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A kerdmia kotédését a fémétvozetek feliletéhez tébb mechanizmus
biztosithatja pl.: a mechanikai kétodés, a fesziilés és a kémiai kotdés
[7]. E folyamatok pontos megismerésére segitséget nyujthat, pl.: fo-
kozott kotédéssel rendelkezé fém-kerdmia rendszerek kifejlesztésé-
ben hipoallergén fémésszetétel megvdlasztdsdban, a kerdmia égetési
technolégidjdnak optimaldsdban.

A fém-kerdamia kotés mechanikai tulajdonsdgainak vizsgdlatdra
szolgdlé médszerek (pl.: szakité-, iit6- és nyirdszildrdsdg) mellett el-
terjedtek a szerkezeti és analitikai vizsgdlatok is, melyek segitségé-
vel meghatdrozhaté a hatdrfelszini zéndban, a kotésben részt vevé
anyagok szerkezete, atomi és molekuldris osszetétele, melyekbdl ko-
vetkeztetni lehet az egyes kotési mechanizmusokra.

Szantho von Radnoth és mtsai [11], Brantley és mtsai [3] rontgen-
diffrakciés analizissel és spektroszképidval; Ringle és mtsai [9], Anu-
sauice és mtsai [1, 2], Watanabe és mtsai [13], Inoue [5], Pask és Tom-
sia [8] elektronsugaras mikroanalizissel; Moya és mtsai [6] radioizo-
tép segitségével vizsgdltdk a fém kerdmia hatarfeliletek szerkezetét,
Gsszetételét és a kotésben szerepet jatszo diffuziés folyamatokat.

Jelen munkdnk célja a Wiron 99 (Bego) fogdszati fémoétvozet és a
Vision (Wohlwend AG) kerdmia opaquer kozotti hatdrfelilet kiérté-
kelése pdsztdzo elektronmikroszkopos vizsgdlati médszerekkel.

Anyag és modszer

A kisérletekhez Wiron 99 (Bego) fogdszati fémotvozetbdl egy 10x10x2
mm-es probatestet készitettiink, amelynek az egyik felszinét metallogra-
fiai médszerekkel poliroztuk. A polirozds utolsé fazisdban 0,1 ym alumi-
nium-oxid ecsiszolé szuszpenziét haszndltunk. A polirozott fémfelszinre
Vision (Wohlwend (AG) kerdmia opaquert égettiink. A hatdrfelszini re-
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akcick jobb kiértékelhetGsége érdekében az opaquer égetési idejét a gyari
eloirdsoknak tizszeresére (20 percre), mig az égetés maximadlis hémér-
sékletét 50 °C-al emeltiik meg. Az 1. és 2. opaquer rétegek égetésekor az
elémelegités egyarant 600 °C volt, a szdritds 2 és 3 perc volt, a felftitési
sebesség egyardnt 80 °C/min, a végsS hdmérséklet pedig 1020 °C és 1000
°C volt, az égetési id6 10-10 perc, vdkuumban. Az opaquer rétegre kerd-
midt égettiink a gydri el6irdsoknak megfeleléen.

Az elkészilt mintdt keresztirdnyban félbevdgtuk, bedgyaztuk,
majd a fém-kerdmia hatdrfeliiletet ismét felpoliroztuk. A vizsgalat
el6tt a pdsztdzo elektronmikroszkdpidban szokdsos médon — szénré-
teget pdrologtattunk a minta vizsgdlandg feliiletére.

A mintat pasztdzé elektronmikroszképidval (PEM) és elektronsu-
garas mikroanalizissel vizsgdltuk AMRAY 18301 tipusi PEM-al a
kovetkez6 mddokban: elemeloszldsi térkép, vonalpdsztdzds és pont-
szerd koncentrdcié-mérések.

