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SAZETAK

Komercijalno ¢isti titan (CP Ti) dobiven hladnim izostati¢kim i toplo-vakuumskim tla¢enjem

(CIP/HVP) postupcima metalurgije praha (PM) dosad nije koristen u stomatoloskoj protetici.

Svrha je istrazivanja istraziti utjecaj obrade povrSine osnovne konstrukcije iz CP Ti dobivenog
postupcima PM na veznu ¢vrstocu s tri oblozne keramike te istraziti mehanicka svojstva CP Ti

dobivenog PM.

Istrazivanje je provedeno na 120 uzoraka CP Ti dobivenog metalurgijom praha izrezanih na
erozimatu podijeljenih u pet skupina prema nacinu obrade povrSine: 1. neobradena; 2.
pjeskarena Al.Oz; 3. naneseno vezno sredstvo; 4. pjeskarena Al2O3 i naneseno vezno sredstvo;
5. djelovanje klorovodi¢ne kiseline. Svaka skupina podijeljena je u tri podskupine po osam
uzoraka te je na njih napecena odredena oblozna keramika. Testiranje i izraCun vezne ¢vrstoce
provedeni su prema ISO 9693. PovrSina uzoraka prije i poslije obrade te nakon napecenja
keramike i provedenog loma snimljena je SEM-om, EDS-om, izmjerena je hrapavost povrsine

profilometrom te je analizirana povrSinska struktura XRD-om.

Rezultati su pokazali da su mehanicka svojstva CP Ti/PM usporediva s konvencionalno
dobivenim CP Ti i zadovoljavaju za upotrebu u klini¢koj praksi. Takoder su sve skupine
uzoraka osim Initial Ti skupine 1 i Titankeramik skupina 1, 3 i 5 zadovoljile uvjete vrijednosti
vezne ¢vrstoce (> 25 MPa) postavljenih standardom 1SO 9693. Za Duceratin Kiss keramiku
optimalna obrada povr$ine ukljucuje pjeskarenje Al.O31 nanoSenje veznog sredstva, dok je za
Initial Ti i Titankeramik obloZzne keramike dovoljno samo pjeskarenje Al2Os. Nije pronadena

statistiCki znacajna razlika vrijednosti vezne ¢vrstoce izmedu triju vrsta obloznih keramika.

Komercijalno Cisti titan dobiven postupcima metalurgije praha pokazuje sva svojstva potrebna

za upotrebu u klinickoj praksi.



SUMMARY

Effects of surface treatment of powder metallurgy manufactured titanium

on bond strength to veneering ceramics

Introduction:

Commercially pure titanium (CP Ti) manufactured by cold isostatic and hot vacuum pressing
(CIP/HVP) processes of powder metallurgy has not been used in prosthodontics.

The aim was to evaluate the effects of surface modification of CP Ti substructures manufactured
by PM processes on bond strength with three veneering ceramics, and the mechanical properties
of CP Ti manufactured by PM.

Materials and methods:

120 samples of CP Ti manufactured by PM shaped on WEDM were divided into 5 groups
according to surface modifications: 1. untreated; 2. sandblasted (Al.Oz3); 3. applied bonding
agent; 4. sandblasted (Al.Oz3) and applied bonding agent; 5. etched with hydrochloric acid. Each
group was divided into 3 subgroups of 8 samples and veneering ceramics was applied. Bond
strength evaluation was done according to 1SO 9693. The surface of the samples was evaluated
before and after modifications, after applying veneering ceramics and bond strength testing with
SEM, EDS, the roughness was measured with a profilometer, and surface structural analysis

was done by XDR.
Results:

Dynamic mechanical analysis revealed values of Young's module of elasticity (E) — 104 GPa,
proof strength (Rpo.2) — 503 MPa, tensile strength (Rm) — 698. Vickers hardness testing showed
microhardness values of (HV 0,1) — 167. After initial inspection of surface quality, which was
satisfactory, bond strength values were measured and the following results were obtained. The
results of bond strength testing showed the following values: for the Duceratin Kiss veneering
ceramics values range from 25,6 MPa to 41,2 MPa; for the Initial Ti from 12,7 MPa to 38,5
MPa; for the Titankeramik from 17,3 MPa to 38,5 MPa. ANOVA showed statistically
significant differences in bond strength values within a group of veneering ceramics for the
Duceratin Kiss group 4, the Initial Ti group 2 and the Titankeramik group 2. No statistically
significant differences in bond strength values were found between the veneering ceramics. The

SEM, EDS and XRD analyses of samples showed predominantly adhesive fractures between



veneering ceramics and metal samples. Surface roughness showed significantly higher values
of roughness parameter Ra, R;and Rmax for sandblasted samples. Pearson correlation coefficient
between surface roughness and bond strength values was: the Duceratin Kiss r>-35 %, the
Initial Ti r>-60 % and the Titankeramik r>-82 %.

Conclusion: CP Ti manufactured by PM can be used in prosthodontics as a metal base material
in metal — ceramic systems.
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1. UVOD
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Suvremena dentalna medicina tezi poboljSanju kvalitete zivota pacijenata. Taj se Cilj
postize prevencijom nastanka bolesti, uklanjanjem boli, postizanjem funkcijskog sklada
stomatognatog sustava te poboljsavanjem govora i izgleda pacijenta. Kako bi ostvarili tu zadacu
Cesto je potrebno zamijeniti ili nadoknaditi oSte¢enu/izgubljenu zubnu strukturu. Glavni izazov
tijekom razvoja suvremene dentalne medicine bio je pronalazak, razvoj i primjena materijala
koji bi zamijenili izgubljena tvrda zubna tkiva (1). U dentalnoj medicini koristi se Siroki spektar
materijala. Biokompatibilnost, trajnost i estetika uvjeti su koji se postavljaju prilikom njihovog
razvoja i odabira (2, 3). Metal-keramicki nadomjesci danas predstavljaju ,,zlatni standard” u
nadoknadi izgubljenih zubi i zubnog tkiva. Dobra mehanicka svojstva, zadovoljavajuca estetika

i rijetke komplikacije razlozi su takvog stava u fiksnoj protetici (4 — 7).

Jedan od prvih pokuSaja postizanja funkcijskog i estetskog jedinstva aloplasti¢nih
materijala u dentalnoj medicini napravio je Fauchard 1728. godine kada je rastalio keramic¢ku
glazuru na most iz zlatne legure (8). Medutim, zbog razli¢itih koeficijenata toplinskog istezanja
(KTI) bilo je skoro nemoguce posti¢i zadovoljavajué¢u vezu izmedu tadasnjih zlatnih legura i
keramike $to je rezultiralo lomom i/ili odvajanjem keramike od metalne podloge. Postupcima
legiranja platine i paladija sa zlatom kasnih 1950-ih sniZava se toplinska kontrakcija/ekspanzija
osnovne konstrukcije dovoljno da se osigura kompatibilnost izmedu metalne osnovne
konstrukcije i dentalne keramike. To dovodi do uspjesnog oblaganja metalne konstrukcije
keramikom (1, 9). Primjenom keramike na bazi glinice znatno su se poboljsala mehanicka
svojstva keramike. Temperatura pecenja snizena je dodatkom alkalija ¢ime se povecavala
toplinska istezljivost. Dodatkom kalijevog oksida, dodatno se osnazila veza (10, 11).
Modifikacijom temperature pecenja i KT1 dentalne keramike, Weinstein i sur. pokazali su 1962.
da je moguce ostvariti zadovoljavajucu vezu sa zlatnim i paladijevim legurama te su svoja
istrazivanja patentirali (Slika 1.a i 1.b) (12, 13). Nakon napustanja ,,zlatnog standarda” u
ekonomskoj politici od strane Sjedinjenih Americkih Drzava 1971. godine cijena zlata raste te
se traze alternativni metali za izradu osnovnih protetickih konstrukcija. Neplemenite legure
pojavljuju se u modernoj stomatologiji od 1919. s prvom ,,éelicnom” protezom. Legure kroma
i kobalta, koje se danas najvise koriste, svoj razvoj dozivljavaju sredinom 30-ih godina proslog
stoljeca (14). Titan i legure titana od 70-ih godina 20. stolje¢a i radova Branemarka i sur. ulaze
u klini¢ku praksu u dentalnoj medicini (15). Primjena komercijalno ¢istog titana (CP Ti) kao
gradivnog materijala za izradu osnovne konstrukcije u metal-keramic¢kim sustavima pocinje
1980-ih te se razvija do danas (16, 17).
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Slika 1. a) Prikaz opsega brusenja potrebnih za uspje$no napecenje keramike na metalnu
osnovnu konstrukciju; b) Prikaz debljine metala i keramike te koeficijenta termickog istezanja

keramike i metala iz patenta Weinsteina i sur. 1962. (preuzeto iz 12)
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1.1.Metal-keramiéki sustavi

Metal-keramika se definira kao tehnologija napefenja keramike na metalnu osnovnu
konstrukciju. Predstavlja svakodnevni i standardni postupak u klinickom radu u fiksnoj
protetici. Metalna osnovna konstrukcija osigurava ¢vrstocu, trajnost i stabilnost protetickog
nadomjeska dok se estetika postize prekrivanjem osnovne konstrukcije, djelomicno ili u
potpunosti, dentalnom keramikom (18 — 20). Siroka primjena metal-keramike rezultat je
klini¢ki potvrdene uspjesne funkcijske i estetske trajnosti ostecenog zubnog niza. Indikacije i

kontraindikacije za izradu metal-keramickog nadomjeska prikazane su u tablici 1.

Tablica 1. Indikacije i kontraindikacije za izradu metal-keramickih radova (preuzeto iz 19)

Indikacije Kontraindikacije

Estetska Periapikalne lezije/nekorektno endodontsko lije¢enje
Profilakticka Nekontrolirani parodontitis

ZaStitna Zubi s niskim klini¢kim krunama

Proteticka Izrazena morfologija pulpe

Metal-keramicki nadomjestak bolje od bilo kojeg nadomjeska u stomatoloskoj protetici
objedinjuje dobra svojstva oba gradivna materijala: metala/legure i keramike. U doba visoke
estetike u fiksnoj protetici samo keramicki materijali mogu osigurati opti¢ka svojstva koje je
moguce uspjes$no usporediti sa zubnim tkivom. Medutim, upravo zbog dvoslojne strukture
nadomjeska javljaju se odredena ograni¢ena. Keramika je krhki materijal koji pod utjecajem
opterecenja reagira lomom, a ne deformacijom. Mehanicka svojstva (niska otpornost na vlak,
udar i smicanje) samo su djelomi¢no kompenzirana metalnom potporom. Uskladivanje KTI
gradivnih materijala nadomjeska i ostvarivanje kvalitetne veze medu njima dugo su vremena
predstavljali glavne probleme metal-kermickih nadomjestaka (21, 22). Takoder je trebalo
odrediti i uskladiti intervale taljenja legure i temperature napecenja oblozne keramike, utvrditi
nacine pripreme povrsine odljeva s obzirom na vrstu legure, prekriti boju metalne konstrukcije

i posti¢i dobro oponasanje boje prirodnog zuba (19).

