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PROBA PODWYZSZENIA TRWALOSCI POLACZENIA
UKLADU METAL-CERAMIKA DO ZASTOSOWAN
W PROTETYCE STOMATOLOGICZNEJ

DURABILITY TEST OF RICE THE METAL-CERAMICS

CONNECTION TO APPLICATION IN DENTAL
PROSTHETICS

Przeprowadzono badania przyczepnosci dwéch kombinacji polqczen: Ti/SiO /Triceram i Ti/
Triceram metodaq trzypunktowego zginania (wg PN-EN ISO 9693). Powloki SiO, nanoszone byly
na tytanowe podloze metodq zol-zel. Otrzymane wyniki badan wykazaly wiekszq przyczepnosc
polaczenia Ti/SiO /Triceram niz porownywany uktad polqczenia Ti/Triceram bez warstwy przej-
sciowej SiO,. Ponadlto stwierdzono: (1) jednorodnos¢ warstw SiO, (2) porcelana dentystyczna
stosowana na warstwach SiO,wykazuje dobrq przyczepnosé¢ do podioza tytanowego oraz (3)
warstwy posrednie mogq dostarczy¢ trwalego polqczenia pomiedzy metalem a porcelang.

Stowa kluczowe: metoda zol-zel, tytan, porcelana dentystyczna, trzypunktowe zginanie

The bond strength by three-point bending (according to PN-EN ISO 9693) of two combination.
Ti/SiO /Triceram and Ti/Triceram were evaluated. Coatings of SiO, on base titanium were
deposited using sol-gel method. Results showed that the bond strength of Ti/SiO /Triceram in
control group was significantly higher than the Ti/Triceram without intermediate layers SiO.,.
The analysis revealed: (1) a compact, homogenous SiO, coating, and (2) that dental porcelain
on SiO, coatings shows good adhesion to base titanium and (3) that intermediate coatings may
provide a durable joint between metal and porcelain.
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1. Wprowadzenie

Tytan ze wzgledu na korzystne wlasciwosci takie
jak: odporno$é na korozje, niski cigzar wlasciwy, dobre
wiasciwosci mechaniczne i wysoka biozgodnos¢ jest
materialem powszechnie stosowanym w stomatologii
[1,2]. Z tytanu w protetyce stomatologicznej w sze-
rokim zakresie wykonywane sg aparaty protetyczne
trwale licowane niskotopliwg porcelang dentystyczng
[2]. Wykonywanie aparatow protetycznych trwale po-
krywanych porcelana, obecnie w skali laboratoryjne;j,
jest procesem trudnym, ze wzgledu na réznice w cha-
rakterze wiazan chemicznych cechujacych obydwa
materiaty. Natura wigzan chemicznych zmienia si¢
skokowo na granicy metal-ceramika, przy przejsciu
od sieci metalicznej do jonowo-atomowe;j.

Polaczenie porcelany z podtozem tytanowym
zachodzi w temperaturach ponizej 800 °C, dzigki
formowaniu si¢ warstwy tlenkdéw. Jest to odpowied-
ni zakres temperatury, ktory zapobiega tworzeniu si¢

stosunkowo grubych warstw tlenku tytanu, a tym sa-
mym optymalny dla wystapienia trwatego potaczenia
metal-ceramika [3,4]. Na etapie przygotowania po-
wierzchni stosuje si¢ tradycyjne piaskowanie [5], co
nie zapewnia trwatego polaczenia metalu z porcelana.
Obserwuje si¢ przypadki odprysnigcia ceramiki od
powierzchni struktury metalowej (rys. 1). Pod tym
wzgledem badania kliniczne wykazuja 16 % niepo-
wodzen po trzyletnim uzytkowaniu [6,7].
Uszkodzenie potaczenia porcelana-metal moze
mie¢ kilka przyczyn. Gdy na powierzchni metalu
wytworzy si¢ zbyt mata warstewka tlenkéw i wow-
czas potaczenie bedzie zbyt stabe. Takze zbyt gruba
warstwa tlenkéw moze doprowadzi¢ do uszkodzenia
polaczenia porcelana-metal w obrebie tej warstwy
tlenk6éw [10]. Obecnie poszukuje si¢ rozwigzan pod-
wyzszajacych trwatos¢ uktadu metal-ceramika. Z da-
nych literaturowy [2,5,11] wynika, ze wytwarzanie
warstw posrednich zol-zel na tytanowych biomateria-
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fach moze prowadzié¢ do zwigkszenia przyczepnosci
porcelany do podtoza.

