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Abstract

Protezy state wykonane na podbudowie metalowej
licowane ceramikg stanowig istotng cze$¢ metod
uzupetnienia brakow zebowych, jakie sg do dyspozycji
w dziedzinie protetyki stomatologicznej. Korzystne
wyniki leczenia z zastosowaniem protez statych,
wykonanych ze stopu metalu i/lub ceramiki zalezg
w duzym stopniu od starannie przeprowadzonej
diagnostyki uktadu stomatognatycznego, a takze od
wtasciwego zaplanowania postepowania klinicznego
i laboratoryjnego. Najlepsze wyniki mozna osiggngc
tylko wtedy, gdy wybrany materiat na proteze statg,
a takze sposob opracowania zeba bedg zgodne
réwniez z oczekiwaniami pacjenta. Mimo iz rozwig-
zania tego typu sg znane od bardzo dawna, nadal
cieszg sie ogromng popularno$cig wsrod pacjentow.
Spowodowane jest to bardzo dobrg wytrzymatoScig
oraz odpowiednig estetykg, ktora jest bardzo wazna
dla pacjentow. Wysokg estetyke uzyskuje sie poprzez
licowanie konstrukcji podbudowy metalowej ceramikg
tlenkowsg, ktora niemal identycznie odzwierciedla
twarde tkanki zeba.

W pracy wykorzystano stopy firmy Dentau-
rum Remanium CSe, na ktérych powierzchnie
zostaty natozone warstwy opakerow w postaci
proszku i pasty. Na powierzchnie stopu natozono
ceramike firmy Vita Master oraz VM13. Probki
zostaty poddane badaniu chropowatosci, porowa-
tosci oraz przeprowadzono analize pierwiastkow
w danym obszarze ceramiki.

Przeprowadzone badania wykazujg, ze warstwa
posrednia (opakerowa) wptywa na potgczenie stopu
z ceramikg. Najlepsze rezultaty wykazuje gdy poro-
watos$¢ jest minimalna. Na podstawie wynikéw nie
stwierdzono wptywu rodzaju warstwy pos$redniej na
wytrzymato$¢ potgczenia stopu z ceramikg. Potwier-
dzono, ze parametr chropowato$ci istotnie wptywa na
wytrzymato$¢ potgczenia metal-ceramika. Badania
morfologiczne wykonane przy uzyciu mikroskopu
skaningowego SEM wykazaty, ze po wypaleniu za-
chodzg zmiany w stezeniu pierwiastkbw na granicy
ceramika-stop.

Stowa kluczowe: ceramika, metal, oksydacja,
warstwa posrednia

[Inzynieria Biomateriatéow 152 (2019) 21-28]

Fixed alloy and ceramic prostheses constitute an
important part of remedies available at the disposal
of restorative dentistry. The successful treatment
with fixed prostheses made of alloy or ceramics, or
a combination of both materials, depends to a large
extent on the thorough diagnosis of the masticatory
organ, as well as the proper planning of clinical and
laboratory procedures. The best results can only
be achieved if the material chosen for the perma-
nent prosthesis and the method of developing the
tooth is also adjusted to the patient’s expectations.
Although this type of solution has been known for
a very long time, it is still very popular among patients.
This is due to very good durability and appropriate
aesthetics, which is very important for patients.
High aesthetics is achieved by veneering the metal
framework construction with oxide ceramics that al-
most identically reflect the hard tooth tissues.

In this work, we used the Remanium CSe alloy with
layers of powder and paste applied to the surface.
The samples were subjected to the roughness, po-
rosity, as well as elemental analysis in a given area
of ceramics.

The conducted examinations showed that the
intermediate (opaque) layer affects the connection
of the alloy with ceramics. The best results were
achieved when the porosity was minimal. Based on
the results of the study, it was found that the type of
intermediate layer did not influence the strength of the
alloy with ceramics. It was confirmed that the rough-
ness parameter significantly affected the strength of
the metal-ceramic bond. Morphological studies via
SEM scanning microscopy showed that after firing,
changes occurred in the concentration of elements
at the ceramic-alloy border.

