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Ni-Cr fogaszati 6tvdzet és a fogaszatban alkalmazott keramidk hatarfeliiletének
transzmisszids elekironmikroszkdpos (TEM), valamint levalasi szilardsdaganak
Osszehasonlité vizsgalata

DR. HEGEDUS CSABA", DR. DAROCZI LAJOS™™, DA. DEAK GYORGY"*", DR. BEKE DEZS0O*

A fém—keramia kités vizegalatara tobb mddszer is ismeretes (pl.: szakitd, (8, és nyirdszilardsag), de a szerkezeti és
analitikai vizsgalatok segitsegével meghatarozhatd a hatarfelszini zonaban, a kbtésben részivevd anyagok kémiai dsz-
szaetétele, fazisszerkezete is.

Az ismertetett munka célja volt a Wiron 89 (Bego) fogészati fémdtvizet, a Vision (Wohlwend) VITA VMKES (Vita) és a
Carat (Dentsply/DeTray) kerdmia opaguer kozdtt hatarfelllet ertékelése transzmisszids elektronmikroszképos (TEM),
valamint Schwickarath-féle harompontos kerdmia-levaldsi vizsgélati mddazerekkel.

A NICr dtvizetek esetén valamennyi kerdmianal morfoldgiailag hasonld, de Ssszetételében valtozd fazisok alakulnak ki,
Minden esetben megfigyelhetd egy kis szemcseméretii (10-20 nm) polikristalyes Cr,04 réteg, mely alatt buborékszerd
amorf zarvanyok sorozata tal2lhatd. Nem teljesen tisztazott eme képletek pontos térbeli hdromdimenzids (3D) elhelyezke-
dése, illetve ezek kapesolata a kerdmia Qvegfézisdval, illetve szerepe a kerdmia nanomechanikai elhorgonyzésahan,
A Carat esetén 41,6725.01 MPa, VITA VMKEE keramianal 52.89+8.06MPa, Vision alkalmazdsanal 56.58+10.21MPa volta
levalasi feszilltségi érték. A harom keramiatipus eme paraméterel kbzitt p=0,05 szinten nines szignifikédns kildnbség.
A szerzdk eddigi mérésel alapjén valdszindsithetd, hogy a hatarfelilet mikromorfoldgidjat elsdsorban a fémbtvizet dsz-
szetétele hatarozza meg, ezen Jjonnan kialakult fazisok pontos kémiai Osszetételében pedig a keramia s az égetasi
parameterek (hdmerseklet, vakuum merieke, egetasi idd) jatszanak fontosabb szerepet. A lerepadési ériékek és mor-
foldgia hasonldsaga arra utal, hegy a felllet mikro- és nanomorfolégiai képletel fontos szerepet jatszanak, mint mecha-

nikal elhorgonyz4asi elemek a kerdmia rdgzitéseben,

Bevezetés

A keramia a fogpotlasok készitésenel az egyik leggyak-
rabban alkalmazott anyag. Manapsag az On. fémmen-
tes keramiapdtidsok készitésével kapcsolatos kisérle-
tek vannak az erdeklddes kbzeppeontigaban, azonban a
femre egetett keramiapotlasok velhetfen a mindenna-
pos fogorvosi ellatds egyik leggyakrabban alkalmazott
potlastipusa lesz,

A keramia kitddését az dtviizeick felszinéhez tibb |

mechanizmus biztositjia, pl.: a mechanikai kétddés és a
kémiai kitédés [1, 2, B}, melyek egyittesen vannak jelen,
izolali vizsgalatuk nem valdsithatd meg.

