
2021 [22] experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / and toughness. For each sample, five - 3D-printed zirconia
study e bars (quantity not milled: indentations were (AM) samples:

reported)
(15 x 15 x 4 mm)
e cubes (quantity not
reported)
(4 x 4 x 4 mm)
material: Zpex (Tosoh)
printer: not reported

e bars (quantity not
reported)

(15 x 15 x 4 mm)

e cubes (quantity not
reported)

(4 x 4 x 4 mm)

material: commercial

yttria-stabilized zirco-

nia blocks
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performed in different
locations.

surface: ~ 1100 HV

cross-cut: ~ 1120 HV

- milled zirconia (M)
samples:

surface: ~ 1380 HV

cross-cut: ~ 1400 HV

Toughness:

- 3D-printed zirconia
(AM) samples:

(continued on next page)
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Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
milling machine: M5 surface: ~
(Zirkonzahn) 3.95 MPa*ml1/2
cross-cut: ~
3.6 MPa*m1/2
- milled zirconia (M)
samples:
surface: ~ 5.5 MPa*m1/
2
cross-cut: ~
4.3 MPa*m1/2
Buj-Corral In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of Compressive stress: Compressive stress:
et al., experimental (AM) / 3D-printed: ) compressive stress. The maximum 3D-printed zirconia
2021 [23] study e cubes (quantity not compressive stress attained ~ samples:
reported) during compression is
9 x 9 x 20 mm defined as the force applied 1) print-speed 3 mm/s;
material: zirconia (HSY3B, on the object divided by layer height 0.2 mm:
Daiichi Kigenso Kagaku the area of the cross- 172 + 86 MPa
Kogyo Co., Ltd., section of the object. Three
Hirabayashiminami, samples per group were 2) print-speed 3 mm/s;
Japan) + additional tested. layer height 0.4 mm:
substances 134 + 19 MPa
printer: AMFEED-PRINTER
extruder (CIM-UPC, Barce- 3) print-speed 7 mm/s;
lona, Spain) layer height 0.2 mm:
74 + 55 MPa
4) print-speed 7 mm/s;
layer height 0.4 mm:
60 + 14 MPa
Jang et al., In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of flexural Flexural strength: The Flexural strength:
2019 [24] experimental (AM) / 3D-printed: ©) strength by three-point value of the load at which - group with a volume
study e 10 bars (divided into six bending test. the specimens cracked was fraction of 48 vol%:
groups based on zirconia recorded. 94.25 + 17.29 MPa
volume fraction in the (the lowest strength)
range of 48-58 vol%) - group with a volume
material: TZ-3Y (Tosoh, fraction of 58 vol%:
Japan) 674.74 + 32.35 MPa
printer: (the highest strength)
Octave Light R1, (Octave The highest increasing
Light Ltd., Hong Kong) rate of strength between
groups was 45.91% and it
was observed between
groups of 50 vol% and
52 vol%.
Lietal., In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of flexural Flexural strength: Weibull Flexural strength of the
2019 [25] experimental (AM) / 3D-printed: ) strength was determined distribution analysis was sintered component was
study e cuboid (quantity not using a universal testing performed based on 812 + 128 MPa.
reported) machine. flexural strength data (n =  The Weibull
(5 x 2.5 x 30 my) 22) to assess structural characteristic strength
e discs (quantity not reliability, yielding two was 866.7 MPa (95%
reported) parameters: the Weibull confidence interval [CI]
(fil2.5 x 2.5 mm) characteristic strength (c) 530.1 to 1,415.2 MPa).
material: resin-based zirco- and the Weibull modulus The Weibull modulus was
nia suspension with a solid (m). 7.44 (95% CI 6.90 to
content of 45 vol% 7.99).
printer: SLA-printer (CSL
150, Porimy)
Ma et al., In vitro Additively manufactured Additively Measurement of flexural Flexural strength: The Research group (non-
2022 [26] experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (AM) / strength by three-point structural reliability of porous):
study e 15 bars 3D-printed: bending test. each group was assessed - flexural strength:
(20x4x2mm) e 15 bars via a Weibull distribution 1039.76 + 107.98 MPa
material: zirconia slurry (20x4x2mm) analysis of the flexural- - characteristic strength:

containing 49% vol% Y-
TZP particles and
photosensitive acrylic resin
mixture

printer: SLA printer (CSL-
100; PORIMY Co.,
Kunshan, China).

for each group with
the same material as
research group but
with different pore
size and porosity:

1

-

400-pum pore size
and 50% porosity
400-pm pore size
and 30% porosity
200-pm pore size
and 50% porosity

2

-

3

=

128

strength data. The Weibull
modulus (m) and
characteristic strength (c)
were calculated at a 95%
confidence interval in the
software.

1084.4 MPa

Weibull modulus (m):
12.82

All five porous-surface
groups had significantly
lower flexural strengths
than the non-porous
(research) group (p <
0.001).

(continued on next page)
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Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
4) 200-pm pore size
and 30% porosity
5) 100-pm pore size
and 30% porosity
Miura et al., In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of three- Flexural strength: The Flexural strength -
2022 [27] experimental (AM) / 3D-printed: ) point flexural strength. value of the load at which direction:
study e bars (quantity not Measurement of the the specimens cracked was - parallel: 497.11 MPa
reported) Vickers hardness (Vh) and recorded. - diagonal: 847.80 MPa
(1.2 x 4 x 25 mm) fracture toughness. Vickers hardness and - perpendicular:
e bars (quantity not Measurement of elastic fracture tougness: The 1003.37 MPa
reported) modulus and Poisson’s lengths of cracks were Vickers hardness (Vh) -
(10 x 10 x 3 mm) ratio - four-point bending measured, and the fracture direction:
- in parallel direction, test. toughness was calculated. - parallel: 1311.61 VHN
- in diagonal direction, Elastic modulus and - diagonal: 1257.78 VHN
- in perpendicular Poisson’s ratio: The elastic - perpendicular: 1300.30
direction modulus was calculated VHN
material: 3DMix ZrO2 based on the slope of the Fracture toughness -
(3DCeram) obtained stress—strain direction:
printer: CeraMaker 900 curve, and the Poisson’s - parallel: 5.19
(3DCeram) ratio was calculated from MPAam1/2
the ratio of the bending - diagonal: 4.99
strain to the lateral strain. MPAam1/2
- perpendicular: 5.04
MPAam1/2
Elastic modulus -
direction:
- parallel: 173.33 (+
4.51)
- diagonal: 179.67 (+
2.31)
- perpendicular:
a) horizontal to building
stage: 187.33 (£
2.52)
b) perpendicular to
building stage:
187.67 (+ 3.06)
Poisson’s ratio -
direction:
- parallel: 0.33 (£ 0.01)
- diagonal: 0.32 (+ 0.01)
- perpendicular:
a) horizontal to building
stage: 0.32 (+ 0.01)
b) perpendicular to
building stage: 0.33
(+£0.01)
Nakai et al., In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of biaxial The flexural strength AM specimens:
2021 [28] experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / flexural strength test with results were statistically a) Lithacon 3Y 230:
study e bars (14/15 for group) milled: a piston on three-ball set- analyzed using Weibull

(12 x 12 x 1.2 mm)

e group 1: 14 bars*
material: LithaCon 3Y 230
(Lithoz) printed in parallel
direction

printer: not reported

e group 2: 15 bars*
material: 3D Mix zirconia

(3DCeram Sinto) printed in

perpendicular direction

printer: not reported

e group 3: 15 bars*

e material: 3D Mix ATZ -
alumina-toughened zir-

conia (3DCeram Sinto) in

perpendicular direction
printer: not reported

e 15 bars

(12 x12x 1.2 mm)
material: LAVA Plus
(3 M Oral Care)
milling machine: not
reported

129

up.

analysis. Weibull
parameters were
calculated by maximum-
likelihood estimation.

flexural strength:
881.96 + 123.51 MPa*
Weibull shape -
modulus (m): 8.1
Weibull Scale (B.63.2):
934.8

a) 3D Mix Zirconia:

flexural strength:
1034.67 + 87.76 MPa*
Weibull shape -
modulus (m): 16.3
Weibull Scale (B.63.2):
1071.1

a) 3D Mix ATZ:

- flexural strength:
1059.53 +
115.61 MPa*

- Weibull shape -
modulus (m): 11.1

(continued on next page)
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Table 1 (continued)

Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
- Weibull Scale (B.63.2):
1108.8
SM specimens:
a) LAVA Plus:
- flexural strength:
970.71 + 83.25 MPa*
- Weibull shape -
modulus (m): 13.4
- Weibull Scale (B.63.2):
1007.0
Osmanetal., In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of biaxial Flexural strength, Specimens printed
2017 [29] experimental (AM) / 3D-printed: ©) flexural strength test. characteristic strength and  vertically:
study o dics (14/15 for group) Weibull moduli analysis - flexure strength:
(fil5 + 0.12mm x 1.2 + were performed. 943.26 + 152.75
0.02 mm) - characteristic strength:
e 15 discs printed 1006.654
vertically, - Weibull modulus:
e 14 discs printed 7.032
obliquely, Specimens printed
e 15 discs printed obliquely:
horizontally. - flexure strength:
material: 822.35 +172.71
TZ-3YS-E (yttria-stabilized - characteristic strength:
zirconia dental material) 892.260
mixed with photocurable - Weibull modulus:
resin (ceramic slurry) 5.266
printer: DLP printer Specimens printed
(ADMAFLEX 2.0; horizontally:
ADMATEC Europe BV, The - flexure strength:
Netherlands) 834.47 +72.81
- characteristic strength:
866.722
- Weibull modulus:
13.125
Revilla-Leén In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of flexural Flexural strength and two- Bars of 3D-printed
etal., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / strength in all specimens parameter Weibull zirconia (AM):
2022 [30] study e 20 bars milled: using 3-point bend test. distribution values were - flexural strength:
(25 x 4 x 2 mm) e 20 bars calculated. 1518.9 + 253.9 MPa
material: (25 x 4 x 2 mm) - Weibull Shape -
LithaCon 3Y 210 (Lithoz, material: 3Y-TZP zir- modulus (m): 6.950
Viena, Austria) conia - Priti multidisc - Weibull Scale: 1623
printer: CeraFab System ZrO2 monochrome Bars of milled zirconia
S65 Medical (Lithoz, Viena, (Pritidenta, Echter- (M):
Austria) dingen, Germany) - flexural strength: 980.5
millling machine: + 130.3 MPa
DGShape DWX 52DCi - Weibull Shape -
(Roland, Los Angeles, modulus (m): 11.49
CA, USA) - Weibull Scale: 1029
Revilla-Le6n In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of fracture Fracture resistance: Load Fracture Resistance
et al., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM - resistance: Three-point at failure was recorded. (Fmax, N):
2021 [31] study e 20 bars CNC group) / milled: fracture strengths of the Flexural strength: o AM (Additive
(25 x 4 x1.2 mm) e 20 bars CNC and AM groups. Calculated according to the manufactured Zr):
- 10 non-aged, (25 x 4 x 1.2 mm) Measurement in all specimen’s dimensions.

- 10 aged (after
mastication simulation)
material: 3DMix ZrO2 paste

(3DCeram) mixed with
liquid photosensitive resin
printer: CeraMaker 900
(3DCeram)

- 10 non-aged,

- 10 aged (after
mastication
simulation)

material: zirconia IPS

e.max ZirCAD (Ivoclar

Vivadent AG)

cuting machine:

Isomet VR1000

Precision Saw

(Buehler)
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specimens using 3-point
bend test.