Eredmények
Az 1. dbra mutatja a Wiron 99 és Vision kerdmiarendszerben a vizs-

galt hatdrfeluletet. Ldthatd, hogy legaldbb két, szerkezetileg j6l el-
kilonithetd fazis keletkezett.
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1. dbra. A pontszerii koncentrdciomérések 2. dbra. A Si elemeloszldsi térképe a fém-
utdn a minta vizsgalt teriiletérél késziilt keramia hatdrfeliiletén
PEM-felvétel (a vildgos pontok mutatjdk

a mérések helyét)

A 2-4. dbrdkon a Si-, Ni- és Cr-atomok elemeloszldsi térképei ldt-
hatéak. A 2. dbrdn ldthatd, hogy nagy mennyiségi Si taldlhaté a ke-
rdmidban, azonban a hatdrfeliileti rétegben alacsony a koncentrécié-
ja. A 3. dbra mutatja, hogy a kerdmia fel6li fazis Ni-ben dus, mig a
fémoldali Ni-ben szegény. Ugyanakkor (4. dbra) a fémoldali fazis Cr-
tartalma még a fém Cr-tartalmdndl is nagyobb, mig a mdsik uj fdzis
Cr-ban szegény.
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3. dbra. A Ni elemeloszldsi térképe a fém- 4. dbra. A Cr elemeloszldsi térképe a fém-
keramia hatdrfeliileten kerdmia hatdrfeliileten

5. dbra. A Si-atomok koncentrdcioprofilja 6. dbra. A Ni-atomok koncentrdcidprofiljo
a fém-kerdmia hatdrfeliileten a fém-keramia hatdrfeliileten

' 7. dbra. A Cr-atomok koncentrdcidprofilja a fém-kerdmia hatdrfeliileten
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A}z 5-7. dbrdkon a Si-, Ni- és Cr-atomok koncentréciéprofiljai l4t-
hatqak a vizsgdlt teriileten. E vizsgdlati mdédszerrel is megsdllapit-
haté, hogy a Si-atomok koncentriciéja a reakciézéndnsdl hirtelen
cs6kken (5. dbra), a Ni atomok koncentrdcidja a fémfelszin utdn
gsdkken, majd a reakciézéna felszinén 1-1,5 pm széles rétegben
1s’m_é1:, megemelkedik, majdnem eléri a fémétvozetben 16vé koncent-
récidjat (6. dbra), a Cr atomok koncentrdcidja a fémfelszin utdn je-
lentésen emelkedik, meghaladva a fémétvozetben 16vé koncentracié-
jat (7. dbra).

Az 1 . abrdn mutatott teriiletrél pontszeri atomi koncentrdciémére-
seket is végeztink (a vildgos pontok mutatjdk a mérések helyét, fo-
lotte két fekete marker pont kozotti tdvolsdg 0,5 um). E mérések
alapjdn ésszedllitott elemprofilok a 8. dbrdn ldthatéak.

Wiron 99 és Vision hatarfelulet elemprofilja

70,00 Wiron 99 Vision
'__*‘_',_;(_n-)(---—l(

atomi koncentracié (%)

tivolsag a fémfelszintdl (um)

|;.,(...A| — % Si —4—M0 —.4+.-K+8Sn —o—Cr +Nif

8. dbra. A pontszeri atomi koncentrdciémérések alapjdn ésszedllitott profilok a fém-
kerdmia hatdrfeliileten