W artykule przedstawiono wyniki badan wtasnych
celem uksztattowania warstwy wierzchniej na tytanie,
przez wytworzenie uktadu wielowarstwowego ztozo-
nego z wewngtrznej warstwy ceramicznej wykonanej
metoda zol-Zel i warstwy zewnetrznej z porcelany sto-
matologicznej tak, by uzyskac trwate polaczenie.

2. Metodyka badan

Do badan jako material podtoza wykorzystano
czysty technicznie tytan ASTM — grade II. Probki
miaty posta¢ prostopadtosciennych ptytek o wy-
miarach 25%x3x0,5 mm zgodnie z wymogami normy
PN-EN ISO 9693 [12].

Na tytanowe probki nanoszono metoda zol-zel
powtoki SiO,. Zol krzemionkowy otrzymano przez
hydroliz¢ czteroetoksysilanu Si(OC,H,), (TEOS)
z dodatkiem HCI jako katalizatora. TEOS rozcien-
czano alkoholem etylowym a nastgpnie dodawano
wode w proporcji H/O:TEOS = 4:1. Koficowe stgze-
nie krzemionki wynosito 3+5 % wagowych. Probki
tytanu pokrywano technikq wynurzeniowa ze statg
predkoscia wynoszaca 3,3 mm/s, a grubos¢ powtoki
regulowano przez zastosowanie wielokrotnego wy-
nurzania. Po natozeniu filmu prébki suszono i wy-
grzewano w temperaturze ok. 600 °C w atmosferze
argonu. Zastosowana obrobka cieplna usuwa wodg
i zageszcza powloke, zwigkszajac trwalos¢ wiazania
pomigdzy powtoka a podtozem.

Centralnie na tytanowe blaszki natozono nisko-
topliwa porcelang dentystyczng Triceram (firmy
Dentaurum Co) o wymiarach §x3x1 mm (zgodnie
z PN-EN ISO 9693)

Trzypunktowemu zginaniu poddano probki
z warstwa przejsciowa zol-zel oraz prébki z bez
warstwy posredniej, ale z zastosowaniem piaskowa-
nia powierzchni przed procesem wypalania ceramiki.

a)
r

Posuw wynosit 1.5 mm/min przy obciazeniu 0,6 N.
Sita zrywajaca byta rejestrowana jako maksimum sity
w ,.krzywej wypornosci sity”. Nastgpnie w oparciu
o modut sprezystosci wzdtuznej E dla tytanu i sto-
pu tytanu odczytywano z krzywych k=f(d,) (gdzie
d,, grubos¢ plytki tytanowej) warto$¢ k i obliczano
przyczepnosc¢ porcelany zgodnie z norma PN-EN ISO
9693. Testy przyczepnosci wykonano na maszynie
wytrzymatos$ciowej Zwick Z100.

Do badan mikrostruktury powlok zol-zel oraz
do analizy probek po testach wytrzymatosciowych
wykorzystano mikroskop skaningowy LEO 1430VP
z EDX — Roententec.