- Non-aged: 634.52 +
78.34
- Aged: 562.25 + 78.48

e CNC (Milled Zr):

- Non-aged: 1829.50
+136.25

- Aged: 1145.12 + 86.33

Flexural Strength:

o AM (Additive
manufactured Zr):

Non-aged: 320.32 +
40.55 MPa

- Aged: 281.12 +
39.24 MPa

CNC (Milled Zr):

(continued on next page)
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Table 1 (continued)

(25 x 4 x 3 mm)

- 0%-porosity (AMZ0),

- 20%-porosity (AMZ20),

- 40%-porosity (AMZ40)
material: 3DMix ZrO2 paste
(3DCeram Co)

printer: SLA ceramic printer
- CeraMaker 900 (3DCeram
Co)

e 20 bars

(25 x 4 x 3 mm)
material: ArgenZ ST
(Argen Co)

milling machine: not
reported
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was recorded as fracture
load (N).

The Weibull modulus (m)
was taken.

Flexural modulus (MPa),
denoted by Ef is calculated
using special equation.

Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
- Non-aged: 914.75 +
68.12 MPa
- Aged: 572.60 +
43.15 MPa
Ucar et al., In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of biaxial Strength at peak: The peak  Strength at peak:
2019 [32] experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / flexural strength test. load was recorded and the - In-Ceram Alumina
study e discs (10 for group) milled: Measurement of hardness: biaxial flexural strength (ICA): 147 £ 43 MPa
(fil6 x 1.2 mm) e discs (10 for group) Indentations were was calculated. - LCM Alumina: 490 +
material: LithaLox HP 500 -  (fil6 x 1.2 mm) performed using a Vickers ~ Fracture toughness: 44 MPa
high-purity alumina mate- material: zirconia hardness tester. Following the biaxial - ZirkonZahn: 709 +
rial.(Lithoz) blocks (ZirkonZahn) flexural testing, 94 MPa
printer: CeraFab 7500 milling machine: fractographic analysis was Fracture toughness:
(Lithoz) Yenadent D 43 performed to calculate the - In-Ceram Alumina
(Turkuaz Dental, fracture toughness. (ICA): 2.0 £ 0.4
Izmir, Turkey) Hardness: The results were MPam1/2
_—_— indicated as Vickers - LCM Alumina: 6.5 +
Dry pressing hardness values (VHN). 1.5 MPam1/2
technology: - ZirkonZahn: 7.7 + 1.0
discs (10 for group) MPam1/2
(fil6 x 1.2 mm) Hardness (VHN):
material: In-Ceram - In-Ceram Alumina
alumina [ICA] (ICA): 850 + 41
- LCM Alumina: 1581 +
144
- ZirkonZahn: 1249 + 57
Wang et al., In vitro Additively manufactured Lack of control group Measurement of three- The mechanical test was Under parallel loading:
2022 [33] experimental (AM) / 3D-printed: ) point bending test. terminated when the - flexural strength: 56.63
study e bars (quantity not sample failed, and the + 3.97 MPa
reported) maximum load obtained - elastic modulus:
(27.26 + 0.09 x 2.43 + was used to calculate the 199.15 + 12.51 GPa
0.04 x 1.70 mm) flexural strength (cf) and Under vertical loading:
material: ZrO2 (55 wt.% of elastic modulus (Ef) - flexural strength: 70.98
the modified ZrO2 powder) + 6.62 MPa
printer: DLP 3D printer - elastic modulus:
AUTOCERA-M (Beijing 205.07 £+ 16.88 GPa
TenDimensions Technology
Co., Ltd. Beijing, China)
Zandinejad In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of three- Flexural strength was Flexural strength:
etal., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / point bending tests for all calculated according to the e 3D-printed (AM)
2022 [34] study e bars (20 for group) milled: groups. Load at failure specimen’s dimensions. samples:

0%-porosity (AMZ0):
755.1 + 147.1 MPa
20%-porosity
(AMZ20): 396.2 +
126.7 MPa
40%-porosity
(AMZ40): 48.09 +
8.95 MPa

Subtractive
manufacturing (SM)
samples: 562.3 +
82.1 MPa

Flexural modulus:

e 3D-printed (AM)
samples:

.

- 0%-porosity (AMZ0):

41273 4+ 2193 MPa
- 20%-porosity
(AMZ20): 31361 +
8083 MPa
40%-porosity
(AMZ40): 7177 +
506 MPa

Subtractive
manufacturing (SM)
samples: 39125 +
1170 MPa

Weibull moduli:

e 3D-printed (AM)
samples:

(continued on next page)
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Author and Type of Material or Subjects Control Sample or Method Outcome Measured Results
Year Article Group
- 0%-porosity (AMZ0):
6.1
- 20%-porosity
(AMZ20): 4.4
- 40%-porosity
(AMZ40): 6.1
e Subtractive
manufacturing (SM)
samples: 8.1
Zandinejad In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of fracture Statistical software was Fracture resistance:
et al., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / resistance: All crowns used to calculate the means - milled zirconia crowns:
2019 [35] study e 10 crowns milled: were located on 30 milled  and standard deviations of 1292 + 189N
material: 3DMix ZrO2 paste e 10 crowns abutments (replacing the fracture resistance in - milled lithium
(3DCeram Co.) right second bicuspid), all groups. disilicate crowns: 1289
printer: CeraMaker 900 - group 1: positioned and torqued to + 142N
(3DCeram Co.) material: Lava Plus an implant analog. Each - additively
Zirconia W1 (3 M Co.,  specimen was subjected to manufactured zirconia
St. Paul, MN) static vertical loading crowns: 1243.5 +
milling machine: 5- using the universal testing 265.5N
axis machine machine. Statistical analysis
- group 2: showed no significant
material: lithium differences in fracture
disilicate - IPS e.max resistance between the
CAD crown HT Al groups (p = 0.4).
(Ivoclar Vivadent,
Ambherst, NY)
milling machine: 5-
axis machine
Zenthofer In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of fracture Flexural strengths were Flexural strength:
et al., experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM) / resistance P by loading calculated. G1: 1462 + 105 MPa
2022 [36] study o discs (quantity not milled - Study group1  them in a universal testing  In addition, Weibull G2: 1369 + 280 MPa
reported) (G1): device. parameters (characteristic G3: 1197 + 317 MPa
o discs (quantity not strength 60, Weibull Characteristic strength:
- group 1: sintered in one reported) modulus m) were e samples polished
step to full density - Study ~ material: 3Y-TZP computed based on the according to ISO 6872:
group 2 (G2): blanks - e.max ZirCAD detected flexural strengths. G1: 1511 MPa
material: LithaCon 3Y 230 LT A3 (Ivoclar Viva- G2: 1492 MPa
(Lithoz) dent, Schaan, G3: 1337 MPa
printer: CeraFab 7500 Liechtenstein) e samples imperfectly
(Lithoz) milling machine: Pro- polished:
- group 2: with color gramill PM7 (Ivoclar G1: 1514 MPa
infiltration in a partially Vivadent) G2: 1493 MPa
sintered state - Study G3: 1376 MPa
group 3 (G3): Weibull modulus:
material: LithaCon 3Y 230 e samples polished
(Lithoz) according to ISO 6872:
printer: CeraFab 7500 G1:15.73
(Lithoz) G2:5.12
G3:3.63
e samples imperfectly
polished:
G1: 14.54
G2:4.11
G3: 5.47
Zhai and In vitro Additively manufactured Subtractively Measurement of the The load to failure of the Flexural strength:
Sun, 2021 experimental (AM) / 3D-printed: manufactured (SM - flexural strength of specimens was recorded in  SLA group (BLM-FTC-1)
[37] study e 24 bars CNC group) / milled: zirconia specimens was newtons (N), and the 4 different aging times:
(23 x 4 x 1.5 mm) e 24 bars obtained by the 3-point flexural strength was - 0 hours: 776.7 +
- group 1: (23 x 4 x 1.5 mm) bend test. calculated in megapascals 77.0 MPa
material: zirconia material: (MPa). - 5hours: 1010.3 +
suspensions with solid zirconia ceramic 46.6 MPa
contents more than 50 vol blocks - ST (Upcera) - 10 hours: 913.1 +
% were used (BLM-FTC-1; milling machine: 114.1 MPa
PORIMY) DWX-52DCi (Roland) - 15 hours: 814.3 +
printer: SLA system - 58.4 MPa

CSL150 (PORIMY)

- group 2:

material: LithaCon 3Y 230
D (Lithoz)

printer DLP system -
Cerafab 7500 (Lithoz)
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DLP group (LithaCon 3Y

230)

4 different aging times:

- 0 hours: 845.6 +
183.5 MPa

- 5hours: 783.3 +
175.7 MPa

- 10 hours: 702.6 +
219.5 MPa

(continued on next page)
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Author and
Year

Type of
Article

Material or Subjects Control Sample or

Group

Method Outcome Measured Results

- 15 hours: 833.4 +
58.5 MPa

CNC group (ST)

4 different aging times:

- 0 hours: 1273.3 +
170.2 MPa

- 5hours: 1304.0 +
212.2 MPa

- 10 hours: 1364.7 +
230.0 MPa

- 15 hours: 1270.4 +
46.9 MPa

*-information not included in the article, but provided among the data by the author of the article

3.3. Meta-analysis

In the first meta-analysis, a comparison of the flexural strength of 3D
printed samples and samples that were produced by subtractive-
manufacturing was taken into account. Four articles [22,24,32,35]
were excluded because they do not mention this parameter at all. Then,
five articles [24,25,27,29,33] were not taken into account, because they
do not have a control group - samples produced in the subtraction
technique, to which we want to compare our parameters. One article
[26] was excluded because, despite the existence of a control group, this
group does not contain samples in the subtractive technique, only
samples in the additive technology (3D-printing) but with different
porosities than non-porous samples. Another article [36] was excluded
because the samples were subjected to too many variables (polishing
with various types of materials, various types of sintering) to be included
in the meta-analysis, which describes strictly flexural strength. In
conclusion, this first meta-analysis includes 8 articles of our 19
pre-included in Table 1., one article [28] - three times and one article
[37] - twice. One of the articles [28] did not have the exact data on
flexural strength that we wanted, so after being contacted, one of the
authors, PhD Masanao Inokoshi, provided the information needed for
the meta-analysis (Table 3).

Fig. 2 shows forest plot and Fig. 3 funnel plot for Flexural Strength
difference between additive and subtractive manufacturing methods.
There is large but unsignificant (p = 0.202) negative effect size. Nega-
tive values of effect size correspond to larger strength of subtractively
made specimens. Study results are inconsistent — heterogeneity is sig-
nificant (p < 0.001), about 98 % of the variability come from hetero-
geneity. Egger’s test indicates funnel plot asymmetry (p < 0.001), that
can been caused by publication bias.

From the results of meta-analysis it can be concluded that the ce-
ramics manufactured additively is overall characterized by smaller
flexural strength, but insignificant then the ones manufactured sub-
tractively. However, it must be stated that due to the fact that the studies
differ from each other significantly in dimensions of the subject, type of
ceramics and slightly in examination equipment, that influences the
heterogeneity.

In the second meta-analysis, microhardness was determined - articles
referring to Vickers hardness or microhardness were taken into account.
Of our articles, 5 [19,20,22,27,32] articles were treated with micro-
hardness. This meta-analysis also aimed to compare this parameter for
3D printed zirconia (additive technology) and milled zirconia (sub-
tractive-manufacturing). From the pre-selected articles, 1 article [27]
had to be excluded because it did not have a control group and 1 because
it was about hardness, which applies to the range of higher loads and
another one [22] because it did not contain enough data.