Megbeszélés

Az_ elektronsugaras mikroanalizist a fenti mddszerekben az elektron-
mikroszkdppal egybekdtott energiadiszperziv réntgen-spektrométer
(EDRS_) segitségével végeztiik (a kivdlasztott teriilet gerjesztett
atomjai dltal emittdlt rontgenfotonok energidjdt és szémdt méri). A
PEMﬂ-kép’teljt szekunder elektronok leképezésével késziiltek. A pont-
szerd mérésnél az egyes pontokbdl 60 mps gydjtottink informéciét
ami I.ehet()’séget nyujtott arra, hogy az adott teriileten 1évé e]emel«*:
atomi koncentrécigjit néhdny tized % pontossdggal hatdrozzuk meg.
Ezzel a médszerrel Anusavice K. J. és mtsai. [1] kémiai interdiffiziét
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taldltak a fém-bond-kerdamia rendszerekben (6-13 pm széles interak-
ciés zonak keletkeznek, valamint 1,5-3 pm széles reakciés rétegek a
fémfelszinen). A bondanyagok jelenléte fokozhatja, de csokkentheti is
a fém és a kerdmia kozti interakciés zéna szélességét. A fém-oxidok,
melyek jelenléte elengedhetetlen a fémikerdmia két6désben, CryOs,
NiO vagy komplex formédkban TiO - Cry0; (kevert oxid) NiCryOy (spi-
nel) formdkban vannak jelen, amihez hozzdjdrul a NiCr-6tvozet oxi-
déciéval szembeni ellendlldsa. Al-Cr-O vegylileteket vagy ezek ke-
vert komplexeit is kimutattdk [2]. Ringle és mtsai [9] mdsodik és
harmadik fazisok keletkezésérdl szdmol be a hatdrfelszinen, melyek
valésziniileg kémiai kétédésre utalnak. Ni-, Cr-, Mo-, Al-, Si-, Be-
atomok diffizigjat irta le a fémkerdmia hatarfelszinen, mely valtozo
a fém, illetve a kerdmia &sszetételének fiiggvényében. Watanabe és
mtsai [12] magas Si- és Cr-tartalmu otvozeteknél a kerdmia égetésé-
nek korai fdzisdban Cr-oxidok keletkezését, valamint a keramidban
16v6 SnO, 6nnd (Sn) valé redukceidgjdt taldltdk, mely kb. 10 nm széles
réteget alkotott az dtmenetnél. Cr- és Mo-gazdag NiCr-6tvozet oxidd-
cijakor nagy mennyiségi Cr-oxid keletkezésérél, valamint a Cr-
atomok kerdmidba torténé diffizigjardl szdmolnak be (13).

Az adott vizsgdlatokban a mdédszer hdtrdnya, hogy a gydjtott in-
formécié viszonylag nagy, kb. 1 pm széles és 1 nm mély kélcsonhatdsi
térfogatbdl szarmazik, amellett, hogy az dltalunk vizsgdlt hatdrfelu-
let csak néhdny pm széles és tobb, helyenként 1 pm-nél vékonyabb
fazisbdl tevédik ossze. Tehdt az 1 um-nél vékonyabb fdzis elemzésé-
nél mindig ,becsiszik” a szomszédos teriiletekrdl szarmazé jel. Ezt
probaltuk kikiiszobélni a vizsgdlt pontok kozétti 0,5 pm-es tdvolsag-
gal. A mintafelszin toltédése viszont az elektronnyaldb eltérését
okozhatja, ami a vizsgdlt teriilet elmozduldsit eredményezi, igy a
mérési pontok elesuszhatnak.

Az elektronsugaras mikroanalizist a vonalpdsztdzdssal is elvégez-
hetjiik. Kivdlasztva egy elemhez tartozé gerjesztési energiatarto-
ményt (ablakot) és csak az ide esd energidjui rontgenfotonokat szém-
ldlva egy vonal mentén torténd pdsztdzds sordn, az adott elem kon-
centrdciéprofilja meghuzhaté. Siebert és mtsai [10] CrCoMo- és
NiCrMo-tartalmu 6tvozeteknél 8 pm-es Cr- és kompenzdcids Co- és
Ni-diffuziét taldltak a kerdmidba, valamint a Si-atomok diffuziéjdt a
fémbe.

Vonalpdsztdzdsos és elemeloszldsi térkép mddszerek egyiittes
hasznalataval Pask és Tomsia [8] kimutattdk, hogy az adalékok fo-
kozzdk a NiCr-6tvozet oxidrétegének porézussdgdt és ezt az oxidréte-
get penetrdlja a kerdmia, ami kivdld kémiai k6t6dést eredményez.

