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WYKAZ SKROTOW

CB - grupa eksperymentalna
CV - wspotczynnik zmiennos$ci
EDS - Energodyspersyjne

K - grupa kontrolna

MPa — megapascal

Max — warto$¢ maksymalna
Me — mediang

Min — warto$¢ minimalna

N — Newton

NIR - najmniejszej istotnej réznicy

p - poziom intensywnos$ci

Ra - $redni arytmetyczna warto$ci chropowatosci (profilu)
Rv - gleboko$¢ najnizszego wglebienia profilu

Rp - wysokos$¢ najwyzszego wzniesienia profilu

Rt - calkowita wysoko$¢ profilu

Rq - $rednie kwadratowe odchylenie profilu chropowatosci
RK - wysokos¢ chropowatosci rdzenia

SD - odchylenie standardowe.
SEM - Skaningowy Mikroskop Elektronowy

Sr - $rednia warto$¢ napr¢zenia stycznego



Q25, Q75 - kwartyle

XRF - rentgenowska spektroskopia fluorescencyjna



1. WSTEP

Celem rekonstrukcji protetycznej jest nie tylko odtworzenie prawidlowej funkcji
zucia, artykulacji dzwigckéw mowy oraz wlasciwe] estetyki uzegbienia, lecz réwniez
oddzialywanie profilaktyczne wobec pozostatych elementow ukladu stomatognatycznego
[1]. Zadania te sa mozliwe do spehienia dzigki coraz wigkszej dostgpnosci nowoczesnych
materialow oraz wlasciwych technologii ich przetwarzania [2].

Materialy wykorzystywane do rekonstrukcji uszkodzonych lub utraconych zebow
wlasnych narazone s3 na wplyw agresywnego Srodowiska jamy ustnej, stad obok
biozgodnosci  powinny  charakteryzowa¢ si¢  zadawalajagcymi  wilasciwosciami
mechanicznymi, wytrzymato$ciowymi i estetycznymi, ktore pozwolg na dilugotrwate
uzytkowanie wykonanych uzupehien protetycznych [1, 2, 3, 4, 5, 6, 7].

Wprowadzenie na rynek w potowie ubiegtego wieku ceramiki napalanej na stopy
metali, zapoczatkowalo proces wykonania protez stalych o zadawalajagcych walorach
estetycznych oraz dobrych parametrach wytrzymato$ciowych [8, 9, 10]. Obecnie
uzupehnienia tego typu s3 standardowymi konstrukcjami stosowanymi w protetyce
stomatologicznej, a dostepne badania dilugoterminowe potwierdzaja ich Kkliniczng
przydatnos¢ [11, 12, 13, 14, 15, 16]. Zdarzajg si¢ jednak przypadki w ktorych dochodzi do
uszkodzenia ceramicznego olicowania. Przyczyny tych uszkodzen moga mie¢ swe zrodio
zarbwno na etapie wykonawstwa laboratoryjnego, jak 1 postgpowania klinicznego, a
naprawa ich nie zawsze jest mozliwa do wykonania [2, 13, 14, 17].

Dlatego tez wlasciwa sita wigzania pomigdzy podbudowa metalowa a ceramika
dentystyczng jest niezwykle istotna z klinicznego punktu widzenia, stad wydaje sie
uzasadnione okreslenie, ktory ze sposobow kondycjonowania powierzchni stopow metali

zapewnia najkorzystniejsze potaczenie pomi¢dzy tymi materiatami.



2. PRZEGLAD PISMIENNICTWA

Uzupehienia ceramiczno - metalowe od wielu lat z powodzeniem sg stosowane w
uzupehianiu brakow zgbowych. W praktyce klinicznej zdarzaja si¢ jednak przypadki,
uszkodzenia olicowania ceramicznego, ktorego naprawa jest czasochlonna i kosztowna,
a niekiedy wrecz niemozliwa do wykonania [18]. Odpryski ceramiki w przednim odcinku
luku zebowego stanowig powazny problem estetyczny, natomiast w bocznych jego

odcinkach funkcjonalny.

Z analizy literatury przedmiotu wynika [2, 13, 14, 18, 19, 20, 21], ze wigkszos¢
niepowodzen nie jest zwigzana z wlasciwosciami ceramik dentystycznych, lecz
niewlasciwym postepowaniem klinicznym i laboratoryjnym. Wedlig Belli i wsp. [22]
najwigkszy odsetek uszkodzen uzupetnien jednolicie ceramicznych dotyczy protez statych
wykonanych w technologii In-Ceram Alumina na wielko$¢ naprezenia stycznego, In-
Ceram Spinell oraz systemie Dicor (ceramika szklana). W okresie pigcioletniej obserwacji
uzupetnien jednolicie ceramicznych odsetek niepowodzen w przypadku koron wynosit
3,6% - 7,0%, natomiast w przypadku mostéow 5,6% - 13,6% [13]. W tym kontekscie
srednia ilo$¢ uszkodzen uzupetien ceramiczno — metalowych wynoszaca w analogicznym
okresie czasu od 2,3% do 8,0% wydaje si¢ by¢ satysfakcjonujgca [13]. Dostepne sg
rowniez badania w ktorych po dziesigcioletnim okresie obserwacji  klinicznej

zarejestrowano jedynie 5,0% uszkodzen olicowania ceramicznego [23].

Uwaza sig, ze wpltywaja na stopien przetrwania w srodowisku jamy ustnej protez
stalych ceramiczno - metalowych takie czynniki jak btedy w postepowaniu laboratoryjnym
1 klinicznym, niezauwazalne wady strukturalne zastosowanych materialow oraz urazy [2,

13, 18]. Przyjmuje si¢, ze w warunkach jakie panuja w jamie ustnej, trwalo$¢ uzupetien



ceramiczno - metalowych jest zadawalajaca wowczas, gdy warto$¢ naprezenia stycznego

polaczenia obu materiatow, zgodnie z normg 1SO 9693 jest wicksza niz 25 MPa [24].

Na charakter polaczenia ceramika - stop metalu bezposredni wptyw wywieraja
takie czynniki jak: wytworzona na powierzchni stopu w procesie oksydacji warstwa
tlenkow, ktéra zapewnia polaczenie chemiczne, zaglebienia mikroretencyjne bedace
efektem obrobki strumieniowo - $ciernej, zapewniajace polgczenie mechaniczne oraz
odpowiednio dobrane wspdiczynniki rozszerzalnosci cieplnej (WRC) obu materiatow,

ktore sa odpowiedzialne za indukowanie naprgzen $ciskajacych [2, 13, 25].

Grubo$¢ warstwy tlenkoOw posiada znaczacy wplyw na sife polaczenia pomiedzy
podbudowa metalowag a ceramikg dentystyczng, poniewaz jest ona odpowiedzialna za
wzajemng dyfuzje atomow pomiedzy obu substratami. Polaczenie dyfuzyjne w
poréwnaniu do pozostalych dwoch czynnikdw wptywajacych na wlasciwe polaczenie obu
materialow odgrywa w tym przypadku role pierwszoplanowa. Jak wykazuja badania [11]
przeprowadzone za pomocg analizy rentgenowskiej na granicy ceramika — stop metalu,
wytwarza si¢ warstwa tlenkow fgczacych, ktore sg efektem przejscia elektronow z
podbudowy metalicznej do niezapelnionego catkowicie pasma walencyjnego pierwiastkoéw

wchodzacych w sktad materialu ceramicznego.

Wielko$¢ wytworzonych w  wyniku obrobki strumieniowo - $ciernej zaglebien
mikroretencyjnych jest uzalezniona od grubosci uzytego §cierniwa, ci$nienia oraz kata pod
jakim proces piaskowania jest wykonywany. Standardowo do tego celu stosuje si¢ tlenek
glinu o $rednicy ziarna 110 pm pod ci$nieniem 2 - 3 barow oraz kat padania piasku na
powierzchnie stopu 45°. Obrobka strumieniowo — $cierna poprzez wytworzone zaglgbienia
mikroretencyjne zwigksza rzeczywista powierzchni¢ kontaktu pomigedzy obydwoma

materialami, a takze zwigksza energi¢ powierzchni, co z kolei poprawia zdolno$¢



zwilzania, a tym samym stwarza korzystniejsze warunki dla uzyskania zadawalajace;j
adhezji [13]. Potwierdzaja to badania Henriques i wsp. [26], ktorzy oceniali warto$¢
naprgzenia stycznego polfaczenia ceramiki do napalania (Omega 900) i tloczenia (Ceramco
3) ze stopem chromowo - niklowym (Nobil 400), ktérego powierzchnia zostala
opracowana poprzez obrobke strumieniowo - $cierng tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110
um oraz polerowanie. Autorzy ci najwyzsze wartos$ci napr¢zenia stycznego uzyskali dla
probek piaskowanych w/w medium, ktére w przypadku lgczenia z ceramikg tloczong
osiggnely wartos¢ 141,2 MPa 1 napalang 109,6 MPa. W przypadku probek ktorych
powierzchnia zostata wypolerowana wartosci napr¢zenia stycznego wynosity odpowiednio
116,4 MPa dla ceramiki tloczonej oraz 20,6 MPa dla ceramiki napalanej. Podobne
zadawalajgce wyniki polaczenia ceramiki ze stopem chromowo - niklowym i chromowo -
kobaltowym kondycjonowanymi tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 um uzyskali Kiikink
i wsp. [27]. Uzyskane przez cytowanych autorow wartos$ci napr¢zenia stycznego dla tlenku
glinu o $rednicy ziarna 110 um roznity si¢ istotnie statystycznie od pozostatych rodzajow
Scierniw ktorymi byty: tlenek glinu o $rednicy ziarna 50 pm, tlenek glinu o $rednicy ziarna
30 - 50 um oraz azotek boru o $rednicy ziarna 60 - 80 um. Jak wykazuja doniesienia z
literatury, korzystny wplyw na wzrost warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia ceramiki z
podbudowa metalowa powoduje rowniez dodatek do medium piaskujacego dwutlenku
krzemu [2, 13, 28, 29]. Jednak jak wykazujg inne badania [18, 30, 31, 32], w wyniku
omawianego procesu w wielu przypadkach dochodzi do whbijania drobnych ziaren tlenku
glinu w powierzchni¢ metalowej podbudowy, co moze ostabi¢ jej potaczenie z ceramika
[33]. Dlatego w celu wyeliminowania tego niekorzystnego zjawiska, zaleca si¢ przed
napaleniem ceramiki wykonaé trawienie powierzchni metalu za pomoca 5% kwasu

fluorowodorowego [34].



W procesie taczenia ceramiki dentystycznej ze stopami metali istotna jest réwniez
eliminacja naprezen powstajacych pomiedzy obydwoma materialami. Przyjeto, ze
optymalne warunki istnieja wtedy, gdy wspolczynnik rozszerzalnosci cieplnej (WRC)
ceramiki jest 0 0,5 x 10° K™ nizszy od WRC stopu metalu na ktory jest ona napalana [1,
13, 35]. W takiej sytuacji podczas procesu stygnigcia stopu, ceramika kurczy si¢ nieco
stabiej, co powoduje wyzwolenie nieznacznych napr¢zen S$ciskajagcych (kompresji
rezydualnej), skutkujacych mniejsza jej podatnoscia na indukowane przez obcigzenia
mechaniczne naprezenia rozciggajace [2, 13]. Jezeli WRC metalowej podbudowy jest
wyzsze od WRC napalanej ceramiki, dochodzi do wzrostu stycznie powstajacych naprezen
sciskajacych 1 powstania mikropeknie¢ przebiegajacych na zewnatrz materiatu

ceramicznego (Ryc. 1).
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Ryc. 1. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, ilustrujacy obecno$¢ naprezen

Sciskajacych.

W przypadku gdy wartos¢ WRC metalowej podbudowy bedzie nizsza od WRC napalane;j
na jej powierzchni¢ ceramiki, dochodzi do wzrostu naprgzen rozciagajacych i powstania
mikropgknie¢ o przebiegu rownoleglym do powierzchni metalicznej (Ryc. 2). W obu
opisanych przypadkach w efekcie koncowym dochodzi do odpryskéw olicowania

ceramicznego.
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Ryc. 2. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, obrazujacy naprezenia

rozciaggajace.

Jak juz wspomniano najkorzystniejsze sg zblizone wartosci WRC obydwu materialow, nie
przekraczajace 0,5 x 10° K co powoduje, ze naprezenia Sciskajace oraz rozciggajace si¢
rOwnowaza, a tym samym ryzyko peknigcia olicowania ceramicznego jest zdecydowanie
mniejsze (Ryc. 3). Nalezy jednak pamietaé, ze zbyt gruba warstwa ceramiki (> 2,0 mm)
oraz zbyt dlugie przetrzymywanie modelowane] protezy stalej w piecu w zakresie

temperatur 800-900° C prowadzi do niekontrolowanego wzrostu WRC ceramiki.
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Ryc. 3. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, przedstawiajacy wyrownane

naprezenia $ciskajace 1 rozciggajace.

Zdarzaja si¢ jednak sytuacje, ze pomimo przestrzegania rygorow procesu
technologicznego wykonawstwa laboratoryjnego protez statych, dochodzi do odpryskow
olicowania ceramicznego, stad problem ten stanowi w dalszym ciggu przedmiot
zainteresowan w kregu zainteresowania wielu autorow [34, 35, 36, 37, 38, 39, 40, 41].

Sipahi i wsp. [37] oceniali w tescie na $cinanie warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia



stopow chromowo-niklowych i chromowo-kobaltowych z pigcioma rodzajami ceramiki
dentystycznej (VMK 68, IPS d.Sign, Ceramko I1, Matchmaker, Finesse). Uzyskane wyniki
badan wykazaly brak istotnej statystycznie réznicy pomiedzy poddanymi ocenie stopami,
cho¢ nieco wyzsze warto$ci naprezenia stycznego zarejestrowano dla badanych ceramik
napalanych na stop chromowo-niklowy. Do podobnych wnioskow doszli rowniez Melo i
wsp. [38], ktorzy przy pomocy analogicznego testu badali warto$¢ naprezenia stycznego
polaczenia pomiedzy ceramikg IPS d.Sign, a stopami chromowo-niklowymi (4 All, Wiron

99) i chromowo-kobaltowymi (IPS d.Sign 20, Algeloy NP).

Przeprowadzone przez Morales i wsp. [39] badania warto$§¢ napr¢zenia stycznego
polaczenia ceramiki Vita Omega 900 z pigcioma roznymi pod wzgledem sktadu
chemicznego stopami chromowo-kobaltowymi (IPS d.Sign 20, IPS d.Sign 30, Remanium,
Heranium, Wirabond) wykazaly, Ze najwyzsze wartosci napre¢zenia stycznego
zarejestrowano dla stopow IPS d.Sign 30 (96,8 MPa) oraz IPS d.Sign 20 (94,0 MPa) i
roznily si¢ one istotnie statystycznie od pozostatych poddanych ocenie materiatow.
Autorzy ci zasugerowali rowniez, ze warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia ceramiki
dentystycznej z metalowg podbudowg zalezy takze od sktadu chemicznego zastosowanego
do jej wykonania stopu metalu. W innych badaniach przeprowadzonych przez Prado i wsp.
[40], oceniano laboratoryjnie warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia trzech stopow
chromowo-niklowych (Durabond, Verabond, Viron) z trzema rodzajami ceramiki
dentystycznej (Duceram, Williams, Noritake). Najlepsze wyniki (32,9 MPa) zarejestrowali
dla potaczenia ceramiki Noritake ze stopem Wiron, a najgorsze (16,3 MPa) dla porcelany
Duceram napalanej na stop Verabond, co zdaniem autor6w potwierdza tez¢ o wplywie
sktadu chemicznego na warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia pomigdzy ocenianymi
materiatami. Milczewsky i Scolaro [41] stosujac kondycjonowanie powierzchni stopu

srebro-palladowego Pors-on4 tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 50 pm, napalali na jego



powierzchnig trzy rézne rodzaje ceramik dentystycznych (Ceramko, Noritake, Vita VMK
68). Wykonane badania wytrzymalo$ciowe za pomoca testu na $cinanie wykazaty brak
statystycznie istotnych rdéznic pomigdzy badanymi grupami, co zdaniem autoréw
potwierdza przydatno$¢ ocenianego stopu dla wszystkich badanych ceramik
dentystycznych. Wyniki powyzszych badan sugeruja, ze istnieje mozliwos¢ zastosowania
dla okreslonej ceramiki dentystycznej alternatywnych rodzajow stopéw wzgledem tych,

ktore zalecaja producenci.