In their studies, the authors marked the Vickers microhardness with
various notations such as VHN, HV, or kgF/mm2. However, they are all
the same because VHN (Vickers Hardness Number) is expressed in the
HV unit, which is given by the formula HV=F/A. The numerical value of
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the hardness expressed in the Vickers HV scale is obtained by dividing
the force F in kilograms of force (kgf) by the lateral surface area of the
indentation A in square millimeters (mm2). For this reason, all units
have been standardized in the table below to its form — HV.I ( Table 4).

Fig. 4 shows a forest plot and Fig. 5a funnel plot for Microhardness
difference between additive and subtractive manufacturing methods.
There is very small and unsignificant (p = 0.976) negative effect size in
Microhardness difference. Negative values of effect size correspond to
larger Microhardness of subtractively made specimens. Study results are
inconsistent — heterogeneity is significant (p < 0.001), about 98 % of the
variability come from heterogeneity. Egger’s test indicates funnel plot
asymmetry (p = 0.018), that can been caused by publication bias.

Basing on the results of this meta-analysis, there is no significant
difference between the type of ceramics in given characteristic. How-
ever, there is also a significant heterogeneity similar for the similar
reasons which are mentioned in the first meta-analysis.

4. Discussion

Currently, there is one systematic review of this subject (additively
made ceramics), but it does not apply strictly to zirconium-based ce-
ramics, but to all types of ceramics and covered the work until the
beginning of 2022 [38]. According to PubMed, in 2022 the largest
number of new articles appeared on zirconia restorations made with the
technology additive. In our review, we additionally include new papers
(from 2022 and to 5th April 2023), adding the Embase and Web of
Science databases to the articles we reviewed.

Our systematic review was intended to comprehensively present how
additively produced zirconia performs mechanically compared to con-
ventional zirconia restorations. A total of 19 studies included in this
review were in-vitro experimental studies.

The features that were most often repeated among the presented
articles were flexural strength and hardness.

4.1. Flexural strength of 3d-printed zirconia

Based on two of the articles [19,27] it can be seen that the hori-
zontal/perpendicular orientation of samples is the most resistant to
bending. It can also be seen that samples with increasing porosity have
decreasing flexural strength [34].

Comparing printed and milled samples, we can see that additively
produced samples show lower values of flexural strength. In those
studies, there is a small difference in the results in favor of ceramics
made in the loss technology, which is statistically insignificant. Our
research shows high heterogeneity - normally it should be around 50 % -
in our study it is at the level of 98 %. One of the studies [30] certainly
distorts the results of the meta-analysis on flexural strength, because the
results for additive zirconia are definitely lower than in other studies,
despite the fact that the same material was used - LithaCon 3Y 210
(Lithoz, Viena, Austria), which in other studies showed much better
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Table 2
Quality assessment of in vitro studies according to QUIN assessment tool.
Criteria Criteria Abualsaud Baysal Bergler Branco Buj-Corral Jangetal., Lietal, Ma et al., Miura
No. et al., 2022 et al., 2022 etal., 2022 et al., 2021 et al., 2021 2019 [24] 2019 [25] 2022 [26] et al., 2022
[19] [20] [21] [22] [23] [27]

1 Clearly stated aims/ 2 2 2 2 2 2 2 2 2
objectives

2 Detailed explanation 2 — double 2 2 0 0 0 0 0 0
of sample size analysis
calculation

3 Detailed explanation 2 2 2 2 2 2 2 1 2
of sampling
technique

4 Details of comparison 2 2 2 2 2 2 2 2 2
group

5 Detailed explanation 2 2 2 2 2 2 2 2 2
of methodology

6 Operator details 1 0 0 0 0 0 0 0 1

7 Randomization 0 0 2 0 0 0 0 0 0

8 Method of 2 2 2 2 2 2 2 2 2
measurement of
outcome

9 Outcome assessor 0 0 0 0 0 0 0 0 0
details

10 Blinding 1 0 0 0 0 0 0 0 0

11 Statistical analysis 2 2 2 2 2 2 2 2 2

12 Presentation of 2 2 2 2 2 2 2 2 2
results

13 Overall High Medium High Medium Medium Medium Medium Medium Medium

Criteria Criteria Nakai Osman Revilla- Revilla- Ucar Wang Zandinejad Zandinejad Zenthofer Zhai and

No. et al., et al., Leén Leén et al., et al., et al., 2022 et al., 2019 et al., 2022 Sun, 2021

2021 2017 etal, etal., 2019 2022 [34] [35] [36] [37]
[28] [29] 2022 [30] 2021 [31] [32] [33]

1 Clearly stated 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
aims/objectives

2 Detailed 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
explanation of
sample size
calculation

3 Detailed 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
explanation of
sampling
technique

4 Details of 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
comparison group

5 Detailed 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
explanation of
methodology

6 Operator details 0 1 1 0 0 0 0 1 0

7 Randomization 0 1 1 0 0 0 0 0 2 0

8 Method of 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
measurement of
outcome

9 Outcome assessor 0 1 1 1 0 0 0 0 1 0
details

10 Blinding 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

11 Statistical analysis 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2

12 Presentation of 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
results

13 Overall Medium High Medium Medium Medium Medium Medium Medium Medium Medium

values of this parameter. As mentioned earlier, this may be due to dif-
ferences in methodology between studies.

In comparison to other traditional dental ceramics, yttria partly
stabilized tetragonal zirconia polycrystalline (Y-TZP) shown greater
mechanical characteristics and fracture resistance [39]. Technicians and
medical professionals should keep in mind that sintering at a tempera-
ture of 1600 °C is harmful to the strength and dependability of 3Y-TZP
and should be avoided when choosing a sintering program for zirconia
ceramics stabilized with 3 mol% yttria [40]. The groups sintered be-
tween 1400 °C and 1550 °C showed the highest flexural strength [41].
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4.2. Microhardness of 3d-printed zirconia

According to our research, the hardness of samples produced by
additive manufacturing and by the removal technique can be compa-
rable. Despite two studies from our meta-analysis [19,32] which show
that printed zirconia performs even better in in-vitro tests than its milled
counterpart, overall microhardness of 3d-printed ceramics is lower, but
there is no significant difference between the type of ceramics in given
characteristic. Unfortunately, heterogeneity in this case is the same as
with flexural strength.

Hardness is a parameter that is tested in tests using different load
ranges. It can be divided into: conventional hardness (loads 1-50 kg),
microhardness (loads 1 g to 2 kg) and nanohardness (loads 0.001-30 g).
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Differences in Flexural Strength between the group where the samples were made by the additive manufacturing (AM) / 3D printing method and the group where the

samples were made by the subtractive manufacturing (SM) / milling method.

Author and Year
(AM) / 3D-printing
— Number and Shape,
— Dimensions
Baysal et al., 2022 [20] — 9 bar-shaped specimens
- 25 x4 x1.2mm
Abualsaud et al., 2022 [19] -
14 x 1.5 +£ 0.2 mm
10 bar-shaped specimens (non-aged)
- 25 x4 x1.2mm
Zandinejad et al., 2022[34] — 20 bar-shaped specimens (0 %-porosity)
- 25 x4 x 3mm
Nakai et al., 2021 [28] -
- 12 x 12 x 1.2 mm
Nakai et al., 2021 [28] -
- 12x12x 1.2mm
Nakai et al., 2021 [28] — 14 bar-shaped specimens (in parallel direction)*
- 12 x 12 x 1.2mm
Bergler et al., 2022 [21] — 10 bar-shaped specimens (untreated samples)
— 25x5x2 mm
Revilla-Ledn et al., 2022 [30] - 20 bar-shaped specimens
- 25 x4 x2mm
Zhai and Sun, 2021 [37] — 6 bar-shaped specimens (0 h)
- 23 x4 x1.5mm
Zhai and Sun, 2021 [37] - 6 bar-shaped specimens (0 h)
- -23 x4 x1.5mm

Revilla-Ledn et al., 2021 [31]

15 bar-shaped specimens (in perpendicular direction)*

Flexural Strength in the Group where Specimens were Made by Additive-Manufacturing

20 disc-shaped specimens (at horizontal orientation)

15 bar-shaped specimens (in perpendicular direction)*

Flexural Strength in the Group where Specimens were
Made by Subtractive-Manufacturing (SM) / Milled
Values In MPa — Number and Shape, Values In MPa

— Dimensions
1030.0 + 29.2 MPa — 9 bars 1287.5 + 115.2 MPa
- 25 x4 x1.2mm
1186.73 + 283.47 MPa — 20 discs 1507.27 + 340.10 MPa

- 14 x 1.5+ 0.2mm
320.32 + 40.55 MPa - 10 bars (non-aged)
- 25 x4 x1.2mm

914.75 £ 68.12 MPa

755.1 4 147.1 MPa — 20 bars 562.3 + 82.1 MPa
— 25 x4 x3mm

1034.67 + 87.76 MPa* — 15 bars* 970.71 + 83.25 MPa*
— 12x12x1.2 mm

1059.53 + 115.61 MPa* - 15 bars* 970.71 + 83.25 MPa*
- 12x12x1.2 mm

881.96 + 123.51 MPa* — 15 bars* 970.71 + 83.25 MPa*
— 12x12x1.2 mm

855.4 + 112.6 MPa - 10 bars 936.3 + 255.0 MPa
— 25x5x2 mm

1518.9 + 253.9 MPa — 20 bars 980.5 + 130.3 MPa
- 25 x4 x2mm

845.6 + 183.5 MPa — 6 bars (0 h) 1273.3 +170.2 MPa
— 23x4x 1.5 mm

776.7 &+ 77.0 MPa — 6 bars (0 h) 1273.3 +170.2 MPa
— 23x4x 1.5 mm

*-information not included in the article, but provided among the data by the author of the article

Study N Weights  SMD [95% ClI]
Baysal et al., 2022 9 (. 9.10% -2.92 [-4.25, -1.59]
Abualsaud et al., 2022 20 +-+ 9.45% -1.00 [-1.66, -0.35]
Revilla-Leén et al.,, 2021 10  +———o 7.29% -10.16 [-13.42, -6.89]
Zandinejad et al., 2022 20 w 9.43% 1.59[ 0.88, 2.30]
Nakai et al., 2021 a) 15 rm 9.42% 0.73[-0.01, 1.47]
Nakai et al., 2021 b) 15 m 9.41% 0.86[ 0.1, 1.61]
Nakai et al., 2021 c) 15 m 9.41% -0.82[-1.56,-0.07]
Bergler et al., 2022 10 m 9.35% -0.39[-1.28, 0.49]
Revilla-Leon et al., 2022 20 M 9.37% 261 1.77, 3.46]
Zhaiand Sun, 2021a) 6 n—-—« 9.02% -2.23[-3.67,-0.79]
Zhaiand Sun, 2021b) 6 —.— 8.75% -3.47 [-5.26, -1.68]
Total: I = 97.6%, Q =158.33, p < 0.001 0 100.00% -1.17 [-2.98, 0.63]

[ I I I 1

45 10 -5 0 5

Standardized Mean Difference

Fig. 2. Forest plot for Flexural Strength difference between additive and subtractive manufacturing methods.