Danasnja stomatoloSka protetika, pod utjecajem drustvenih normi i Zzelje za savrSenom
estetikom, sve viSe naginje potpunokeramickim sustavima kao materijalima za nadoknadu
oStecene ili izgubljene zubne strukture. Medutim, funkcijska i estetska trajnost nadomjeska jos

uvijek su na strani metal-keramickih sustava. Metal-keramicki sustavi imaju izvanrednu stopu
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uspjeSnosti. Sailer 1 sur. u pregledu literature navode petogodiSnje prezivljavanje
fiksnoprotetickih metal-keramickih nadomjestaka, bez obzira na vrstu materijala, od 94,4 %, te
frekvenciju pojavljivanja loma izmedu metalne osnovne konstrukcije i oblozne keramike
izmedu 1,6 % i 2,9 %. Isto istrazivanje navodi petogodi$nje preZivljavanje potpunokeramickih
radova u 88,6 % dok su lomovi izmedu osnovne konstrukcije i oblozne keramike bili izmedu
6,5 % do ¢ak 13,6 % (23). Naslici 2.a i 2.b prikazani su tipi¢ni lomovi kod metal-keramickih i
potpunokeramickih sustava. Anusavice u svom pregledu literature navodi i vise vrijednosti

prezivljenja metal-keramickih nadomjestaka od ¢ak 97 % u periodu od sedam godina (24).

a) b)

Slika 2. a) Adhezivno-kohezivna fraktura oblozne keramike napecene na paladijevu leguru, na
lingvalnoj plohi nadomjeska; b) Prikaz frakture bukalne i distalne stijenke staklo-keramickog
nadomjeska (preuzeto iz 24)

Neki autori navode vrijednosti prezivljenja od 100 % za obje skupine i manjih odlamanja kod
metal-keramickih sustava od 19,4 %, a za potpuno keramicke radove 25 %, no vrijeme
promatranja od tri godine prekratko je za donosenje zaklju¢aka o dugoro¢nom prezivljavanju i

mogucim komplikacijama (25).

Prednosti metal-keramickih sustava nisu samo u funkcijskoj trajnosti. Dobra triboloska svojstva
I gotovo nepostojece troSenje oblozne keramike, osiguravaju o¢uvanje meduceljusnih odnosa u
¢itavom periodu funkcijske i estetske trajnosti protetickog nadomjeska. Metal-keramicki
sustavi pokazuju i prihvatljiva svojstva biokompatibilnosti. Keramika je inertan materijal

stabilan u bioloskom mediju (11).
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Zbog pogodnih svojstava materijala, upotreba metal-keramickih nadomjestaka sigurno ¢e se

nastaviti, ali i Siriti razvojem novih legura, obloznih keramika i proizvodnih procesa i
tehnologija.
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1.2. OblozZne keramike

Dentalne keramike su nemetalna i anorganska skupina materijala koji se po svojim fizikalno-
kemijskim svojstvima znacajno razlikuju od metala i polimera. U svom sastavu sadrzavaju
sastojine elemenata jednog ili vise razli¢itih metala i nemetala ¢esto u kombinaciji s kisikom.
Vecina ih se sastoji od kristalne i staklene faze (SiO4 u tetraedarskoj resetki). Dentalne keramike
su biokompatibilni i dimenzijski stabilni materijali postojane boje koji se mogu lako oblikovati
u zeljeni oblik (1).
Postoje razne podjele dentalnih keramika, a najvaznije su prema sastavu i prema temperaturi
pecenja. Sastav dentalnih keramika rasclanjuje se kroz omjer vrste, koli¢ine, veli¢ine i
distribucije kristala u staklenoj matrici te se tako dijele na (26):
o silikatne
e konvencionalne (glini¢ne)
o staklokeramike

e polikristalini¢ne.

Podjela keramika prema temperaturama pecenja, s malim modifikacijama u temperaturama

izmedu raznih autora je (1,19):

o keramike s izrazito niskom temperaturom pecenja <850 °C

o keramike s niskom temperaturom pecenja 850 °C - 1100 °C
e keramike sa srednjevisokom temperaturom pecenja 1100 °C - 1300 °C
o keramike s visokom temperaturom pecenja > 1300 °C.

Vecina obloznih keramika spada u skupinu silikatnih i to prvenstveno konvencionalnih
(glini¢nih) keramika. Staklokeramike se mogu Kkoristiti tehnikom presanja na osnovu za metal-

keramicke nadomjeske, ali njihova upotreba nije toliko rasirena (27).

Osnovni sastav konvencionalne (glini¢ne) obloZzne keramike je kvarc (SiO2), glinica (K20 e
Al;03 « 6Si0) i kaolin (Al203 « 2SiO, « 2H,0). Dodatkom organskih tvari povecava se
plasti¢nost, a dodavanje raznih oksida (titanov, kobalt, bakrov oksid itd.) utjeCe se na boju
keramiC¢kog materijala. Dodavanjem kalijevog fostata (K2PQOs), kalijevog i natrijevog karbonata
(K2CO3, Na2CO0s3), boraksa (Na2BsO7 * 10H20) ili olovnog oksida (Pb203) moze se utjecati na

promjenu temperature pecenja oblozne keramike (19).

Dentalna keramika na trziSte dolazi u obliku praha koji se mijesa s vodom ili s vodenom

otopinom koja sadrzi glicerin, ¢ime nastaje pasta koju je lako oblikovati. Oblozna keramika
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nanosi se kistovima na metalnu osnovu te se viSak vode uklanja vibracijom ili kompresijom
vatom i upijaju¢im papirom. Nanosi se uvijek u suvisku zbog kontrakcije keramickog materijala
i isparavanja vode prilikom pecenja ¢ak od 27 % do 45 % (28). Oblozna se keramika nanosi u
vise slojeva koji imaju razli¢itu funkciju, a time i sastav. Uobi¢ajeno slojevanje sastoji se od
opakne, dentinske i caklinske keramike. Opakna keramika ili opaker prvi je sloj koji se nanosi
i ima dvojaku zada¢u: 1. maskiranje boje metalne osnove; 2. odgovoran je za vezu izmedu

metalne osnove kontrukcije i obloZzne keramike (Slika 3.).

Slika 3. Nanosenje sloja opakera na metalnu osnovnu konstrukciju maskira boju metala i

osigurava vezu izmedu metala i keramike (preuzeto iz 29)

Sastav opakera drugaciji je od ostalih slojeva keramike po vecoj koncentraciji opaknih oksida.
Kada svjetlost upadne do tog sloja rasprsi se ili odbije te se tako maskira boja metalne osnove.
Veza izmedu opakera i metala ostvaruje se izmedu silicija iz opakera i povrSinskog oksida
metala. Dentinska keramika ¢ini glavni dio sloja oblozne keramike. Nanosi se nakon napecenja
opakera. U svom sastavu ima viSe staklene faze nego opaker (translucencija), a nesto manje
oksida. Oksidi koji su u ovom sloju daju boju nadomjesku. Caklinska keramika ve¢inom je

potpuno translucentna te u sebi moZze imati okside koji daju efekte fluorescencije i opalescencije
(30).

Keramike se dijele i prema ve¢ spomenutoj podjeli po temperaturama pecenja. Temperatura
napecenja prvenstveno ovisi 0 namjeni. Keramike sa srednje visokom i visokom temperaturom

pecenja koriste se U prvom redu za izradu zuba za mobilne proteticke nadomjeske, dok se
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keramike s niskom temperaturom pecenja koriste za napecenja na fiksne metalne osnovne
kontrukcije. Keramike s izrazito niskom temperaturom pecenja (ispod 850 °C) razvijene su za

napecenje na titan i njegove legure (1).

1.2.1. Oblozne keramike za titan

Titan je metal koji na temperaturama preko 882 °C mijenja kristalnu strukturu i postaje
vrlo reaktivan s kisikom i dusikom. Stoga nastaje debeli oksidni sloj koji oslabljuje vezu
metalne osnovne konstrukcije i oblozne keramike jer je i sam sloj oksida slabo vezan za
povrsinu (31 — 34). Takoder, tlatno naprezanje i odlamanja koja nastaju kao posljedica
neuskladenosti KTI dvaju materijala u dodiru predstavljali su probleme u pocetnim
istrazivanjima vezne ¢vrsto¢e obloZznih keramika na titan. Togaya i sur. navode da KTI titana
iznosi 9.41x10°° °C?, a Akagi i sur. navode da razlika KTI izmedu metalne osnovne

konstrukcije iz titana i oblozne keramike ne smije biti ve¢a od 1x107° °C* (16, 35).

Navedeni problemi zahtijevali su razvoj posebne nove skupine obloznih keramika namijenjenih
za napecenje na titan i njegove legure. Temperatura napec¢enja ne smije prelaziti 850 °C i zato
su klasificirane kao keramike s izrazito niskom temperaturom pecéenja (36, 37). Novorazvijene
keramike pokazale su jednaka estetska svojstva unato¢ niskim temperaturama pecenja te

mehanicka i fizikalna svojstva prikladna napecenju na titan (38 — 40).

U tablici 2. prikazani su neki od trenutacno komercijalno dostupnih obloznih keramika za

napecenja na CP Ti.
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Tablica 2. Prikaz pojedinih komercijalno dostupnih obloznih keramika za napeéenja na CP Ti

te njihove temperature napecenja i KTI (preuzeto iz 41)

Komercijalni Vrsta Temperatura
Proizvodag KTI (1x10-¢°C1)
naziv materijala pecenja (°C)
Duceratin Prah Degussa Dental, Hahanu Njemacka 830 N/A?
Duceratin Plus  Prah Degussa Dental, Hahanu Njemac¢ka 780 12,5 (25-500 °C)
Inital Ti Prah GC corporation, Tokio, Japan 810 N/A?
Ti-22 Prah Noritake, Nagoya, Japan 800 9,7 ~ 10,7 (25-500 °C)
TiKrom Prah Orotig, Verona, Italy 810 N/A?
Titankeramik  Pasta Vita, Bad Sackingen, Njemacka 800 N/A?
Triceram Prah Esprident-Dentaurum, Ispringen, 795 9,4 ~9,5°
Njemacka
Triceram Pasta Esprident-Dentaurum, Ispringen, 795 9,2 (25-500 °C)

2 Nije dostupno
b Temperaturni raspon nije dostupan

Njemacka
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1.3. Vezna ¢évrstoéa

Veza izmedu metalne osnovne konstrukcije 1 oblozne keramike predstavlja klju¢ funkcijske
trajnosti metal-keramickih protetickih nadomjestaka. Tek uz ostvarenje kvalitetne sveze
moguce je ocekivati da ¢e sustav izdrzati funkcijska opterecenja bez loma i odvajanja oblozne
keramike od svoje metalne podloge. Uskladivanjem KTI izmedu metala i keramike rijeSeni Su
znacajni problemi koji su pocetno ograni¢avali primjenu metal-keramickih sustava. Postoji
nekoliko teorija 0 vrstama veze u metal-keramickim sustavima: mehanicka, kompresijska
(teorija naprezanja), teorija van der Waalsovih sila, dendriticka, kemijska i teorija galvanske
korozije. Teorija mehanicke veze temelji se na povecanju povr$ine povecanjem hrapavosti
mikroabrazijom. Ta teorija se ve¢inom danas smatra dopunskom. Kompresijska ili teorija
naprezanja zagovara nastanak spoja zbog razlike u KTI izmedu legure i keramike. Keramika
koja ima manji KTI prelit ¢e se preko legure koja ima vec¢i KT i doci ¢e do tlaénog naprezanja

keramike, $to pogoduje vezi (Slika 4.).