Niektore z firm produkujacych materiaty dla techniki dentystycznej zezwalaja na
dodawanie do nowo odlewanych elementéw metalowych, S$ciSle okreslonych ilosci
uprzednio przetopionych stopow metali, dlatego zagadnienie to bylo celem badan Ucar 1
wsp. [42]. Autorzy oceniali w teScie na Scinania oraz trzypunktowego zginania, warto$¢
sity pofaczenia pomigdzy ceramika dentystyczng Vita VMK 95 a stopem chromowo-
niklowym Remanium CS. Grupe kontrolng stanowity podbudowy odlewane z
nieprzetapianego dotychczas stopu, grupe druga probki w ktorych do 50% nowego stopu
dodawano 50% metalu przetopionego z grupy kontrolnej, a grupe trzecig probki w ktorych
do 50% nowego metalu dodawano 50% stopu uprzednio odlanego z grupy drugiej. Wyniki
badan jednoznacznie wykazaty, ze zardéwno wartosci sily w tescie na $cinanie jak 1
sredniego obcigzenia w probie trzypunktowego zginania w grupie kontrolnej réznity sie
wysoce istotnie statystycznie od obydwu grup eksperymentalnych. Ponadto zanotowano
takze réznice pomigdzy eksperymentalng grupa druga i trzecia, co $wiadczy o tym, ze im
czesciej jest przetapiany stop metalu, tym w wigkszym stopniu proces ten obniza sile

potaczenia metalowej podbudowy z ceramikg dentystyczng.

W przypadkach wykonawstwa rozlegtych protez statych — wieloczlonowych, cze¢sto
zachodzi konieczno$¢ laczenia poszczegdlnych elementow poprzez ich lutowanie, stad

Nikellis i wsp. [43] starali si¢ da¢ odpowiedz na pytanie czy proces ten moze mie¢ wpltyw
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na sife polaczenia metalicznej podbudowy z ceramikg dentystyczng. Badaniu zostaly
poddane probki wykonane ze stopu chromowo-niklowego Wiron 99, z ktorych polowa
zostala pokryta warstwa lutowia Wiron Lot, natomiast druga potowa stanowita grupe
kontrolng. Na metalowe podbudowy napalono ceramike dentystyczng Ceramco 3, a
nastgpnie probki poddano badaniu chropowatosci, twardosci, sprezysto$ci oraz
wytrzymato$ci polgczenia przy zastosowaniu testu trzypunktowego zginania. Wykonana
analiza wykazala spadek twardosci 1 wzrost modutu sprezystosci probek lutowanych,
natomiast brak istotnych rdéznic statystycznych w przypadku oceny szorstkos$ci

powierzchni oraz wytrzymato$ci potaczenia ceramika - stop metalu.

W literaturze pojawia si¢ coraz wigksza ilo$¢ badan, ktore majg na celu udzielenie
odpowiedzi na pytanie w jaki sposéb mozna zwigkszy¢ trwalo$¢ potaczenia ceramiki
dentystycznej z podbudows metalowg [43, 44, 45, 46, 47, 48, 49, 50, 51]. Jednym z
kierunkow omawianych badan jest zastosowanie warstw posrednich typu zol - zel [44, 45],
a takze technik aplikacji i grubo$ci warstwy opakera [46, 47, 52, 53, 54, 55, 56, 57], w
ktorej dochodzi do wzajemnej dyfuzji tlenkow z metalu do ceramiki oraz ceramiki do
metalu. Badania przeprowadzone przez Amri i wsp. [58] dotyczyly wptywu zastosowania
dwoch rodzajow opakera, z ktorych jeden miat postac pasty, a drugi proszku, na wartos¢
naprezenia stycznego ceramiki ze stopem metalu. Uzyskane wyniki wykazaty, ze opaker w
pascie wplywa istotnie na poprawe warto$ci naprezenia stycznego potaczenia ceramiki ze
stopem metalu, w poréwnaniu z opakerem konfekcjonowanym w formie proszku, ktory
zarabia si¢ specjalnym plynem lub woda destylowana. Zdaniem autoréw wyniki
przeprowadzonych badan moga by¢ zwigzane z nieznacznie wyzsza temperatura
wypalania opakera konfekcjonowanego w formie pasty, co potwierdzaja rowniez

doniesienia Hammad i wsp. [59]. Wydaje si¢ rowniez, ze przygotowana fabrycznie pasta



opakerowa zawiera wlasciwe proporcje poszczegdlnych sktadnikow, w porownaniu z

przypadkowymi jak to ma miejsce podczas rgcznego zarabiania proszku z ptynem.

Dostgpne w literaturze badania wskazujg rowniez, ze na jako$¢ potgczenia ceramiki
dentystycznej ze stopami metali wptywa rowniez temperatura wypalania kolejnych warstw
ceramicznych oraz proces ich chlodzenia [59, 60, 61, 62, 63, 64]. Saini i wsp. [64]
wykazali, ze nizsze temperatury wypalania ceramiki dentystycznej od zalecanych przez
producentéw powoduja zwickszenie ilosci artefaktow, w postaci drobnych porowatosci
oraz zmniejszenie mikrotwardo$ci  wypalonej porcelany. Natomiast badania
przeprowadzone przez Guinn i wsp. [65] dowiodly, ze powolne chiodzenie wypalonej
ceramiki dentystycznej wpltywa w istotny sposOb na jej warto$¢ naprezenia stycznego

polaczenia z podbudowa metalowa.
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3. CEL PRACY

Celem przeprowadzonych badan laboratoryjnych bylo:

1. Okreslenie, ktory ze sposobow przygotowania powierzchni stopu chromowo-
niklowego i chromowo-kobaltowego wplywa najkorzystniej na wytrzymalo$é

polaczenia z ceramikg dentystyczng.

2. Ocena stopnia rozwinigcia powierzchni stopu chromowo-niklowego i chromowo-

kobaltowego pod wptywem réznych rodzajow kondycjonowania ich powierzchni.

3. Analiza mikrostruktury oraz skladu chemicznego polaczenia ceramiki

dentystycznej z metalowa podbudowa, w zaleznosci od sposobu przygotowania

powierzchni stopu.
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4. MATERIAL 1 METODY

4.1. Material

Do badan uzyto ceramike fluorowo-apatytowo-leucytowa IPS d.SIGN firmy Ivoclar
— Vivadent (Liechtenstein). Ten rodzaj porcelany ze wzgledu na stosunkowo wysoka
$cieralnos¢ nie powoduje tak duzej abrazji z¢bow przeciwstawnych, jak inne rodzaje
materialow ceramicznych. Ceramika IPS d.SIGN moze by¢ stosowana do napalania na
stopy metali wysoko szlachetnych, szlachetnych i1 nieszlachetnych o wspdtczynniku
rozszerzalnosci cieplnej 12,6 x 10° K (25° - 510° C). Wytrzymalo$¢ na zginanie wynosi
80 + 25 MPa, natomiast twardos¢ 520 - 599 HV w skali Vickersa.

W badaniach uzyto roéwniez bonding Ceram-Bond (Bredent, Niemcy), ktéry mozna
stosowac jako warstwe posrednig pomiedzy metalem nieszlachetnym, a pierwszg warstwa
ceramiki, w celu wyréwnywania ewentualnych rdéznic we wspdlczynnikach
rozszerzalno$ci cieplnej. Materiat ten aplikowano na warstwe metalu uprzednio
wypiaskowanego, oczyszczonego za pomocg cisnieniowego urzadzenia parowego oraz
poddanemu procesowi oksydowania.

Do wykonania probek, na ktore napalano ceramike dentystyczng, uzyto dwa stopy,
chromowo - niklowego 4all® oraz stop chromowo - kobaltowego Colado CC, produkcji
firmy lvoclar - Vivadent (Liechtenstein). Stop 4all® posiada wspotczynnik rozszerzalnosci
termicznej (WRC) 13,8 x 10° K* (25° - 500° C), natomiast WRC stopu Colado CC
wynosi 14,2 x 10° K (25°- 500° C). Stop Colado CC jest materialem polecanym w
przypadkach stwierdzonej alergii na nikiel.

Materiatem uzytym do obrobki strumieniowo-$ciernej powierzchni stopéw metali,
byt tlenek glinu Cobra (Renfert, Niemcy) o $rednicy ziarna 250, 150, 125 i 110 um oraz

system trybochemiczny Rocatec firmy 3M ESPE (Niemcy), ktory obok tlenku glinu o
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srednicy ziarna 110 pm zawiera dodatkowo czasteczki dwutlenku krzemu wielkos$ci 0,5 -

2,0 um [104].

4.2. Metody wykonania probek ze stopow metali

Woskowe formy, z ktorych metoda traconego wosku wykonano probki odlewnicze
przeznaczone do badan chropowatosci powierzchni, oraz oceny mikrostruktury, zostaty
wykonane z ptytek wosku odlewowego GEO, 0 grubosci 0.6 mm. (Renfert, Niemcy).

W celu wykonania probek do badan wytrzymalo$ciowych (test na Scinanie), trzy ptytki
woskowe lgczono ze sobg, aby uzyska¢ forme odlewowsa o grubosci 1,8 mm. Do tak
przygotowanych ptytek doklejano kanaty odlewowe o grubos¢ 3,5 mm i dtugosci 10 mm.
Dhugo$¢ kanaldow spowodowala, ze elementy odlewowe znajdowaty si¢ w % wysoko$ci
ponizej gornej granicy krawedzi formy i minimum 5 mm od $cianek wewnetrznych

pierscienia (Ryc. 4).

Ryc. 4. Ptytki woskowe wraz z kanatami odlewniczymi, przymocowane do stozka

odlewowego.

Po odttuszczeniu preparatem Aurofilm (Bego, Niemcy), ptytki zatapiano w masie
ogniotrwalej Dreibettmasse Klasse 4 (Dental GmbH, Niemcy), a nastepnie po wypaleniu

wosku odlewano zgodnie z ogdlnie przyjetymi zasadami, w urzadzeniu odlewniczym
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Ducatron (UGIN Dentalne, Francja). Uwolnione z masy ostaniajacej odlewy, piaskowano
tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 um, przy uzyciu piaskarki Basic Classic (Renfert,

Niemcy - Ryc. 51 6).

Ryc. 5. Odlew o grubosci 1,8 mm. Ryc. 6. Odlew o grubosci 0,6 mm.

Wszystkie wykonane odlewy poddano obrobce mechanicznej za pomoca kamieni

karborundowych oraz frezow z weglikow spiekanych.

4.3. Metody przygotowania probek do badan wytrzymalosciowych

Dla oceny wytrzymalosci polgczenia ceramika — metal, przygotowano probki ze
stopow chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego w ksztalcie
prostopadtoscianow, 0 wymiarach 20 x 8 x 1,8 mm., w ilosci 200 probek, po 100 probek
do kazdego rodzaju stopu, w tym po 10 dla kazdego z dziesigCiu sposobow
kondycjonowania powierzchni metalu. Doktadny podziat na poszczegdlne grupy badawcze

przedstawia tabela I.
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Tabela I. Grupy badawcze poddane testom na $cinanie w zalezno$ci od sposobu

kondycjonowania powierzchni stopow

Rodzaj stopu Sposéb kondycjonowania Symbol badanej grupy

Grupy kontrolne (K)

stop Cr-Ni tlenek glinu 250 pm la
stop Cr-Ni tlenek glinu 150 pm 2a
stop Cr-Ni tlenek glinu 125 pm 3a
stop Cr-Ni tlenek glinu 110 um 4a
stop Cr-Ni system Rocatec oa
stop Cr-Co tlenek glinu 250 pm la
stop Cr-Co tlenek glinu 150 pm lla
stop Cr-Co tlenek glinu 125 pm Ila
stop Cr-Co tlenek glinu 110 pm IVa
stop Cr-Co system Rocatec Va

Grupy eksperymentalne (CB)

stop Cr-Ni tlenek glinu 250 um + Ceram-Bond 1b
stop Cr-Ni tlenek glinu 150 um + Ceram-Bond 2b
stop Cr-Ni tlenek glinu 125 pm + Ceram-Bond 3b
stop Cr-Ni tlenek glinu 110 pm + Ceram-Bond 4b
stop Cr-Ni system Rocatec + Ceram-Bond 5b
stop Cr-Co tlenek glinu 250 pm + Ceram-Bond Ib
stop Cr-Co tlenek glinu 150 um + Ceram-Bond b
stop Cr-Co tlenek glinu 125 um + Ceram-Bond b
stop Cr-Co tlenek glinu 110 um + Ceram-Bond Vb
stop Cr-Co system Rocatec + Ceram-Bond Vb
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Zarowno w grupach kontrolnych (K) jak i eksperymentalnych (CB), powierzchnie
metalowych probek na ktore miata by¢é napalana ceramika, poddano kondycjonowaniu
piecioma réznymi sposobami.

W grupach 1a, la, 1b, Ib stosowano obrobke strumieniowo - §cierng tlenkiem glinu
Cobra (Renfert, Niemcy) o $rednicy ziarna 250 um przy uzyciu piaskarki pidrowej Basic
Classic (Renfert, Niemcy) przy cis$nieniu roboczym 3,0 barow, kierujgc strumien piasku
pod katem 45° z odlegtosci 20 mm do powierzchni probki przez 10 sekund.

W grupach 2a, lla, 2b, 1lb stosowano obrobke strumieniowo - $cierng tlenkiem
glinu Cobra (Renfert, Niemcy) o s$rednicy ziarna 150 um przy uzyciu piaskarki piorowej
Basic Classic (Renfert, Niemcy) stosujac te same parametry jak dla poprzedniej gradacji
tlenku glinu.

W grupach 3a, Illa, 3b, Illb probki poddawano obrébce strumieniowo — Sciernej
tlenkiem glinu Cobra (Renfert, Niemcy) o $rednicy ziarna 125 um przy uzyciu piaskarki
piorowej, Basic Classic (Renfert, Niemcy) przy zachowaniu takich samych parametréw
jak dla tlenku glinu o $rednicy ziarna 250 i 150 pm.

W grupach 4a, IVa, 4b, IVb powierzchni¢ na ktérg miata by¢ napalana ceramika,
kondycjonowano stosujagc obrobke strumieniowo — $cierng tlenkiem glinu Cobra (Renfert,
Niemcy) o $rednicy ziarna 110 um, przy uzyciu piaskarki pidrowej Basic Classic (Renfert,
Niemcy), stosujac te same parametry jak dla poprzednich gradacji tlenku glinu.