In our research, we were most interested in microhardness. In the study,
the authors presented various loads with which a given sample was
acted upon. Only articles [19,20,32] were qualified for the
meta-analysis, in which the force was similar - 9.8 N, i.e. the equivalent
of a load of 1 kg. For this reason, one study [22] was excluded from the
meta-analysis, because a much larger force was used to calculate this
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parameter - a force of 294 N, which is equivalent to a load of 30 kg.
Grinding has a significant impact on a mechanical property called
hardness. Few research have assessed this characteristic both before and
after grinding. According to few articles [42,43], when compared to the
as-sintered condition, the hardness tends to increase after grinding. This
increase is attributed to the phase change mechanism [44]. Due to the
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0.833

Standard Error

1.667

T = T
-10 -5 0

Standardized Mean Difference

Fig. 3. Funnel plot for Flexural Strength difference between additive and
subtractive manufacturing methods.

enhanced hardness of sintered zirconia, abrasion of sintered samples
also resulted in a reduction in surface roughness and a significant phase
transition from tetragonal to monoclinic [45]. This information leads to
the conclusion that in order to enhance the restoration’s mechanical
qualities, it should be ground before being inserted into the patient’s
mouth.

More research is needed to determine unequivocally which material
has a better value for this parameter. However, it can be said with cer-
tainty that 3D printed zirconia is a material with high hopes for the
future.

4.3. Hopes for the use of 3d-printed zirconia in dentistry in the future

When comparing mechanical tests in this systematic-review, it can be
seen that printed zirconia can compete in this matter with milled zir-
conia. The obvious advantage is that during the additive technique there
is no loss of material, because we only use as much material as is needed
to make a given permanent restoration.

Table 4
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Despite the lack of possibility of articles dealing with the prices of
zirconia restorations in 3D printing, it can be concluded that the use of
less material and the lack of removal of residues from the discs as in
subtraction technology may lead to the conclusion that the restorations
made would be cheaper than conventional ones. The manufacture of
ceramic permanent restorations has been significantly facilitated and
hastened by the advent of CAD/CAM technology to dentistry. When
compared to conventional laboratory analog restorations, digitally
milled dental restorations can be manufactured in a single appointment
with the dentist, saving time, money, and effort [46]. In comparison to
traditional impression fabrication with classic prosthetic masses, the
digital workflow has significant advantages for fixed prosthetics,
including lower production costs [47] and increased time efficiency
[48]. As far as the cost-effectivity of ceramics made in 3D printing
technology is concerned, there are still not enough works that would
address this topic, so future works in this area would be very useful.

After comparing the test data included in our systematic review, we
can also see that when it comes to mechanical performance, 3D printed

Standard Error
0.538
|

1.075

-6 -4 -2 0 2 4
Standardized Mean Difference

Fig. 5. Funnel plot for Microhardness difference between additive and sub-
tractive manufacturing methods.

Differences in Microhardness (according to Vickers) between the group in which the samples were made by the additive manufacturing (AM) / 3D printing method and
in the group where the samples were made by the subtractive manufacturing (SM) / milling method.

Author and Year
Additive-Manufacturing (AM) / 3D-printing

Microhardness (according to Vickers) in the Group where Specimens were Made by

Microhardness (according to Vickers) in the Group where
Specimens were Made by Subtractive-Manufacturing (SM) /

Milled
— Number and Shape, Values In HV — Number and Shape, Values In HV
— Dimensions — Dimensions
Abualsaud et al., 2022 [19] - 20 disc-shaped specimens (at horizontal orientation)  surface hardness: — 20 disc-shaped specimens  surface hardness:
- 14 x 1.5+ 0.2mm 1676.61 + 37.77 HV - 14 x 1.5+ 0.2mm 1548.2 + 62.32 VHN
Baysal et al., 2022 [20] — 9 bar-shaped specimens cross-section hardness: — 9 bar-shaped specimens cross-section hardness:
- 25 x4 x1.2mm 1169.2 + 48.4 HV - 25 x4 x1.2mm 1501.4 + 60.1 HV
Ucar et al., 2019 [32] — 10 disc-shaped specimens surface hardness: — 10 disc-shaped specimens  surface hardness:
- fil6x1.2 mm 1581 + 144 HV - fil6x1.2 mm 1249 + 57 HV
Study N Weights SMD [95% CI]
Abualsaud et al., 2022 20 - 33.91% 2.44[1.62, 3.26]

Baysal et al., 2022 9 —— 32.52% -5.80[-7.90, -3.69]
Ucar et al., 2019 10 —-— 33.57% 2.90[1.65, 4.16]
Total: I =98.1%, Q=55.26,p <0.001  ——mmsbmm————0  100.00% -0.08 [-5.55, 5.39]
[ I | ]
10 -5 0 5

Standardized Mean Difference

Fig. 4. Forest plot for Microhardness difference between additive and subtractive manufacturing methods.
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zirconia can compete with conventional zirconia.

The overall quality of the studies can be considered medium [20,
22-28,30-37] and high [19,21,29], so all of the included studies present
a level of quality which allows to suppose that given characteristics may
be also present in clinical trial. The strengths of the included studies are
the accurate description of the test samples in the test sample and the
control sample, the correct assumption made in creating the environ-
ment for conducting the test, and the description of conducting the
measurements. However, there are some shortcomings that have to be
discussed. The majority of the studies included did not performed
sample size calculation, which is considered crucial to treat the results as
binding. Many of them did not provide information about the source of
the material used, about the person who projected samples and deducted
measurements, and lack of the description of the person which read and
interpreted the results. Many of the studies did not performed binding on
all stages of the trial and none of the studies included deducted proper
blinding through the whole trial. Some of the studies partially ran-
domized the outcome while evaluating the results of the study in SEM,
but skipped it while studying the other characteristics.

4.4. Limitations

So far, there is a lack of more studies using 3D printed ceramics in
restorations that would be used in patients in the oral cavity, perhaps in
the future more of them will start to appear. Currently, the ceramic
printing technology is still more expensive compared to the subtractive
technology, because specialized equipment (3D printers) is not so
widely used in dental prosthetics today. Perhaps, with the populariza-
tion of this technology, it will change, especially since there are ten-
dencies towards it, because compared to the removal technology, we
lose much less material.

Zirconia’s vulnerability to "ageing" is its fault (LTD - Low Tempera-
ture Degradation) [49]. It entails the spontaneous conversion of the
gaseous tetragonal form into the monocyclic one at temperatures below
400 °C under conditions of high humidity. This is accompanied by the
development of microcracks and a 3 % volume rise. When it comes to
single crowns, the inner portion is the most prone to breaking. It is the
link between the pillar and the span in the case of multi-unit bridges.
According to several studies [50,51], zirconia/alumina blends are less
prone to LTD than pure zirconia. This problem occurs in the same way in
the use of 3D printers because used slurry consists not only zinc oxide
but also of other additives.

Also another disadvantage is the need to remove the binder from the
printing mass. Due to the presence of binders and ceramics in the DLP 3D
printing slurry, debinding and sintering are necessary, which extends
the production process of a given sample [52].

However, this does not preclude the possibility of using additive
zirconia in patients and we can expect in the future that dentists will be
able to use 3D printed zirconium in patients’ prosthetic restorations in
their oral cavities.

5. Conclusions

This review describes many articles, all of which were about in-vitro
research of fairly good quality. There is a lack of research in this field
that would refer to the clinical usefulness of the use of 3D printing in
dentistry.

Three-dimensional printing of ceramics has the advantages of faster
production, greater mass production capacity, and less material waste. If
additive technology can offer greater clinical adaptability, using it to
create permanent ceramic restorations is intriguing. It is suggested to
conduct further research in order to increase the clinical usefulness of
fixed prosthetic restorations made with this technology. It is important
to evaluate which printing technology and material is best for the pro-
duction of ceramic crowns, and this technology should then be explored
in clinical trials.
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Abstract: Background: The aim of this in vitro study was to determine the mechanical and functional
properties of zirconium oxide ceramics made using 3D printing technology and ceramics produced
using conventional dental milling machines. Methods: Forty zirconia samples were prepared for this
study: the control group consisted of 20 samples made using milling technology, and the test group
consisted of 20 samples made using 3D printing technology. Their surface parameters were measured,
and then their mechanical parameters were checked and compared. Density, hardness, flexural
strength and compressive strength were tested by performing appropriate in vitro tests. After the
strength tests, a comparative analysis of the geometric structure of the surfaces of both materials was
performed again. Student’s ¢-test was used to evaluate the results (p < 0.01). Results: Both ceramics
show comparable values of mechanical parameters, and the differences are not statistically significant.
The geometric structure of the sample surfaces looks very similar. Only minor changes in the
structure near the crack were observed in the AM group. Conclusion: Ceramics made using additive
technology have similar mechanical and surface parameters to milled zirconium oxide, which is one
of the arguments for the introduction of this material into clinical practice. This in vitro study has
shown that this ceramic can compete with zirconium made using CAD/CAM (Computer-Aided
Design and Computer-Aided Manufacturing) methods.

Keywords: 3D; three-dimensional; additive-manufacturing; zirconium; zirconium paste; 3D printing;
dentistry; prosthodontics; 3DCeram; Ivoclar Digital

1. Introduction

Prosthetic restorations in dentistry can be divided into removable and fixed. The most
popular removable restorations include partial or complete dentures, most often made
of materials such as alloys of various metals, acrylic or more modern materials such as
nylon, acetal or polyether ether ketone (PEEK), which were tested in recent studies [1,2].
Dental ceramics are often used to make permanent restorations placed on the patient’s
own teeth or implanted abutments. All-ceramic restorations have different mechanical and
aesthetic properties, depending on the type of material used and the technology of their
production [3,4]. Fixed restorations made on a metal base and then fused with feldspathic
porcelain also have appropriate strength parameters but are much less aesthetic, mainly due
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to exposing the metal beneath in the cervical region of the tooth [5]. Zirconium oxide is a
material characterized by high mechanical strength, crack resistance, high biocompatibility
and good aesthetic effect. The features of this material allow it to be often used in dentistry
for making small permanent restorations such as inlays, onlays or overlays, as well as
crowns and extensive bridges based on teeth or dental implants [6-8].

In dentistry, zirconium oxide began to be used in the 1970s. The combination of
high aesthetics and functionality means that the indications for its use are constantly
expanding [9]. Currently, zirconium oxide prosthetic restorations can be made using
several technologies. The most popular and widely used is the subtractive method, called
CAD/CAM technology which involves milling a permanent prosthetic restoration designed
in special software using a milling machine [10-12]. Currently, there are many systems
for producing zirconium oxide restorations on the market, and the most famous ones
include Lava (3M-ESPE, Neuss, Germany), Procera (NobelBiocare, Mahwah, NJ, USA),
Cercon (Dentsply Sirona, South Carolina, USA), Everest (KaVo Dental, Biberach an der rifs,
Germany) and IPS e.max (Ivoclar Digital, Schaan, Liechtenstein).

The development of digitalization has allowed for the introduction of 3D printing into
dentistry, which enables faster performance of individual stages of treatment in the dental
office. This technology is used, among others, in surgery—thanks to the use of printed
templates for inserting implants [13,14], as well as in orthodontics, allowing for the printing
of special overlays or brackets for teeth using software adapted for this purpose [15,16].
This technology is also used in dental prosthetics. Three-dimensional printers can work
with intraoral scanners and CAD/CAM softwares, which reduces the risk of human error
and ensures the repeatability of results [17]. Based on a scan of a patient’s mouth, a model
of his teeth can be printed, avoiding the standard procedure of taking a conventional
impression and casting a model of the teeth from an appropriate plaster. The use of a
printer that operates unattended most of the time reduces the workload of the dental
technician and enables the automation of the entire process [18,19].