Keramika
—> Nevezani
;' '*')Y .~ '.‘J:}:._;‘\< '*')Y -l
Metal @RS ;’" IR 1r"
Keramika U vezi
n "f"')‘-_‘:'é\"." 'r.'-\- _ > ' ')‘ 0 (\ W AN
- Sy e W "
Metal n.'?f".‘.'& :T ‘Z‘;’.E'J .‘ n.?. “‘ .- \?“:’P v ‘4
Sobna Temperatura
temperatura nhapecenja
keramike

Slika 4. Prikaz kompresijske teorije veze: KTI metala je veci (14,0 x 10°/°C) nego KTI
keramike (13,5 x 10%/°C) sto dovodi do tlaénog naprezanja keramike na sobnoj temperaturi i

pogoduje vezi (preuzeto i modificirano iz 30)

Teorija van der Waalsovih veza temelji se na privla¢enju atoma u bliskom kontaktu, no ja¢ina
tih sila je mala 1 samo ima utjecaj na vlazenje povrSine. Dendiriticka teorija navodi prodiranje

metalnih sastavnica iz keramike u zonu interakcije izmedu metala i keramike. Teorija galvanske
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korozije pretpostavlja nastanak galvanskog spoja koji stvara neravnine na povrSini metalne
osnove konstrukcije. Te neravnine ispunjava staklo iz keramike te tako ostvaruje vezu. Teorija
kemijskog spajanja zagovara izlaZzenjem tracer atoma iz metala na povrsSinu uslijed zarenja
prilikom napecenja keramike te njihovo reagiranje s kisikom iz atmosfere. Nastali oksidi ostaju
na povrsini i reagiraju sa silicijem iz keramike te nastaje spoj metal — zona interakcije —
keramika kojim se ostvaruje kemijska veza (19). Za ostvarivanje kemijske veze odgovoran je
oksidacijski potencijal metalne osnove. Istrazivanja su pokazala da metali koji stvaraju okside
na svojoj povrsini takoder pokazuju vise vrijednosti vezne Cvrstoce, dok oni koji ne stvaraju
okside pokazuju nize vrijednosti (7). Uvjete Cvrste veze ¢ine adekvatno vlazenje povrsine
metala keramikom, prisutnost tankog i dobro vezanog sloja oksida na povrsini odljeva i
prisutnost sitnih nepravilnosti na povrsini oksidnog sloja (1, 7, 21, 42). Borom i Pask posebno
su naglasili vaznost adhezije oksidnog sloja na povrsinu metala (43). lako se teorija kemijskog
spajanja smatra prvenstveno odgovornom za vezu, postoje i sustavi kod kojih je dokazana
isklju¢ivo mehanicka veza. Brantley i sur. pokazali su da paladijeve legure ne oksidiraju na
povrsini nego unutar strukture materijala te je veza metalne osnove i estetske obloge bazirana

isklju¢ivo na mehanic¢kom prijanjanju (44).

Popustanje veze i odlamanje keramike od metala mogu se dogoditi u nebrojeno varijacija, |

dijele se na tri osnovne kategorije (Slika 5.):

a) izmedu zone interakcije metala s keramikom i opakera (gore)
b) unutar zone interakcije (sredina)

c) izmedu zone interacije i metala (dolje)

Slika 5. Odlamanje keramike od metalne osnovne kontrukcije na trima razli¢itim mjestima; P

— keramika, | — zona interakcije, M — metalna osnova (preuzeto iz 1)
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Za konvencionalne metal-keramicke sustave zona interakcije predstavlja oksidni sloj na
povrsini metala u kojem je doslo do spajanja s keramikom. O'Brien i sur. predlazu klasificiranje
lomova ovisno o koli¢ini zaostale keramike na lomnoj povrsini (45). Lom moze nastati u
dvjema kategorijama i na Sest karakteristicnih mjesta. Kategorije podjele su adhezivni i
kohezivni. Karakteristicna mjesta adhezivnog loma su: na spoju metala i keramike pri
nedostatku oksidnog sloja, na spoju metala i oksidnog sloja, i na spoju keramike i oksidnog
sloja. Adhezivni lom je karakteriziran povrS§inom osnovne metalne konstrukcije bez zaostale
keramike na lomnom myjestu. Karakteristicna mjesta kohezivnog loma su: unutar oblozne
keramike (Sto je pozeljniji tip loma), lom koji se §iri kroz obloznu keramiku i oksidnog sloj, te
lom oblozne keramike, oksidnog sloja i metala. Sto vise keramike ostane na povrini metalne
osnove za pretpostaviti je da je ostvarena jaCa veza izmedu metala i oblozne keramike. U
relevantnoj literaturi pronadene su tri metode kvantificiranja kvalitete veze: opterecenje
prilikom odvajanja keramike (Nt), oblik loma koji se iskazuje postotkom kohezivnog i

adhezivnog loma i vezna ¢vrsto¢a (MPa) (41).

1.3.1. Metode ispitivanja vezne ¢vrstoce

Zbog kompleksnosti veze izmedu metalne osnove konstrukcije i oblozne keramike tesko je
kvantificirati vrijednosti vezne ¢vrstoce. Za ispitivanje vezne ¢vrstoée razni Su autori razvili
brojne vrste testova. Najbolji nacin podjele testova temelji se na vrsti stvorenog opterecenja, i
to na: torzijske, savojne, vlaéne, smi¢ne te kombinaciju vlaka i smicanja (46).

Torzijski test po Carteru i sur. prvi je od testova koji omogucava ispitivanje vezne ¢vrstoce
metal-keramickih sustava (47). Uzorci metalne osnove kontrukcije s nape¢enom obloznom
keramikom postavljaju se u uredaju za testiranje torzije smjeStene u ¢eljusti. Izracun raspodjele
naprezanja te provedbu analize kona¢nih elemenata otezava sloZenost testa.

Savojni testovi mogu biti izvedeni kao testovi opterecenja na trima odnosno ¢etirima tockama
(Slika 6. i 7.). Testiranje transvezalne ¢vrstoce radi se na uzorcima koji se postavljaju tako da
je napecena keramika na strani izlozenoj vlaku. Metodom analize kona¢nih elemenata se
ukazuje da su vlacna naprezanja veca u odnosu na smi¢na (46). Veca vjerojatnost lomova pri

djelovanju vlacnih sila posljedica je te pojave.
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Slika 6. Test optere¢enja na Cetirima tockama (preuzeto iz 20)

ISO 9693 za metal-keramicke sustave preporuca uporabu savojnog testa po Schwickerathu za
karakterizaciju veze izmedu metala i keramike (48). Za provedbu navedenog testa koriste se
uzorci metala veli¢ine 25 mm x 3 mm X 0.5 mm na Kkoje je na jednoj strani napec¢ena oblozna
keramika u duzini od 8 mm i §irini 3 mm. Uzorci se postavljaju u testni uredaj tako da je
keramika smjeStena simetricno i na strani suprotnoj primjenjenom optereéenju. Uzorak se
potom opterecuje sa stalnim pomakom trna od 1,5 mm/min do loma. Lomna sila mjeri se za
uzorke kod kojih odvajanje zapocinje na krajevima uzorka. Vezna ¢vrstoca izraCunava se na

osnovi formule tp= kK X F, u kojoj je koeficijent k funkcija debljine i Youngova modula

elasti¢nosti metala.

SILA

metal
AN

[ ) ®

keramika

Slika 7. Test opterecenja na trima tockama (preuzeto iz 20)

Mackert i sur. te Peregrina i sur. koriste vlacni test za procjenu ¢vrstoce veze izmedu oksida i
legure (49, 50).Plocice legure se oksidiraju i u¢vr$éuju se na metalne Sipke te izlazu vlaénom
naprezanju do odvajanja. Adhezija oksida na legure procjenjuje se na temelju pregleda uzoraka
po zavrSenom testiranju.

Vlacni testovi kod ispitivanja metal-keramickih sustava koriste uzorke kod kojih se keramika

napece na jedan kraj metalne Sipke ili izmedu krajeva dviju metalnih sipki (Slika 8.), na koje se

14
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potom primjenjuje vlacna longitudinalna sila do odvajanja keramike od metala. Nedostaci koji
se javljaju kod navedenih vla¢nih testiranja omogucavaju nepravilnu raspodjelu naprezanja s
kohezivnim lomovima unutar keramike, a takve pojave ukazuju da je ¢vrsto¢a meduspojne veze
veca od Cvrstoce presjeka keramike. Stoga testiranje predstavlja vise procjenu kohezivnog loma

keramike nego meduspojne vezne ¢vrstoce.