A fém—keramia kités vizsgalatdra tobb modszer is
ismeretes (pl.: szakitd, 0t6- és nylrdszilérdsag), de a
szerkezeli és analitikai vizsgalatok segitségével magha-
tarozhatd a hatarfelszini zénaban, a kétésben részivevd
anyagok kémiai Gsszetétels, farissrerkezete s,

A kitéserbsség vizsgalatara a leggyakrabban alkal-
mazoit modszer a kezdeti keramialevalasi, harom-

A kbzlemény az ETT 188/01 palydzat tamogatasdval készdlt.
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Kulcsszavak: fém—keramia hatérielliet, ranszmizszids elektronmikroszkdp (TEM), lerepedési szilardzag

pontos hajlitdsi teszt (DIN 13927). Ezen médszerrel
az egves kdzleményekben 35-60 MPa kozitti értéke-
ket jeldltek meg killdnbdzd kerdmiak és femdtvizetek
kazott [2, 6, 7).

Réntgen-diffrakcids analizissel &és spekiroszkdpidval
egyes szerzdk [1, 4, 9] kémiai diffiziét talaltak a fém-—
keramia rendszerekben. A fémoxidok, amelyek jelenlé-
te elengedhetetien a fém-keramia kétédésben, Cr,0,,
NiO vagy komplex formakban: TiOxCr, 0, (kevert oxid),
MiCr, O, (spinel) formakban vannak jelen.

Ezen mechanikai és mikromorfoldgial ismeretak segit-
hetnek pl. a citotoxikus, allergizdld komponenseket nem
tartalmazd fémobtvizetek fejlesztésénél, a kerdmia ége-
tesi technoldgiajanak optimalizélasaban.

Jelen munkank célja Wiron 89 (Bego) fogészati fém-
dtvdzet és Vision (Wohlwend) VITA VMKEE (Vita), Carat
(Dentsply/DeTrey) keramia opagquer kdzditi hatarfelllet
eriékelése transzmisszids elektronmikroszkdpos (TEM),
valamint hdrompontos kerdmialevaldsi vizsgélati méd-
szerekkel.
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Anyag és mddszer

A TEM kisérletekhez Wiron 82 ((Bego, Bremen) foga-
szati fémdivozetbdl hat 10 x 10 x 2 mm-es prébatestet
készitettlink, amelynek az egyik felszinét metallogréfiai
mddszerekkel poliroztunk. A polirozott fémfelszinre Visi-
on (Wohlwend AG, Eschen), Vita VMK 95 (Vita Zahnfab-
rik, Bad S&kingen) and Carat (DeTrey/Dentsplay, Kons-
tanz) keramia opaquert, majd keramiat égettiink a gya-
ri elbirdsoknak megfelelden.

Az elkészilt mintakat keresztirdnyban félbevagtuk,
beagyaziuk, majd a fém—keramia hatarfelliletet ismét
felpoliroztuk. A mintat transzmisszids elektronmikrosz-
koppal, elektronsugaras mikroanalizissel vizsgaltuk
(JEOL 2000FX-1i mikroszkép, Link-1sis EDS).

A 3 pontos levalasi vizsgalatot a DIN (13297) szab-
vany alapjan végeztik el. 3 x 10db 25 x 5 x 0.5mm-es
probatestet dntéttink Wiron 99 (Bego, Konstantz, Bre-
men) étvbzetbdl, majd kerémiatipusonként 10-10 fém-
lap felszinére 8 x 5 x 1 mm-es kerdmiaréteget égettiink
fel mind a harom kerdmiatipusbdl.

A mérést Instron 4302 univerzalis gép segitségé-
vel végeztik az elbtoldsi sebesség 0,5mm/perc volt
(1. &bra).
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Kerémia
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1. &bra. A 3 pontos kerdmia kezdeli levalasi hajlitd-vizsgalatot
bemutatd rajz

A 1 (lerepedési szilardsag, N/m?)értéke:

T=K" Figrsers:

Ahol

k: az adott Otvozet rugalmassagi modulusatdl {Young-
rmodulus) és a fémlemez vastagsagatal fligad allando;

F: a keramia lerepedésekor mért er.