The dynamic development of 3D printing has also allowed for the production of
prosthetic restorations made of zirconium oxide using this technology. Most often, a variety
of zirconium oxide stabilized with yttrium is used for this type of print [20]. Currently,
several manufacturers offer various technologies that enable the production of prosthetic
restorations by printing with zirconium oxide. A popular material is Lithoz 230Y (Lithoz,
Vienna, Austria), produced using the proprietary LCM (Lithography-based Ceramic Man-
ufacturing) technology of Lithoz (Vienna, Austria), in which the ceramic suspension is
hardened layer-by-layer in visible (blue) light [21]. Another material used is 3DMix ZrO2
(3DCeram, Bonnac-la-Cote, France), intended for printing using stereolithography (SLA)
technology, in which a computer-controlled laser beam illuminates the surface of a pho-
tosensitive resin in the dictated shape of a given object, causing its polymerization [22].
SLA technology differs from DLP (Digital Light Processing) technology in that in SLA, the
resin is hardened one point at a time, while in DLP, the entire layer of resin is hardened
simultaneously [23].

In the case of zirconium oxide made using the subtractive technique, many authors
point out [24,25] its high resistance to cracking and compression and also present the
geometric structure of its surface [26]. In publications describing the mechanical properties
and surface geometry characteristics of materials made using additive technology [27,28],
there is insufficient data on density or hardness, as well as a very important feature for
dental materials, which is their resistance to compression. Some authors have shown that
the flexural strength of printed zirconia is lower than that of milled zirconia [29], but there
are very few research results relating to the compressive strength of these materials.

The aim of this research was to compare the mechanical properties and assess the
impact of strength tests on the change in the geometric structure of the surface of zirconium
oxide produced by milling and 3D printing. The null hypothesis assumed that the tested
materials have the same mechanical properties.
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2. Materials and Methods

Twenty bars made of yttrium-stabilized zirconium oxide with the dimensions of
30 x 5 x 4 mm and 20 cylinders with the dimensions of @5 x 10 mm [30] were made with
two technologies: 10 samples of a given shape using subtractive technology (SM group)
and additive technology (AM group). The samples were designed using special software
(Exocad Rijeka 3.1, Exocad GmbH, Darmstadt, Germany), and their sample shape models
(Figure 1) were exported in STL format.

Figure 1. Schematic of the samples made using an STL file.

Samples from the SM group (1 = 20) were made of monolithic discs of yttria-stabilized
zirconium oxide (IPS e.max ZirCAD LT, Ivoclar Digital, Schaan, Liechtenstein) in shade
A2. The samples were milled on a 4-axis milling and grinding machine (Z4, VHF, Ammer-
buch, Germany), and then, in the device program (Dental CAM 7.08, VHF, Ammerbuch,
Germany), a pattern was programmed on the discs for milling the samples with a magnifi-
cation of 1.218 because zirconium oxide reduces its size during sintering. The samples were
then sintered in an oven (HT-S Speed, Mihm-Vogt, Stutensee, Germany) to a temperature
of 1530 degrees Celsius and then cooled slowly to room temperature according to the
manufacturer’s recommendations [31].

Samples in the AM group (n = 20) were made using a 3D printer (Ceramaker C900,
3DCeram, Bonnac-la-Céte, France), in which polymerization took place using a UV laser
with a length of 355nm and a sintering point diameter of ~35 pm located at the base of
the platform. This printer prints using SLA (stereolithographic) technology, based on the
suspension photopolymerization process. The slurry used to print parts (3DMix ZR3-F01,
3DCeram, Bonnac-la-Cote, France) is composed of ceramic powder (medical-grade zir-
conium oxide) and a photosensitive polymer. This polymer, or organic substances, was
burned during the debonding process. Printed samples were heated gradually in an oven
(HTL 20/17, Thermconcept GmbH, Bremen, Germany) to a temperature of 1450 degrees
Celsius and then cooled to room temperature according to the manufacturer’s recommen-
dations. After sintering the suspension, only the ceramic structure remained [32].

2.1. Assessment of Flexural Strength

A bending test was performed on a three-point system consisting of two cylindrical
supports with a diameter of 10 mm placed at a distance of L = 28 mm. Ten bar-shaped
samples from each group were used for the test (n = 10), and the measurements were
performed using a universal testing machine (ElectroPuls E10000, Instron, Norwood, MA,
USA). The application point of the cylindrical load cell was located in the center of the
sample (Figure 2), and the loading speed was 1 mm/min. During the test, force and
displacement were recorded and converted into relative stresses and elongations. The test
was carried out until the sample cracked and the maximum stress that the material could
withstand was determined. The stress—strain characteristics corrected for the stiffness of
the system allowed for the determination of longitudinal elasticity coefficients (Young's
modulus) for the tested materials.
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Figure 2. Specimen during bending test.

2.2. Assessment of Compressive Strength

The compressive strength of zirconium ceramics from both groups was measured. For
the test, 10 cylinder-shaped samples from each group (1 = 10) were used, which were placed
perpendicular to the force of the device. Measurements were made using a universal servo-
hydraulic testing machine (Instron 8850, Instron, Norwood, MA, USA). The deformation
speed was 0.5 mm/min. Due to the very high stresses acting on the sample bases during
compression, which could plastically indent the compression tables and damage them, the
samples were compressed between sintered carbide plates (Figure 3). The maximum stress
that the material can carry during compression to failure was determined. The stress—strain
characteristics corrected for the stiffness of the system were also determined, and Young's
modulus in compression was determined.

Figure 3. Arrangement of the system for measuring compressive strength.

2.3. Density Assessment

Density was measured using a laboratory hydrostatic balance (ALZ60, AXIS, Gdarisk,
Poland), which contains an appropriate kit for determining density with an accuracy of
0.015 g/cm? (Figure 4), in accordance with the ISO 1183-1 standard [33]. Five samples
from each group were used for measurements (1 = 5). The measurement was made at a
temperature of 23 °C using the following formula:

Mg

1= (mg —my )

~dy +d,

where m, is the mass of the sample in air, 11, is the mass of the sample in water, dy, is the
density of water at 23 °C and d, is the density of air.

2.4. Hardness Testing

Vickers hardness measurements were performed for each sample in two different
places (n = 20). The measurements were made using a universal hardness tester (Wil-
son UH930, Buehler, Esslingen, Germany) by indenting with a force of 490.4 N for 10 s
(HV50)—Figure 5. Then, the diagonals of the resulting impression were measured and,
after entering the data into the system, the hardness for a given sample was calculated
based on the area of the resulting cross-section.
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Figure 5. Station for measuring Vickers hardness.

2.5. Analysis of the Geometric Structure of the Surface

To test the geometric structure, 10 bar-shaped samples from both groups were used,
5 from each group (n = 5). After production, the samples were not subjected to any
processing to see what their surface looked like immediately after the sintering process.
For the samples made using the subtractive method, surface parameters were checked on
smooth surfaces, avoiding the surfaces where the samples were in contact with the disc
holding them in the milling machine holder. For the 3D printing samples, this was not
necessary because the surfaces were smooth from the beginning. Before the strength tests,
the first measurement was made and then repeated on the bars cracked in half after the
three-point bending test.

2.5.1. Roughness Assessment

A 3D Surface Metrology Microscope (DCMS, Leica Microsystems, Wetzlar, Germany)
was used to assess the geometric structure of the sample surfaces. The microscope is
equipped with an anti-vibration base, a rotating stage and a turret with objectives (Figure 6).
The microscope can operate in profilometer and optical microscopy mode. The available
operating modes are confocal, interferometric and variable focus. The microscope works
with lighting of any color configuration.
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Figure 6. Geometric structure of the surface measurement of the sample surface near the fracture.

Bar-shaped samples were measured at 5 points from both the AM (1 = 5) and SM (1 = 5)
groups. In order to avoid reflections resulting from the external structure of the samples,
the interferometric mode was used. In accordance with the ISO 25178 standard [34], the
parameters presented in Table 1 were estimated.

Table 1. Surface parameters estimated in this study.

Sq Root-mean-square height Sq = \/ % [ 4 22(x,y)dxdy

Ssk Skewness

Skewness of the height distribution. Ssk = s%f [% [ 423, y)dxdy}

Sku Kurtosis Kurtosis of the height distribution. Sku = 5%74 [% [ Jat(x, y)dxdy}
Sp Maximum peak height Height between the highest peak and the mean plane.

Sv Maximum pit depth Depth between the mean plane and the deepest valley.

Sz Maximum height Height between the highest peak and the deepest valley.

Sa Arithmetic mean height Mean surface roughness. Sa = % [ 41z(x,y) |dxdy

Measurements in the interferometric mode were performed using a dedicated objective
(HC PL FLUOTAR 10x/0.30 3.57 Mirau, Leica Microsystems, Wetzlar, Germany).

2.5.2. Visual Assessment of Crack Propagation

In order to visually analyze the propagation and form of cracks inside the material,
fracture measurement was performed for selected samples after milling and sintering (AM).
The forms of breakthroughs did not differ very much. However, the fractures of samples
made using the two compared methods were so irregular that no numerical parameters
were collected for them, e.g., Sv, Sa, or Sq. Imaging of breakthroughs was performed in
variable focus mode with a dedicated lens (N PLAN L 20X 0.40 10.8, Leica Microsystem:s,
Wetzlar, Germany) using white light (Figure 7).

Figure 7. Imaging of the sample surface in a fracture. The handle was printed with a 3D printer
for repeatability.
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2.6. Statistical Analysis

For descriptive analysis, the mean and standard deviation of a given group of ceramics
were calculated. Student’s t-test was used to assess the normality of data distribution
(p < 0.01). The data were distributed normally. A comparison of the mean results of both
materials was made based on the ISO 2854 standard [35], and the results for each feature
are presented in Table 2 with a confidence interval of 99%.

Table 2. Results of measurements of mechanical parameters.

Ch L. SM Group AM Group
aracteristic Mean Value Confidence Interval 99% Mean Value Confidence Interval 99%
Flexural strength (MPa) 688 100 813 265
Young modulus—for flexural
strength (GPa) 203 n 206 B
Compressive strength (GPa)  3.99 0.65 4.16 0.53
Young modulus—for
compressive strength (GPa) 230 31 231 37
Density (g/ cm?) 6.056 0.031 6.003 0.035
Hardness (HV) 1285 30 1319 23

3. Results

3.1. Assessment of Flexural Strength

The load at break was recorded for each sample and their flexural strength was
calculated. In the case of the SM group, it was 688 £ 100 MPa (99% confidence interval [CI]
588 to 788 MPa), and in the AM group, it was 813 =+ 265 MPa (99% CI 548 to 1078 MPa). The
arithmetic means of both materials did not differ statistically at the given test significance
level (p < 0.01). Flexural Young’s moduli were also recorded for both materials, which were
203 £ 11 GPa (99% CI 192 to 214 GPa) for the AM group and 206 £ 11 GPa (99% CI 195
to 217 GPa) for the SM group, respectively. Using the same statistical method as for the
assessment of bending strength, no statistically significant differences were found (p < 0.01).

3.2. Assessment of Compressive Strength

Cylindrical samples were loaded to failure, and their compressive strength was de-
termined. In the SM group, the compressive strength was 3.99 4 0.65 GPa (99% CI 3.34 to
4.64 GPa), and in the AM group, it was 4.16 = 0.53 GPa (99% CI 3.63 to 4.69 GPa). In the
statistical analysis at the test significance level (p < 0.01), the compressive strength results
of the tested materials did not differ from each other. The Young’s moduli in compression
were 231 + 37 GPa (99% CI 194 to 268 GPa) for the AM group and 230 £ 31 GPa (99% CI
199 to 261 GPa) for the SM group, respectively, and no statistical differences were found
between the materials at the significance p < 0.01.