TS ILA
MIELA MY ——
Sipka

a— keramika

meta ng ——e
Sipka lS ILA

Slika 8. Vla¢ni test — keramika je napecena izmedu dviju metalnih Sipki (preuzeto iz 20)

U grupu smicnih testova spadaju testovi istiskivanja i provlacenja. Usprkos sli¢nosti u
oblikovanju s mehanickog gledista, jednoli¢nost raspodjele naprezanja ocitija je pri primjeni
smi¢nih testova provlacenjem. Prvi test provlacenja osmislili su Shell i Nielsen 1966. godine
(51). Standardizirane zice promjera 1,63 mm dobivene iz razli¢itih legura te razlicitih kvaliteta
povrsine uloZene su longitudinalno do dubine 2,5 mm u vlaZzne keramicke blokove. Uzorci su
postavljeni za testiranje tako da je keramicki disk poduprt tvrdom gumenom brtvom, a kako bi
se omogucéila povrSinska raspodjela sile (Slika 9.). Usprkos tome dolazilo je do loma donjeg
dijela keramickog diska pod kutem od 45 ° prema duzinskoj osi. Analiza testiranih uzoraka,
kako bi se utvrdila ograni¢enost loma na meduspoju, bila je otezana. Stoga su Shell i Nielsen
modificirali test. Modificirani test omogucava biljezenje naprezanja potrebnih za odvajanje
uzoraka te otkriva da se prekid veze zbiva to¢no na metal-keramickom medusloju. Nedostaci
tog testiranja jesu: sloZenost u izradi uzoraka, nemogucénost testiranja nakon pojedinacnog
napecenja keramike te pojava ,,ucinka ureza”, kod tako pripremljenih uzoraka, uzrokovana
geometrijskim greSkama poput rupica, zljebica i neravnina §to moze uzrokovati lokalizirani
porast naprezanja. Iz navedenog proizlazi zaklju€ak da nepravilnosti i oStri kutevi metalne

povrsine umanjuju veznu ¢vrsto¢u metal-keramickih nadomjestaka (52).
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Slika 9. Test provlacenja po Shellu i Nielsenu (preuzeto iz 20)

Anthony i sur. uvode modifikaciju Shell-Nielsenovog testa (52). Njihova modifikacija
osigurava uzorke bez ureza, ukljucuje jednoosno opterecenje i omoguéava testiranje s jednim
ili viSe slojeva napecenja keramike. Testiranje se provodi ulaganjem dijela Sipke s napecenim
cilindrom keramike u gipsano postolje.

U uporabi su razliciti oblici smi¢nih testova temeljenih na Shell-Nielsenovu testu, a kritika im
se upucuje zbog utjecaja kvalitete metalne povrSine te moguceg utjecaja zaostalog naprezanja
proizaslog iz neuskladene termalne ekspanzije materijala (53).

Plosni meduslojni smi¢ni test je test veze u kojem se keramika nanosi na ravnu metalnu
povrsinu. Vezna mjesta metal-keramickih uzoraka pri tomu mogu biti kruzna ili pravokutna.
Kruzni meduspojni smi¢ni test osmislili su Hammad i sur. (54). Uzorci se sastoje od dvaju
dijelova. Na uzduznim krajevima uzorka nalaze se otvori kako bi se omoguc¢ilo postavljanje u
napravu za testiranje. Test takoder podlijeze brojnim modifikacijama (55, 56). Naprezanje kod
te vrste testiranja uglavnom je usmjereno na meduspoj osnovne metalne konstrukcije 1 oblozne
keramike. Debljina oblozne keramike je stalna, a meduspojni lomovi su konzistentni kod svih
uzoraka (Slika 10.). Nedostatak opisanog testiranja je skupoca i otezana izrada uzoraka.
Koeficijent trenja 1 modul elastiCnosti ispitivanih legura nisu presudni kao kod testova
provlacenja, a toplinska naprezanja u metal-keramickom meduspoju ne mogu se iskljuciti
uslijed razlika u TKR-u metala i keramike, jer je kod metal-keramickih sustava pozeljna mala

razlika u TKR-u kako bi se keramika nalazila pod pozeljnim blagim tla¢nim opterecenjem (46).
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medusloj opaker

hosad metal

Slika 10. Smi¢ni test po Hammadu i Steinu (preuzeto iz 20)

Schmitz i Schulmeyer te Susz i sur. predlazu koriStenje pravokutnog meduspojnog smic¢nog
testa (Slika 11.) (57, 58). Opcenito primjena plo$nih testova omoguéava podjednaku raspodjelu

meduspojnih naprezanja te ispitivanja utjecaja razlicite kvalitete i strukture povrSine metala.

metal - %//%l. E%DOIT:I
//////Z/ﬁi keramika

Slika 11. Pravokutni meduspojni smi¢ni test po Schmitzu i Schulmeyeru (preuzeto iz 20)

Kosi smi¢ni test osmislili su Anusavice i sur. (59). Uzorci za testiranje sastoje se od dvaju
metalnih blokova i izmedu blokova napecene keramike (Slika 12.). Autori taj test smatraju
idealnim za analizu naprezanja.

Kritika tom nacinu testiranja lezi u upitnoj to¢nosti dobivenih podataka s obzirom na to da nakon

zavrsenog testiranja metalni blokovi pokazuju znakove plasti¢éne deformacije (46, 59).
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keramika

Slika 12. Kosi smicni test po Anusaviceu i suradnicima (preuzeto iz 20)

Stozasti meduspojni smicni test osmislili su Sced i McLean, a opisuje ga stozasti oblik
metalne povrsine uzorka i oblikovanje kuta od 90 stupnjeva kako bi se omoguéilo postavljanje
veze u pravcu najveceg smi¢nog naprezanja (60). Kod takvog testiranja takoder je prisutan
problem zaostalog naprezanja. Prilikom provedbe takvog nacina testiranja sile nisu podjednako
usmjerene na podrucje meduspoja te lomovi posljedicno nisu uvijek meduspojni.

Wight i sur razvili su ispitivanje vezne ¢vrstoce spajanjem smi¢noh i vlaénog testa. (61).
Opterec¢enje usmjeravaju poprijeko kako bi se ostvarila kombinacija smi¢no-vla¢nog

naprezanja. Tako osmisljeno testiranjr oponasa klinicke uvjete naprezanja.

1.3.2. Skenirajuci elektronski mikroskop — SEM

Skenirajuéi elektronski mikroskop (SEM) jedna je od najéeSce koriStenih metoda
analize povrsine. Spada u grupu elektronskih mikroskopa koji umjesto vidljive svjetlosti i
opti¢kih lec¢a, koristi usmjerenu zraku elektrona, fokusiranu pomocu elektromagnetskog polje.
Valna duljina elektrona znatno je kraca od one fotona, pa razlucivosti elektronskog mikroskopa
znacajno veca od one svjetlosnog mikroskopa, pri ¢emu SEM ima razlucivost oko 0,1 — 0,2 nm
u usporedbi s oko 200 — 350 nm kod svjetlosnog mikroskopa. U tipi¢noj SEM analizi generira
se snop primarnih elektrona fokusiran u tocku promjera oko 5 nm, s energijama elektrona koje
variraju od 100 eV do 50 keV. SEM skenira povrsinu uzorka te sliku oblikuje otkrivajuci
elektrone koji se odbijaju od vanjske povrSine preparata. Povratni signali koji se odbijaju od
povrsine dijele se na sekundarne elektrone (SE), back scatter elektrone (BSE) i X zrake.
Najcesce koriStena metoda analize povratnog signala je detekcija SE. Skupljaju se izbaceni

elektroni niskih energija koji potjecu s povrsine na dubini do 2 um. Rezultat analize su precizni

18



Josko Viskié, disertacija

detalji o topografiji i izgledu povrsine. BSE analiza koristi elektrone visoke energije koji su
odbijeni iz uzorka. Kako atomi tezih elemenata odbijaju elektrone vise nego atomi laksih
elemenata na slici izgledaju svjetlije. BSE analiza odli¢no prikazuje kontraste izmedu dijelova
povrsine uzorka s razli¢itim kemijskim sastavom (62). Prilikom ispitivanja vezne ¢vrstoce
vecina autora koristi SEM za analizu spojnog mjesta i/ili lomne povrsine (20, 31, 33 — 36, 41).
Zbog odli¢ne rezolucije i mogucnosti topografske analize SEM analiza koristi se za dobivanje
izgleda spoja ili lomne povrsine, dok se BSE Koristi za topografsko prikazivanje kemijskog

sastava uzoraka.

1.3.3. Rendgenska spektroskopija — EDS

Rendgenska spektroskopija (EDS) usko je vezana uz SEM analizu. EDS je analiticka metoda
kemijske karakterizacije elemenata na povrSini uzorka. Temelji se na interakciji izmedu
povrsine uzorka i snopa elektrona koji se emitira iz uredaja. Kada elektron udari u atom dolazi
do izbijanja nekog od elektrona iz ljuski tog atoma. Kada se drugi elektron iz vise ljuske spusti
kako bi popunio tu prazninu emitira X-zrake koju detektira EDS detektor. S obzirom na to da
su energije tih rendgenskih zraka karakteristi¢ne za svaki element, njihovim mjerenjem je
moguce analizirati | kemijski sastav povrsine. EDS analizom mogu se detektirati samo prisutni
atomi kemijskih elemenata, a ne i spojevi u kojima se nalaze. EDS se takoder koristi u analizi
spojnog mjesta i/ili lomne povrsine kao dodatna karakterizacija uzorka. EDS ima ogranicenja:
zbog nemogucnosti prikaza spojeva ne daje cjelokupnu sliku povrSine, preciznost moze biti
smanjena kod elemenata sa sli¢énim energijama Ciji se sprektri preklapaju. Takoder, X-zrake se

emitiraju u svim smjerovima zbog ¢ega ne zavrse sve U detektoru (62).

1.3.4. Rendgenska difrakcijska analiza — XRD

Rendgensko zracenje dio je elektromagnetskog spektra zracenja s valnim duljinama u
podru¢ju od 102 do 10 nm. Fenomen rasprienja koherentnih rendgenskih zraka popracen
interferencijom naziva se difrakcijom. Rendgenska difrakcija jedna je od najvaznijih metoda za
strukturna istrazivanja materijala u ¢vrstom stanju, kako monokristala tako i polikristala te u
odredenom stupnju i amorfnih tvari. Pomoc¢u te metode moze se odrediti kristalna struktura
tvari veli€ina kristalnih zrna/kristalita polikristalnog uzorka i deformacije kristalne resetke. To

je takoder vrlo efikasna metoda za odredivanje kvalitativnog i kvantitativnog faznog sastava
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kristaliziranih materijala te za odredivanje udjela amorfne faze u viSefaznoj smjesi (63). Princip

rendgenske difrakcije prikazan je na slici 13.