A kapott eredményt SPSS + statisztikal program segit-
segével értékeltik.

Eredmények

Az 2. abran a Wiron 88-VITA VMKES hatarfelllet TEM
felvétele lathatd. Az EDS analizis szerint az A" jell terd-
leteken, a fémfelszinen buborékszerl Ovegzarvanyok
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3. dbra, MiCr—\ison hatarfelilet TEM-képe

alakulnak ki, mely felett polikristalyos Cr,O, réteg (B)
helyezkedik el. A 3. &bra a Wiron 99-Vision hatarfelszin
TEM felvétele szerint az A" jeldlésd zarvanyok a Si mel-
lett egyeb elemeket is tartalmaznak a keramia Gvegmat-
rixbél, mint pl. K. Ezen képletek felett szintén megtalal-
hatd egy nanckristalyos Cr-tartalmi réteg (B), melyet
egy Cr—Ni-tartalmi nagyobb szemcseméretil polikris-
talyos réteg fed (C). A 4. abran a Wiron 98—Carat rend-
szer TEM felvétele lathatd, melyen mind a buboréksze-
ri Gvegzérvanyok (A), mind a Cr-tartalmi nanokrista-
lyos (B), és elsdsorban Cr, Ni, Ti tartalmu polikristalyos
rétegek (C) megfigyelhetéiek.

Az 1. tablazat mutatja a harompontos hajlitasi lere-
pedésifesziltségi értékeket. A Carat esetén 41.67+5.(1
MPa, VITA VMKES keramianal 52.89+8.06MPa, Vision
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4. gbra. NiCr—Carat hatarielilet TEM-képe

alkalmazédséndl 56.58+10.21MPa volt a levaiasi feszilt-
séqgi érték. A hdrom kerdmiatipus ezen paraméterei
kbzdtt p=0,05 szinten nincs szignifikéns kilonbség.

1. tabldzat

A NICr=Vita VMKES, NiCr=Vison és NiCr—Caral rendszerex
kezdeti levéldsi feszilisegédrickei

Wiengs- Wiron88- | Wirong9-
Carat VITA VMKES | Vision
| Atlag | . !
| [ 41,67 52,89 56,58 |
_;meill__- : =+
| Max. - -
(MPa) | 48 851 72 |
Min. | | i
| (MPa) | 318 40,6 ; 44.8 |
] ] ]
| Szbrds | :
| 50 8,08 10,22
| (MPa) | ’ !
Megbeszélés

A kerdmia egyike a legrégebben alkalmazott anyagoknak a
fogoétldsok készitesénél. Elényds tulajdonsagai (pl.: nem
oldédnak ki feliletebdl ciiotoxikus, allergizald vegylietek,
kopasalld, tipustdl figgben nagy hajlitasi, nyomasi szilard-
sagl) mellett torékenysége taldn az egyetlen hatranyos
tulajdonséga. A fémre égetett kerdmiapdildsok esetében
a fém—keramia kitddés sajalossagainak, folyamatanak
pontos ismerete nagyméntékben segithet ezen fogpdtia-
sokhoz hasznalatos fémotvizetek, keramiak fejlesziésé-
nél, kerémiaégetési eljdrasok optimalizalasanal.

A NiICr otviizetek és a keramia kétddését, ennek mér-
tékét (hajlitdsi szilardsdg, nyirasi szilérdsdg, szakitasi
szilardsag, litési szilardsag), mikromorfeldgiajat (SEM,
elektronsugaras mikroanalizis, vonalpasztazas, elemel-
oszldsi térkép) tbbben tanulmanyoztak.