3.3. Density Assessment

Five samples were selected for density measurement from each group. In the SM
group, the average density was 6.056 4= 0.031 g/cm3 (99% CI 6.025 to 6.087 g/cm?), and in
the AM group, it was 6.003 & 0.035 g/cm?> (99% CI 5.968 to 6.038 g/cm?). Static analysis at
the significance level of p < 0.01 indicated that the differences in material densities were
statistically significant.

3.4. Hardness Testing

The SM group showed lower hardness values than the AM group at 1285 & 30 HV
(99% CI 1255 to 1315 HV) and 1319 £ 23 HV (99% CI 1296 to 1342 HV), respectively. The
estimated means did not differ from each other statistically at the significance level of
p <0.01. All mechanical parameter results are compared in Table 2.
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3.5. Analysis of the Geometric Structure of the Surface
3.5.1. Assessment of the Geometric Structure of Surfaces

Measurements were made on samples with a rectangular cross-section both before
and after the strength test. Before the test, each sample was measured at the center where
the breakthrough was expected. After the test, measurements were taken in two places
immediately around the breakthrough.

The measurement protocol with the collected geometric structure of the surface data
from a surface section of 1753 (X) x 1320 mm (Y) with a resolution of 1360 (X) x 1024 points
(Y) is presented in the figures below. The geometric structure of the surface measurement
results of samples from the SM group before fracture are shown in Figure 8, while Figure 9
shows the surface of the same sample after the bending test.

n &Nl

- 40
- 30

- 20

i

0.0 0.5 1.0 1.5mm

0

(@ (b)

Figure 8. View of the height histogram in simulated colors for one of the samples from the SM group:
(a) 2D view and (b) 3D view.

Hm ‘-..

- 30

= 3
0.0 0.5 1.0 1.5 mm \l
0

(a) (b)

Figure 9. The same sample after fracture (SM group)—geometric structure of the surface: (a) 2D view
and (b) 3D view.

On the other hand, Figure 10 shows the measurement results of the AM group samples
before bending tests, and Figure 11 shows the measurement results after these tests. The
results are presented from the center of the specimen, where fracture is expected in the
three-point bending test.
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Figure 10. View of the height histogram in simulated colors for one of the samples from the AM
group: (a) 2D view and (b) 3D view.
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Figure 11. The same sample after fracture (AM group)—geometric structure of the surface: (a) 2D
view and (b) 3D view.

Tables 3 and 4 summarize the results of the geometric structure of the surface parame-
ters for both groups. The tests showed that the samples made additively (AM group) and
subtractively (SM group) have only minor changes near the crack, but in the case of the
samples from the AM group, these changes are minimal. When examining the crack form
under a microscope, noticeable similarities are observed between both types of materials.

Table 3. Geometric structure of the surface results for the SM group samples before and after rupture.

Summary of the Geometric Structure of the Surface Parameters for Samples from the SM Group before Cracking

Parameter Unit Mean Value Standard Deviation = Minimum Maximum
Sq pm 1.19 0.29 0.89 1.69

Ssk 2.5 3.6 -12 8.1

Sku 78 88 6 235

Sp pum 26 16 6 44

Sv pm 9.7 2.5 6.7 13.1

Sz pm 35 17 14 56

Sa pm 0.74 0.10 0.62 0.92
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Table 3. Cont.

Summary of the Geometric Structure of the Surface Parameters for Samples from the SM Group after Cracking

Parameter Unit Mean Value Standard Deviation = Minimum Maximum
Sq pm 1.17 0.29 0.83 1.52

Ssk 2.1 4.5 -1.0 10.9

Sku 89 102 10 288

Sp pm 32 14 13 48

Sv pm 9.6 29 6.4 14.5

Sz pm 42 16 22 63

Sa pm 0.76 0.13 0.59 0.92

Table 4. Geometric structure of the surface results for the AM group samples before and after rupture.

Summary of the Geometric Structure of the Surface Parameters for Samples from the AM Group before Cracking

Parameter Unit Mean Value Standard Deviation = Minimum Maximum
Sq pm 0.99 0.36 0.34 1.39

Ssk —0.08 0.16 —0.36 0.10

Sku 4.1 2.7 2.6 9.5

Sp pm 5.04 0.91 3.92 6.48

Sv pm 4.17 0.68 3.30 5.06

Sz pm 9.2 1.1 7.2 10.3

Sa pm 0.79 0.30 0.26 1.12
Summary of the Geometric Structure of the Surface Parameters for Samples from the AM Group after Cracking
Parameter Unit Mean Value Standard Deviation = Minimum Maximum
Sq pm 1.08 0.30 0.63 1.42

Ssk 1.9 24 0.0 5.8

Sku 39 52 3 138

Sp pm 19 11 11 40

Sv um 6.0 24 3.5 10.6

Sz pm 25 11 15 45

Sa pm 0.82 0.25 0.42 1.07

3.5.2. Visual Assessment of Crack Propagation

A visual assessment of the crack shape for samples from the SM group is presented
in Figure 12, and a similar assessment for a sample from the AM group is presented in

Figure 13. The crack shape is very similar.
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(a) (b)

Figure 12. Sample from the SM group: (a) a color histogram of simulated breakthrough forms and
(b) a 3D color view of simulated fracture forms.

&P

(@) (b)

Figure 13. Sample from the AM group: (a) a color histogram of simulated breakthrough forms and
(b) a 3D color view of simulated fracture forms.

4. Discussion

In modern dentistry, a big challenge is to create a durable and biocompatible prosthetic
restoration. The expectations of clinicians and the needs of patients are met using materials
with properties similar to human tooth tissues, including zirconium oxide as described in
this study. The development of the latest technologies allows for the use of various methods
to produce this material. The above in vitro study was aimed at comparing mechanical
parameters, such as density and hardness, flexural and compressive strength, and the
geometric structure of milled and additively manufactured zirconium oxide.

The originally assumed null hypothesis was fully confirmed with the endurance
tests. The tests showed no statistically significant differences between the two materials
at the 0.01 significance level. Our study did not show a statistical difference between the
materials, contrary to the study by Baysal et al. [36], where printed zirconia showed weaker
results than milled zirconium oxide with a value of 1501 £ 60 HV in the SM group, i.e.,
a significantly higher HV value than in the AM group (1169 + 48 HV). The reason for
the difference in both studies may be the samples used in both studies: despite using the
same study material, Baysal et al.’s samples were made with another printer (Carmel 1400,
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XJet, Rehovot, Israel). It would take more research to show the differences between these
two printers.

The flexural strength of natural molars is between 103 and 167 MPa, so regardless of
the test results of the AM group or SM group, it is sufficient to replace natural teeth. The
flexural strength in our own tests was 813 & 265 MPa for the AM group and 688 &= 100 MPa
for the SM group. The difference, although quite significant, is not statistically significant
at the 0.01 level of significance due to the large scatter of partial results, which is typical
for brittle materials. Revilla-Ledn et al. [29] used the same material to test this feature,
but the result of their research indicated completely opposite results: 320 &+ 40 MPa and
914 £ 68 MPa for the AM and SM groups, respectively. On the other hand, the results of
own research agree with the results of the work of Zandinejad et al. [37], who calculated
that their AM zircon with 0% porosity (AMZ0) showed the highest flexural strength value
of 755 & 147 MPa. Their findings also disagree with those of the previous author [29]. In
another study, Revilla-Leon et al. [38] used a material produced using LCM technology
(LithaCon 3Y 210; Lithoz, Vienna, Austria) instead of zirconium produced using SLA
(3DMix ZrO2, 3DCeram, Bonnac-la-Cote France) and obtained results of 1519 + 259 MPa
for 3D printing samples, which obtained significantly higher average values of bending
strength compared with milled samples (981 &+ 130 MPa). The reason for such visible
differences between studies can be explained by different chemical compositions of the
materials, changes during production procedures, or differences in the porosity of a given
material. Some authors also believe that the post-production process of zirconium may
affect its mechanical properties, such as its polishing, which can significantly improve its
bending strength [39].

The current literature lacks information on the compressive strength of printed zirco-
nia, even though it is a very important feature of a material used in the oral cavity. Our own
tests showed compressive strength of 3.99 & 0.65 GPa in the SM group and 4.16 + 0.53 GPa
in the AM group. Among the articles, only one paper [28] discussed additively produced
zirconium oxide with respect to this feature, but due to the different material and produc-
tion process, as well as very low results of 60-172 MPa, which seem unreliable, there is no
reason to compare the results of these studies.

Even though Young’s modulus is a material constant, it is typical that higher Young’s
modulus results are obtained in compression (or tension) than in bending. This is due to,
among others, the failure to take into account shear forces during analytical calculations for
bending and the fact that in bending, the stress distribution is very uneven compared with
compression. The elasticity of both tested ceramics, both in bending and in compression, as
expressed by the calculated Young’s modulus, turned out to be so similar for both materials
that the authors decided not to calculate the Poisson’s and Weibull’s ratio.

Density is one of the characteristics of ceramics that can have a large impact on
its mechanical properties. In the study by Opalinska et al. [40], it was found that as
the size of nanoparticles decreases or the specific surface area increases, the density of
nanoparticles decreases [22]. This may be due to the production technique or the quality of
the material. The authors of the studies on zirconium oxide [36,41] obtained density results
of ~6 g/cm3. In our own research, very similar results were obtained: in the AM group, a
lower ceramic density was found than in the SM group with values of 6.003 + 0.035 g/cm?
and 6.056 & 0.031 g/cm?, respectively. These differences, although small, are statistically
significant at the significance level of p < 0.01.

SLA zirconium oxide exhibits different mechanical properties depending on the rough-
ness of its surface. Arranging the printed layers parallel to the stretching side improves its
mechanical properties. To obtain the best quality of the material, it is necessary to reduce
the surface roughness of the final product and also reduce its porosity [37]. The information
resulting from these studies means that in order to obtain the best possible results for this
material in future studies, its density should be high, the length of the printing layer should
be as long as possible, and it should be subjected to surface treatment after sintering. Tooth
restoration using additively manufactured zirconium oxide reduces the requirements for
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the post-production process due to the lack of a connector between the milled part and the
disc or block in which it is originally held, which occurs using CAD/CAM technology [42].
Thanks to the ability to create complex designs, save materials, and produce structures
not only from zirconium but also from other materials, additive manufacturing technolo-
gies may pose strong competition to traditional milled ceramics techniques in the future.
Moreover, this technique allows for the creation of both partially sintered (porous) and
fully sintered (solid) structures. The results of this study indicate that zirconium can be
used for dental applications due to its mechanical parameters and geometric structure.

The Limitations of This Study

The purpose of this study was to demonstrate the difference between the materials in
terms of mechanical and surface parameters. Three-dimensional ceramics printing is a new
technology; therefore, prints also involve high prices for the production of samples both for
research purposes and initially for use in the dental industry for use on patients. Currently,
there are also no clinical tests that allow for predicting how this ceramic will behave in
the patient’s oral cavity because the material used for SLA printing in this study, despite
containing medical-grade powdered zirconium, does not have an ISO 13485 [43] license for
its use in the necessary medical industry. This is another issue that must be resolved before
the material can be introduced into the broader dental market. Additionally, this study
performed by the authors was not able to determine how the material behaves directly in
the oral cavity. As previously performed for composite materials, the effect of immersion
in acidic drinks [44] and aging [45] should also be tested by comparing both additive and
removal technology for zirconium oxide ceramics.