Slika 13. Princip rendgenske difrakcije (preuzeto iz 64)

Kroz pravilno rasporedene atome u kristalu mogu se poloziti paralelne ravnine medusobno
udaljene za iznos d. Padne li snop paralelnih koherentnih rendgenskih zraka na takve ravnine,
dio upadnog zraenja rasprsi se na atomima. Zrake koje se rasprse u istom smjeru medusobno
interferiraju. Pri tome do konstruktivne interferencije zraka dolazi ako je razlika u hodu
paralelnih zraka nakon refleksije jednaka cijelom broju valnih duljina. Pojacanje intenziteta
nastupa kada je zadovoljen Braggov uvjet
2 dsind=n4,

gdje je A valna duljina rendgenskih zraka, & je upadni kut rendgenskih zraka, d je udaljenost
izmedu paralelnih ravnina u kristalu, a n je cijeli broj. Svaka kristalna tvar ima karakteristi¢ni
niz d vrijednosti i zato karakteristi¢ni niz Braggovih kutova &kod kojih dolazi do difrakcije $to
daje difrakcijsku sliku te tvari, koja se razlikuje od difrakcijske slike svih drugih kristalnih tvari.
Polozaji maksimuma na difrakcijskoj slici ovise o periodi¢nostima uzduz triju kristalnih osi i o
kutovima izmedu njih, tj. o veli¢ini jedini¢ne ¢elije kristalne resSetke. Intenzitet difrakcijske
linije ovisi o vrsti i polozaju atoma u jedini¢noj éeliji kristala. Difrakcijska slika polikristalne
viSefazne smjese sastoji se od difrakcijskih slika svih prisutnih faza smjese. Pojedinu kristalnu
fazu moguce je identificirati na temelju njezinih karakteristicnih medumreznih udaljenosti d i
pripadajucih intenziteta difrakcijskih linija. To je osnova kvalitativne rendgenske difrakcijske

fazne analize (65).
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U novije vrijeme kvantitativna fazna analiza smjese provodi se vrlo uspjesno uz rjeSavanje
kristalne strukture pomocu Rietveldove metode (66).

Rietveldova metoda temelji se na uskladivanju teorijske difrakcijske slike polikristalnog
(praskastog) uzorka koja je izracunata na temelju modela njegove kristalne strukture, s
eksperimentalnom difrakcijskom slikom praha. Glavni cilj metode je utocnjavanje kristalne
strukture varijacijom strukturnih parametara, kao i parametara koji opisuju instrumentalne
efekte na difrakcijsku sliku, tako da se dobije izraunata difrakcijska slika (difraktogram) koja
se najbolje slaze s eksperimentalno snimljenom. Ulazni podatci koji se obraduju su
difraktogrami snimljeni u ,,step-modu” konvencionalnim rendgenskim difraktometrom,
sinkrotronskim zraCenjem, neutronskom ili elektronskom difrakcijom. RjeSenje koje

predstavlja najbolju prilagodbu nastaje minimizacijom (metodom najmanjih kvadrata) sljedece

velicine:
Sy =2 W (Y~ ¥s)’
i
pri ¢emu je: i opazeni intenzitet pri i-tom koraku
Yei izraCunati intenzitet
wi=1/yi tezina pri i-tom koraku.

Difrakcijska slika praha kristalnog materijala moze se promatrati kao skup individualnih
difrakcijskih profila, pri ¢emu je svaki profil okarakteriziran poloZajem maksimuma, iznosom
(visinom) maksimuma, Sirinom profila, repom koji se polagano smanjuje s udaljenos¢u od
poloZaja maksimuma te integriranom povrs$inom koja je proporcionalna Braggovom intenzitetu
Ik (indeks K oznacava Millerove indekse hkl).

U Rietveldovoj metodi izracunati intenziteti Yci su odredeni iz strukturnog faktora F,

izraCunatog na osnovi strukturnog modela. Difraktirani intenzitet u i-tom koraku opisan je

izrazom:
Yo =S¢ ZLK |FK |2 P(26, - 26, )P A+ Yy
K
pri Cemu je: St faktor normiranja
Lk faktor koji sadrzi Lorentzovu polarizaciju 1 faktor multipliciteta
P(26) matematicka funkcija profila
Pk funkcija preferirane orijentacije
A apsorpcijski faktor
Fk strukturni faktor K-tog Braggovog maksimuma
Ybi intenzitet pozadinskog zracenja, tj. Sum.
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Fizikalno najvazniji faktor u tom izrazu je strukturni faktor Fk. U njemu su sadrzane informacije
0 frakcijskim koordinatama atoma u jedini¢noj ¢eliji, faktoru zauzeca atomskih mjesta te o
Debye-Wallerovom izotropnom temperaturnom faktoru.

Strukturni faktor dan je izrazom:

Fo =2 N; fexp| 2zi(hx; +ky; +1z;) ] exp[-M |
j

pri ¢emusu: h, Kk, | Millerovi indeksi
Xi, Yis Zj parametri poloZaja j-tog atoma unutar jedini¢ne Celije
N; faktor zauzeca j-tog atomskog mjesta
fj atomski faktor rasprSenja
M; izotropni temperaturni parametar j-tog atoma.

Kvaliteta uskladivanja difrakcijskih slika dana je indeksima Rp i Rwp kao i kod dekompozicije

cijele difrakcijske slike.

S obzirom na to da se Rietveldova metoda koristi za viSefazne smjese, pronaden je
postupak za kvantitativnu faznu analizu pomocu Rietveldove metode. TezZinski udio faze p, Wp,
prema Hillu i Howardu%” odreden je izrazom:

B S,(ZMV),
TSy @Mmy),
i

pri ¢emu je: S faktor skale odreden u Rietveldovom uto¢njavanju

z broj formulskih jedinki u jedini¢noj ¢eliji faze

M masa formulske jedinice faze

V volumen jedini¢ne ¢elije faze prisutne u uzorku. Sumiranje ukljucuje sve

prisutne faze u uzorku.
Za primjenu tog izraza nije potrebno prethodno izraditi kalibracijsku krivulju nego se koristi

numeric¢ki zapis difrakcijske slike u Sirokom kutnom podru¢ju te konacno primjenjuje

Rietveldova metoda (64 — 66).
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Ako smjesa osim kristalnih faza sadrzi i amorfnu fazu, udio amorfne faze u smjesi se
odreduje dodavanjem poznate koli¢ine unutarnjeg standarda s, (Ws) smjesi. U sustavu sa
standardom, tezinski udio faze p odreden je izrazom (66):

_WPSp(ZMV)p 1
P S, (ZMV), 1-W,

S

1.3.5. Hrapavost povrsine

Hrapavost povrsine ili samo hrapavost, uz valovitost i primarni profil, dio je parametara
karakterizacije povrSine materijala. Osnovni pojmovi 0 hrapavosti povrsina dani su prema
normi ISO 4287. Povrsinska hrapavost je sveukupnost mikrogeometrijskih nepravilnosti na
povrsini predmeta (koje su mnogo puta manje od povrsine cijelog predmeta), a prouzrokovane
su postupkom obrade ili nekim drugim utjecajima (67).

Profil povrsine predstavlja presjek realne povrsine s odredenom ravninom. Profilni filter je filter
koji razdvaja profile na dugovalne i kratkovalne komponente. Tri su filtera koji se koriste u
uredajima kojima se mjeri hrapavost, valovitost i primarni profili. Svi imaju iste prijenosne
znacajke, ali razliCite grani¢ne valne duzine. Sve Se pojave analiziraju u pravokutnom
koordinatnom sustavu u kojem su 0si X i Y smjeStene u promatranu realnu povrSinu a os z je
usmjerena na susjedni medij. Os x pritom je orijentirana u smjeru profila hrapavosti. Profil
hrapavosti (R) je profil koji se izvodi iz primarnog profila zanemaruju¢i dugovalne komponente
koristenjem profilnog filtra Ac. Profil hrapavosti osnova je za mjerenje parametara hrapavosti
profila (68).

Pri odredivanju veli¢ine hrapavosti treba razlikovati stvarne vrijednosti hrapavosti, kao
vrijednosti razlike izmedu najviSeg vrha i najnizeg udubljenja povrSine, koja se naziva
maksimalnom hrapavos¢u (Rt ili Rmax) i izracunatih, srednjih vrednosti, koje se racunaju u

odnosu na neki srednji profil povrsine. Postoji vise vrsta srednjih vrijednosti.

Za procjenjivanje hrapavosti povrsine u praksi se najcesce upotrebljava srednje aritmeticko
odstupanje profila Ra, koje je jednako srednjoj aritmetickoj vrijednosti apsolutnih vrijednosti

visine profila neravnina na mjernoj duljini I.
1 n
=2 _lv:

i=1
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pri ¢emu je: Ra (um) — srednje aritmeticko odstupanje profila, | (um) —mjerna duljina hrapavosti
povrsine, Y(x), yi (um) — visina profila hrapavosti s obzirom na srednju referentnu crtu, n — broj

tocaka procjenjivanja visine profila uzduz mjerne duljine.

Kao parametar hrapavosti ¢esto se upotrebljava srednja visina neravnina R;, koja je jednaka
zbroju aritmeticke sredine apsolutnih vrijednosti visine pet najvisih vrhova i aritmetic¢ke sredine

apsolutnih vrijednosti pet najvec¢ih dubina udolina na mjernoj duljini .

pri cemu je: R; (um) — srednja visina neravnina, yi (um) — visina i-tog najviseg vrha, n — broj

tocCaka procjenjivanja visine profila uzduz mjerne duljine. Priblizno vrijedi R; ~ 4 Ra.

Vazan parametar hrapavosti jest i najveca visina profila Ry, koja je definirana kao udaljenost
izmedu dvaju pravaca paralelnih sa srednjom linijom profila, povuéenih tako da u granicama
mjerne duljine dodiruju najvisu, odnosno najnizu tocku profila. Taj parametar jednak je

parametru Rmax (najvecéa visina neravnina). Priblizno je Rmax = 6,4 Ra (69).

Hrapavost povrSine vazan je parameter u odredivanju kvalitete veze izmedu povr$ine metalne
osnove kontrukcije i oblozne keramike u metal-keramickim sustavima. Brojna istrazivanja
promatrala su utjecaj hrapavosti na vrijednosti vezne ¢vrstoce te utjecaj razli¢itih obrada

povrsine na hrapavost.
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1.4. Legure

Osnovna konstrukcija ve¢ine nadomjestaka u modernoj dentalnoj medicini jos je uvijek
izradena od metalnih legura. Jedina iznimka su konstrukcije izradene od CP Ti. Zahtjevi koji
se danas postavljaju pred sve gradivne materijale prvenstveno su biokompatibilnost pa tek onda
trajnost i funkcijska cjelovitost. Povijesni razvoj modernih dentalnih legura pocinje poc¢etkom
20 st. uvodenjem tehnike ,,izgaranja voska”. Ta je tehnika omogucila koristenje zlatnih legura
koji su bile poznate u draguljarstvu, ali kako bi se mogle koristiti u ustima ojacane su
dodavanjem bakra, srebra i/ili platine. Zlatne legure su oduvijek bile materijal izbora u
stomatoloSkoj protetici zbog dobre biokompatibilnosti i postizanja boljih estetskih svojstava
nadomjeska u odnosu na nadomjeske kod kojih je osnovna konstrukcija u¢injena od neplemenih
legura (1). Daljnim razvojem dentalnih materijala i rastom cijene zlata neplemenite legure sve
se viSe uvode u svakodnevnu praksu. U tablici 3. prikazani su neki od klju¢nih trenutaka u

razvoju legura za osnovne konstrukcije metal-keramickih sustava.