W grupach 5a, Va, 5b 1 Vb celem aktywacji powierzchni stopéw zastosowano
system trybochemiczny Rocatec, uzywajac tlenku glinu o $rednicy ziarna 110 um (Rocatec
Pre) pod ci$nieniem 2,8 bara, kierujac strumien piasku pod katem 45° z odlegtosci 20 mm,
a nastgpnie W drugim etapie zastosowano tlenek glinu o $rednicy ziarna 110 pm (Rocatec
Plus), ktory zawiera dodatkowo czasteczki dwutlenku krzemu o $rednicy 0,5 - 2, 0 pm.

Strumien piasku byt kierowany pod katem 90° i z odleglosci 10 mm od powierzchni
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probki. W wyniku procesu silikatyzacji na powierzchni stopéw tworzy si¢ warstwa
ceramiczna bogatsza w krzem o czarno-matowym zabarwieniu.

Po procesie kondycjonowania probki poddawano procesowi oksydacji w piecu do
wypalania ceramiki Programat® P100 (lvoclar-Vivadent, Liechtenstein) zgodnie z
zaleceniami producenta.

W przypadku grup eksperymentalnych (CB) powierzchnie probek, na ktore miata
by¢ napalana ceramika poddawano dodatkowemu procesowi kondycjonowania za pomoca
bondingu Ceram-Bondu (Bredent, Niemcy). W tym celu powlekano metalowe probki
cienkg warstwg bondingu i wypalano w przedziale temperatur 650° C - 980° C, przy
wzro$cie temperatury o 55° C na minute. Proces wypalania odbywat si¢ w prozni i1 trwat 6
minut.

W nastepnych etapach wszystkie powierzchnie zaro6wno probek grup kontrolnych jak 1
eksperymentalnych pokrywano dwoma warstwami opakera oraz masg zg¢binowa i

szkliwng, ktorg formowano zgodnie ze schematem przedstawionym na rycinie 7.

3 mm
; . 4 0 mm
20,00 Q I 4 00 mm 20 mm :

800 mm

1.5 mm

Ryc. 7. Schemat potaczenia ceramiki z podbudowa metaliczna.

W celu otrzymania jednakowych wymiarow napalonych warstw ceramicznych na

podbudowy metalowe, wykonano z pesety i gilzy metalowej specjalng matryce (Ryc. 8).
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Ryc. 8. Matryca przeznaczona do formowania warstw ceramicznych.

Lacznie przygotowano 200 probek, ktore przed wykonaniem badan
wytrzymato$ciowych, umieszczano zgodnie z normg DIN ENIE ISO 6892-1 na okres 24

godzin w wodzie destylowanej w temperaturze 37° C.

4.4. Metody przygotowania probek do badan profilometrycznych oraz
jakosci polaczenia metal-ceramika

Do badan profilometrycznych  przygotowano  probki ~w  ksztalcie
prostopadtoscianéw 0 wymiarach 15,0 x 6,0 x 0,6 mm, ktore odlano ze stopu chromowo -
niklowego i chromowo - kobaltowego wedtug procedury opisanej w rozdziale 4. 2. Probki
kazdego ze stopéw metali podzielono na pig¢ grup i kondycjonowano ich powierzchnie,

tak jak dla badan wytrzymato$ciowych, przy uzyciu:

tlenku glinu o $rednicy ziarna 250 um - grupy CN-250 i CC-250
— tlenku glinu o $rednicy ziarna 150 um - grupy CN-150 i CC-150
— tlenku glinu o $rednicy ziarna 125 um - grupy CN-125 i CC-125
— tlenku glinu o $rednicy ziarna 110 um - grupy CN-110 i CC-110

— systemem trybochemicznym Rocatec - grupy CN-R i CC-R
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Lacznie przygotowano 40 probek, po 20 dla kazdego rodzaju stopu, w tym po cztery dla

kazdego z pigciu sposobow przygotowania powierzchni stopow metali.

Do oceny charakteru potgczenia ceramika - stop metalu wykonano 20 probek ze
stopu chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego, o wymiarach 15 x 6 x 0,6 mm.
Powierzchnie probek zostaly przygotowane adhezyjnie wedlug procedury opisanej w
rozdziale 4. 3, a nastepnie zainkludowane w zywicy epoksydowej IzoFast (Struers, Dania).
Ewentualne braki wymaganej objetosci probek na ich obrzezach uzupehiano
termoutwardzalng zywica fenolowa z wypelniaczem mineralnym MultiFast (Struers,
Dania). Do zainkludowania probek stosowano urzadzenie CitoPress 1 (Struers, Dania -

Ryc. 9).

Ryc. 9. Praska do inkludowania "na goraco" CitoPress 1.

Do badan mikrostruktury z zastosowaniem mikroskopii optycznej i skaningowej,
przygotowano zgtady metalograficzne poprzez szlifowanie (zastosowano papiery Scierne Z
nasypem o gradacji od 320 do 1200) oraz polerowanie (sukno i zawiesina proszku
diamentowego o wielkosci od 3 do 1 mikrometra), za pomocg szlifierko-polerki RotoPol21
(Struers, Dania - Ryc. 10). Przy kazdej zmianie papieru o mniejszej wielkosci ziarna,

zmieniano kat szlifowania o 90° .

19



Ryc. 10. Szlifierko-polerka RotoPol21.

Zainkludowane, przykladowe probki, przeznaczone do oceny mikrostruktury przedstawia

rycina 11.

Ryc. 11. Zainkludowane probki przeznaczone do oceny mikrostruktury.

W przypadku probek przeznaczonych do oceny mikrostruktury celem uzyskania
wlasciwego przewodnictwa elektrycznego, niezbednego do wykonania badan
energodyspersyjnych (EDS), na analizowane powierzchnie napylono warstwe wegla o
grubosci 1 pm, w napylarce 108C Auto/SE Carbon Coater (Cressington Scientific

Instruments, Wielka Brytania - Ryc. 12).
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Ryc. 12. 108C Auto/SE Carbon Coater.

4.5. Metody oceny wytrzymalosci polaczenia stop metalu - ceramika.

Oceng wytrzymatosci polgczenia poddanych badaniu stopow chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego z ceramikg dentystyczna IPS d.SiGN, przeprowadzono przy
pomocy uniwersalnego urzadzenia testujacego Hounsfield H5 KS (Wielka Brytania),
stosujac glowice o sile 5.000 N oraz predkos$¢ przesuwu noza $cinajacego 2,0 mm/min
(zgodnie z norma ISO/TS 11405:2003 - Ryc. 13). Przed umieszczeniem probek w
maszynie testujacej, mierzono s$rednice kazdej z nich z dokfadnoscig do 0,01 mm, przy
pomocy elektronicznej suwmiarki Absolute Digimatic Caliper (Mitutuyo, Wielka Brytania
- Ryc. 14), a odczytane wartoSci wprowadzano do komputera wspOipracujacego z
urzadzeniem testujagcym. Powyzsze pomiary miaty na celu wyeliminowanie bledow
wynikajacych z ewentualnych roéznic w $rednicy ceramicznych krazkow. Probki poddane
testowi $cinajacemu zostaly ustawione w ten sposob, by punkt przylozenia sity znajdowat

si¢ jak najblizej polaczenia materialu ceramicznego z powierzchnig metaliczng.
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H5k<

Ryc. 13. Maszyna testujagca Hounsfield HS5 K.

Ryc. 14. Elektroniczna suwmiarka Absolute Digimatic Caliper.

4.6. Metody oceny stopnia rozwiniecia powierzchni stopow metali

Oceng stopnia rozwini¢gcia powierzchni poddanych badaniu stopow, po
zastosowaniu réznych metod adhezyjnego ich przygotowania, dokonano przeprowadzajac
analiz¢ profilometryczng przy uzyciu profilometru Mahr Concept (PGK, Niemcy),

Zastosowano metod¢ pomiaru chropowatosci - profilometri¢ stykowa (pomiar
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stereometrii). W urzadzeniu tym glowica pomiarowa wyposazona W ostrze
odwzorowujace, przesuwa si¢ ze stalg predkoscia, po powierzchni badanej probki. Kazda
zmiana potozenia ostrza wzgledem glowicy jest zamieniana w przetworniku z sygnatu
mechanicznego na elektryczny. Zarejestrowany sygnat po wzmocnieniu i filtracji zostaje
opracowany w celu wyznaczenia okreslonych parametrow powierzchni. Profilometr Mahr

Concept przedstawia rycina 15.

Ryc. 15. Profilometr Mahr Concept, niemieckiej firmy PGK.

Analizowano profil chropowatosci powierzchni R kondycjonowanych probek
stopow metali oraz okreslano nastepujace parametry: Ra, Rv, Rp, Rt, Rq i Rk, gdzie:
Ra - jest srednig arytmetyczng warto$ci chropowatosci (profilu)
Rv - glebokos¢ najnizszego wglebienia profilu
Rp - wysokos¢ najwyzszego wzniesienia profilu
Rt - calkowita wysokos¢ profilu
Rq - $rednie kwadratowe odchylenie profilu chropowatosci

Rk - wysoko$¢ chropowatosci rdzenia
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4.7. Metody oceny mikrostruktury polaczenia stop metalu - ceramika

Ocen¢ mikrostruktury polaczenia stop metalu - ceramika wykonano za pomoca
mikroskopu optycznego Axio Image M1m (Carl Zaiss, Niemcy - Ryc. 16). W badaniach
skoncentrowano si¢ na rozréznieniu sktadnikéw strukturalnych, ilosci, okresleniu ich
morfologii, wymiarow, jak rowniez identyfikacji polaczenia ceramika - stop metalu przy

powiekszeniu dwustukrotnym.

Ryc. 16. Mikroskop optyczny Axio Imager firmy Zeiss.

Badania energodyspersyjne zostaty przeprowadzone przez jednego operatora, przy
zastosowaniu Skaningowego Mikroskopu Elektronowego SU 8000 (Hitachi, Japonia), oraz
sprzezonym z nim detektorem spektroskopii energodyspersyjnej (EDS) firmy Thermo
Noran, przy powigkszeniu x1500 i x2500 (Ryc. 17). Mikroanaliza rentgenowska miata na
celu wykonanie doktadnej analizy powierzchni oraz identyfikacje i koncentracje oraz
zmian st¢zenia poszczegdlnych pierwiastkow, na granicy polaczenia stop metalu -

ceramika.
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Ryc. 17. Mikroskop Skaningowy HITACHI SU 8000.

4.8. Metody analizy statystycznej

Uzyskane warto$ci pomiaréw badan wytrzymatosciowych poddano analizie
statystycznej, ktorej celem bylo porownanie wynikow uzyskanych dla dwoch stopow
metali w zaleznos$ci od sposobu adhezyjnego przygotowania ich powierzchni.

W pierwszym etapie analizy wyniki badan zweryfikowano pod katem zgodnosci z
rozkladem normalnym za pomoca testu Shapiro - Wilka, ktoéry wykazal zgodno$é
uzyskanych wynikow z rozkltadem Gaussa. Statystyke opisowa przedstawiono w tabelach
zawierajgcych $rednie wartosci naprezenia stycznego (Sr), odchylenia standardowe (SD),
wspotczynniki zmiennosci (CV), warto$ci minimalne i maksymalne, mediang (Me) oraz
kwartyle Q25 oraz Q75. Celem wizualizacji otrzymanych wynikow wykonano wykresy,

ktoére uwzgledniajg warto$¢ $rednia, blad standardowy 1 odchylenie standardowe.
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Wyniki badah w obrebie okreslonego stopu analizowano jednoczynnikowg analiza
wariancji ANOVA oraz testem post — hoc najmniejszej istotnej roznicy (NIR).
Zarejestrowane wyniki badan pomigdzy dwoma rodzajami stopéw metali oraz pomiedzy
grupami kontrolnymi i eksperymentalnymi przy takim samym sposobie kondycjonowania
powierzchni, porownywano testem t-Studenta dla grup niezaleznych. Wyniki przyjeto
jako istotne statystycznie przy poziomie istotnosci p <0,05.

Analize statystyczng przeprowadzono za pomocg programu Statistica PL v. 10.0.
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5. WYNIKI

5.1. Wyniki badan poréwnawczych wplywu przygotowania powierzchni
stopu chromowo - niklowego na warto$¢ naprezenia stycznego

wigzania z ceramikg dentystyczng - test na Scinanie

Wyniki badan wytrzymatosciowych przedstawiono w tabeli II, w ktorej kolumny
oznaczaj3 kolejno: $rednig warto$¢ naprezenia stycznego w MPa z dziesieciu pomiarow
(Sr), odchylenie standardowe (SD), wspolczynnik zmiennosci wedlug Pearsona w
procentach (CV), warto$¢ maksymalng i minimalng naprezenia stycznego (Max., Min.),
mediang (Me) oraz kwartyle Q25 i Q 75. Uzyskane wyniki zestawiono w postaci
graficznej na rycinie 18.

Analiza $rednich wielko$ci naprezenia stycznego oraz mediany wskazuja, ze
najwyzsze wartosci otrzymano dla probek, w ktorych powierzchni¢ stopu chromowo -
niklowego kondycjonowano tlenkiem glinu o S$rednicy ziarna 250 pum (grupa la).
Poréwnanie wynikow uzyskanych w grupach kontrolnych wykazuje, ze sa one wyzsze o
22% - 38% od zarejestrowanych wynikéw dla grup eksperymentalnych. WielkosSci
odchylenia standardowego jak i wspoiczynnika zmienno$ci (< 15) ocenianych grup
badawczych $wiadcza o nieznacznym rozproszeniu danych pomiarowych wokét wartosci
przecietne;.

Poziomy istotnosci obliczone na podstawie jednoczynnikowej analizy wariancji
ANOVA oraz testu ,post-hoc” najmniejszej istotnej roznicy (NIR) wykazaty, ze
zarejestrowane wyniki dla grupy la roznily si¢ istotnie statystycznie od wszystkich
pozostatych grup (Tabela III). Podobne rdéznice wystepowaly rdéwniez pomiedzy

wszystkimi grupami kontrolnymi i eksperymentalnymi. Nie zanotowano natomiast
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istotnych statystycznie r6zni¢ pomigdzy grupami 1b i 2b, 1bi3a, 1b i 3b, 1b i 4b, 1b i 5a,

1bi5b, 2ai4a, 2bi3b, 2b 14b, 2bi5b, 3ai4a, 3aib5a, 3bi4b, 3bi5b, 4ai5a, 4bi5b.

Tabela Il. Grupy badawcze Cr-Ni wraz ze $rednimi wartoSciami naprezenia stycznego
(Sr), odchyleniem standardowym (SD), wspolczynnikiem zmiennosci (CV), wartosciami

maksymalnymi i minimalnymi (Max., Min.), mediang (Me) oraz kwartylami Q25 i Q75

Grupa badawcza Sr. SD | CcV | Max. | Min. | Q25 | M Q75
[MPa] | [MPa] | [%] | [MPa] | [MPa] [MPa]
1a-250 4566 | 576 |12,61| 54,90 | 40.03 | 40,91 | 44,40 | 49,88
1b-250CB 2858 | 3,14 [10,98] 33,72 | 2537 | 26,31 | 27,03 | 31,44
2a-150 3891 | 3,01 | 7,73 | 43,93 | 35,04 | 37,34 | 37,71 | 41,12
2b-150 CB 2711 | 3,20 [11,79 31,51 | 22,57 | 24,37 | 27,26 | 29,78
3a-125 31,60 | 4,34 [1375| 36,62 | 24,43 | 28,58 | 33,58 | 33,70
3b-125CB 24,89 | 3,08 |12,37 | 31,08 | 20,42 | 23,81 | 24,27 | 25,73
4a-110 35,16 | 4,20 | 11,95 39,97 | 28,64 | 32,10 | 35,47 | 38,76
4b-110CB 2497 | 331 [1327 29,71 | 20,68 | 22,48 | 24,52 | 27,69
5 a - Rocatec 31,99 | 4,17 [13,02| 37,37 | 26,67 | 28,45 | 31,74 | 35,77
5b-Rocatec CB | 24,92 | 2,63 | 1054 | 30,46 | 22,12 | 23,31 | 24,17 | 25,92

Objasnienia:

* 250, 150, 125, 110 um - $rednica ziarna tlenku glinu Al,O3 uzytego do kondycjonowania
powierzchni metalu.