3. Rezultaty i dyskusja

Mikrostrukturg powtoki SiO, naniesionej technika
zol-zel na podtoze tytanowe przedstawiono narys. 2.
Powloki te sa zwarte, dobrze przylegaja do podtoza
i sa jednorodne chemicznie [2,5,11]. Wystepujace
mikropgknigcia w powltoce SiO, sq wynikiem ob-
robki cieplnej. Jednak peknigcia te nie sa glebokie
i nie wplywaja znaczaco na obnizenie wlasciwosci
chemicznych i fizycznych powtoki, a w potaczeniu
z ich chropowatoscia (wynoszaca 0,63+0,82 pm)
moga powodowac lepsze ,,zakotwiczenie” si¢ por-
celany podczas procesu wypalania i uzyskanie stanu
powierzchni podobnego jak po procesie piaskowania
[11]. Grubos¢ warstw zol-zel wynosita ok. 3 pm.

Wedlug Miella i in. [ 13] makronaprezenia formuja
si¢ w wyniku kurczenia powtoki podczas wygrzewa-
nia i wéwczas moga si¢ one rozrastac i taczy¢ ze soba
tworzac wigksze obszary [11].

Wyniki badan przyczepnosci porcelany denty-
stycznej przedstawiono w tabeli 1. Wedlug normy
PN-EN ISO 9693 porcelana dentystyczna napalana na
metalowe podloze, podczas zginania trzypunktowe-
go powinna wytrzyma¢ minimum 25 MPa. Z analizy
otrzymanych wynikow, porcelana napalana na podtoze

b)

Rys. 1. Uszkodzenia porcelany dentystycznej: a) odlamanie licowki po roku uzytkowania [8], b) odprysk ceramiki
w okolicy przyszyjkowej korony w ksztalcie muszli po trzyletnim uzytkowaniu [9]

Fig. 1. The defect of dental porcelain: a) breaking away after year the faces brick of use [8], b) chip of ceramics

crown after three-year —old use[9]
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Rys. 2. Mikrostruktura powloki SiO,,— zdjecia SEM
Fig. 2. SEM microphotographs of SiO, coating

tytanowe z zastosowaniem tradycyjnego piaskowania
nie osiaga wartosci 25 MPa lub oscyluje w poblizu tej
wartosci. Zastosowanie powtoki przejsciowej zol-zel
powoduje wzrost przyczepnosci porcelany (wartosé
$rednia 27,98 MPa) o0 21,4 % w stosunku do podtoza,
przy ktérym zastosowano piaskowanie przed proce-
sem wypalania. Taki uktad potaczenia tytan-ceramika
wytrzymuje wowczas naprezenia zginajace znacznie
wigksze niz wymagana wartos¢ 25 MPa.

Prace badawcze prowadzone przez autorow
[2,5,11] wskazuja na to, ze warstwy posrednie zol-zel
moga dostarczy¢ trwatego potaczenia migdzy tytanem
a porcelana, co potwierdza uzyskanie przez nas po-
zytywnych wynikéw podczas proby trzypunktowego
zginania uktadu metal-ceramika.

Podczas testow przyczepnosci, porcelana z probek
bez powlok zol-zel odrywata si¢ niemal natychmiast
po uzyskaniu maksymalnej sity gnacej (sity przy
ktorej rejestrowano pgkanie porcelany). Natomiast
w przypadku probek tytanu z powloka SiO,, mozna
byto zauwazy¢ jeszcze ,,trzymanie si¢” porcelany do

materialu podtoza nawet po znacznym przekroczeniu
maksymalnej sity gnacej (rys. 3). Z analizy probek po
testach przyczepnosci, mozna zauwazy¢, ze peknigcie
wystepowato na granicy powtoka SiO, — porcelana, co
moze $wiadczy o dobrym przyleganiu warstwy zol-zel
do tytanowego podloza (rys. 4). Wedhug badan Mi-
chalika i in. [14] warstwy nanoszone metoda zol-zel
na powierzchnig tytanu sa powlokami o charakterze
dyfuzyjnym, co ttumaczytoby ich dobra przyczepnosc¢
do tytanowego podtoza.