Tablica 3. Znac¢ajni dogadaji u evoluciji dentalnih legura (preuzeto iz 1)

Dogadaj Godina Ekonomski Trajnost/ Estetika
znacaj biokompatibilnost

Uvodenje tehnike izgaranja voska 1907. X X X

Zamijena zlata s Cr-Co kod djelomi¢nih 1933. X

proteza

Razvoj polimernih faseta za zlatne legure 1950. X

Uvodenje tehnologije napecenja 1959. X X

keramike na metal

Legure na bazi paladija uvode se kao 1968. X

alternativa za zlatne legure

Legure na bazi nikla uvode se kao 1971. X

alternativa za zlatne legure

Uvodenje CP Ti u fiksno-proteticke 1980. X
radove
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Moderna stomatoloska protetika, zbog visoke trzisne cijene zlata, uglavhom je bazirana na
primjeni neplemenitih legura koje su pokazale dobra mehanicka svojstva. Medutim, jo$ uvijek

postoje otvorena pitanja vezana za njihovu biokompatibilnost (3, 70, 71).

Postoji vise podjela i sistematizacija legura koje se koriste u stomatoloskoj protetici. Mogu Se
dijeliti prema mehanickim svojstvima i primjeni, no najcesce se dijele prema vrsti i masenom

udjelu glavnih sastojina.

Prema primjeni dijele se na legure za radove s polimernim ljuskama, legure za metal-keramicke
nadomjeske i legure za mobilne nadomjeske (14). Podjela prema mehanic¢kim svojstvima dana

je u tablici 4.

Tablica 4. Prikaz vaznijih mehanic¢kih svojstva metala i legura koriStenih u stomatoloskoj

protetici (preuzeto iz 72)

Tip Granica razvla¢enja - Rpo.2 Produljenje — A Youngov modul elasti¢nosti — E
MPa % GPa
minimalno minimalno minimalno
0 0 - -
1 80 18 -
2 180 10 -
3 270 5 -
4 360 2 -
5 500 2 150

Tip 0 i Tip 1 legura predvideni su za jednoclane fiksne nadomjeske koji su pod malim
optere¢enjem npr. djelomiéne krunice ili manje inlaye ograni¢ene samo na jednoj plohi zuba.
Tip 2 legura takoder je predviden za jednoclane fiksne radove koji su pod malim optere¢enjem
npr. djelomiéne krunice ili manje inlaye ali bez obzira na broj ploha zuba koje se nadoknaduju.
Tip 3 je predviden za vise¢lane konstrukcije npr. mostove. Tip 4 je predviden za konstrukcije s
tankim presjekom koje su pod velikim opterecenjem, npr. djelomi¢ne proteze, kvacice, krunice,
mostove velikog raspona ili malog presjeka, precke, pri¢vrstke te konstrukcije noSene
implantatima. Tip 5 se Kkoristi kada je potrebna visoka ¢vrstoca i krutost, npr. kvacice i

djelomicne proteze tankog presjeka.
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Podjela i upotreba legura za fiksne proteticke nadomjeske prema sastavu razlicita je u Europi i
SAD-u, zbog sklonosti klini¢ara u SAD-uU neplemenitim legurama i zbog ¢injenice da se berilij
koristi u SAD-u dok je u Europi neprihvatljiv zbog posljedica koje moze izazvati u bioloskom

mediju (14). U tablicama 5. i 6. prikazane su podjele prema europskom i americkom sustavu:

Tablica 5. Europska podjela legura za fiksnoprotetske radove (preuzeto i modificirano iz 14)

Tip Opis Glavne sastojine
Klasi¢ne — za
Izrazito plemenite polimerom oblozene Au 70 %
legure e .
Za metal-keramicke AU Pt> 85 %
sustave
_ Legure sa smanjenim _ AUS0 %
Plemenite legure udjelom zlata
Srebro-paladijeve Ag >50%iPd>10
legure ) %
Paladij-srebrove Pd 55-60 % i
Paladijeve legure I(_a_gure Ag >3.0 o
Paladij-bakrove Pd >70 % i CU<10
legure %
Neplemenite Legure bez IL\Ic:ll;::t-kI:fonr]noc:fe
legure plemenitih metala

Titanove legure -

Tablica 6. Americka podjela legura za fiksnoprotetske radove (preuzeto i modificirano iz 14)

Tip Opis Glavne sastojine
Izrazito plemenite legure Udio plemenitih metala Au,Pt,Pd > 60 %
Au > 40 %
Titan i titanove legure - Ti>85%
Plemenite legure Udio plemenitih metala Au,Pt,Pd > 25 %
Pretezno neplemenite legure Udio plemenitih metala Au,Pt,Pd < 25 %

Zanimljivo je primijetiti istaknuto mjesto titana i njegovih legura koje su izdvojene iz skupine
neplemenitih legura. Ameri¢ka udruga doktora dentalne medicine (ADA) time je dodatno
naglasila povoljna svojstva i biokompatibilnost titana i njegovih legura prilikom koriStenja u

metal-keramickim nadomjescima.
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1.5. Titan

William Gregor je 1791. godine pronaSao titan u obliku rude ilmenita (FeTiOs) u
Engleskoj i dao mu naziv Manacannit. Njemacki kemicar Heinrich Klaprot ponovno ga je
izolirao 1795., ovog puta u obliku TiO2. On mu je dao danas$nji naziv ,.titan” prema Titanima,
sinovima Geje bozice zemlje, bogovima iznimne snage iz gréke mitologije (73). Tek 1910.
godine Matthew A. Hunter uspio je izolirati Cisti titan reducirajuci titan tetrahidroklorid s

natrijem (Hunterov proces) (74).

Titan je kemijski element oznake Ti, atomskog broja 22, a atomska masa mu je 47,867.
Titan je prijelazni metal i pripada skupini IV periodnog sustava elemenata. U prirodi se nalazi
pet stabilnih izotopa: titan-46 (8 %), titan-47 (7.3 %), titan-48 (73.8 %), titan-49 (5.5 %) i titan-
50 (5.4 %). U posljednjoj elektronskoj ljusci nema dovoljno elektrona i zbog ¢ega je izuzetno
reaktivan i lako stvara spojeve s drugim elementima. U kontaktu s atmosferskim zrakom brzo
stvara tanak sloj oksida (TiOz). Povr$ina Cistog titana je srebrne boje i visokog sjaja (Slika 14)
(75—77). U tablici 7 prikazane su neke od osnovnih vrijednosti fizikalnih i kemijskih svojstava
titana.

Slika 14. Sipka kristaliziranog titana, visoke ¢istoée 99.995 % (preuzeto iz 78)
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Tablica 7. Osnovna svojstva titana (preuzeto i preoblikovano iz 76, 79)

Osnovna svojstva Vrijednost

Molarna masa 0,01 -0,11 m® kmol*
Taliste 1668 °C

Vreliste 3287 °C

Gustoéa 4,506 g cm®
Youngov modul elasti¢nosti 116 GPa

Toplinska vodljivost 21,9W mtK1

Titan je u prirodi deveti element i sedmi metal po zastupljenosti u zemljinoj kori (0,63
%). Dolazi isklju¢io u spojevima i to u obliku ruda — perovskita (CaTiO3) rutila (TiO2),
ilemenita (FeTiOz3), i titanita (CaTiSiOs). Od navedenih, samo se rutil i ilmenit koriste u
komercijalne svrhe (75, 79, 80) Priblizno je 6 — 7,5 milijuna tona titanovih ruda iskopano
tijekom 2013. godine, a najvece zalihe rude i najveca proizvodnja dolazi iz Brazila, Australije
Kine, Indije, Juznoafricke Republike, Novog Zelanda i Sjedinjenih Americkih Drzava. Oko 95
% titanovih ruda potrosi se u proizvodnji TiO2 za industriju pigmenata. Ostalih 5 % koristi se
u ostaloj industrijskoj proizvodnji (81).

Cisti titan komercijalno se dobiva Krollovim procesom. Rafinirani rutil ili ilmenit se
reducira na 1000 °C. Mjesavina se tada dovodi pod utjecaj klora u plinovitom stanju i nastaje
titanov tetrahidroklorid (TiCls) koji se odvaja u zaseban reaktor i dodatno reducira s teku¢im
magnezijem na temperaturi od 800 — 850 °C. Kemijska reakcija je prikazana nize, a shematski

prikaz naslici 15.

2Mg(l) + TiCla(g) — 2MgCly(l) + Ti(s)

Dobiveni Cisti titan spuzvastog je oblika te se melje, komprimira i tali u blokove u vakuumskim
peé¢ima. Vakuum spredava oksidaciju i osigurava &istoéu dobivenog bloka. Cesto se zbog
necistoca ili nepravilnosti oblika bloka on mora ponovno taliti i lijevati. Ti dodatni koraci
lijevanja uvelike poskupljuju proizvodni proces te je proizvodnja titana otprilike Sest puta
skuplja nego nekorodirajuceg celika (82).
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Slika 15. Shematski prikaz Krollovog procesa dobivanja ¢istog titana redukcijom TiCls s Mg
(preuzeto iz 83)

Titan je karakteriziran visokom specifinom &vrstoéom (omjer évrstoée prema gustoéi). Cisti
titan pokazuje vrijednosti savojne ¢vrsto¢e preko 430 MPa koje se mogu usporediti s nekim
vrstama celika, ali mu je gustoca znacajno manja od celika. Titan je 60 % gusc¢i od aluminija,
ali je dvostruko ¢vrs¢i. Neke legure titana pokazuju vrijednosti savojne ¢vrstoce 1 preko 1400
MPa. Titan je otporan na koroziju te je gotovo usporediv s platinom. U kontaktu s kisikom
stvara pasivni oksidni sloj debljine 1 — 2 nm koji inhibira daljnju oksidaciju. U periodu od 4
godine na zraku debljina tog sloja naraste do maksimalno 25 nm. Moze izdrzati utjecaj nizih
koncentracija sumporne, klorovodi¢ne i veéine organskih kiselina (82). Ovaj sloj oksida daje
metalu i posebna estetska svojstva. Povecanjem debljine tog sloja mijenja se boja povrsine koja

se proteze kroz cijeli spektar boja (Slika 16.) (84).
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Slika 16. a) Prikaz povrSine titana s debelim oksidnim slojem dobivenog na svjetlosnom

mikroskopu uvecanje 200 x; b) Ista povrSina uvec¢anje 500 puta

Prema ASTM Kklasifikaciji postoji 17 kategorija nelegiranog Cistog titana i 22 legure titana,
ukupno 39 kategorija (85).