Keywords: alloy, ceramics, oxidation, intermediate
layer
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Wprowadzenie

Mimo coraz nowoczesniejszych technik, urzgdzenh
i materiatow stuzgcych do wykonania statych uzupetnien
protetycznych, technika metalowo-ceramiczna wcigz pozo-
staje niezawodng i popularng metodg wykonania r6znego
rodzaju prac protetycznych (korony, mosty).

Potgczenie pomiedzy metalem a ceramikg uzyskuje
sie na drodze chemicznej, fizycznej i mechanicznej [1].
Potaczenie chemiczne w tym przypadku to reakcje za-
chodzgce pomiedzy warstwg tlenkéw, a masg opakera.
Sita wystepujgcych wigzan chemicznych nie jest zbyt
duza, dlatego nalezy szczegdlnie doktadnie przygotowac
powierzchnie metalu, aby uzyskac trwate potgczenie stopu
z ceramikg [2,3].

Aby zwiekszy¢ adhezje ceramiki do podbudowy, nalezy
odpowiednio dopasowac¢ wspotczynnik rozszerzalnosci
cieplnej miedzy podbudowg a ceramikg. Dobre potgczenie
miedzy metalem a ceramikg wymaga doboru materiatow
o odpowiednich wspoétczynnikach rozszerzalnosci cieplne;.
Wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej ceramiki jest tylko
nieznacznie mniejszy niz metalu [4]. W celu uzyskania
odpowiedniego potgczenia rdéznica ta powinna wynosié
pomiedzy 0,5-1,5%10%/K w temperaturze 25-500°C. Wspdt-
czynnik podbudowy metalowej, jak i ceramicznej powinien
miec¢ nizszg wartos¢. Jest to zwigzane ze skurczem cera-
miki [5]. W wigkszosci przypadkéw producenci ceramiki
podajg tabele stopdw, na ktérych mozna napala¢ dang
ceramike. Trzeba tez przyjgc¢, ze jesli roznica we wspot-
czynnikach rozszerzalnosci cieplnej jest mata, konstrukcje
nalezy studzi¢ szybciej. Postepowanie to jest zwigzane z
naprezeniami powstajgcymi na styku ceramiki i podbu-
dowy. Przy szybkim studzeniu moze dojs¢ do powstania
peknie¢ materiatu ceramicznego [4,6-8].

W celu zwigkszenia rozwiniecia powierzchni wykorzystu-
je sie piaskowanie, ktére moze przyczynic sie do lepszego
potgczenia stopu z ceramikg. Powierzchnia uzyskuje wtedy
wiekszg chropowatosc. Istotne tez jest uzycie rodzaju
i wielkosci Scierniwa.

Jakos$¢ potgczenia metalowo-ceramicznego zalezy od
dziatania kilku czynnikéw: zwilzalno$ci porcelany, grubosci
warstwy tlenkowej, potgczenia mechanicznego, potgczenia
zwigzanego z roznicg kurczliwosci materiatéw, dyfuzji [8].
Dobre zwilzenie powoduje gtebokg penetracje ceramiki
w strukture metalu. Proces zwilzenia, ktory jest bardzo
wazny dla dobrego potgczenia metal-ceramika moze zo-
sta¢ zaburzony przez zanieczyszczenia. Jedng z metod
czyszczenia powierzchni metalowych jest uzywanie pary
wodnej. Po tej czynnosci struktura metalowa nie powinna
by¢ dotykana [9].

Grubos¢ warstwy tlenkéw ma wptyw na adhezje miedzy
stopem a ceramikg. Nie moze by¢ zbyt gruba ani zbyt
cienka [9]. W warstwie tej nastepuje dyfuzja atoméw z
powierzchni stopu i ceramiki oraz powstaje miedzy atoma-
mi zawartymi w stopie i tlenie — czyli powstania tlenkéw.
Pozostawiona warstwa polepsza ostateczne wtasciwosci
mechaniczne [9].

Celem niniejszej pracy byto okreslenie wptywu warstwy
potgczenia metal-ceramika. Cze$¢ badawcza obejmuje
badania porowatosci, a takze okreslenie zawartosci
pierwiastkow w poszczegolnych warstwach przy pomocy
mikroskopu skaningowego.

Introduction

Despite the development of more and more modern
techniques, equipment and materials used to manufac-
ture permanent prosthetic restorations, the metal-ceramic
method is still a dominant one to perform various types of
prosthetic work due to its reliability and predictability.