Na podstawie danych literaturowych [15-18]
(tabela 2) mozna stwierdzi¢, ze autorzy badan przy-
czepnosci uktadu tytan-ceramika uzyskali zblizone
wyniki wytrzymatosci potaczenia tych materiatow.
Jednak ich wyniki obarczone sa znacznym rozrzutem
wartosci wytrzymatosci na co wskazuje wielkos¢ od-
chylenia standardowego. Pewne réznice w wynikach
moga wynika¢ z zastosowania porcelany réznych
producentow i dlatego uzasadnionym wydaje si¢ po-
rownywanie wynikow przyczepnosci porcelany tego
samego producenta. Yilmaziin. [18], uzyskali znacz-

Tab. 1. Wyniki badan przyczepnosci migdzy tytanem a porcelang
Tab. 1. Result of bond strength between titanium and porcelain

Ti/Triceram + piaskowanie Ti/Si0./Triceram
Nr probki Sita przy kt(’)rej. Wytrzymatosé Sita przy ktére_i Wytrzymaiioéc’
nastepuje pekanie ’ ia [MPa] nastgpuje pekanie potaczenia
porcelany [N] pofaczenia porcelany[N] [MPa]
1 4,55 23,21 5,42 27,64
2 4,99 25,45 5,53 28,20
3 4,79 24,43 6,02 30,70
4 4,41 22,49 5,56 28,36
5 4,38 22,34 5,81 29,63
6 3,99 20,35 4,79 25,04
Wartos$¢ sredni 4,52 23,04 5,52 27,98
Odchylenie 0,35 1,78 0,42 1,60
standardowe

ExspLoaTACJA | NIEZAWODNOSE NR 2/2005

69




NAUKA | TECHNIKA

Rys. 3. Widok zginanej probki Ti/SiO /Triceram
Fig. 3. Image of flexural sample Ti/SiO /Triceram
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Rys. 4. Mikrostruktura SEM Ti/SiO /Triceram po
trzypunktowym zginaniu

Fig. 4. Microstructure Ti/SiO /Triceram after three-
point test

Tab. 2. Literaturowy przeglad badan trzypunktowego zginania uktadu tytan-ceramika
Tab. 2. Literature overview of three-point bending strength between titanium and ceramics

Literatura Kombinacja ulf%adu tytan- | Wytrzymalo$¢ potaczenia Odchylenie standardowe
ceramika [MPa]
Ti/Vita Titankeramik 30,8 6,2
Garbelini in. [15] Ti/Triceram 26,6 3,1
Ti/Duceratin 22,7 4,1
Tréia Jr.1in.[16] Ti/Vita Titankeramik 24.9 2,6
Ti/Vita Titankeramik 17,1-20,3 2,1-2,9
Atsiiiin. [17] Ti/Ti Bond 16,6-21,6 2,6-5,0
Ti/Noritake Ti22 24.9-31.8 2,3-5.2
Yilmaz i in. [18] Ti/Vita Titankeramik 37,1 2,8
Badania wiasne . T1./Trlce.r am 23,0 L7
Ti/Si0./Triceram 27,9 1,6

nie wyzsza wytrzymalo$¢ potaczenia (37,1 MPa), ale
ich sposéb umocowania préobek podczas testow budzi
wiele kontrowersji co do trzypunktowego styku, co
mialo decydujacy wptyw na uzyskana warto$¢ pomia-
ru. Jednak analizujac powyzsze wyniki mozna z calg
pewnoscia stwierdzié, ze warstwy zol-zel zwickszaja
przyczepnos¢ porcelany do tytanowego podtoza.

4. Whnioski

Powtoki SiO, nanoszone technika zol-zel moga
dostarczy¢ trwalego polaczenia migdzy tytanem
a porcelana. Ponadto wplywaja na zwickszenie

5. Literatura

przyczepnos¢ dentystycznej porcelany do tytanowe-
go podtoza o ponad 20 %, w stosunku do obecnie
wykorzystywanej w laboratoriach protetycznych
techniki piaskowania powierzchni tytanu przed pro-
cesem napalania. Metoda zol-zel pozwala uzyskiwaé
stosukowo cienkie i jednorodne powloki, ktére moga
by¢ przydatne w protetyce stomatologiczne;.
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