** CB — Ceram-Bond.

*** Rocatec — system trybochemiczny Rocatec.
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Ryc. 18. Graficzna prezentacja wartosci napr¢zenia stycznego [MPa] dla probek, w

ktorych powierzchnie stopu chromowo - niklowego przygotowano dziesigcioma réznymi
sposobami.
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Tabela 11l. Porownanie warto$ci napr¢zenia stycznego dla dziesigciu réznych metod
przygotowania powierzchni stopu chromowo - niklowego na sil¢ wigzania z ceramika

dentystyczng

Cr-Ni | la{l} | 1b{2} | 2a{3} | 2b{4} | 3a{5} | 3b{6} | 4a{7} | 4b{8} | 5a{9} | 5b {10}
Ta {1} 0 | 0,0007 |<0,0001 <0,0001]<0,0001 | <0,0001|<0,0001 | <0,0001 | <0,0001
1b{2} |<0,0001 <0,0001| 0,4407 | 0,1159 | 0,0552 | 0,0009 | 0,0606 | 0,0758 | 0,0573
2a{3} | 0,0007 |<0,0001 <0,0001| 0,0002 |<0,0001] 0,0513 |<0,0001| 0,0005 | <0,0001
2b {4} |<0,0001| 0,4407 |<0,0001 0,0207 | 0,2443 | 0,0001 | 0,2616 | 0,0121 | 0,2510
3a{5} |<0,0001| 0,1159 | 0,0002 | 0,0207 0,0007 | 0,0641 | 0,0008 | 0,8339 | 0,0008
3b {6} |<0,0001| 0,0552 |<0,0001| 0,2443 | 0,0007 0,0000 | 0,9664 | 0,0004 | 0,9869
4a{7} |<0,0001| 0,0009 | 0,0513 | 0,0001 | 0,0641 | 0,0000 0,0000 | 0,0993 | 0,0000
4b {8} |<0,0001| 0,0606 |<0,0001| 0,2616 | 0,0008 | 0,9664 | 0,0000 0,0004 | 0,9795
5a{9} |<0,0001| 0,0758 | 0,0005 | 0,0121 | 0,8339 | 0,0004 | 0,0993 | 0,0004 0,0004
5b {10} |<0,0001| 0,0573 |<0,0001| 0,2510 | 0,0008 | 0,9869 | 0,0000 | 0,9795 | 0,0004

5.2. Wyniki badan poréwnawczych wplywu przygotowania powierzchni
stopu chromowo - kobaltowego na warto$¢ naprezenia stycznego Zz

ceramika dentystyczng - test na Scinanie

Z danych liczbowych przedstawionych w tabeli 1V i ryciny 19 wynika, ze
najwyzsze wartos$ci naprezenia stycznego zarejestrowano dla grupy eksperymentalnej (CB)
Ib 1 r6znity si¢ one w sposéb istotny statystycznie od pozostatych grup poddanych ocenie
(Tabela V). Istotne réznice odnotowano rowniez pomiedzy grupami eksperymentalnymi

(CB) i kontrolnymi (K)  z wyjatkiem grup IVa vs IV b i Va vs V b. Istotne rdznice
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statystyczne wystapily rowniez pomigdzy grupami Ia vs Ib i Va, Ila vs Ib, IIb, I1Ib i IVb,

b vs Ib, lla, Illa, 1Va, Vai Vb, Illavs b, b i lllb, I1lb vs Ib, Ila, Illa, IVa, Vai Vb, IVa

vs Ib, Ila, Va i Vb oraz Vb vs Ib, IIb, IlIb i IVb. Wielkosci charakteryzujace odchylenie

standardowe z wyjatkiem grup IV a i [V b uwidaczniaja, ze rozrzut warto$ci pomiarowych

wokot wartosci przecietnej jest niewielki. Pojawiajace si¢ w grupach IV a i IV b wysokie

wartosci (> 15%) wspotczynnika zmiennosci, sa spowodowane wysokim poziomem

odchylenia standardowego 1 wskazuja na duzy rozrzut uzyskanych wynikow badan.

Tabela IV. Grupy badawcze Cr-Co wraz ze $rednimi warto$ciami naprezenia stycznego

(Sr), odchyleniem standardowym (SD), wspolczynnikiem zmiennosci (CV), wartosciami

maksymalnymi i minimalnymi (Max., Min.), mediang (Me) oraz kwartylami Q25 i Q75

Grupa badawcza Sr. SD CcVv Max. Min. Q25 Me Q75
[MPa] | [MPa] [%] | [MPa] | [MPa] [MPa]

I a—250 25,19 1,86 740 | 28,88 | 2322 | 24,06 | 24,62 | 26,05
I b-250CB 32,50 33 | 10,35 | 37,97 | 27,70 | 30,24 | 32,65 | 34,29
Ila-150 23,22 3,27 14,07 | 28,64 | 20,70 | 20,94 | 21,37 | 25,90
I1b-150 CB 27,38 2,51 9,16 31,04 24,13 | 25,64 | 27,11 | 29,19
Ila-125 24,04 2,12 8,84 27,77 21,39 | 22,45 | 23,89 | 25,24
I11b-125CB 27,51 2,51 9,12 30,96 23,82 | 25,93 | 26,89 | 29,84
IVa-110 24,09 3,68 15,26 | 30,27 20,18 | 21,24 | 22,74 | 27,16
IVb-110CB 27,04 4,59 16,96 | 35,32 22,64 | 23,07 | 26,05 | 30,08
V a— Rocatec 21,29 2,83 13,30 | 26,13 18,78 | 19,31 | 19,70 | 23,70
V b — Rocatec CB 23,56 3,32 14,08 | 28,71 1954 | 21,07 | 22,59 | 26,48

- objasnienia jak w tabeli II
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Istotne réznice odnotowano réwniez pomigdzy grupami eksperymentalnymi (CB)
I kontrolnymi (K) z wyjatkiem grup IVa vs IV b i Va vs V b. Istotne roznice statystyczne
wystapity rowniez pomigdzy grupami la vs Ib i Va, Ila vs Ib, IIb, I1Ib i IVb, IIb vs Ib, Ila,
Illa, IVa, Vai Vb, Illavs Ib, lIb i lllb, I1lb vs Ib, lla, Illa, IVa, Va i Vb, IVavs Ib, lla, Va
i Vb oraz Vb vs Ib, IIb, I1Ib i IVb. Wielkos$ci charakteryzujace odchylenie standardowe
z wyjatkiem grup IV a i IV b uwidaczniaja, Ze rozrzut warto$ci pomiarowych wokot
warto$ci przecigtnej jest niewielki. Pojawiajace si¢ w grupach IVa i IVb wysokie wartosci
(> 15%) wspoiczynnika zmiennosci, sg spowodowane wysokim poziomem odchylenia

standardowego i wskazuja na duzy rozrzut uzyskanych wynikow badan.
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Ryc. 19. Graficzna prezentacja wartosci naprezenia stycznego [MPa] dla probek, w
ktorych powierzchnie stopu chromowo-kobaltowego przygotowano dziesigcioma réznymi

sposobami.
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Tabela V. Porownanie warto$ci naprezenia stycznego dla dziesieciu réznych metod
przygotowania powierzchni stopu chromowo - kobaltowego na sil¢ wigzania z ceramika

dentystyczng

Cr-Co | la{l} | Ib{2} | Ha{3} [ b {4} [11a{5}[1Ib{6}] IVa{7}]IVb{8} | Va{o}

Vb {10}

la {1} <0,0001 | 0,2072 | 0,1629 | 0,4587 | 0,1392 | 0,4793 | 0,2371 | 0,0141

0,2970

Ib {2} |<0,0001 <0,0001 | 0,0015 |<0,0001| 0,0019 |<0,0001| 0,0008 | 0,0000

0,0000

la{3} | 0,2072 | <0,0001 0,0091 | 0,5991 | 0,0072 | 0,5759 | 0,0161 | 0,2176

0,8245

b {4} | 0,1629 | 0,001499 | 0,0091 0,0346 | 0,9321 | 0,0374 | 0,8283 | 0,0002

0,0163

Illa {5} | 0,4587 | <0,0001 | 0,5991 | 0,0346 0,0282 | 0,9731 | 0,0567 | 0,0807

0,7608

b {6} | 0,1392 | 0,0019 | 0,0072 | 0,9321 | 0,0282 0,0306 | 0,7627 | 0,0001

0,0131

IVa {7} | 0,4793 | <0,0001 | 0,5759 | 0,0374 | 0,9731 | 0,0306 0,0611 | 0,0752

0,7353

IVb {8} | 0,2371 | 0,0008 | 0,0161 | 0,8283 | 0,0567 | 0,7627 | 0,0611 0,0004

0,0281

Va{9} | 0,0141 | <0,0001 | 0,2176 | 0,0002 | 0,0807 | 0,0001 | 0,0752 | 0,0004

0,1469

Vb {10} | 0,2970 | <0,0001 | 0,8245 | 0,0163 | 0,7608 | 0,0131 | 0,7353 | 0,0281 | 0,1469

5.3. Analiza porownawcza wartoSci naprezenia stycznego ceramiki
dentystycznej ze stopem chromowo - niklowym i chromowo -

kobaltowym - test na $cinanie

Na podstawie przeprowadzonej analizy porownawczej stwierdzono (tabela VI, Ryc.
20 - 24), ze w przypadku grup kontrolnych (K) (1a vs la, 2a vs Ila, 3a vs llla, 4a vs IVa, 5a
vs Va), niezaleznie od sposobu przygotowania powierzchni stopéw wystepuja pomigdzy
nimi istotne roznice statystyczne. W przypadku probek eksperymentalnych (CB),
poddanych dodatkowemu procesowi kondycjonowania bondingiem Ceram-Bond, nie

stwierdzono statystycznie istotnych roznic pomigdzy poddanymi ocenie stopami metali, z
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wyjatkiem probek piaskowanych tlenkiem glinu o §rednicy ziarna 250 pm - grupy 1b vs Ib

(p < 0,0302).

Tabela VI. Poréwnanie wptywu roéznych sposoboéw przygotowania powierzchni stopu
chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego na wielko$¢ napr¢zenia

stycznego polaczenia z ceramikg dentystyczng, test t-Studenta dla grup

niezaleznych
Badane Stop Cr-Ni Stop Cr-Co Poziom
grupy Srednia SD Srednia SD istotnoSci
lavs la 45,66 5,76 25,19 1,86 <0,0001
1bvs Ib 28,58 3,14 32,50 3,36 <0,0302
2avslla 38,91 3,01 23,22 3,27 <0,0001
2bvs I1b 27,11 3,20 27,38 2,51 0,8549
3avsllla 31,60 4,34 24,04 2,12 <0,0006
3bvslllb | 24,89 3,08 27,51 2,51 0,0827
4avs IVa 35,16 4,20 24,09 3,68 <0,0001
4b vs IVb 24,97 3,31 27,04 4,59 0,3174
5avs Va 31,99 4,17 21,29 2,83 <0,0001
5b vs Vb 24,92 2,63 25,58 3,32 0,3805
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Ryc. 20. Porownanie wartos$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych

(K) i eksperymentalnych (CB), w ktorych powierzchnie stopu chromowo -

niklowego i chromowo - kobaltowego byty przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 0

Srednicy ziarna 250 pm.
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Ryc. 21. Porownanie wartosci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych

(K) i eksperymentalnych (CB), w ktorych powierzchnie stopu chromowo -

niklowego i chromowo - kobaltowego byty przygotowane tlenkiem glinu Al,O3; 0

Srednicy ziarna 150 um.
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Ryc. 22. Porownanie warto$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych

(K) i eksperymentalnych (CB), w ktorych powierzchnie stopu chromowo -

niklowego i chromowo - kobaltowego byty przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 0

Srednicy ziarna 125 pm.
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Ryc. 23. Porownanie wartosci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych

(K) i eksperymentalnych (CB), w ktorych powierzchnie stopu chromowo -

niklowego i chromowo - kobaltowego byty przygotowane tlenkiem glinu Al;O3 0

srednicy ziarna 110 pm.
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Ryc. 24. Porownanie wartos$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
(K) i eksperymentalnych (CB), w ktorych powierzchnie stopu chromowo -
niklowego i chromowo - kobaltowego byly przygotowane systemem

trybochemicznym Rocatec, bez i z warstwag Ceram-Bond.

5.4. Wyniki oceny stopnia rozwiniecia powierzchni stopéow - badania
profilometryczne

Ponizej przedstawiono trojwymiarowe profilogramy badanych stopow, po
kondycjonowaniu ich powierzchni tlenkiem glinu Al,O3 o $rednicy ziaren 250, 150, 125,
110 pum oraz systemem trybochemicznym Rocatec, otrzymane w badaniu chropowatos$ci
powierzchni profilometrem Mahr Concept. Parametry chropowato$ci  najwyzszych
wysokosci profili, zostaly oznaczone kolorem czerwonym, poziom zerowy kolorem
zielonym, natomiast najnizsze profile kolorem niebieskim. Skala intensywnosci barw
odzwierciedla giebokos¢, nierownosci na powierzchni badanego stopu i ulatwia jej oceng.
Dla kazdej probki stopu metalu poddanego ocenie w danej grupie badawczej, wykonano

czterokrotnie analize profilu chropowatosci, a nastgpnie obliczono warto$¢ $rednia.
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Trojwymiarowa topografie powierzchni dla wszystkich wariantow piaskowania,

przedstawiaja ryciny 25 + 34.

Ryc. 25. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - niklowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 um.

X

Ryc. 26. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - kobaltowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm.

38



Ryc. 27. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - niklowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 150 pm.

X

Ryc. 28. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - kobaltowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 150 pm.
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Ryc. 29. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - niklowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 125 pm.

X

Ryc. 30. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - kobaltowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 125 pm.
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Ryc. 31. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - niklowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 pm.

Ryc. 32. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - kobaltowego

kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 pm.
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Ryc. 33. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - niklowego,

kondycjonowanego systemem trybochemicznym Rocatec.

10

-10

X

Ryc. 34. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo - kobaltowego,

kondycjonowanego systemem trybochemicznym Rocatec.

42



Srednie warto$ci parametréw profilu chropowatosci R dla badanych stopow metali,
przeprowadzonych przy uzyciu profilometru stykowego, kondycjonowanych rdéznymi
mediami, w tym kolejno: piasek Al,O3 o gradacji 250, 150, 125, 110 um i system Rocatec

po procesie oksydowania, przedstawiono na rycinach 35 + 39.