The connection between metal and ceramics is obtained
chemically, physically and mechanically [1]. The chemical
bond results from the reaction between the oxide layer and
the intermediate layer connecting the alloy to the ceramic.
The strength of the occurring chemical bonds is not par-
ticularly high, so it is important to prepare the metal surface
carefully to obtain the permanent bonding of the ceramic
alloy [2,3].

In order to increase the forces that cause adhesion,
the thermal expansion coefficients between the support
and the ceramics should be appropriately chosen. A good
connection between metal and ceramics requires the
selection of materials with appropriate thermal expan-
sion coefficients. The thermal expansion coefficient of the
ceramics is only slightly lower than the one of metal [4].
To assure adequate adhesion, the difference should be
between 0.5-1.5 x 10¢/K at 25-500°C. Both the metal and
the ceramics substructures should be endowed with lower
values since after cooling the ceramics is pressed against
the metal surface as a result of the difference in the thermal
expansion parameters [5]. In most cases, the ceramics
manufacturers provide tables of alloys that can be fired
on particular ceramics. It is also important to assume that
if the difference in thermal expansion coefficients is small,
the structure should be cooled faster. This procedure is re-
lated to the pressures arising at the contact of the ceramic
underlay. During the rapid cooling process, cracks in the
ceramic material might occur [4,6-8].

In order to facilitate surface development, the sandblast-
ing technique is used, which can contribute to the better
connection between the alloy and ceramics.

The quality of the metal-ceramics joints that occur
during permanent prosthetic work is a result of several
factors, such as ceramics wetting, oxide layer thickness,
mechanical joint, shrinkage difference, diffusion. The ef-
ficient wetting causes deep penetration of the ceramics
into the irregular metal structure. However, the moisturizing
process, which is very important for a good metal-ceramics
combination can be inhibited by impurities. One of the
methods of cleaning metal surfaces is water vapor. After
this process, the metal structure should not be touched [9].

The thickness of the oxide layer affects the adhesion
between the alloy and the ceramics. It should not be ei-
ther too thick or too thin. In this layer two processes take
place: the diffusion of atoms from the alloy surface and the
ceramics and the formation of the oxide between the alloy
atoms and oxygen. The obtained layer improves the final
properties of the joint.

The purpose of this work was to determine the effect of
the metal-ceramic joint layer. The research part includes
porosity tests, as well as determining the content of elements
in individual layers, using a scanning microscope.
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Materialy i metody

Zakres pracy obejmuje ocene potgczenia ceramiki ze
stopem nikiel-chrom na podstawie wykonanych prébek
przy uzyciu trzech warstw posrednich: w formie proszku
drobnoziarnistego do stosowania w konwencjonalnym za-
kresie WRC (prébka A), w postaci proszku do stosowania
w zakresie WRC 13,8-15,2 (prébka C) oraz konsystencji
pasty (prébka B). W pracy uzyto ceramiki tlenkowej firmy
Vita. Ceramika ta zawiera SiO, 58-63%, Al,O, 20-23%,
Na,O 6-11%, K,0 4-6%, B,0,0,5-2% CaO <1% i TiO,<1%.
W TABELI 1 przedstawiano poszczegdlne probki z réznymi
warstwami posrednimi.

TABELA 1. Prébki przeznaczone do badan.
TABLE 1. Description of individual samples.

Materials and Methods

The scope of this work includes evaluating the combina-
tions of nickel-chromium alloy and ceramics. Three types of
intermediate layers were used: fine powder in the conven-
tional WRC range (sample A), powder for WRC 13.8-15.2
(sample C) and paste (sample B). Vita oxide ceramics was
used in the work. These ceramics contains SiO, 58-63%,
Al,O; 20-23%, Na,O 6-11%, K,O 4-6%, B,O; 0.5-2% CaO
<1% and TiO, <1%. TABLE 1 shows individual samples with
different intermediate layers.