Cisti titan obi¢no je heksagonalne (alfa — a) strukture, ali prelazi u centriranu kubiénu reetku
(beta — B) oblik kada se zagrije iznad 882 °C. [ faza titana izrazito je reaktivna s kisikom i brzo
stvara oksidni sloj na svojoj povrsini. Dodavanjem legirajucih elemenata titanu utjece se na
temperaturu transformacije, $to rezultira zadrzavanjem [ faze na sobnoj temperaturi u mnogim
legurama. Tako se dobiva materijal koji sadrzi i a i  fazu ili je pak u cijelosti u  fazi. Relativna
koli¢ina a i B faze u svakoj pojedinoj leguri ima znacajan utjecaj na svojstva materijala u smislu
¢vrstoce, zilavosti, puzanja i moguénosti zavarivanja i oblikovanja. Zbog toga se legure titana
dijele po svojoj strukturi na a, a-p i B legure $to je uobicajena praksa u metalurskoj industriji.

Primjeri su dani u tablici 8. (86).
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Tablica 8. Primjeri i kemijski sastav a, a-B i p Ti legura koje se najcesce koriste u industriji

(preuzeto i modificirano iz 86)

Legura Primjer

a legure Komercijalno ¢isti Ti— ASTM 1,2,3i 4
Ti/Pd legure — ASTM 71 11

a + dodatak Ti-2,5 %Cu

Legure blizu a faze Ti-8 %Al-1 %Mo-1 %V
Ti-6 %AIl-5 %Zr-0,5 %Mo-0,2 %Si
Ti-6 %AIl-2 %Sn-4 %Zr-2 %Mo-0,08 %Si
Ti-5,5 %AIl-3.5 %Sn-3 %Zr-1 %Nb-0,3 %Mo-0,3 %Si
Ti-5,8 %Al-4 %Sn-3.5 %Zr-0,7 %Nb-0,5 %Mo-0,3 %Si
Ti-6 %AIl-3 %Sn-4 %Zr-0,5 %Mo-0,5 %Si
a-p legure Ti-6 %AIl-4 %V
Ti-4 %Al-4 %Mo-2 %Sn-0,5 %Si
Ti-4 %Al-4 %Mo-4 %Sn-0,5 %Si
Ti-6 %AIl-6 %V-2 %Sn
Ti-6 %AIl-2 %Sn-4 %Zr-6 %Mo
Meta-stabilne B legure  Ti-3 %AIl-8 %V-6 %Cr-4 %Zr-4 %Mo
Ti-15 %Mo-3 %Nb-3 %Al-0,2 %Si
Ti-15 %V-3 %Cr-3 %Sn-3 %Al

Primjena titana i njegovih legura u industriji izrazito je Siroka zbog njegovih mehanickih
svojstava, biokompatibilnosti i otpornosti na koroziju. Titan se u svom osnovnom obliku
primarno koristi u zrakoplovnoj i svemirskoj industriji za izradu elemenata koji moraju biti
lagani, a otporni na visoke temperature, koroziju i velika optere¢enja (npr. mlazni motori,
vanjski oblozi letjelica i sl.) Koristi se u i1 arhitekturi kao strukturalni 1 oblozni materijal, a
poznati svjetski arhitek Frank O. Gehry koristio ga je kao vanjsku oblogu svjetski poznatog
Guggenheim muzeja u Bilbau u Spanjolskoj. Koristi se u $portskoj industriji npr. za izradu

palica za golf, u automobilistickoj industriji te sve vise u biomediciniskom podrucju (84).
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1.5.1. Primjena titana u dentalnoj medicini

Titan i legure titana ulaze u klini¢ku praksu u dentalnoj medicini od 70-ih godina 20.
stoljeca i radova Branemarka i sur. (15). Od tada nalaze svoju primjenu u vise grana dentalne

medicine, najvise u implantologiji, ortodonciji, endodonciji i protetici (87).

Primjena titana u implantoloSkoj terapiji proizlazi iz njegove izvanredne
biokompatibilnosti, inertnosti i mogucnosti oseointegracije. Oseointegracija podrazumijeva
direktan dodir zivog neupalnog kostanog tkiva s povrSinom implantata (Slika 17.). Dvije su
teorije o vezi izmedu kosti 1 implantata. Brdnemarkova teorija objaSnjava oseointegraciju preko
veze izmedu tankog sloja TiO2na povrSini implantata 1 osteocita 1 koStanog matriksa. Weissova
teorija objasnjava vezu preko stvaranja vezivno-kostanog kolagenog ligamenta slicnom onom
izmedu kosti i prirodnog zuba (88). Danas se povrSina implantata Cesto oblaze dodatnim
spojevima i elementima u svrhu postizanja bioaktivne povrsine (npr. hidroksiapatit) s ciljem

skraéenja vremena potrebnog za oseointegraciju i poboljsanjem veze izmedu kosti i implanata.

Slika 17. Histoloski presjek oseointegriranog implanata (crno) i okolne alveolarne kosti na

svjetlosnom mikroskopu (preuzeto iz 89)

Za izradu implantata koristi se 99,5 % CP Ti i legura Ti-6Al-4V. Legure titana pokazale su se
boljima zbog svojih mehanickih svojstava koja omogucéavanju podnoSenje vecih tla¢nih,

vlaénih i smi¢nih opterecenja.

Upotreba titana u ortodonciji pocela je 1967. godine kada su Buehler i sur. pronasli legure sa
efektom prisjetljivosti oblika — ,,memo legure* (90). Nitinol (NiTi) je legura nikla i titana koja

posjeduje superelasti¢na svojstva tj. ,,pamti svoj oblik”. Ta svojstva proizlaze iz ¢injenice da
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legura mijenja svoju kristalnu strukturu ovisno o temperaturi ili tlaku. Pri niskoj temperaturi je
u martenzitnoj (kubi¢noj) a pri visim u austenitnoj (heksagonalnoj) reSetki. Austenitna struktura
karakterizirana je s krutosti i tvrdo¢om. U ortodonciji se nikal-titanske zice upotrebljavaju zbog
niskog modula elasti¢nosti i moguénosti postizanja velikog raspona sila konstantnog
djelovanja. Predstavljaju materijal izbora u inicijalnim fazama ortodontske terapije (nivelacija).
Njihova niska sila deaktivacije ima za rezultat fizioloski odgovor periodontnog ligamenta i kosti
¢ime se Smanjuje mogucnost nastanka hijalinizacije i podminirajucih resorpcija potpornog tkiva
(91, 92).

Nitinol legure se koriste i u endodonciji za izradu instrumenata za obradu korijenskog kanala.
Ovdje je svojstvo superelasti¢nosti posebno dobrodoslo. Koristenjem te legure omogucilo se
¢iS¢enje 1 oblikovanje kanala koji su bili izrazito zavinuti §to je onemogucavalo njihovu obradu

instrumentima izradenim iz konvencionalnih materijala (87, 93).

Na slici 18. vidi se zavrSena uspje$na endodontska terapija nitinol instrumentima u zavinutim

kanalima.

Slika 18. RVG snimka uspje$ne endodontske terapije obavljenje nitinolskim instrumentima

(preuzeto iz 94)

U stomatoloskoj protetici CP Ti uveden je sredinom 1980-ih godina. Koristi se za izradu
potpunih metalnih krunica i mostova, osnovnih konstrukcija za metal-keramicke nadomjeske,
baza djelomickih proteza, pri¢vrstaka i konstrukcija u implantoprotetickoj terapiji. CP Ti ima
mehanicka svojstva sli¢na ili bolja od plemenitih legura te nikal-krom i kobalt-krom legura koje

se uobic¢ajeno koriste u stomatoloskoj protetici. Niska gustoc¢a osigurava malu tezinu protetickih
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nadomjestaka, a odli¢na biokompatibilnost i niska sklonost koroziji osiguravaju trajnost takvih

nadomjestaka (87).
Cetiri su osnovne tehnike oblikovanja proteti¢kih kontrukcija iz titana i njegovih legura:

e lijevanje
e glodanje
e erozija iskrom

e lasersko oblikovanje.

Lijevanje, glodanje i erozija iskrom komercijalni su procesi i $iroko rasprostranjeni postupci.
Lasersko zavarivanje je poseban postupak proizvodnje koji kombinira gore navedene procese

ili potpada pod domenu metalurgije praha.

1.5.2. Tehnologije proizvodnje metalne osnovne konstrukcije iz titana u dentalnoj medicini

Tehnologije proizvodnje titana u dentalnom medicini ne razlikuju se u osnovi od tehnika

proizvodnje u industriji, medutim zahtjevi za preciznosc¢u i ¢isto¢om proizvoda mnogo Su veéi.

1.5.2.1 Lijevanje

Bez obzira na povoljna svojstva materijala lijevanje CP Ti dugo vremena nije bilo moguce.
Formiranje nepovoljnog povrsinskog sloja (alfa case), koji je bio u obliku kore, razlog je
neuspjeha u primjeni. Takav povrSinski sloj nastajao je inkorporiranjem elemenata iz uloznog
materijala §to je onemogucavalo ostvarivanje dobre veze izmedu CP Ti i oblozne keramike.
Posebna oprema za lijevanje i vatrootporni ulozni materijali koji nisu bazirani na silicij-
fostatima nego sadrze magnezij, itrij ili cirkonij omogucili su lijevanje titana za primjenu u
stomatoloskoj protetici (38). Lijevanje se zbog visoke temperature taliSta i reaktivnosti s
kisikom provodi isklju¢ivo u tlatno-vakuumskim indukcijskim lijeva¢ima (Slika 19.a). U
vedini slucajeva lijeva se u atomosferi argona ili helija, iako se moze lijevati i u vakuumu, no
nikako ne u normalnoj atmosferi. Zbog visoke reaktivnosti titana s kisikom, dusikom i ugljikom
iz atmosfere ti se elementi absorbiraju intersticijski, povecavajuci vlacnu ¢vrstocu i krhkost
odljeva ispod dozvoljene granice primjene za dentalne legure (14). Tek 1977. godine
napravljeni su prvi eksperimentalni odljevi za krunice i djelomi¢ne proteze. Ipak zbog

inherentne loSe ljevljivosti titana bilo je otezano odrzavati jednaku kvalitetu dobivenih odljeva
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(95).