G0 pm

25 pm
20 pm
15 pm stop CilNi oksydowany
M stop Crlo oksydowany

Wpm,

Spm|]

‘} I-lm . T T T T I T

Ra Rw Rp Rt Rqg Rk

Ryc. 35. Srednie parametry chropowatosci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych

piaskiem Al,O3 0 gradacji 250 um i poddanych procesowi oksydacji.

23 pm

20 pm

13 pm
stop CriVi oksvydowany
10 pm W stop Crlo oksydowany
3 pm | I r
‘} I-lm T . T T T T . T [
Ra Rw Rp Rt Ro Rk

Ryc. 36. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych

piaskiem Al,O3 o gradacji 150 um i poddanych procesowi oksydacji.
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stop CrlNi oksyvdowany
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Ryc. 37. Srednie parametry chropowatosci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych

piaskiem Al,O3 0 gradacji 125 um i poddanych procesowi oksydacji.
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Ryc. 38. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych

piaskiem Al,O3; o gradacji 110 um i poddanych procesowi oksydacji.



23 um

20 pm
15 pm
stop CrNi-F olsydowany
10 pm W ziop CrCo-F. oksydowany
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Ra Rv Rp Rt Ro Rk

Ryc. 39. Srednie parametry chropowatosci powierzchni metalicznej, kondycjonowanych

systemem trybochemicznym Rocatec i poddanych procesowi oksydaciji.

W tabeli VII zestawiono $rednie uzyskane z czterech pomiaréw, wartosci
parametréw profilu chropowatosci R dla poddanych ocenie stopéw oraz wybranych
sposobow kondycjonowania ich powierzchni. Najwyzsze warto$ci parametréw profilu
chropowatosci R zarejestrowano dla obu badanych stopow poddanych dziataniu tlenku
glinu o $rednicy ziaren 250 pm oraz systemu trybochemicznego Rocatec. Z kolei
najnizsze wartosci parametrow profilu chropowatosci R uzyskano dla obu stopow w
przypadku, gdy ich powierzchnie piaskowano tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 pm.

W  przypadku pozostalych sposobéw kondycjonowania powierzchni  stopow,
zarejestrowane wartosci byly podobne i nie rdéznily si¢ od siebie w sposob istotny

statystycznie.
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Tabela VII. Srednie wartosci parametrow profilu chropowatosci R dla badanych stopow

metali oraz kondycjonowania ich powierzchni, przy uzyciu profilometru

Parametry chropowatosci
Ra[um] | Rv[um] | Rp [pm] | Rt[um] | Rq[pm] | Rk [um]

Rodzaj probki

Cr-Ni 250 um 2,04 11,85 11,77 23,62 2,61 8,35
Cr-Co 250 um 2.33 14.19 11,57 25,77 2,98 10,09
Cr-Ni 150 um 1,44 8,67 11,19 19,86 1,85 5,51
Cr-Co 150 um 1,44 7.93 9,45 17,38 1,85 5.80
Cr-Ni 125 pm 1,50 8,53 9,98 18,51 1,92 5,84
Cr-Co 125 um 1,58 8,16 11,41 19,57 2,04 6,04
Cr-Ni 110 pm 1,14 6,40 7,29 13,69 1,46 3,85
Cr-Co 110 pm 1,19 7,80 11,30 19,13 1,54 3,75
Cr-Ni Rocatec 1,98 10,70 12,38 23,09 2,52 6,68
Cr-Co Rocatec 1.76 10,76 10,17 20.93 2,26 5,92
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5.5. Wyniki oceny mikrostruktury polaczenia ceramika - stop
metalu

Badania mikrostruktury przy pomocy mikroskopu optycznego, zostaty
przeprowadzone na dwudziestu probkach ze stopu nieszlachetnego chromowo - niklowego
4all® i chromowo - kobaltowego Colado CC, kondycjonowanego tlenkiem glinu o
gradacji i1 250, 150, 125, 110 um i systemem trybochemicznym Rocatec, poddanych

procesowi oksydowania, na ktore zostaty napalone warstwy ceramiki IPS d. SIGN.

Mikrostrukture potaczenia ceramiki i stopu z uwidocznionymi warstwami opakera i Ceram
Bondu, wypalonej na podbudowie metalowej Cr-Ni i Cr-Co w zaleznos$ci od gradacji
zastosowanego tlenku glinu, przedstawiajg ryciny 40 + 55. Na rycinach 56 + 59,
przedstawiono mikrostruktur¢ polgczenia metal - ceramika po kondycjonowaniu

powierzchni systemem Rocatec.

ceramika

opaker

———1—— metal

Ryc. 40. Mikrostruktura polaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku 250 pm + opaker.

Powigkszenie x200.
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ceramika

opaker

B Ceram Bond

Ryc. 41. Mikrostruktura polaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku 250 um + Ceram

Bond + opaker. Powigkszenie x200.

Ryc. 42. Mikrostruktura polaczenia Ryc. 43. Mikrostruktura pofaczenia

ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku

250 pm + opaker. Powiekszenie x200. 250 um + Ceram Bond + opaker.
Powigkszenie x200.
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Ryc. 44. Mikrostruktura potgczenia Ryc. 45. Mikrostruktura potaczenia

ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku

150 pm + opaker. Powigkszenie x200. 150 um + Ceram Bond + opaker.
Powigkszenie x200.

Ryc. 46. Mikrostruktura polaczenia Ryc. 47. Mikrostruktura pofaczenia

ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku

150 pm + opaker. Powiekszenie x200. 150 um + Ceram Bond + opaker.
Powigkszenie x200.
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Ryc. 48. Mikrostruktura polagczenia
ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku

125 pm + opaker. Powiekszenie x200.

Ryc. 50. Mikrostruktura polaczenia
ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku
125 pm + Ceram Bond. Powigkszenie
x200.

Ryc. 49. Mikrostruktura potaczenia
ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku
125 um + Ceram Bond + opaker.

Powiekszenie x200.

Ryc. 51. Mikrostruktura pofaczenia
ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku
125 um + Ceram Bond + opaker.
Powiekszenie x200.
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Ryc. 52. Mikrostruktura polaczenia
ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku

110 pm + opaker. Powiekszenie x200.

e
Py ¢ e e i '.'l“ \
AR, R y"‘.” (Wi

Ryc. 54. Mikrostruktura polaczenia
ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku

110 pm + opaker. Powigkszenie x200.

Ryc. 53. Mikrostruktura potaczenia
ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku
110 um + Ceram Bond + opaker.
Powiekszenie x200.

Ryc. 55. Mikrostruktura pofaczenia
ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku
110 um + Ceram Bond + opaker.
Powigkszenie x200.
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Ryc. 52. Mikrostruktura potgczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. System Rocatec + opaker.

Powigkszenie x200.

opaker
Ceram Bond
Rocatec

—_—1 metal

Ryc. 53. Mikrostruktura potgczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. System Rocatec + Ceram Bond +

opaker. Powigkszenie x200.
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—metal

Ryc. 54. Mikrostruktura pofaczenia ceramiki i stopu Cr-Co. System Rocatec + opaker.

Powigkszenie x200.

| metal

Ryc. 55. Mikrostruktura potaczenia ceramiki i stopu Cr-Co. System Rocatec + Ceram Bond

+ opaker. Powigkszenie x200.
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Mikroanaliza rentgenowska zostata przeprowadzona na dwoch probkach odlanych ze
stopu chromowo - niklowego (4 all) i dwoch probkach odlanych ze stopu chromowo -
kobaltowego (Colado CC), poddanych obrdbcee trybochemicznej systemem Rocatec
W przypadku probek | i IV, przed napaleniem ceramiki naniesiono warstwe posrednig, ktorg

stanowit bonding Ceram-Bond.

Probka I — stop Cr-Ni - system Rocatec - oksydacja - warstwy ceramiczne
Przekrdj powierzchni stop chromowo-niklowy i ceramika (probka I) poddanej
obrobce systemem trybochemicznym Rocatec, z naniesiong warstwa opakera przedstawiono

na rycinie 60.

ceramika

metal

Ryc. 56. Probka 1. Mikrostruktura granicy polaczenia stop chromowo - niklowy i ceramika.
Elektrony wtorne pow. X1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do 5. Widma
EDS probki I, wykonane w punktach 2, 3, 4, 5, przedstawiaja ryciny 61 + 64.
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1500 -

1000 -

300

Ryc. 57. Widmo EDS probki I dla punktu 2.

Widmo EDS probki I w punkcie 2, znajdujgcym si¢ w warstwie stopu chromowo - niklowego,

sktada si¢ glownie z takich pierwiastkow jak nikiel, chrom oraz molibden i krzem.

1500 -
1000 -
500 —
Fe ke
0 | | | | |
6 i B 9 10

Ryc. 58. Widmo EDS probki I dla punktu 3.

Widmo EDS probki I w punkcie 3 znajdujagcym si¢ warstwie Ceram Bond, wykazuje

obecnos¢ tytanu, chromu, glinu, cynku oraz krzemu.
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Ryc. 59. Widmo EDS probki 1 dla punktu 4.

Widmo EDS probki I w punkcie 4 znajdujacym si¢ na granicy warstwy ceramiki opakerowej i

dentynowej, sktada si¢ gtdéwnie z takich pierwiastkow jak cyrkon, krzem oraz glin.

5i
3000 —
2000 -
1000 -
K
K BaBa n
0 T T T T T i T T T
2 3 i 5 G i 8 9 10
ke

Ryc. 60. Widmo EDS probki I dla punktu 5.

Widmo EDS probki I w punkcie 5 znajdujacego si¢ w warstwie ceramiki dentynowej,
wykazuje gldéwnie obecnos¢ takich pierwiastkow jak krzem, glin, cynk oraz potas.
Udziat procentowy pierwiastkow wystepujacy na granicy rozdziatu probki 1, przedstawia

tabela VII1.
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Tabela VIII. Skiad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki I w punktach

2+5

Warstwa metalowa

Warstwy ceramiczne

Punkty
Punkty pomiarowe
pomiarowe
2 3 4 5
Analiz. Analiz.
Ceram-Bond Opaker Dentyna
pierw. pierw.
Zawartos¢ Zawarto$é
% % % % % % % %
atom. | mas. atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas.
Cr 29,79 | 24,98 o] 60,98 | 39,46 | 56,30 | 26,40 | 53,28 | 37,31
Mo 7,53 | 12,38 Na - - 1,38 | 0,93 5,84 | 5,88
Ni 60,44 | 60,75 Al 6,34 | 6,91 2,55 | 2,01 6,50 | 7,68
Si 3,69 | 1,90 Si 6,23 | 7,08 | 13,34 | 10,97 | 27,95 | 34,97
- - Ti 14,26 | 27,63 - - - -
- - Cr 1,21 | 2,55 - - - -
- - Zn 1,95 | 515 - - 1,26 | 3,60
- - Zr - - 16,67 | 4,55 - -
- - K 0,60 | 0,95 2.20 | 2,53 4,37 | 7,47
- - F 535 | 4,11 | 510 | 2,84 | 0,21 | 0,18
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Probka II — stop Cr-Ni - system Rocatec - oksydacja - Ceram Bond - warstwy

ceramiczne

Rozklad pierwiastkdw wystepujacych na granicy stopu chromowo - niklowego i
ceramiki dentystycznej (probka Il), poddanej obrébce trybochemicznej systemem Rocatec
wraz z dodatkowym kondycjonowaniem powierzchni stopu, bondingiem Ceram-Bond,

przedstawia rycina 65.

ceramika

metal

Ryc. 61. Probka I1. Obraz mikrostruktury granicy potaczenia stop chromowo - niklowy i

ceramika. Elektrony wtorne pow. X1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do 6.

Widma EDS (Energodyspersyjne) probki 11, wykonane w punktach 2, 3, 4, 5, przedstawiaja

ryciny 66 + 69.
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kel/

Ryc. 62. Widmo EDS probki 11 dla punktu 2.

Widmo EDS probki II w punkcie 2 znajdujgcym si¢ w warstwie stopu chromowo -
niklowego, skfada si¢ glownie z takich pierwiastkow jak: nikiel (Ni), chrom (Cr) oraz
molibden (Mo) i krzem (Si) jako dodatki stopowe. Widoczne atomy krzemu (Si), zostaly
wbite w strukture stopu podczas obrébki trybochemicznej systemem Rocatec zawierajagcym
w swoim sktadzie, duze ziarna tlenku glinu (Al;O3y oraz mniejszy udziat drobniejszych

czastek dwutlenku krzemu (SiOy).

2000 -
Ti
1500 -
cCo
Si
500 -
Al .
- K Ti
F Na a u
0 I I I I I
0 Z 4 6 8 10

kel

Ryc. 63. Widmo EDS probki Il dla punktu 3.
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Widmo energodyspersyjne probki II w punkcie 3 znajdujacym si¢ w warstwie bondingu
Ceram Bond, w przewazajacej wickszosci wykazuje obecno$¢ takich pierwiastkow jak: tytan,

krzem oraz glin, potas oraz cyrkon.

3000
2500 -
2000 -
15004
1000 £ o
500 -

r

Si

Na Al K

ke\/

Ryc. 64. Widmo EDS probki Il dla punktu 4.

Widmo EDS probki II w punkcie 4 znajdujagcym sie w warstwie ceramiki opakerowej,

wykazuje obecnos¢ takich pierwiastkéw jak cyrkon, krzem 1 glin.

4000 — Sli

3000 -

2000 O

Al
1000 -
C Na K
F I Ca Ba
0 [ [ [ [ |
0 2 i | G g 10

kel

Ryc. 65. Widmo EDS probki Il dla punktu 5.
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Widmo energodyspersyjne probki II w punkcie 5 zlokalizowanym w warstwie ceramiki

dentynowej, wykazuje obecnos¢: krzemu, glinu oraz sodu.

Udziat procentowy pierwiastkOw wystepujacy na granicy rozdzialu probki 1 przedstawia

tabela IX.

Tabela IX. Skfad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki I w punktach 1 +5

Warstwa metalowa

Warstwy ceramiczne

Punkty pomiarowe

Punkty pomiarowe

1 2 3 4 5
Analiz. Analiz. | Ceram-Bond Opaker Dentyna
pierw. Zawarto$¢ pierw. Zawarto$¢
% % % % % % % % % %
atom. | mas. | atom | mas. atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas.
Cr 29,04 | 26,06 | 29,16 | 26,18 o] 55,37 | 31,21 | 58,98 | 26,01 | 54,91 | 39,47
Ni 61,28 | 62,10 | 62,05 | 62,91 Na 022 |018 |159 |101 |548 |5,66
Si 3,57 1,73 3,12 1,51 Si 4,97 4,92 9,72 7,53 27,03 | 34,11
- K 182 |25 |215 |231 |398 |6,99
- Ti |[3230 | 5454 |- : 5 :
- Zr 0,97 | 310 | 24,24 |60,95 |- -
- Ba - - - - 0,62 | 3,80
- Al 228 |217 |208 |154 |595 |955
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Prébka III — stop Cr-Co - system Rocatec - oksydacja - warstwy ceramiczne

Rozktad poszczegdlnych pierwiastkow wystepujacych w warstwie stop chromowo -

kobaltowy i ceramika dentystyczna dla probki Il poddanej kondycjonowaniu systemem

trybochemicznym Rocatec wraz z warstwami opakera przedstawia rycina 70.

ceramika

,' e - 20

o

metal

Ryc. 66. Probka III. Mikrostruktura granicy potaczenia stop chromowo - kobaltowy i

ceramika. Elektrony wtorne pow. Xx1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 2 do 5.