Probka A Opaker + ceramika

Sample A Intermediate layer + final ceramics

Prébka B Opaker w formie pasty + ceramika

Sample B Intermediate layer in the form of paste + final ceramics

Prébka C Wash Opaker + opaker + opakdentyna + ceramika

Sample C 2" intermediate layer + additional bonding layer + specific ceramics

Probki przeznaczone do badan zostaty wykonane ze
stopu Remanium CSe NiCrMo o $rednicy 0,5 mm. W skfad
tego stopu wchodzi Ni 61%, Cr 26%, Mo 11%, Si 1,5%
i Fe 1,2%. Na ich powierzchnie zostaty natozone warstwy
opakeréw w postaci proszku i pasty. Do badan uzyto po 3
prébki z kazdego rodzaju. Probki stopu nikiel-chrom zostaty
przeszlifowane na papierach o ziarnistosci 800 i 1200, aby
uzyskac gtadkg, oczyszczong powierzchnie. Kolejnym eta-
pem byto wypiaskowanie prébek tlenkiem glinu o rozmiarze
ziarna 110 ym pod cisnieniem 2,5 bara, ktére miato na celu
rozwiniecie powierzchni, a tym samym zwiekszenie przy-
czepnosci naktadanej ceramiki. Przed przystgpieniem do
naktadania opakera kazda z prébek zostata oczyszczona
pod cisnieniem pary wodnej. Procedura naktadania ceramiki
na powierzchnie metalu byta zgodna z zaleceniem produ-
centa. Pierwszym etapem jest naktadanie opakera, ktory
nadaje koronie podstawowy odcien. Opaker w proszku
jest rozrabiany z ptynem VITA VM OPAQUE FLUID. Masa
powinna mie¢ wodnistg konsystencjg. Za pomocg pedzla
nakfada sie opaker na suchg i czystg strukture metalows.
Nastepnie pokrywa sie powierzchnig licowang rozrobionym
opakerem za pomoca pedzla lub szpatutki i napala sie.
Analogicznie pokrywa sie suchg strukture metalowg opake-
rem w pascie. Po natozeniu dentyny, naktada sie warstwe
masy VITAVM.13 ENAMEL. Po natozeniu kazdej z warstw
ceramika byta napalana w piecu do ceramiki firmy Vita.
Temperatura wypalania ceramiki to 890-960°C.

Badania profilometryczne wykonano z wykorzystaniem
konfokalnego laserowego mikroskopu skaningowego
(CLSM) Nikon MA200. Jest to mikroskop uniwersalny
o odwrdéconej optyce, ktory wyposazony zostat w najnowszy
system konfokalny C1. System C1 umozliwit obserwacje
i rejestracje przekrojoéw optycznych badanych prébek, ktore
postuzyty do analizy topografii powierzchni. Zrédtem $wiatta
w mikroskopie konfokalnym sg lasery, ktére posiadajg wigz-
ke Swiatta o okreslonej dtugosci fali i natezeniu. Do skano-
wania powierzchni prébek wykorzystano laser argonowy
o dtugosci fali A = 488 nm. Obrazy rejestrowano przy pomocy
programu EZ-C1. Obrazy z mikroskopii optycznej zostaty
opracowane w programie Imaged, ktory zostat specjalnie
dostosowany do mikroskopu w celu uzyskania informac;ji
odnosnie porowatosci. Do analizy przekroju warstw ceramiki
postuzyt mikroskop metalograficzny.

The test samples were made of 0.5 mm diameter Re-
manium CSe NiCrMo alloy. This alloy consists of Ni 61%,
Cr 26%, Mo 11%, Si 1.5% and Fe 1.2%. On their surface,
opaque layers were applied in the form of powder and
paste. The nickel-chromium alloy samples were ground
on 800 and 1200 grain papers to obtain a smooth and
clean surface. Next, the samples were sandblasted with
the aluminum oxide powder of 110 uym in diameter at the
2.5 bar pressure to develop their surface and thus increase
the adhesion of the applied ceramics. Before applying the
first layer of ceramics (intermediate layer), all samples
were cleaned under the steam pressure. The procedu-
re for applying ceramics to the metal surface stayed in
accordance with the manufacturer's instructions. The first
stage was the application of opaque, which gives the crown
a basic shade. The powder opaque was mixed with VITA
VM OPAQUE FLUID. The mass should have a watery
consistency. The opaque was applied to a dry and clean
metal structure with a brush. Then the veneered surface
was covered with the crushed opaque with a brush or
spatula and fired on. Similarly, the dry metal structure
was coated with the opaque paste. After applying dentin,
a layer of VITAVM.13 ENAMEL was applied. After applying
each layer, the ceramics were fired in a Vita ceramic oven.
The ceramic firing temperature was 890-960°C.