Mivel ennél a vizsgdlatndl csak max. néhdny masodperces adat-
gytjtési id6k vannak megengedve, ezért a koncentrdciéprofilok pon-
tatlanabbak (zajosabbak).

Az elemeloszldsi térkép a vonalpdsztdzdshoz hasonlithaté, ha a
pdsztdzast az egész ldthaté teriileten végezziik. Az egyes pontokbdl
azonban csak néhdny tized mdsodpercig gydjtott informadcid til zajos
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ahhoz, hogy fényességi fokot rendeljiink, ezért csak egységesen vild-
gos pontok generdlédnak, ha a beiitési szém az adott energiaablak-
ban egy adott értéket meghalad (tehdt ott taldlhaté az adott elembadl).
E mddszert alkalmazva Williams és mtsai. [14] Be-tartalmi otvézet
felszinén a kerdmia égetés soran a BeO-redukcidja révén Be-gazdag
reakciézona keletkezésérdl szamolnak be. Szerintiik a fogdszati ke-
ramia égetési héfokdn Be*™ keletkezik a fémkerdmia dtmenetnél és
negativ toltés a kerdmia felszinén. Az igy kialakult elektromos tér
hatdsdra a mobilis Li- és Ni-ionok vdndorolnak a fémbél a kerdmis-
ba. Wiron77 6tvozet és VITA VMKG68 kerdamia kozotti hatdrfelszint
vizsgdlva Claus H. Cr-dus réteg kialakuldsdrdl szdamolt be [4].

Kilonféle PEM-es mddszereket haszndlva az dltalunk vizsgalt
rendszerben is a fém-kerdmia kétésben szildrd fazist reakcigval ke-
letkez6 kozbensé fdzisok jatszanak szerepet (1. dbra). Az analitikai
moédszerek megmutattdk, hogy a keletkezé fazisokban a Ni- és a Cr-
tartalom nem monoton viltozik a fémtél a keramia irdnydban halad-
va. Ez ers kémiai hatdsokat tiikroz (a Cr, illetve a Ni szelektiv affi-
nitdsdt mutatja). Anusavice K. J. és mtsai [1], Ringle és mtsai [9]
valamint Pask és Tomsia [8] munkdikban hasonlé 4j fazisok kiala-
kuldsdrél szdamolnak be, de az dltalunk vizsgdlt anyagban a leirt fel-
tételek mellett e fdzisok kifejezettebbek, markddnsabban elkiiléniil-
nek egymadstdl.

[RODALOM: 1. Anusavice, K. J., Ringle, R. D., Fairhurst, C. W.: Adherence controlling
elements in ceramic-metal systems. II. Nonprecious alloys. J. Dent. Res. 56, 1053, 1977.
— 2. Anusavice, K. J., Ringle, R. D., Fairhurst, C. W.: Bonding mechanism evidence in
ceramic-nonprecious alloy system. J. Biomed. Mater. Res. 11:5, 701, 1977. — 3. Brantley,
W. A., Zuo Cai, Papazoglou, E. Mitchell, J. C., Kerber, S. J., Mann, G. P, Barr, T. L.: X-
ray diffraction studies of oxidized high-palladium alloys. Sent. Mater. 12, 333, 1996. —
4. Claus, H.: Gefiigeuntersuchungen an metallkeramischen Systemen, dentallabor.
XXXI, 597, 1983. — 5. Inoue, K., Murakami, T., Terada, Y.: The bond strenght of
porcelain to Ni-Cr alloy — the influence of thin or chromium plating. Int. J.
Prosthodont. 5:3, 262, 1992. — 6. Moya, F., Payan, J., Bernardini, J., Moya, E. G.:
Experimental observation of silver and gold penetration into dental ceramic by means
of radiotracer technique. J. Dent. Res. 66, 1717, 1987. — 7. Noort, R.: Introduction to
dental materials. Mosby, Spein, 1994. 216. — 8. Pask, J. A, T. omsia, A. P.: Oxidation
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face during porcelain firing (2). A commercial alloy containing hiher Cr and Si. Shika
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