Widma EDS probki I1I, wykonane w punktach 2, 3, 4, 5, przedstawiaja ryciny 71 + 74,
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Ryc. 67. Widmo EDS probki 111 dla punktu 2.

Widmo EDS probki II1, dla punktu 2, znajduje si¢ w warstwie stopu Cr-Co i obrazuje sktad

chemiczny, ktory sklada si¢ gtéwnie z pierwiastkow kobalt, chrom, molibden oraz krzem.

0 HNa T

Ryc. 68. Widmo EDS probki 111 dla punktu 3.

Widmo EDS probki Il w punkcie 3 znajdujacym si¢ w warstwie ceramiki opakerowej,

sktada si¢ glownie z takich pierwiastkow jak: tytan, krzem, glin, sod, potas i wapn.
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Ryc. 69. Widmo EDS probki 111 dla punktu 4.

Widmo EDS probki III w punkcie 4 znajdujacym si¢ w warstwie ceramiki opakerowe;j,

wykazuje w przewazajacej wickszosci obecnos¢ cyrkonu.

3000 Si

2000 — 0

1000 Al
Ma K

P Ca BaBa
0 I I I I I I | I | |
1 Fi 3 4 5 G T 8 9 10
kel

Ryc. 70. Widmo EDS probki 111 dla punktu 5.

Widmo EDS probki III w punkcie 5 znajdujacym si¢ w warstwie ceramiki dentynowej,
wykazuje w przewazajacej wickszosci obecno$¢ takich pierwiastkow jak krzem, glin, sod i

potas.
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Udziat procentowy pierwiastkow wystepujacy na granicy rozdzialu probki Ill, przedstawia

Tabela X.

Tabela X. Skiad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki IIT w punktach 2 +5

Warstwa metalowa

Warstwy ceramiczne

Punkty
. Punkty pomiarowe
pomiarowe
2 3 4 5
Analiz. Analiz. | Ceram-Bond Opaker Dentyna
pierw. Zawarto$¢ pierw. Zawarto$é
% % % % % % % %
atom. | mas. atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas.
Cr 29,42 | 26,92 o] 57,42 | 35,09 | 54,88 | 22,27 | 55,72 | 40,61
Co 57,38 | 59,51 Na 5,83 512 - - 5,62 1,21
Mo 3,65 | 6,15 Al 4,72 | 4,86 - - 6,18 | 7,60
Si 588 | 2,29 Si 6,35 | 6,81 - - 24,54 | 31,40
- - Ti 20,95 | 38,33 - - - -
- - Co 1,18 | 2,65 - - - -
- - Zr 0,55 | 1.93 | 31,34 | 72,52 - -
- - K 1,37 2,04 - - 4,16 7,40
- - F - - 2,39 1,15 1,40 1,21
- - Fe 1,14 2,43 - - - -
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Probka IV — stop Cr-Co - system Rocatec - oksydacja - Ceram-Bond - warstwy

ceramiczne

Rozktad poszczegdlnych pierwiastkéw wystepujacych na granicy potaczenia stop
chromowo - kobaltowy 1 ceramika (Probka 1V), kondycjonowanej systemem
trybochemicznym Rocatec, z naniesiong warstwg opakera i bondingu Ceram-Bond,

przedstawia rycina 75.

ceramika

metal

Ryc. 71. Probka I'V. Mikrostruktura na granicy potaczenia stop chromowo - kobaltowy

i ceramika. Elektrony wtorne pow. X2500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do 6.
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Widma EDS dla probki 1V, wykonane w punktach 1, 2, 3, 4, 5, 6, przedstawiaja ryciny 76 +

81.

1200 ¢,
1000 -
800 -
600 -
400 -
200 -

Ryc. 72. Widmo EDS probki 1V dla punktu 1.

Widmo EDS probki IV w punkcie 1 znajdujagcym si¢ w warstwie stopu chromowo -
kobaltowego, sklada si¢ gtdownie z takich pierwiastkéw jak: kobalt, chrom, molibden oraz

krzem.

1000 -
800 {1
600
400

200

Ryc. 73. Widmo EDS probki 1V dla punktu 2.

Widmo EDS probki IV w punkcie 2 znajdujacym si¢ w warstwie bondingu Ceram Bond,

sklada si¢ glownie z tytanu, krzemu 1 glinu.
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Ryc. 74. Widmo EDS probki 1V dla punktu 3.

Widmo EDS probki IV w punkcie 3 znajdujagcym sie w warstwie ceramiki opakerowej,

sktada si¢ glownie z takich pierwiastkow jak: cyrkon i krzem.

4000 —
Si
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2000 —
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1000 My )
o LE L n# Ca  BaBa Zn
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Ryc. 75. Widmo EDS probki 1V dla punktu 4.

Widmo EDS probki IV w punkcie 4 znajdujacym si¢ w warstwie ceramiki dentynowej, sktada

si¢ gtdéwnie z takich pierwiastkow jak: krzem, sod, cynk, glin oraz magnez.
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Ryc. 76. Widmo EDS probki 1V dla punktu 5.

Widmo EDS probki IV w punkcie 5 znajdujagcym si¢ w warstwie ceramiki, zawiera takie

pierwiastkow jak: tytan, krzem, glin oraz wapn.

3000 - S
2000 -
1000 -
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Ryc. 77. Widmo EDS probki IV dla punktu 6.

Widmo EDS probki IV w punkcie 6 znajdujacym si¢ w warstwie ceramiki dentynowej,

sklada si¢ glownie z takich pierwiastkow jak: krzem, tytan, glin i sod.
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Udziat procentowy pierwiastkOw wystepujacy na granicy rozdziatu probki 1V, przedstawia

tabela XI.

Tabela XI. Skiad procentowy pierwiastkOw w warstwie ceramiki probki 1V w punktach 1+

6

Warstwa metalowa

Warstwy ceramiczne

Punkty
pomiarowe Punkty pomiarowe
1 2 3 4 6
Analiz. Ceram-Bond Opaker Dentyna Dentyna
pierw. | Zawarto§¢ Analiz. Zawarto$é¢
% % | pierw. % % % % % % % % % %
atom. | mas. atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas. | atom. | mas.
Al 0,42 | 0,20 o] 54,77 | 32,55 | 50,81 | 21,28 | 51,02 | 35,24 | 63,20 | 46,47 | 51,50 | 36,68
Cr 27,84 | 25,61 F 4,31 3,04 2,50 1,24 0,56 0,46 5,05 4,41 1,52 1,28
Co 60,21 | 62,80 Na 2,97 | 2,54 - - 6,15 | 6,10 | 0,25 | 0,27 | 6,21 | 6,35
Ga 3,77 | 4,65 Al 432 | 433 - - 547 | 637 | 688 | 853 | 654 | 7,86
Mo 2,40 4,07 K 1,70 2,47 - - 3.79 6,40 - - 4,44 7,73
Si 536 | 2,67 Si 6,92 | 7,20 | 1,48 | 1,09 | 29,93 | 36,28 | 10,69 | 13,80 | 29,01 | 36,27
- - Co 0,48 | 1,06 - - - - - - - -
- - Zn - - - - 1,27 3,59 - - - -
- - Zr 2,00 | 6,78 | 29,59 | 70,66 - - - - - -
- - Ti 21,42 | 38,12 - - - - 324 | 7,14 | 0,24 | 0,52
Ca 0,69 | 1,03 - - 1,03 | 1,78 | 9,28 | 17,11 - -

70




Analizujagc  obrazy widm energodyspersyjnych w poszczegolnych punktach
znajdujacych si¢ na granicy polaczenia stopow metali z ceramika dentystyczng mozna
zaobserwowa¢ zmiany skladu chemicznego w zaleznosci od analizowanych punktow.
Analiza sktadu chemicznego podioza metalowego chromowo-niklowego (Ryc. 61, Tab. VIII i
Ryc. 66, Tab. IX ) ujawnita zawarto$¢ niklu na poziomie 60% oraz chromu 29% jako
glownych sktadnikow wykorzystanego stopu, jak rowniez dodatkow stopowych: molibdenu
ok. 7% i krzemu 2.5%. Roéznice procentowe zawartosci krzemu podane przez producenta
bedace na poziomie 1,5% w stosunku do otrzymanych (2,5%), moga wskazywaé na
oddziatywanie systemu trybochemicznego Rocatec, w wyniku ktorego w czasie obrobki
powierzchniowej, krzem zostat wbity w powierzchnig stopu.

Z kolei dla podioza chromowo - kobaltowego analiza sktadu ujawnita zawartos$¢ kobaltu na
poziomie 60% 1 chromu 28% oraz dodatkow stopowych w postaci: krzemu (~6%), galu
(~4%) i molibdenu (~2%).

Wyniki analizy SEM/EDS zastosowanego jako dodatkowe zrodio kondycjonowania bondingu
Ceram Bond wykazala zawartos¢ glownie tlenkoéw tytanu (~21%), krzemu (~7%) oraz w
mniejszych ilo$ciach tlenki glinu (~4%), fluor ( ~4%), sodu (~ 3%) i cyrkonu ( ~2%).
Warstwa opakera skiadat si¢ glownie z tlenkow cyrkonu (~30%), krzemu (~10%), fluoru
(~5%). Natomiast dentyna skiad si¢ gtéwnie z tlenku krzemu (~30%), glinu (~7%), potasu

(~5%), oraz sodu (~6%).

71



6. OMOWIENIE WYNIKOW I DYSKUSJA

Jako$¢ polaczenia ceramiki dentystycznej z metalowa podbudowa zalezy w
znacznym stopniu od sposobu adhezyjnego przygotowania powierzchni stopu metalu przed
procedurg napalenia warstw ceramicznych [2, 11, 12, 13, 18, 66, 67, 68, 69, 70, 71, 72, 73,
74]. Przeprowadzone w tej rozprawie badania dotyczace pordéwnania dwoch rodzajow stopow
dentystycznych oraz dziesigciu sposobow przygotowania ich powierzchni mialy daé
odpowiedz na pytanie, ktory ze stopéw oraz sposobow kondycjonowania pozwala na

uzyskanie najwyzszej warto$ci naprezenia stycznego polgczenia z ceramikg dentystyczna.

Wykonane badania wytrzymaloSciowe wykazaly, Ze niezaleznie od rodzaju
zastosowanej obrobki strumieniowo - $ciernej najwyzsze warto$ci napr¢zenia Stycznego
polaczenia ceramika - metal zarejestrowano dla stopu chromowo - niklowego 4All i
przewyzszaty one od 24,00% do 44,80% analogiczne wartosci uzyskane dla stopu chromowo
- kobaltowego Colado CC. Podobng zalezno$¢ stwierdzili Sipahi i Ozcan [37], ktorzy badali
site polgczenia pigciu roznych ceramik dentystycznych ze stopami chromowo - niklowym i
chromowo - kobaltowym, natomiast De Melo i wsp. [38] oraz Kiiliink i wsp. [27] w
analogicznych obserwacjach nie stwierdzili statystycznie istotnej réznicy pomigdzy

warto$ciami naprezenia stycznego polaczenia ceramiki dentystycznej z omawianymi stopami.

W przypadku stopu chromowo - niklowego 4All najwyzsze warto$ci napre¢zenia
stycznego uzyskano gdy powierzchni¢ stopu kondycjonowano tlenkiem glinu o $rednicy
ziarna 250 um ( Grupa la - 45,66 MPa) i rdznily si¢ one istotnie statystycznie od pozostatych
grup poddanych ocenie to jest: tlenku glinu o $rednicy ziarna 150 pm (Grupa 2a - 38,91
MPa), tlenku glinu o $rednicy ziarna 125 pm (Grupa 3a - 31,60 MPa), tlenku glinu o $rednicy
110 um (Grupa 4a - 35,16 MPa) oraz systemu trybochemicznego Rocatec (Grupa 5a - 31,99

MPa). Nie stwierdzono natomiast istotnych rdéznic pomigdzy wartosciami napr¢zenia
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stycznego zarejestrowanego dla grup 2a i 4a oraz 3a, 4a i 5a. Na dobre wlasciwosci
adhezyjne stopow metali nieszlachetnych poddanych obrobce strumieniowo - S$ciernej
tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 um zwroécili wezesniej uwage Marx i Schwickerath [75],
Peutzfeld i Asmussen [76], Pfeiffer i Schwickerath [77], Prylinski [28] oraz Rappell [78]. Z
Stwierdzono réwniez, ze tego typu przygotowanie powierzchni stopéw metali prowadzi do
wiekszego ubytku stopu metalu, a tym samym do zmniejszenia grubosci konstrukcji
protetycznej, w porownaniu do procesu piaskowania tlenkiem glinu 0 mniejszej gradacji

ziarna.

Dost¢pne w literaturze badania [12, 27, 67, 79, 80, 81, 82] obejmujace adhezyjne
przygotowanie powierzchni stopéw metali przed napaleniem ceramiki, dotyczag glownie
zastosowanie odrobki strumieniowo - $ciernej tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 50 pm, 100
um lub 110 um, stad porownanie wartosci zarejestrowanych dla polgczenia ceramiki ze
stopem chromowo - niklowym kondycjonowanym tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm
okazaly si¢ trudnym zadaniem. WartoSci napr¢zenia stycznego zarejestrowane dla grupy 4a
(tlenek glinu o $rednicy ziarna 110 pm) wynoszace 35,16 MPa, sa ponad dwukrotnie wyzsze
w porOwnaniu z warto$ciami otrzymanymi przez Prado i wsp. [40] dla polgczenia stopu
Verabond z ceramikg Duceram (16,31 MPa), oraz o jedng trzecig wyzsze od zarejestrowanych
przez Hamouda i wsp. [83] dla potaczenia stopu Ceraplus z ceramikg Vita VMK N 90.
Natomiast zblizone wartos$ci przedstawit Almilhatti i wsp. [84] dla stopu Wiron i ceramiki
IPS d.SIGN (42,90 MPa). Wyzsze wartos$ci od zarejestrowanych przez autora rozprawy
uzyskali natomiast Melo i wsp. [38] dla stopow Wiron (63,00 MPa) i 4All (54,00 MPa) na
ktére napalano ceramike IPS d.SIGN. Jednak w tym przypadku wystepujace roéznice w
warto$ciach naprezenia stycznego mogly wynika¢ z nieco odmiennej metodyki
przeprowadzonych badan, a zwlaszcza szybszego przemieszczania belki $cinajacej. Najnizsze
wartos$ci naprezenia stycznego uzyskano woéwczas gdy powierzchni¢ dentystycznego stopu
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chromowo — niklowego 4All poddano piaskowaniu tlenkiem glinu o §rednicy ziarna 125 pm
oraz systemem trybochemicznym Rocatec i wynosity one odpowiednio 31,60 MPa i 31,99
MPa. Uzyskane w tym przypadku warto$ci sily polgczenia stop metalu - ceramika
dentystyczna sg podobne do tych, ktore w swych badaniach pzredstawili Prado i wsp. [40] dla
stopu Wiron i ceramiki Noritake (32,93 MPa). Uzyskane przez autora rozprawy wartosci
naprezenia stycznego potaczenia stop chromowo - niklowy 4All z ceramika IPS d.SIGN, byly
bez wzgledu na sposdb przygotowania powierzchni stopu, znaczaco wyzsze od uzyskanych
przez Milczewsky i wsp. [41] dla stopu srebro - palladowego Pers-on 4 i ceramik: Ceramco
(28,21 MPa), Noritake (28,96 MPa) i Vita VMK-68 (24,11 MPa). Powyzsze wyniki sugeruja,
ze warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia okreslonego rodzaju ceramiki ze stopem metalu
moze by¢ uzalezniona od jego sktadu chemicznego, co potwierdzajg rOwniez badania innych

autorow  [60, 80, 85, 86, 87, 88, 89].