The profilometric tests were performed using Nikon
MA200 confocal laser scanning microscope (CLSM)
with inverted optics equipped with the latest confocal C1
system. The C1 system allowed for the observation and
recording of the optical cross-sections of the samples to
analyze the surface topography. An argon laser wavelength
A =488 nm was used to scan the surface of the samples.
The images were recorded using the EZ-C1 program.
The resolution of the recorded images was 512x512 pixels.
A detailed analysis of the confocal microscope data was
performed using the MountainsMap Premium program.
The calculations were performed in east-west direction.
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Do oceny powierzchni potgczenia wykorzystano do-

® ® o o o o ® datkowo elektronowy mikroskop skaningowy JEOL JSM

— 6610LV przy pomocy standardowego oprogramowania.
Napiecie przyspieszajgce wynosito 20 kV. Rozdzielczos¢
rejestrowanych obrazow wynosita 512x512 pikseli.
Szczegétowa analiza danych uzyskanych za pomoca
mikroskopu konfokalnego zostata przeprowadzona
przy pomocy programu MountainsMap Premium firmy
Digitalsurf. Obliczenia dotyczyty odcinka skierowanego
w kierunku wschod-zachod. W celu okre$lenia zawarto$ci
pierwiastkéw w poszczegdlnych obszarach wykonano
mikroanalize rentgenowskg (EDS) firmy NORAN z opro-
gramowaniem VENTAGE oraz wykonano identyfikacje
faz metodg dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych
EBSD firmy NORAN.

Obrazy uzyskane za pomocg mikroskopu optycznego
metalograficznego zinterpretowano przy uzyciu progra-
mu Imaged w celu okreslenia porowatosci danej probki.
Wymagato to przetworzenia otrzymanych zdje¢ na obrazy
8 bitowe w skali szarosci oraz zwiekszeniu kontrastu w
celu zréznicowania detali.

Nastepnie wykonano badanie przy uzyciu elektro-
nowego mikroskopu skaningowego HITACHI S-3000N,
wyposazonego w zestaw do mikroanalizy rentgenowskiej
(EDS-NORAN). Badania wykonano w celu okreslenia
zawartos$ci pierwiastkbw w poszczegdlnych obszarach
ceramiki.

Wyniki i dyskusja

Na RYS. 1 przedstawiono strukture geometryczng
powierzchni badanych probek po piaskowaniu. Dane te
otrzymane zostaty za pomocg mikroskopu konfokalnego
CLSM.

Na RYS. 2 znajdujg sie struktury geometryczne po-
wierzchni badanych prébek po wypaleniu.

TABELA 2 zawiera wartosci parametrow chropowatosci.

Na podstawie wynikdw wida¢ zmiane chropowatosci
powierzchni probek objawiajgcg sie w zwigkszeniu war-
tosci Ra, Rz oraz Rg po wypaleniu. Najwigksze roznice
wykazujg powierzchnie probki A i B. Najwigkszg wartos-
cig wspotczynnika Ra charakteryzowata sie probka C.
Parametr chropowatosci w przypadku potgczenia metalu
z ceramikg ma szczegolne znaczenie. Im wiekszy jest ten
parametr, tym wieksza jest mozliwo$¢ uzyskania lepszego
potgczenia metalu z ceramika.

RYS. 3 przedstawia morfologie zastosowanych w pracy
warstw posrednich w formie proszku. Oba materiaty cha-
rakteryzujg sie bardzo podobng morfologia.

Ocene porowatosci poszczegoélnych probek dokona-
no na podstawie obrazéw metalograficznych badanych
powierzchni, ktére zamieszczono w TABELI 3. Badania
jednoznacznie wskazujg na wiekszg porowatos¢ ceramiki
w postaci proszku do stosowania w zakresie WRC 13,8-
15,2.