Az Gn. harompontos levaldsi feszliliség vagy kezdeti
lerepedési fesziliség mérése egyike a leggyakrabban
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alkalmazott médszereknek. Ezen mérés esetén — melyet
egyes szerzdk nem minden fém esetén tartanak alkal-
mazhatonak — nyird és szakitd erdk erddjét merhetjik,
A DIN (13227) szabvény 25 Mpa feletti érték esetén tart-
ja megfelelének a fém—kerdmia kitddést, melyet méré-
seink szerint valamennyi kerdmiatipus biztosit. Ezen
eredmenyeink az irodalomban kdzolt értekekkel meg-
egyeznek [1, 8, 7, 9].

A mikromorfolégiai vizsgélatainkban a transzmisszi-
os elektromikroszképos médszer az eddigi megolda-
soktdl kedvezdbb feloldést biztosit, igy a szubmikronos
méret hatarfellleti fazisok elemzése nagyobb pontos-
saggal végezhetd el. Lathatd, hogy a NiCr dtvizetek
esetén valamennyi keramianal morfoldgiailag hasonld,

| de Osszetételében vallozd fazisok alakulnak ki. Minden

esetben megfigyelhetd egy apro kristalyos (10-20 nm)
Cr,0, réteg, mely alatt buborékszerii amorf zarvanyok
sorozata talélhatd. Nem teljesen tisztdzott ezen képle-
tek pontos térbeni haromdimenzids (30) elhelyezkedé-
se, illetve ezek kapcsolaia a keramia Ovegiazisaval, illet-

| ve szerepe a keramia nanomechanikai elhorgonyzasé-

ban. Az égetési idd ndvelésével kordbbi vizsgalataink
szerini [3, 4, 5] egy nagyobb kristalyos (50—100 nm) fazis
fejléidik ki, ez azonban egyes keramiék esetén — ha nem
is nagymeértékben — mér a gyéri égetési idd alkalmaza-
sanal is megfigyelhetf.

5. &bra. Kerdmia nélkil égetatt (oxidalt) Ni-Cr Stvizet felszini rétege
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Ha a Ni—Cr étvGzetet kerdmiaréteg nélkiil hevitjik —
egyébkent a kerdmia égetési paramétereivel megegye-
28 korllmeények kozott —, akkor is megfigyelhets a fém
felszinén a nanokristalyos Cr-oxid réteg (B) kialakulasa
(5. &bra). Az oxidréteg alatt Gregsor (A) figyelhetd meg.
Ennek a szerkezetnek a |étrejétte a Cr nagy szegregd-
cios es oxidacios hajlamaval magyarazhato. Az liregek
— amennyiben a felszint kerémiaval fedjik — a hékeze-
I€s sordan az oxidréteg szemcsehatarain keresztil torig-

né diffdzidval feltdltSdnek a kerdmia gyorsan diffundalé | 2003- 82-(Spec |ss B) 238,

kompenenseivel és Iéirejdnnek a kordbban megiigyeli
amorf szerkezetl zarvanyok.

Eddigi méréseink alapjan valdszinlsithetd, hogy a
hatarfel(let mikromorfolégiajat elsdsorban a fémotvdzet
osszetétele hatdrozza meg[1, 8], ezen Gjonnan kialakult
fézisok pontos kémiai dsszetételében pedig a keramia
€s az égetési paraméterek (hdmérséklet, vakuum-érték,
égetesi idd) jatszanak fontosabb szerepet, A lerepedé-
si értékek és morfoldgia hasonldsdga arra utal, hogy a
vizsgalt rendszerek mindegyikében megfigyelhetd fazi-
sok (amorf zarvanyok és Cr, 0, réteg) hatarozzék meg
alapvetfen a kdtés szilardsdgat.
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Hecends C, Dardcz L, Deix Gy, Bexe DL:

| is basically determined by the compasition of the alloy while in the chemical composition of the newly developed phases |

the ceramic and the parameters of firing (temperature, magnitude of vacuum and firing time) play an important role. Val-
ues of cracking and morphelogical resemblance suggest that the superficial micromorphological and nanomorphologi-
cal structures, acting as mechanical anchoring elements, play an important role in fixing the ceramic.
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