W poréwnaniu do grup kontrolnych (K) (la, 2a, 3a, 4a, 5a) warto$ci naprezenia
stycznego zarejestrowane w grupach eksperymentalnych (CB) (la, lla, Illa, 1Va, Va), w
ktorych powierzchni¢ stopu 4All po obrobce strumieniowo - $ciernej poddano dodatkowemu
procesowi kondycjonowania bondingiem Ceram Bond, byty nizsze od 21,2% do 37,4%.
Odmienna sytuacja miata miejsce w przypadku stopu chromowo - kobaltowego Colado CC.
W tym przypadku proces dodatkowego kondycjonowania bondingiem Ceram Bond zwickszyt
warto$¢ naprezenia stycznego polaczenia ceramiki dentystycznej IPS d.SIGN z metalows
podbudowa w zaleznos$ci od rodzaju zastosowanej obrobki strumieniowo — $ciernej od 10,9%
do 22,5%. Jednak najwyzszy wzrost wartosci naprezenia stycznego nastgpit w grupie Ib, w
ktorej powierzchnia stopu chromowo — kobaltowego Colado CC zostata poddana obrobce
strumieniowo - $ciernej przy uzyciu tlenku glinu o $rednicy ziarna 250 pm, co spowodowato
wzrost naprezenia stycznego z 25,19 MPa do 32,50 MPa. Roznica ta byla istotna statystycznie
w poréwnaniu z pozostaltymi grupami poddanymi ocenie. W reszcie pozostalych grup
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eksperymentalnych, wzrost warto$ci napr¢zenia stycznego wyniost odpowiednio: grupie IIb
(tlenek glinu o $rednicy ziarna 150 pm) z 23,22 MPa do 27,38 MPa, grupie IIIb (tlenek glinu
o $rednicy ziarna 125 um) z 24,04 MPa do 27,51 MPa, grupie IVb (tlenek glinu o $rednicy
ziarna 110 pm) z 24,09 MPa do 27,04 MPa i grupie Vb (system trybo chemiczny Rocatec) z
21,29 MPa do 23,56 MPa. Prezentowane wartosci napr¢zenia stycznego bez wzgledu na
sposob kondycjonowania powierzchni stopu Colado CC s3 zdecydowanie wyzsze od
uzyskanych przez Sipahi i Ozcan [36] dla potaczenia stopu chromowo — kobaltowego Triloy i
ceramik: Vita VMK-68 (18,00 MPa), Ceramco Il (19,00 MPa), IPS d.SIGN (13,30 MPa),
Matchmaker (14,80 MPa) oraz Finese (18,30 MPa). Wyzsze wartosci od zarejestrowanych
przez autora rozprawy uzyskali natomiast Henrigues i wsp. [26], Melo i wsp. [38], Morales i

wsp. [39] oraz Kiiliink i wsp. [27].

Uzyskane w badaniach wytrzymalo§ciowych warto$ci naprezenia stycznego dla
dentystycznego stopu chromowo - niklowego 4All przewyzszaja bez wzgledu na sposob
zastosowanej obrobki strumieniowo - $ciernej jego powierzchni wartosci ktore w literaturze
sg przyjete za wystarczajace (> 25 MPa - norma 1SO 9693) [24]) dla uzyskania trwatego w
warunkach klinicznych potaczenia fizyko - chemicznego ceramiki dentystycznej ze stopem
metalu [48]. W przypadku dentystycznego stopu chromowo — kobaltowego Colado CC,
zarejestrowane wartosci naprezenia stycznego w grupach kontrolnych byly za wyjatkiem
grupy la poddanej obrobece strumieniowo - $Sciernej tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 um
nizsze od 25 MPa. Jednak zastosowany proces dodatkowego kondycjonowania bondingiem
Ceram-Bond, skutkowal wzrostem wartosci sity polaczenia ponad przyjeta w literaturze

warto$¢ krytyczna, z wyjatkiem grupy Vb.

Zastosowany w prezentowanych badaniach preparat Ceram-Bond jest materiatem

ceramicznym przeznaczonym do wyrownywania réznicy wspdlczynnikéw rozszerzalnosci
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cieplnej (WRC) pomiedzy stopem metalu, a ceramikg dentystyczng i aplikuje si¢ go
bezposrednio na powierzchni¢ uprzednio wypiaskowanego i oksydowanego stopu metalu
przed naniesieniem pierwszej warstwy opakera [28, 90, 91]. Jak wykazujg dostgpne w
literaturze badania [28], bonding Ceram Bond wptywa nie tylko na wyrdéwnanie
wspolczynnikéw rozszerzalnos$ci cieplnej pomigdzy stopami metali nieszlachetnych a
ceramika dentystyczna, lecz rowniez powoduje wzrost warto$ci zarowno sil, jak naprezen

$cinajgco - zrywajacych pomiedzy mostami adhezyjnymi a zebami filarowymi.

Jak juz wspomniano w rozdziale drugim najkorzystniejsza sytuacja ma miejsce wowczas, gdy
WRC napalanej ceramiki jest nizszy o 0,5 x 10° K™ od WRC stopu metalu. W takiej sytuacji
podczas procesu stygniecia metalowa podbudowa kurczy si¢ nieznacznie silniej od napalonej
ceramiki, ktéra pod wplywem wyzwalanych naprezen S$ciskajacych silniej przylega do
powierzchni stopu [2, 13]. W omawianym przypadku WRC stopu chromowo - niklowego
4AIl wynosi 13,8 x 10° K™?, stopu chromowo — kobaltowego Colado CC 14,2 x 10° K,
natomiast ceramiki IPS d.SIGN 12,6 x 10° K™, tak wicc réznica WRC pomiedzy stopami a
ceramikg wynosi odpowiednio 1,2 i 1,6. Uzyskane wyniki badan wytrzymatosciowych moga
sugerowaé, ze wzrost sily polgczenia ceramiki IPS d.SIGN ze stopem chromowo -
kobaltowym Colado CC mogt nastgpi¢ pod wplywem bondingu Ceram-Bond, ktory
wyréwnal WRC obu materiatdow do wartosci optymalnej, to jest 0,5 x 10°® K™, Natomiast w
przypadku stopu chromowo - niklowego 4All ze wzglgdu na mniejszg roéznicg (WRC)
wspotczynnik rozszerzalnos$ci cieplnej ulegt najprawdopodobniej obnizeniu ponizej wartosci
optymalnej, co skutkowalo gorszym polaczeniem obu materialow i spadkiem sity wigzania
pomiedzy nimi.

Stopien rozwinigcia powierzchni stopdw metali po przygotowaniu ich powierzchni

obrobka strumieniowo - $cierng mozna oceni¢ przy pomocy analizy profilometrycznej [95].
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W pi$miennictwie najcz¢stszym ze wskaznikow shuzacym do oceny rozwinigcia powierzchni
jest wskaznik ,,Ra”, ktory okresla $rednig arytmetyczng wartos$ci profilu chropowatosci.

W przypadku stopoéw metali na warto§¢ omawianego wskaznika maja wplyw takie czynniki
jak: cisnienie piaskowania, odlegto$¢ od probki, srednica ziaren tlenku glinu, czas procesu
piaskowania oraz kat pod jakim padaja na kondycjonowang powierzchni¢ ziarna tlenku glinu.
Jednak jak sugerujg Ayad i wsp. [92, 93] w wielu przypadkach parametr ,,Ra” moze by¢
niewystarczajacy w celu wlasciwej oceny topografii analizowanej powierzchni. Dlatego tez
celem uzyskania petnej oceny profilu chropowatosci nalezy rowniez dokona¢ analizy takich
parametréw jak: ‘Rv”, Rp”, ,,Rt”, ,Rq” 1,,Rk”. Wskaznik ‘Rv”’ okresla gleboko$¢ najnizszego
zaglebienia profilu, ,Rp” wysoko$¢ najwyzszego wzniesienia profilu, ,,Rt” catkowitg
wysokos$¢ profilu chropowatosci, ,,Rq” S$rednig geometryczng zaglebien chropowatosci
($rednia kwadratowa wartosci chropowatosci), natomiast parametr ,Rk” wysokos¢
chropowatosci rdzenia.

Analizujac wyniki badan profilometrycznych wykonanych przy pomocy profilometru Mahr
Concept, mozna stwierdzi¢, ze otrzymane warto$ci parametrow profili chropowatosci dla
probek stopow chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego kondycjonowanych

tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 150 pum, 125 pm i 110 pm byly porownywalne.

W przypadku stopow chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego piaskowanych
tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm zaobserwowano wzrost wartosci parametrow profili

chropowatosci ocenianych powierzchni wzgledem pozostatych grup poddanych badaniu.

W przypadku powierzchni stopéw chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego
kondycjonowanych systemem trybochemicznym Rocatec zaobserwowano, ze parametry
profili ,Rq” 1 ,Rt” sa zblizone do wartosci jakie zarejestrowano gdy powierzchnie

omawianych stopéw poddano obrobce strumieniowo — $ciernej tlenkiem glinu 0 $rednicy
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ziarna 250 pm. Wyniki te potwierdzajag badania wlasne i wsp. [104], w ktorych
przeprowadzono ocene charakteru fizyko-chemicznego systemu laczacego Rocatec ™.
Otrzymane wyniki wielkos$ci gradacji piasku Rocatec Plus wykonane analizg sitowg proszku,

ujawnilty faktyczng gradacje piasku wynoszaca w 80% - 150 um, a nie jak podaje producent

110 um.

Obserwowana mikrostruktura pofaczenia ceramiki - metalu wykonana za pomoca mikroskopu
optycznego Axio Image M1m, odpowiada opisowi literaturowemu dla potaczen ceramiczno-
metalowych [94, 95], w ktorych mikrostruktura warstwy ceramicznej zawiera artefakty
organiczne 1 nieorganiczne oraz mikropecherze powietrza. W badaniach skoncentrowano si¢
na rozroznieniu skladnikow strukturalnych i niecigglosci poszczegdlnych warstw ceramiki

(Ceram-Bondu, ceramiki opakerowej, dentynowej i szkliwnej).

Badania za pomocg Skaningowego Mikroskopu Elektronowego firmy HITACHI SU8000,
wyposazonego w detektor spektroskopii energodyspersyjnej (EDS) firmy Thermo Noran,
pozwolity zarejestrowac sktad chemiczny i zmiang stezen pierwiastkow na granicy potgczenia
metal-ceramika.

Analizujagc sklad chemiczny poszczegolnych punktow w  strukturze stopu chromo-
kobaltowego Colado CC, potwierdzono podstawowy sktad chemicznych charakterystyczny
dla stopow na bazie kobaltu do zastosowan stomatologicznych, tj. zawarto$¢ kobaltu ok. 60%
i chromu < 30% przedstawiony przez Augustyn-Pienigzek i wsp. [96]. Podobne wyniki
uzyskano dla stopu niklowo-chromowego, gdzie zawarto$¢ podstawowych pierwiastkow
miescila si¢ w granicach okreslonych dla stopow Ni-Cr wedlug danych producenta [97, 98].
Ponadto wyniki analizy SEM/EDS zastosowanego jako dodatkowe zrodlo kondycjonowania
bondingu Ceram-Bond ujawnity zawartos¢ tlenkoéw: tytanu, krzemu, glinu, cyrkonu oraz

fluoru i sodu. Opaker skladat si¢ glownie z tlenkow cyrkonu, krzemu oraz fluoru. Natomiast
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dentyna sktadata si¢ gtownie z tlenku krzemu (okoto 30%), glinu (okoto 7%), potasu (okoto
5%), oraz sodu (okoto 6%). Ponadto opaker i dentyna dla podtoza Cr-Ni zawieraly dodatkowo
tlenek cynku, ktory podobnie jak tlenek cyrkonu i tytanu (proszki ceramiki na stopy Cr-Co)
sg tlenkami zmgtniajagcymi, nadajgce warstwom ceramiki nieprzezierno$¢ (warstwy kryjace
metal). Analizujac skfad poszczegolnych warstw ceramiki mozna stwierdzi¢, ze bazujg one na
glino-krzemianach ~ potasowo-sodowych.  Uzyskane  wyniki  badan  obserwacji
mikroskopowych wraz z analizg sktadu poszczegdlnych stref potaczen, wskazaly na
dyfuzyjny charakter tego polaczenia, ktory w duzym stopniu wptywa na sile polaczenia

materiatu metalicznego i ceramicznego [99, 100, 101, 102, 103, 105, 106].
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7. WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna wyciaggnaé nastepujace wnioski:

1. Przygotowanie powierzchni stopu chromowo - niklowego obrobka strumieniowo -
Scierng tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm umozliwia lepsze potaczenie z
ceramikg dentystyczna, niz piaskowanie tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 150 um, 125
pm, 110 um 1 systemem Rocatec.

2. Wytrzymalos$¢ polaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym
jest istotnie wyzsza, anizeli ze stopem chromowo - kobaltowym niezaleznie od
rodzaju zastosowanej obrobki strumieniowo - $ciernej.

3. Wykonanie dodatkowego procesu kondycjonowania powierzchni stopu chromowo -
kobaltowego systemem Igczacym Ceram Bond powoduje wzrost naprezen stycznych,
a w rezultacie lepsze polaczenie z ceramikg dentystyczng, natomiast w przypadku
stopu chromowo - niklowego obniza sit¢ potgczenia obu materiatow.

4. Struktura i stopien rozwiniecia powierzchni stopéw chromowo - niklowego i
chromowo - kobaltowego zaleza od zastosowanej obrobki strumieniowo - §cierne;j.

5. Najwyzsze wartosci chropowatosci uzyskano kondycjonujac powierzchnie stopoéw
tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm.

6. Analiza mikrostruktury wykazata cigglo$¢ napalonych na powierzchni¢ stopow
warstw ceramiki dentystycznej.

7. Zarejestrowana na granicy polaczenia ceramika dentystyczna - stop metalu zmiana

stezenia pierwiastkow, wskazuje na dyfuzyjny charakter potaczenia obu materiatow.
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8. STRESZCZENIE

Uzyskanie zadawalajacego potaczenia pomiedzy ceramikg dentystyczng i podbudowa
metalowa uzaleznione jest od takich czynnikoéw jak: warstwa tlenkow, odpowiednio dobrane
wspotczynniki rozszerzalno$ci cieplnej obu materialdow oraz zaglgbienia mikroretencyjne. W
pismiennictwie podawane sg r6zne metody adhezyjnego przygotowania powierzchni stopow
metali, jednak brak jest zgodnosci, co do wyboru odpowiedniej metody rozwinigcia
powierzchni metalu, ktora gwarantowalaby najlepszg wytrzymato$¢é polaczenia pomigdzy obu

materiatami.

Podje¢te badania miaty na celu opracowanie optymalnych warunkéw przygotowania
powierzchni stopow chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego, dla uzyskania

najkorzystniejszego polaczenia z ceramikg dentystyczna.

Do badan wykorzystano cCeramike fluoro-apatytowo-leucytowag IPS d.SIGN oraz stop

chromowo - niklowy 4all i chromowo - kobaltowy Colado CC.

Oceniano nast¢pujace metody przygotowania powierzchni stopow: obrobka strumieniowo —
Scierna tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pum, 150 pm, 125 pm, 110 pm, system

trybochemiczny Rocatec oraz dodatkowy proces kondycjonowania bondingiem Ceram-Bond.