W celu okreslenia zawartosci pierwiastkow w poszcze-
golnych obszarach ceramiki wykonano analize za pomoca
elektronowego mikroskopu skaningowego. Obszary ana-
lizy ceramiki przedstawiono na RYS. 4. Rysunek zostat
podzielony na 5 obszaréw. Obszar od 1 do 3 to obszar
ceramiki wiasciwej, obszar 4 to warstwa posrednia czyli
opakerowa, natomiast obszar 5 to powierzchnia metalu.

The metallographic microscope was used to analyze
the cross-sections of the ceramics in order to obtain the
porosity values. The images from optical microscopy were
processed using ImagedJ program, which required trans-
forming them into grayscale 8-bit images and increasing
the contrast to differentiate the details.

The HITACHI S-3000N scanning electron microscope,
equipped with NORAN'’s X-ray microarrays (EDS) with
VENTAGE software and the NORAN-based EBSD EBSD
diffraction kit, were used to determine the content of ele-
ments in individual ceramic areas.

Results and Discussion

FIG. 1 represent the geometric surface structure of the
sandblasted samples. The data was obtained by means
of the CLSM confocal microscope.

FIG. 2 represent the geometric sample structure after
stoving.

The TABLE 2 shows the roughness parameters results.

Based on the results, it can be observed that the surface
roughness parameters Ra, Rz, and Rq values increased
after stoving. The biggest differences were noticed for the
samples A and B. The sample C was characterized by the
highest Ra value.

The morphologies of the powder intermediate layers are
depicted in FIG. 3. The image shows that both powders
have very similar morphologies.

The porosity evaluation of individual samples was
conducted on the basis of metallographic images of the
examined surfaces. The TABLE 3 represents the results
showing that the sample C is characterized by the largest
porosity.

The tests clearly indicated the higher porosity of the
powder ceramics used in the WRC 13.8-15.2 range.
In order to determine the content of elements in particular
areas of the ceramics, the SEM analysis was performed.
The areas of ceramics analysis are shown in FIG. 4.

The TABLE 4 shows the content of elements in each
area of ceramics after stoving.
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eeoo0eee TABELAZ2. Zestawienie wynikéw parametrow chropowatosci.
TABLE 2. List of roughness parameters results.

Ra Ra Rz Rz Rq Rq
Prébki po wypaleniu  po piaskowaniu  po piaskowaniu = po wypaleniu  po piaskowaniu  po wypaleniu
Samples Ra Ra Rz Rz Rq Rq
after stoving  after sandblasting after sandblasting after stoving after sandblasting after stoving
[um] [um] [um] [um] [um] [um]
g;‘rf")‘li Q 1.82 1.23 8.54 125 1.65 2.45
52?5’5285 1.65 1.19 8.23 135 1.59 2.39
g’;‘r’:r"‘lae% 1.9 113 9.88 8.5 1,63 1.74

RYS. 3. Obrazy uzyskane za pomoca mikroskopu elektronowego z obserwacja elektronéw wstecznie rozpro-
szonych (BSE) przedstawiajgce morfologie opakeréw: a) prébka A, b) prébka C.
FIG. 3. SEM images (BSE mode) of the powders used as intermediate layers: a) sample A, b) sample C.

TABELA 3. Wyniki porowatosci poszczegdélnych
probek.
TABLE 3. Porosity values of individual samples.

Powiekszenie  Prébka A Prébka B Prébka C

Magnification =~ Sample A Sample B Sample C

Powiekszenie
Magnification 2.43% 1.62% 8.25%
100x o v N ; o
o U) Powiekszenie . 1o L L
— Magnification | 2.23% 0.55% 10.6% L Mes o L
< 200X L IS '}_:‘3 ﬂm
© Powiekszenie . . -
=z D: Magnification 0.82% 0.58% 8.3% RYS. 4. Analiza obszaréw ceramiki.
_ | | I 300x ’ ’ ’ FIG. 4. Analysis of ceramic areas.
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TABELA 4. Zawartos¢ pierwiastkow w poszczegolnych obszarach po wypaleniu ceramiki.
TABLE 4. The content of elements in particular areas of ceramics after firing.