5. Conclusions

This study may provide a technical justification for developing indications for the
wider use of 3D-printed ceramics in clinical practice. The tests and analyses performed
showed that at the 99% confidence level (p < 0.01), the mechanical properties of ceramics
produced with additive technology are statistically the same as those of milled zirconium
ceramics. The tested ceramics differ slightly in density, and in the additive technique, a
material with a lower density is obtained, but the difference in density is so small that it
does not affect the mechanical properties. The geometric structure of the surface analysis
of samples from both the subtractively (SM) and the additively manufactured groups show
only slight changes near the fracture for samples from the AM group. However, these
changes are negligible. Visual microscopic assessment of the fracture form shows significant
similarities for both types of samples. In terms of the tests performed, the material is able
to compete with zirconium oxide made with milling technology, but in vivo tests must first
be completed before it can be introduced into everyday clinical use in dentistry.
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Abstract: Background: This in vitro study set out to find out how well oral cavity-dwelling bacteria
can form biofilms and adhere on the surfaces of zirconium oxide samples created by 3D printing and
milling technologies. Methods: 5 strains of microorganisms were used for the study, and 40 zirconium
oxide samples were prepared, which were divided into two groups (n = 20)—20 samples produced
using removal technology comprised the control group, while 20 samples produced by 3D printing
technology comprised the test group. The prepared samples were placed in culture media of bacteria
and fungi that naturally occur in the oral cavity. Then, the intensity of biofilm build-up on the samples
was determined using qualitative and quantitative methods. The results for both materials were
compared with each other. Results: No variations in the degree of biofilm deposition on zirconium
oxide samples were found for the microorganisms Streptococcus mutans, Pseudomonas aeruginosa,
Enterococcus faecalis, and Staphylococcus aureus. For Candida albicans fungi, more intense biofilm
deposition was observed on samples made using 3D printing technology, but these differences were
not statistically significant. Conclusion: The biofilm accumulation intensity of ceramics produced by
additive technology is comparable to that of milled zirconium oxide, which supports the material’s
broader use in clinical practice from a microbiological perspective. This ceramic has demonstrated its
ability to compete with zirconium oxide produced by milling techniques in in vitro experiments, but
sadly, no in vivo tests have yet been found to determine how this material will function in a patient’s
oral cavity.

Keywords: three-dimensional; additive-manufacturing; zirconium; 3D printing; biofilm; microflora;
saliva; bacteria; dentistry; prosthodontics

1. Introduction

Prosthetics and conservative dentistry are fields of dentistry that deal with the recon-
struction of a patient’s damaged teeth. Tooth reconstruction materials are often used as
direct restorations, made by a dentist in a dental office, or indirect restorations, made in a
dental laboratory [1]. Direct restorations are usually made of composite materials, glass
ionomers, or their variants, such as ormocers or compomers [2], so they can be made in
one visit. Performing indirect restorations such as onlays, overlays, inlays, endocrowns,
or, in the case of prosthetics, crowns and bridges requires more work and time, but the
durability is greater if such restorations are properly planned and made [3]. The materials
used for such work in modern dentistry are usually various types of ceramics. The most
widely used is zirconium dioxide, which not only allows for good aesthetic effects, but also
has very high mechanical parameters [4,5]. Originally, due to the lack of variation in the
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shades of zirconium oxide, it was used only as bases for permanent restorations, in which
its contact with the oral environment was limited to the cervical area and the part adjacent
to the tooth. Currently, when manufacturers are able to provide zirconium oxide in the
form of milling blocks, which can not only be in the appropriate color, but also their shade
which can change along the entire length of the restoration; zirconium oxide can be used
as the only material constituting a prosthetic restoration, without the need for covering
ceramics with glaze [6]. Recently, zirconium has also been used in implant prosthetics as a
material for making implants, which resulted in its contact not only with the tooth surface,
but also with the patient’s bone tissues [7]. With the development and increasing use of
zirconium oxide in dentistry, a problem emerged in the form of exposure of this material to
conditions in the oral cavity, including the deposition of various types of microorganisms
on its surface.

There are over 700 species of fungi and bacteria in the oral cavity [8]. Most of them
are benign microorganisms that protect teeth and oral tissues while also helping in the
digestion of meals. Surfaces in the oral cavity, such as cheeks, tongue, teeth, as well as
dental restorations, are places where microflora elements accumulate, which, if not cleaned
in an appropriate period of time, can lead to gum disease and tooth damage. Dental health
is extremely threatened by carbohydrate-degrading bacteria, including Streptococcus mutans
and Streptococcus gordonii [9]. For growth, they primarily use carbohydrates that remain in
the mouth after eating if we do not clean it thoroughly. These bacteria turn carbohydrates
into acids, which change the pH in the oral cavity, promoting the development of caries
and enamel damage. In humans, fungi also occur in the oral cavity, constituting the
physiological flora of the oral cavity and usually not causing symptoms even throughout
life. However, some people may develop candidiasis if their immunity is weakened
or if they are treated with antibiotics. The fungus most often causing oral mycosis is
Candida albicans, but there are also infections caused by yeasts of the species Candida krusei,
Candida tropicalis, and Candida glabrat [10].

With the development of new technologies, new concepts for the production of zir-
conium oxide were presented. Currently, the most popular technology is CAD/CAM
(computer-aided design and computer-aided manufacturing), which involves milling of
restoration from a block or disk, which is previously designed based on a scan of the
oral cavity made in a dentist’s office [11]. In recent years, scientists have also become
interested in the additive manufacturing of zirconium oxide using 3D printing. This print-
ing is performed using various technologies, and the most popular ones include LCM
(Lithography-based Ceramic Manufacturing), SLA (Stereolithography), and DLP (Digital
Light Processing) [12,13]. However, these technologies are not widely used in clinical prac-
tice, despite their many advantages, such as printing in various porosities and densities [14],
as well as the possibility of producing geometrically complex structures [15].

Dental materials used in the production of prosthetic restorations are exposed to
conditions in the oral cavity, including the influence of bacteria and fungi. Materials that
have been known for years in dental work, such as zirconium oxide, composite resins [16],
or lithium disilicate [17], meet these requirements, and studies dealing with them often
mention the relationship that the adhesion of bacteria to the surface increases with an
increase in their roughness. This is caused, among other things, by more difficulties in
cleaning and an increase in the surface of contact with the external environment. In the
case of zirconium oxide produced using additive technology, we can find publications
dealing with its mechanical parameters, such as compressive strength or hardness [18,19].
In turn, when it comes to the usefulness and exposure of this material to the conditions
in the oral cavity, there are publications on zirconium oxide produced using the milling
technique [20], but this issue is not discussed in relation to the material produced using the
additive technique.

The aim of the study is to analyze the influence of oral microflora on the formation
of biofilm and the adhesion of bacteria and fungi to the surface of milled and 3D printed
zirconium oxide. Due to the small amount of research on this topic, the authors want to
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compare whether there are differences between the materials significant enough to ensure
the superiority of one material over the other. At the beginning of the research, the null
hypothesis was assumed that the given materials did not show any differences.

2. Materials and Methods
2.1. Zirconium Oxide Samples

Before microbiological tests, surface measurements were performed on zirconium
oxide samples to examine the roughness of its surface [21]. To make them, 20 bars with
dimensions of 30 x 5 x 4 mm were used in two technologies, 10 for subtractive technology
(SM group) and additive technology (AM group). Special software for creating dental
designs was used to design them (Exocad Rijeka 3.1, Exocad GmbH, Darmstadt, Germany),
and then STL files of samples for testing were exported. Mechanical tests were also
performed, where, during bending strength testing, the bars cracked, which divided each
of them into two parts, increasing the number of samples for a given technology by twofold
(n = 20). The samples for microbiological tests (Figure 1) were not processed to see how
their surface directly after the sintering process would behave in conditions similar to those
in the oral cavity.

Figure 1. Samples prepared by milling—SM group (top)—and by 3D printing—AM group (bottom).

Monolithic disks of yttrium-stabilized zirconium oxide (IPS e.max ZirCAD LT, Ivoclar
Digital, Schaan, Liechtenstein) in shade A2 (1 = 20) were used to create the samples for
the SM group. They were created using a 4-axis milling and grinding machine (Z4, VHF,
Ammerbuch, Germany), with the device software (Dental CAM 7.08, VHF, Germany) being
used to construct the sample shape originally. Following milling, the samples were sintered
at a temperature of 1530 degrees Celsius in an oven (HT-S Speed, Mihm-Vogt, Stutensee,
Germany), and then they were cooled gradually to room temperature in compliance
with the manufacturer’s instructions. The bars were developed with a magnification of
1.218 since the sintering process reduces the size of zirconium oxide.

A 3D printer (Ceramaker C900, 3D Ceram Sinto, Cdte, France) was used to create
samples for the AM group (1 = 20). The polymerization process is carried out by this printer
using a 355 nm UV laser positioned at the base of the printer platform, with a sintering
point diameter of around 35 pm. Stereolithography technology, which is predicated on the
suspension photopolymerization procedure, is used for printing. The components were
printed using a material (3DMix ZR3-F01, 3D Ceram Sinto, Cote, France) made of photo-
sensitive polymer—that is, organic materials burned during the debinding process—and
ceramic powder, which was medical-grade zirconium oxide. The thickness of the printed
material was 25 pm per layer. Following the sintering process, the printed samples were
progressively heated in an oven (HTL 20/17, Thermconcept GmbH, Bremen, Germany) to
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1450 degrees Celsius. They were then cooled to room temperature in compliance with the
manufacturer’s guidelines, leaving just the ceramic structure.

2.2. Bacterial and Fungal Strains

The methodology for examining the intensity of biofilm formation is presented in
Figure 2.

Production of samples using Production of samples using Testing the intensity of biofilm formation
3D printing technology: milling technology:
20 bars with dimensions 20 bars with dimensions on the surface of zirconium oxide

of 30 x 5 x 4 mm (n = 10) of 30 x5 x4 mm (n = 10)
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with a density of 1.0 on the
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Ne J

}
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Qualitatlve method Quantrtatlve method
I
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J -

Reading the results after \
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from the surface
of zirconium materials
_ 2

Figure 2. Research methodology.

Streptococcus mutans ATCC 35668, Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Enterococcus
faecalis ATCC 29212, Staphylococcus aureus ATCC 25923, and Candida albicans ATCC 10231
(Argenta, Poznar, Poland) were the reference strains utilized in the study. Bacterial culture
was conducted on Columbia agar medium with 5% sheep blood (bioMérieux, Craponne,
France); yeast culture was conducted on Sabouraud medium (bioMérieux, Craponne,
France). The incubation process lasted 24 h at 37 °C under aerobic conditions.
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2.3. Study of Biofilm Formation on the Surface of Ceramic Materials
2.3.1. Qualitative Method

Using a modified Richards qualitative method [22], the production of bacterial and
fungal biofilms on the surface of samples of zirconium oxide material was studied. Sterile
samples of prosthetic materials were added to TSB (TrypticSoyBroth) medium (BD, Haidel-
berg, Germany) after a 24 h culture yielded a suspension with a density of 1.0 on the Mc-
Farland scale (Figure 3). The samples were incubated for 24 h at 37 °C. Following this time,
they were rinsed three times with NaCl, and then 1 drop of 1% 2,3,5-triphenyltetrazolium
chloride (TTC) solution was added. Once more, the samples were incubated at 37 °C for
24 h. Every test was run in triplicate. An intensity of color scale with three levels was used
to interpret the data.

il iR et

WML
S I B e

Figure 3. Analysis of biofilm formation using the C. albicans strain—qualitative method.