Whytrzymatos$¢ polaczenia ceramiki dentystycznej ze stopami metali oceniano w tescie
Scinania, ktory wykonano w uniwersalnym urzadzeniu testujacym Hounsfield H5 KS,
stosujac glowice o sile 5000 N oraz szybko$¢ przesuwu belki $cinajacej 2,0 mm/ min, zgodnie
z normg ISO/TS 11405, 2003. Stopien rozwinigcia powierzchni badanych stopow oceniano na
podstawie analizy profilometrycznej obrazow powierzchni wykonanej profilometrem Mahr
Concept. Wyznaczano 1 analizowano wartosci parametrow profilu Ra, Rv, Rp, Rt, Rq i Rk.

Ocen¢ mikrostruktury powierzchni badanych stopow metali po zastosowaniu dziesigciu
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metod kondycjonowania, przeprowadzano za pomocg mikroskopu optycznego Axio Image
MI1m, natomiast ocen¢ zmian skladu chemicznego wykonano przy uzyciu elektronowego
mikroskopu skaningowego SU 8000, wraz ze sprzezonym z nim detektorem spektroskopii

energodyspersyjnej (EDS).

Przeprowadzone badania wytrzymatosciowe wykazaty, ze najkorzystniejsze wartosci
napr¢zenia stycznego potaczenia ceramika - stop metalu uzyskano dla stopu chromowo -

niklowego, bez wzgledu na sposob zastosowanej obrobki strumieniowo - Sciernej.

W przypadku omawianego stopu proces dodatkowego kondycjonowania bondingiem Ceram
Bond obnizyt site potaczenia z ceramika, w zaleznosci od srednicy uzytego tlenku glinu od
22% do 37%. Natomiast zastosowanie dodatkowego kondycjonowania bondingiem Ceram-
Bond powierzchni stopu chromowo - kobaltowego wplywa na wzrost wartoSci napr¢zenia
stycznego w zakresie od 11% do 29%, a tym samym zapewnia lepsze polaczenie z ceramika

dentystyczna.

Oceniajac strukture i stopien rozwinigcia powierzchni poddanych badaniu stopow
chromowo - niklowego i chromowo - kobaltowego nastagpit wowczas, gdy ich powierzchnie
kondycjonowano tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 um oraz systemem trybochemicznym

Rocatec.

Wyniki badan mikrostruktury wykazaty cigglo$¢ napalonych warstw ceramiki na

podbudowy metaliczne chromowo - niklowe i chromowo - kobaltowe.

Obserwacje zmian sktadu chemicznego wykazaly zmiany stgzen pierwiastkdw na granicy
polaczenia stopow metali i ceramiki dentystycznej, coO wskazuje na dyfuzyjny charakter tego

polaczenia.

82



9. SUMMARY
The ability to achieve a proper bond between dental ceramics and metallic
substructures is often dependent on factors such as the: oxide layer, thermal expansion

properties of both materials as well as micro-mechanical retention.

There is plenty of available information which illustrates the proper preparation techniques of
metallic substructures for ceramic bonding, allowing for proper adhesion, however there is
insufficient information available related to the increase in adhesive surface by means of
sandblasting which greatly improves the bonding properties between metal - ceramic

materials.

The aims of this study was to do a comparison between different surface preparation methods
thus allowing to achieve optimal bond characteristics between dental ceramics and Cr-Ni,

Cr-Co based alloys.

The laboratory experiments consisted of test samples composed of SiO, based IPS d.SIGN

ceramic as well as Cr-Ni (4all) and Cr-Co (Colado CC) based alloys.

The following methods of surface preparation methods were studied: sandblasting with
250 pm, 150 pm, 125 pm, 110 pm grit Rocatec aluminum oxide in conjunction with the

application of the Ceram Bond bonding material.

The bond durability between the dental ceramic material and the alloys was determined with
the use of a Hounsfield H5 KS universal testing machine equipped with a crosshead of 5000 N
and a crosshead speed of 2,0 mm/min. The shear strength tests were performed according to
ISO/TS 11405, 2003 specifications. The increase in adhesive surface volume was determined

by carrying out a profilometric analysis. Images obtained by the Mahr Concept profilometer

83



were analyzed and the following values were obtained: Ra, Rv, Rp, Rt, Rq and Rk.

After studying different sandblasting methods an Axio Image M1m optical microscope was
used to examine the microstructure of the alloy surface. The microstructure analysis was
carried out with the use of a SU 8000 electron scanning microscope equipped with a EDS

module.

The shear strength test results have shown that the best results were yielded for the Cr-Ni test
group regardless of the abrasive material used. It was concluded that the additional Ceram
Bond material was responsible for a decrease in bond strength between the ceramic and Cr-Ni
alloy from 22% to 37%. In comparison with the Cr-Co alloy the use of the Ceram Bond
material provided significantly better results showing an increase from 11% to 29% in bond

strength between the alloy and ceramic material.

A significant gain in adhesive surface volume was seen in the Cr-Ni and Cr-Co test groups

when the 250 pum Rocatec aluminum oxide abrasive was used.

The microstructure of the test samples exhibited consistent results for both the Cr-Ni and
Cr-Co test groups. A decrease in elemental concentrations was observed on the metal ceramic

interface which suggests the bond is of a diffusive nature.
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11. SPISRYCIN

1. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, ilustrujacy obecno$¢ napre¢zen
sciskajacych.

2. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, obrazujacy napre¢zenia rozciggajace.
3. Schemat przekroju poziomego metal-ceramika, przedstawiajagcy wyréwnane
naprezenia Sciskajace 1 rozciggajace.
4. Plytki woskowe wraz z kanatami odlewniczymi, przymocowane do stozka

odlewowego.

5. Odlew o grubosci 1,8 mm.

6. Odlew o grubosci 0,6 mm.

7. Schemat pofaczenia ceramiki z podbudowa metaliczng.

8. Matryca przeznaczona do formowania warstw ceramicznych.

9. Praska do inkludowania "na goraco" CitoPress 1.

10. Szlifierko-polerka RotoPol21.

11. Zainkludowane probki przeznaczone do oceny mikrostruktury.

12. 108C Auto/SE Carbon Coater.

13. Maszyna testujgca Hounsfield HS K.

14. Elektroniczna suwmiarka Absolute Digimatic Caliper.

15. Profilometr Mahr Concept, niemieckiej firmy PGK.

16. Mikroskop optyczny Axio Imager firmy Zeiss.

17. Mikroskop Skaningowy HITACHI SU 8000.

18. Graficzna prezentacja warto$ci napre¢zenia stycznego [MPa] dla probek, w ktorych
powierzchnie stopu chromowo-niklowego przygotowano dziesigcioma rdznymi
sposobami.

19. Graficzna prezentacja warto$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek, w ktorych
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powierzchnie stopu chromowo-kobaltowego przygotowano dziesigcioma réznymi
sposobami.

20. Porownanie warto$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
i eksperymentalnych, w ktorych powierzchnie stopu chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego byly przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 o $rednicy
ziarna 250 pm.

21. Porownanie warto$ci napr¢zenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
i eksperymentalnych, w ktorych powierzchnie stopu chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego byly przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 o S$rednicy
ziarna 150 pm.

22. Porownanie warto$ci naprgzenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
i eksperymentalnych, w ktorych powierzchnie stopu chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego byly przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 o $rednicy
ziarna 125 pm.

23. Porownanie warto$ci naprezenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
i eksperymentalnych, w ktorych powierzchnie stopu chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego byly przygotowane tlenkiem glinu Al,O3 o $rednicy
ziarna 110 pm.

24. Poréwnanie wartos$ci napr¢zenia stycznego [MPa] dla probek grup kontrolnych
i cksperymentalnych, w ktorych powierzchnie  stopu chromowo-niklowego
i chromowo-kobaltowego byly przygotowane systemem trybochemicznym Rocatec,
bez i z warstwg Ceram-Bond.
25. Trojwymiarowa topografia powierzchni  stopu chromowo-niklowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 250 pm.

26. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-kobaltowego
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kondycjonowanego tlenkiem glinu o §rednicy ziarna 250 pm.
27. Tréjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-niklowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o §rednicy ziarna 150 pm.
28. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-kobaltowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o §rednicy ziarna 150 pm.
29. Trojwymiarowa topografia powierzchni  stopu chromowo-niklowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 125 um.
30. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-kobaltowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 125 um.
31. Troéjwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-niklowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 um.
32. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-kobaltowego
kondycjonowanego tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 um.
33. Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-niklowego,
kondycjonowanego systemem trybochemicznym Rocatec.
34, Trojwymiarowa topografia powierzchni stopu chromowo-kobaltowego,
kondycjonowanego systemem trybochemicznym Rocatec.
35. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych
piaskiem Al,O3 o gradacji 250 um.
36. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych
piaskiem Al,O3 o gradacji 150 pm.
37. Srednie parametry chropowatosci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych
piaskiem Al,O3 o gradacji 125 pm.
38. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, wypiaskowanych

piaskiem Al,O3 o gradacji 110 um.
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39. Srednie parametry chropowato$ci powierzchni metalicznej, kondycjonowanych

systemem trybochemicznym Rocatec.

40. Mikrostruktura potaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni.
+ opaker. Powickszenie x200.

41. Mikrostruktura potaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni.
+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.

42. Mikrostruktura pofaczenia ceramiki i stopu Cr-Co.
+ opaker. Powigkszenie x200.

43. Mikrostruktura pofaczenia ceramiki i stopu Cr-Co.
+ Ceram-Bond + opaker. Powigckszenie x200.

44. Mikrostruktura polaczenia ceramiki 1 stopu Cr-Ni.
+ opaker. Powigkszenie x200.

45. Mikrostruktura potaczenia ceramiki 1 stopu Cr-Ni.
+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.

46. Mikrostruktura potaczenia ceramiki 1 stopu Cr-Co.

+ opaker. Powigkszenie x200.

47. Mikrostruktura pofgczenia ceramiki 1 stopu Cr-Co.

+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.

48. Mikrostruktura potaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni.
+ opaker. Powigkszenie x200.

49. Mikrostruktura pofaczenia ceramiki i stopu Cr-Ni.
+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.

50. Mikrostruktura polaczenia ceramiki i stopu Cr-Co.
+ Ceram Bond. Powigkszenie x200.

51. Mikrostruktura polaczenia ceramiki i stopu Cr-Co.

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

Gradacji piasku

250

250

250

250

150

150

150

150

125

125

125

125

pum

pum

pum

pum

pum

pum

pum

pum

um

um

um

um

99



Ryc

Ryc

Ryc

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc.

Ryc

+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.
. 52. Mikrostruktura pofgczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. Gradacji piasku 110 um
+ opaker. Powigkszenie x200.
. 53. Mikrostruktura potaczenia ceramiki 1 stopu Cr-Ni. Gradacji piasku 110 pm
+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.
. 54.Mikrostruktura potaczenia ceramiki i stopu Cr-Co. Gradacji piasku 110 um +
opaker. Powigkszenie x200.
55. Mikrostruktura potaczenia ceramiki i1 stopu Cr-Co. Gradacji piasku 110 pm
+ Ceram-Bond + opaker. Powigkszenie x200.
56. Mikrostruktura potgczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. System Rocatec + opaker.
Powigkszenie x200.
57. Mikrostruktura potgczenia ceramiki i stopu Cr-Ni. System Rocatec + Ceram-Bond
+ opaker. Powi¢ckszenie x200.
58. Mikrostruktura potgczenia ceramiki i stopu Cr-Co. System Rocatec + opaker.
Powiekszenie x200.
59. Mikrostruktura polaczenia ceramiki i stopu Cr-Co. System Rocatec + Ceram-Bond
+ opaker. Powickszenie x200.
60. Probka 1. Mikrostruktura granicy potaczenia stop chromowo - niklowy i ceramika.
Elektrony wtérne pow. x1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do 5.
61. Widmo EDS probki I dla punktu 2.
62. Widmo EDS probki | dla punktu 3.
63. Widmo EDS probki I dla punktu 4.
64. Widmo EDS probki 1 dla punktu 5.
. 65. Probka II. Obraz mikrostruktury granicy polaczenia stop chromowo - niklowy

i ceramika. Elektrony wtorne pow. x1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do
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6.
66. Widmo EDS probki II dla punktu 2.
67. Widmo EDS probki II dla punktu 3.
68. Widmo EDS probki II dla punktu 4.

69. Widmo EDS probki II dla punktu 5.

70. Probka III. Mikrostruktura granicy polaczenia stop chromowo - kobaltowy

i ceramika. Elektrony wtorne pow. x1500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 2 do

5.
71. Widmo EDS probki I1I dla punktu 2.
72. Widmo EDS probki 111 dla punktu 3.
73. Widmo EDS probki I1I dla punktu 4.

74. Widmo EDS proébki I1I dla punktu 5.

75. Probka IV. Mikrostruktura na granicy polgczenia stop chromowo - kobaltowy

i ceramika. Elektrony wtorne pow. x2500. Zaznaczone punkty pomiarowe od 1 do

6.

76. Widmo EDS prébki 1V dla punktu 1.
77. Widmo EDS prébki 1V dla punktu 2.
78. Widmo EDS probki IV dla punktu 3.
79. Widmo EDS probki IV dla punktu 4.

80. Widmo EDS probki IV dla punktu 5.

81. Widmo EDS probki IV dla punktu 6.
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12. SPIS TABEL

Tabela 1. Grupy badawcze poddane testom na $cinanie w zaleznosci od sposobu

kondycjonowania powierzchni stopow.

Tabela 1l. Grupy badawcze wraz ze $rednimi warto$ciami naprezenia stycznego (Sr),
odchyleniem standardowym (SD), wspodlczynnikiem zmiennosci CV),
wartosciami maksymalnymi 1 minimalnymi (Max., Min.), mediang (Me) oraz

kwartylami Q25 i Q75.

Tabela I11l. Porownanie wartoSci naprgzenia stycznego dla dziesieciu réznych metod
przygotowania powierzchni stopu chromowo - niklowego na sil¢ wigzania

z ceramika dentystyczna.

Tabela 1V. Grupy badawcze wraz ze $rednimi wartoéciami naprezenia stycznego (Sr),
odchyleniem standardowym (SD), wspétczynnikiem zmiennosci CV),
warto$ciami maksymalnymi 1 minimalnymi (Max., Min.), mediang (Me) oraz

kwartylami Q25 i Q75.

Tabela V. Poroéwnanie wartosci naprezenia stycznego dla dziesigciu rdéznych metod
przygotowania powierzchni stopu chromowo - kobaltowego na sit¢ wigzania

z ceramika dentystyczna.

Tabela VI. Porownanie wptywu réznych sposobéw przygotowania powierzchni stopow
chromowo-niklowego i chromowo-kobaltowego na wielko$¢ naprezenia
stycznego polaczenia z ceramika dentystyczng test t-Studenta dla grup

niezaleznych.

Tabela VII. Srednie warto$ci parametréw profilu chropowatosci R dla badanych stopow

metali oraz kondycjonowania ich powierzchni, przy uzyciu profilometru.

Tabela VIII. Skiad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki I w punktach
2-5.

Tabela IX. Sktad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki IT w punktach 1 - 5.

Tabela X.  Skfad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki IIT w punktach 2 -
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Tabela XI. Sktad procentowy pierwiastkow w warstwie ceramiki probki IV w punktach 1 -
6.
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