Pierwiastki Obszar 1 Obszar 2 Obszar 3 Obszar 4 Obszar 5
Elements Area 1 [%] at. Area 2 [%] at. Area 3 [%] at. Area 4 [%] at. Area 5 [%] at.
(@] 49.52 51.45 48.41 41.73 -
Na 4.73 5.31 5.08 3.78 -
Al 7.90 7.90 7.86 717 0.22
Si 27.45 27.08 28.23 21.27 3.16
Zr 1.01 0.85 0.97 3.94 -
K 6.21 5.56 6.67 6.19 -
Ca 0.84 0.64 1.04 0.85 -
Ti 1.14 0.69 0.99 5.26 -
Ce 1.19 0.53 0.74 9.82 -
Mo - - - - 3.27
Cr - - - - 22.60
Mn - - - - 1.44
Fe - - - - 42.38
Ni - - - - 26.93

W TABELI 4 przedstawiono zawarto$¢ pierwiastkow
w poszczegolnych obszarach po wypaleniu ceramiki.

Badania te dowodza, ze po wypaleniu zachodzg zmia-
ny w stezeniu pierwiastkéw na granicy ceramika-stop.
Zawartos$¢ Zr, Ti i Ce zwieksza sie, natomiast Si, O i Na
zmniejsza sie. Swiadczy to o wystgpieniu dyfuzji w bada-
nych obszarach.

Niewielka ilos¢ Al i Si ulegta dyfuzji do obszaru stopowe-
go. Stwierdzono tam nastepujgce zawartosci: 0,22% at. dla
Al'i 3,16% at. dla Si. Zachodzi takze utlenianie stopu. Pro-
cesy te prowadza do powstania warstwy przejsciowej, ktéra
w istotny sposéb wpltywa na wytrzymatosé i szczelnosé
ztgcza. W wyniku obrébki cieplnej, a w szczegodlnosci nie-
zgodnosci wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej cera-
miki i warstwy metalicznej, powstajg w uktadzie naprezenia
wptywajgce na wytrzymatos$¢ potgczenia.

Parametry chropowato$ci Ra, Rz i Rq zwigkszyly sie
po wypaleniu w przypadku wszystkich badanych probek.
Z otrzymanych danych wynika, ze wash opaker Vita VM13
ma najwiekszg chropowatos$¢ po wypaleniu, a najmniejszg
opaker Vita VMK. Moze to by¢ spowodowane intensywnymi
procesami utleniania warstwy wierzchniej badanych probek
w wysokich temperaturach ich wypalania (890-960°C). Wraz
ze wzrostem chropowatosci rosnie rozwinigcie powierzchni,
co moze skutkowac wzrostem wytrzymatosci potaczenia.

Dzieki analizie obrazéw EDS mozna stwierdzi¢, ze war-
stwy posrednie nie réznig sie znacznie migdzy sobg pod
wzgledem wielkosci ziaren i sktadu chemicznego — analiza
EDS. Producent ceramiki Vita twierdzi, ze ziarna Vit-y VM13
sg okragte i majg 18 uym. Natomiast w przypadku ceramiki
Vita VMK Master ziarna wynoszg ok. 19 ym. Jednak z wyko-
nanych badan wynika, iz obie ceramiki majg budowe ziaren
ptatkowg. Mniejsze ziarna umozliwiajg lepsze potgczenie
sie ceramiki, a to mogto minimalnie polepszy¢ potgczenie
w przypadku Vita VM13 mimo, ze réznica w wielkosci miedzy
tymi ceramikami jest niewielka.

Dodatkowo badania morfologiczne wykonane przy
uzyciu mikroskopu skaningowego SEM wykazaty, ze po
wypaleniu zachodzg zmiany w stezeniu pierwiastkébw na
granicy ceramika-stop. Zawartos¢ Zr, Ti i Ce zmniejsza sie
w kierunku poszczegdlnych warstw ceramiki. Swiadczy
to o wystgpieniu zjawiska dyfuzji w badanych obszarach
w wyniku proceséw dyfuzyjnych. Prawdopodobnie pierwia-
stek Si dyfundowat do obszaru stopu, gdyz jego zawarto$é
sie zwiekszyta porownujgc go ze sktadem przed wypaleniem.

These studies showed that the concentration of ele-
ments on the ceramics-alloy border-line changed after
stoving. The content of Zr, Ti and Ce increased while the
Si, O and Na amount was reduced. This proves the ap-
pearance of diffusion in the studied areas.