2.3.2. Quantitative Method

In accordance with Maczynska et al. [23], the quantitative method (Figure 4) was
utilized to investigate the development of bacterial and fungal biofilm on the surface of
zirconium oxide material samples. Following the same procedure as in the qualitative
approach, a suspension with a density of 1.0 on the McFarland scale was made. The
examined materials were then added to the suspension and incubated for 24 h at 37 °C. Next,
to separate the biofilm cells, the prosthesis samples were shaken for 60 s in a 0.5% saponin
solution. In this manner, the suspension was prepared and then inoculated in 100 uL
dilutions successively onto Columbia agar with 5% sheep blood (bioMérieux, Craponne,
France) and Sabouraud’s medium (bioMérieux, Craponne, France). The incubation was
then repeated for a full day at 37 °C. The measurement was performed by counting the
number of colonies on the substrates on which individual dilutions were sown.

Figure 4. Analysis of biofilm formation using the C. albicans strain—quantitative method.
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2.4. Statistical Analysis

The mean and standard deviation for a particular set of ceramics were computed for
the descriptive analysis of the data acquired using the quantitative approach. The data
distribution’s normality was evaluated using the Student’s t-test (p < 0.01). Data were
dispersed in a typical manner. The average results of both materials were compared using
the ISO 2854 standard [24].

3. Results

The qualitative and the quantitative method were used to measure the formation
of biofilm on the surface of milled and 3D printed zirconia samples. The study findings
indicate that variations exist in the evaluation of biofilm between the qualitative and
quantitative approaches; nonetheless, in both approaches, the total absence of biofilm is
not detected.

3.1. Qualitative Method
According to the hue of the tested samples, the following classification of results was
used in the Richards method:
(-)—absence of cells (non-biofilm forming strain);
(+)—103-10* CFU/mL (strain with poor biofilm formation);
(++)—10°-10° CFU/mL (strain with strong biofilm formation);
(+++)—107-10% CFU/mL (strain with very strong biofilm formation).

The results of the qualitative method are presented in Table 1.

Table 1. Biofilm formation on zirconium oxide surfaces—qualitative method.

Strains Used in Biofilm Analysis on 3D Printed Zirconium Oxide Samples

S. mutans P. aeruginosa E. faecalis S. aureus C. albicans

+ + + + +++

Strains Used in Biofilm Analysis on Milled Zirconium Oxide Samples

S. mutans P. aeruginosa E. faecalis S. aureus C. albicans

+ + + + ++

The C. albicans strain was classified as very strongly biofilm-forming (+++) (Figure 1),
but no significant differences were observed between 3D printed and milled zirconium
oxide. The bacterial strains included in the investigation showed weaker biofilm formation,
although there were no appreciable variations in biofilm formation on the surfaces of milled
and 3D printed zirconium oxide.

3.2. Quantitative Method

The quantitative method’s assessment of biofilm formation results matched the quali-
tative method’s findings. There were minimal differences in the occurrence of biofilm on
materials containing 3D printed (Table 2) and milled zirconium oxide (Table 3).

3.3. Statistical Analysis

The results of biofilm formation in the quantitative method for all strains in both
materials show differences, but at the significance level of p < 0.01, they are not statistically
significant. The mean CFU/mL (colony forming unit) and its standard deviation for
individual microorganisms are shown in Figure 5.
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Table 2. Analysis of the impact of 3D printed zirconium materials on S. mutans, P. aeruginosa, E. faecalis,
S. aureus, and C. albicans strains—quantitative method.

S. mutans P. aeruginosa E. faecalis S. aureus C. albicans
Trial Number
CFU/mL
1 1.8 x 10° 2.1 x 10° 2.5 x 10° 1.6 x 10° 6.1 x 108
2 1.3 x 10° 1.5 x 10* 25 x 10° 25 x 10° 6.8 x 108
3 2.1 x 10° 2.1 x 10° 2.3 x 10* 1.9 x 10° 5.5 x 107
4 2.6 x 10* 2.6 x 10* 1.8 x 10* 2.3 x 10° 6.5 x 108
5 2.5 x 10* 2.9 x 10° 2.4 x 10° 1.8 x 10° 6.2 x 107

Table 3. Analysis of the influence of milled zirconium materials on S. mutans, P. aeruginosa, E. faecalis,
S. aureus, and C. albicans strains—quantitative method.

S. mutans P. aeruginosa E. faecalis S. aureus C. albicans
Trial Number
CFU/mL
1 2.2 x 10° 2.1 x 10° 2.3 x 10° 1.3 x 10° 6.7 x 108
2 1.7 x 10° 1.4 x 10* 2.2 x 10° 1.8 x 10° 5.8 x 108
3 2.0 x 10° 2.1 x 10° 2.1 x 10* 2.9 x 10° 5.4 x 107
4 1.8 x 10* 2.2 x 10* 2.2 x 10* 2.1 x 10° 6.4 x 108
5 2.5 x 10* 1.9 x 10° 2.4 x 10° 2.0 x 10° 5.2 x 107
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Figure 5. Results of means and standard deviations for bacterial and fungi strains obtained using the
quantitative method.
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4. Discussion

Currently, the material used in dentistry faces a number of challenges that it must
meet. These include sufficient mechanical strength, high aesthetic requirements of the
patient, as well as biocompatibility with oral tissues. Zirconium oxide, known for years as
a material in dentistry, meets all these needs; therefore, its new substitute, zirconium oxide,
made using 3D printing technology, must also meet these requirements. For this reason, the
authors of the study conducted a qualitative and quantitative analysis of biofilm formation
by the most common microorganisms found in the oral cavity.

It has long been known by microbiologists and dentists that Candida albicans can be
found in the oral cavity [25]. It normally occurs in a healthy mouth and does not cause
any adverse reactions. Unfortunately, when its balance is disturbed and the number or
virulence of the fungus increases, it may lead to infection and then to the development of
oral candidiasis [26]. In our own study, both tested materials were not subjected to any
surface treatment to see how microorganisms behave on the surface immediately obtained
after the production process. Statistical analysis (p < 0.01) confirmed the null hypothesis
based on the results of quantitative tests that the difference in the intensity of biofilm
production by Candida albicans is not statistically significant. Research by Cepic et al. [27]
showed that a significant increase in the adhesion of Candida albicans fungi can be observed
on glazed surfaces compared to those that have been previously polished. They also
indicate that the factor that may increase this adhesion is probably mucin found in saliva.
The same surface dependence occurs not only with fungi, but also with biofilms created
by bacteria [28]. Therefore, it can be concluded that in order to reduce the formation
of biofilm, the zirconium oxide surface should always be polished beforehand [29]. In
turn, Khattar et al. [30] noticed that zirconium oxide as an addition to another material
in low concentration (0.5%) not only does not increase the roughness of the material, but
also significantly reduces the adhesion of fungi to the surface of the material compared
to samples from other groups of the author’s study, which additionally confirms the
information about the biocompatibility of zirconium oxide.

Oral bacteria play a key role in maintaining oral health, but they can also contribute
to a variety of health problems [31]. Some bacteria in the mouth can contribute to the
formation of dental plaque, which in turn leads to unpleasant breath odor and increases the
risk of tooth decay and gum disease. This may lead to inflammation, such as gingivitis, or
a more advanced stage of the disease, i.e., periodontitis. Bacteria can also accumulate in the
spaces between teeth and gums, causing periodontal infections, which can be painful and
lead to tooth loss. Their presence on prosthetic restorations or their connection with tooth
tissues may also lead to the development of various types of diseases, which is why it is so
important to check how intensively biofilm is formed on the surface of the material from
which dental work is made. For this reason, the authors also decided to check whether
there are differences in the adhesion of individual bacteria between milled and 3D printed
zirconium oxide. Our own research showed no differences between the intensity of biofilm
formation by bacteria in the case of both materials. This is advantageous because the new
material can compete in this respect with milled zirconium, which has been available on
the market for years. As research shows when comparing the intensity of biofilm among
titanium, PEEK (polyether ether ketone) and zirconium oxide, the latter among those tested
obtained the lowest rate of adhesion of microorganisms to its surface [32]. This is also
confirmed by research by other authors [33], taking into account the fact that in the case of
structures such as dental implants, although the initially formed biofilm accumulates in
smaller amounts on zirconium implants than, for example, their titanium counterparts, in
the event of their aging, this difference is reduced. It is more difficult to eradicate bacteria
from the prosthetic restoration when the surface area of each material in contact with the
mouth cavity is increased. Studies on various materials used in the dental industry [16,17]
have shown that with increasing roughness, the adhesion of bacteria occurring in the oral
cavity also increases. It follows that the main role in limiting the formation of biofilm
should be played by polishing the surface of the prosthetic restoration. For zirconium
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oxide made using 3D printing technology, this can be created by extending the printing
layer and reducing the porosity of the final product in order to achieve the highest quality
restoration [34].

Other factors may also influence the adhesion of microorganisms to surfaces, one of
which is the method of sterilization of the material surface. Dry sterilized samples show a
significantly lower amount of biofilm on the zirconium oxide surface, while irradiation with
UVC or gamma rays, among others, results in a greater multiplication of microorganisms.
Some authors [35] associate this phenomenon with the increased hydrophilicity of the
material, which may result in faster bacterial reproduction in a more humid environment.

All the above-described features prove the high biocompatibility of zirconium oxide,
which, after additional treatments, can be further increased, and the colonization of its
surface by oral microorganisms can be slowed down. Additionally, a new material in the
form of printed zirconium oxide gives us the opportunity to create complex designs, such
as implants or specialized denture connectors. We can also save some of the material that
is unfortunately lost during standard milling production. In the future, after additional
research and the spread of zirconium oxide in 3D printing technology, it may become a
widely used material, not only due to the speed of the production process, but also to the
creation of not only solid, but also partially porous elements [36].

Limitations of the Study

The aim of the study was to demonstrate differences between materials in terms of
microbial adhesion. Three-dimensional printing is still a new technology in dentistry,
especially zirconium oxide printing. This is a technology that is constantly developing, and
new manufacturers are constantly appearing on the market, making elements using this
technology, as well as using other materials from which prosthetic restorations can be made.
One such material is lithium disilicate, which has recently become an increasingly used
material in restorative dentistry, among others, by the company Lithoz (Wien, Austria) [37].
The authors plan further research comparing this type of material with zirconium oxide
made using 3D printing technology.

Another challenge facing the introduction of a new material to the market is the need
for it to obtain ISO 13485 approval [38], which would permit its application in the healthcare
sector. There are over 700 other species of bacteria and fungi in the oral cavity; that is
why it would be impossible to check all of them in the study. Therefore, only the most
popular species were used; so, the authors cannot guarantee that with a different type of
microorganism, there would not be greater differences between the results obtained from
the comparison of both materials.

The study’s authors intend to investigate the development of biofilm on the surface
of other additively manufactured materials in the future, such as lithium disilicate or
zirconium oxide produced by other manufacturers than the material utilized in this study.
This is caused by the 3D ceramic printing industry’s ongoing development, which raises
hopes for advancing technology and, consequently, lowering the cost of producing these
materials in the future.

5. Conclusions

The results of the intensity of biofilm formation on the surface of zirconium oxide made
using additive and milling technology show minimal differences that are not statistically
significant. This indicates the potential for a wider introduction of 3D printed zirconium
oxide into clinical practice.
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