A small amount of Al and Si was diffused into the alloy
area the contents were as follows: 0.22% at. for Al and
3.16% at. for Si. It also oxidized the alloy. These processes
led to the formation of a transition layer which significantly
affects the strength and tightness of the joint. As a result of
the heat treatment, and in particular the incompatibility of
the thermal expansion coefficients of the ceramics and the
metallic layer, tensions build up in the system which affect
the bond toughness.

The roughness parameters Ra, Rz, and Rq increased for
all tested samples after firing. The obtained data showed
that the wash opaque Vita VM13 had the highest rough-
ness after firing, and the smallest opaque - Vita VMK.
This phenomenon may result from the intensive oxidation
of the surface layer at high firing temperatures (890-960°C).
The surface development increases as the roughness in-
creases, which can result in the increased bond strength.

Thanks to the analysis of EDS images, it can be con-
cluded that the intermediate layers do not differ significantly
in terms of the grain size and chemical composition. The
ceramics manufacturer Vita claims that Vit-y VM13 grains
are round and measure 18 ym. In the case of Vita VMK
Master ceramics, the grains are about 19 um. However, the
research showed that both kinds of ceramics have a flake
grain structure. Smaller grains allow a better combination
of ceramics, and this could slightly improve the connection
in the case of the Vita VM13, although the difference in size
between these two types of ceramics is insignificant.

In addition, the SEM morphological studies showed
that after firing, the changes occurred in the concentration
of elements at the ceramics-alloy border. The content of
Zr, Ti and Ce decreased in individual ceramic layers. This
proves the occurrence of diffusion in the studied areas as
a result of diffusion processes. Probably the Si element
diffused into the alloy area because its content increased,
as compared to the composition before firing. As for Al, its
quantity decreased. These processes led to the formation
of an oxide layer, which significantly affects the strength and
tightness of the joint.
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Jesli chodzi o Al to jego ilo$¢ sie zmniejszyta. Procesy te
prowadzg do powstania warstwy tlenkowej, ktéra w istotny
sposob wptywa pozytywnie na wytrzymatosc¢ i szczelno$é
ztacza.

Z aktualnych doniesien literaturowych wynika, ze za-
stosowanie jonéw na powierzchnie metalu oraz oksydacja
powodujg minimalny wzrost chropowatosci. Wystepowanie
metali nieszlachetnych prowadzi do znacznie nizszych sit
wigzania i nie wptywa pozytywnie na potgczenie. Zauwaza
sie korelacje miedzy chropowatoscig powierzchni, a sitg wig-
zania. Konieczne jest wykonanie mechanicznej obrébki stru-
mieniowo- Sciernej poprzez zastosowanie Al,O,. Dowodzg
tego rowniez autorzy Susanne Enghardt, Gert Richter, Edgar
Richter, Bernd Reitemeier, Michael H. Walter, publikaciji pt:
+Experimental Investigations on the Influence of Adhesive
Oxides on the Metal-Ceramic Bond”. Autor innej publikac;ji
rowniez potwierdza, ze wypiaskowana powierzchnia wptywa
na tworzenie sie drobnych nieregularnosci, ktore polepsza-
ja potgczenie poprzez wytworzenie tzw. mechanicznych
»mikrozaczepéw” [6-8].

Whnioski

Warstwa opakerowa wptywa na potgczenie stopu z ce-
ramikg. Najlepsze rezultaty wykazuje gdy porowatosc jest
minimalna, a ziarna sg mate. Warstwa ta nie moze réznic¢
sie znacznie twardoscig od pozostatych warstw, gdyz bedzie
bardziej podatna na kruche pekanie. Duza réznica w module
sprezystosci pomiedzy stopem, a materiatem ceramicznym
jest niewskazana.

Na podstawie wynikow badan nie stwierdzono wptywu
rodzaju opakera na wytrzymatos¢ potgczenia stopu z ce-
ramika.

Mniejsze ziarna proszku ceramicznego umozliwiajg
lepsze potgczenie sie ceramiki, a to mogto minimalnie po-
lepszy¢ potgczenie w przypadku probki A, mimo ze réznica
w wielosci miedzy tymi ceramikami jest niewielka.

Podziekowania

Autorzy pragng podziekowa¢ mgr inz. Krzysztofowi
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