Kotrola alfa case sloja i danas predstavlja prakti¢ni problem. Kimura i sur. pronasli su
postojanje stratifikacije alfa case sloja u cetiri razine nakon lijevanja CP Ti i zagovaraju
njegovo uklanjane tungsten-karbidnim svrdlima na malim brojevima okretaja mikromotora
prije napecenja oblozne keramike (34). Kako postupak uklanjanja alfa case sloja ovisi 0
ljudskom faktoru, dentalnom tehnicaru, nikada ne mozemo biti apsolutno sigurni u njegovo
potpuno uklanjanje. Oksidni sloj koji nastaje na povrsini odljeva daje mu izvanrednu korozijsku
stabilnost. Medutim, taj isti sloj moze oslabiti vezu izmedu odljeva CP Ti i obloZne keramike.
Takoder, nekada oksidni sloj nije dobro vezan s osnovnim materijalom te dovodi do adhezivnog
loma unutar odljeva i loSe veze s obloznom keramikom. Haag i sur. su pregledom literature
ustanovili da veza izmedu titana i njegovih legura i oblozne keramike jo$ uvijek ne pokazuje
jednako visoke vrijednosti vezne ¢vrstoce kao veza oblozne keramike i plemenitih ili drugih

neplemenitih legura dobivenih lijevanjem (96).

1.5.2.2 Glodanje

Krunice, mostove i druge konstrukcije koje se primjenjuju u stomatolo$koj protetici
moguée je proizvesti i glodanjem iz blokova metala koriste¢ci Computer Aided
Design/Computer Aided Manufacturing (CAD/CAM) tehnologiju (Slika 19.b). CAD/CAM
postupak primjenjuje se i u proizvodnji metalnih osnova kontrukcija iz titana (97). Metodu su
razvili Andersson i sur. krajem 80-ih godina proslog stoljeca (98). Titan ASTM Kklasifikacije
Tip 2 koristi se u izradi tih konstrukcija. Izradi se vostani model osnovne kontrukcije u vosku i
skrenira se ili se temeljem opti¢kog otiska izravno u ustima pacijenta cjelokupna konstrukcija
oblikuje u racunalu, te se u glodalici strojno obradi u zavrsni proizvod. Neki od sustava koji su
komercijalno dostupni na trzi$tu i koriste se za glodanje titana za metalne osnove konstrukcija
su: Hint-ELs®, Procera®, DCS President System®, Cad. Esthetics, KaVo Everest® System,
microDenta, Cercon®brain i Cerec® (99).

Abduo u pregledu literature navodi da preciznost dosjeda metalne osnovne kontrukcija
izradenih CAD/CAM tehnologijom premasuje one dobivene tehnikom lijevanja (100). Takoder
tim se postupkom izrade izbjegava se nastanak alfa case sloja i debelog sloja oksida na povrsini
oblikovanog materijala $to poboljsava vezu izmedu titana i oblozne keramike (101). Medutim,
strojno oblikovanje glodanjem titana je spor i izuzetno skup proizvodni proces, Sto uvelike

ogranic¢ava upotrebu te tehnike u svakodnevnoj praksi (73).
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19a) 19b)

Slika 19. a) Prikaz indukcijskog lijevaca za titan (preuzeto iz 101); b) Prikaz CAD/CAM izrade
glodanjem metalne osnove kontrukcije iz CP Ti za metal-kerami¢ke nadomjeske (preuzeto iz
103)
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1.5.2.3 Erozija iskrom

Erozimat (EDM) Koristi termo-elektri¢ni proces u kojem se materijal uklanja s radnog
tijela stroja primjenom toplinske energije uslijed iskrenja. Erozivni u¢inak elekti¢nog izboja
prvi je opisao 1770. godine engleski fizicar Joseph Priestley (104). EDM se Cesto kategorizira
kao ,,netradicionalan” nacin obrade materijala zajedno sa skupinom strojnih obrada kao sto je
elektrokemijska obrada, rezanje vodenim mlazom i lasersko rezanje. EDM se uglavnom Koristi

za oblikovanje materijala koji su teSko obraduju tradicionalnim metodama obrade (105 — 107).

EDM se moze koristiti za oblikovanje kompliciranih geometrijskih oblika, a materijal nuzno
mora biti elektricno vodljiv. Kako nema izravnog kontakta izmedu materijala i stroja
eliminiraju se problemi kao $to su trosenje, naprezanja i pukotine koje mogu nastati prilikom
primjene konvencionalnih procesa obrade. Prilikom obrade EDM-om nastaje razlika
elektri¢nog potencijala izmedu stroja i obradivanog materijala koji su uronjeni u dielektri¢ni
fluid, najc¢esce kerozin ili u deioniziranu vodu. Izmedu stroja i obradivanog materijala odrzava
se konstantna pukotina. Kako raste razlika potencijala izmedu stroja i obradivanog materijala
dolazi do izboja elektrona i stvaranja plasme. Takav intenzivan lokaliziran protok elektrona
dovodi do ekstremnih trenutnih porasta temperature unutar uskog prostora pukotine, vise od 10
000 °C. Kako temperatura ispod elektrode uslijed stvaranja iskre raste, tako dolazi do taljenja
materijala i evaporacije s radne povrSine. Takav lokaliziran ekstremni porast temperature
dovodi do taljenja materijala. Rastaljeni metal ne uklanja se u potpunosti, nego samo
djelomi¢no, dio materijala se ponovno deponira na povrsinu. Padom potencijala nastaju udarni
valovi koji rasprSuju rastaljeni metal kroz dielektri¢ni fluid te nastaje krater na obradivanom

materijalu oko mjesta nastanka iskre (Slika 20.) (108).

EDM se dijeli na erozimat s elektrodom i erozimat sa Zicom (WEDM). Oba rade na istom

principu samo $to u WEDM-u staticku elektrodu zamjenjuje naeS¢e pomicna mjedena Zica
(Slika 21.).
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Slika 20. Shematski prikaz rada EDM-a (preuzeto iz 109)

Prednosti koristenja EDM-a su (110):

e mogucénost oblikovanja slozenih oblika koje je bilo vrlo teSko oblikovati
konvencionalnim postupcima (Slika 22.)

e obrada iznimno tvrdih materijala s vrlo niskim tolerancijama dimenzija

e obrada vrlo malih oblika koji bi se mehanicki ostetili upotrebom konvencionalnih
postupaka obrade

e nema kontakta izmedu stroja i obradivanog materijala §to omogucuje obradu iznimno
delikatnih profila i osjetljivih mekanih materijala

e zadovoljavajuca zavrSna obrada povrSine.
Nedostaci EDM-a (110):

e sporo vrijeme rada
e komplicirano oblikovanje elektri¢no nevodljivih materijala
e visoka potroSnja energije

e tesko oblikovanje izrazito o$trih rubova.
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Slika 21. Prikaz WEDM aparata Slika 22. Slozeni oblici dobiveni upotrebom
(preuzeto iz 111) EDM-a (preuzeto iz 112)

Primjenu EDM-a u stomatologiji uvodi Rubeling 1982. godine za izradu pri¢vrstaka, dok
kasnije iste godine Windeler patentira primjenu EDM-a za pobolj$anje rubnog dosjeda, a od
1990-ih godina EDM i WEDM koriste se za obradu i pobolj$anje povr§ine implantata u svrhu
postizanja bolje oseointegracije, u izradi preciznih pri¢vrstaka za kombinirane fiksno-mobilne
nadomjeske, do oblikovanja metalnih osnovna za metal-keramicke nadomjeske (Slika 23.a) i
23.b) (109, 113 - 116).

a)

Slika 23. a) Obrada pre¢ke noSene implantatima na EDM-u; b) Obrada osnovne metalne

konstrukcije metal-kerami¢kog nadomjeska na EDM-u (obje slike preuzete iz 109)
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1.6. Metalurgija praha

Metalurgija praha (PM) niz je proizvodnih procesa koji ukljuc¢uju mijesanje finih praskastih
materijala, njihovo tlacenje u Zeljeni oblik i zagrijavanje §to dovodi do zavr$nog spajanja
(sinteriranja) proizvoda. Metalurgija praha sastoji se uglavnom od ¢etiriju osnovnih procesa:
proizvodnja praha, mjeSanje i eventualno dodavanje aditiva, tlacenje i sinteriranje. Takvim
nac¢inom proizvodnje postize se visoka preciznost zavr$nog proizvoda koji zahtijeva minimalnu

ili nikakvu finalnu obradu (117 — 119).

Metalurgija praha, u svom rudimentarnom obliku, datira jos iz starog Egipta oko 3000 godina
p.n.e., ali masovna proizvodnja u danasnjem obliku nije pocela sve do sredine 19. stoljeca (120).
Danas metalurgija praha predstavlja sastavni dio moderne industrijske proizvodnje. Samo na
europskom trzistu proizvodi dobiveni PM-om ¢ine godi$nji promet od preko Sest milijardi eura,

dok je svjetska godis$nja proizvodnja metalnog praha preko milijun tona.

Dva su glavna razloga upotrebe PM procesa u industrijskoj proizvodniji:

e smanjenje cijene proizvodnje u usporedbi s drugim procesima

e jedinstvene moguénosti koje se mogu postici jedino upotrebom PM.

Smanjenje cijene proizvodnje dominantni je razlog upotrebe PM-a. To se postize sSmanjenjem
koli¢ine utro$ene energije u proizvodnom procesu, vecom iskoristivosti materijala i smanjenim
brojem proizvodnih koraka. U nekim sluc¢ajevima ustede u odnosu na lijevane komponente
mogu biti 40 % i vise. Uobicajeni postotak iskoriStenja sirovine prilikom upotrebe PM-a je oko
97 %, a posebno je pogodan za masovnu proizvodnju. Primjer koji najbolje prikazuje primjenu
PM-a zbog smanjenja proizvodne cijene je upotreba PM-a u automobilskoj industriji u izradi

blokova motora, ko¢ionih sustava i sl. (117).
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Sljede¢a prednost PM-a je moguénost proizvodnje materijala i oblika koje nije moguce

proizvesti na druge nacine (122).

PM omoguéava mijeSanje i stvaranje kompozita metala i drugi metalnih i nemetalnih materijala
koje konvencionalnim proizvodnim procesima to nije moguée Spojiti zbog medusobne

netopljivosti. Primjeri upotrebe PM-a u proizvodnji takvih materijala su:

o frikcijski materijali za izradu kocionih obloga i kvacila u automobilskoj industriji
e metali visoke tvrdoce i ,,cementirani karbidi” za izradu reznih elemenata i svrdala
e dijamantni rezni elementi koji imaju dijamantne Cestice disperzirane u metalnoj matrici

e clektri¢ni kontaktni materijali.

PM omogucuje i obradu materijala koji imaju iznimno visoke temperature taljenja kao
volfram, molibden i tantal. Takve metale iznimno je teSko proizvesti taljenjem i lijevanjem te
su Cesto krhki nakon lijevanja. Proizvodnja vorframovih Zica za Zarne niti u zaruljama bila je

jedna od ranih primjena PM-a u industrijskoj proizvodnji (123).

Jos§ jedna od primjena PM-a je proizvodnja materijala s kontroliranim porozitetom kao §to

su filteri ili samopodmazujuéi lezajevi (124, 125).

Takoder je moguce primijeniti PM u proizvodnji inovativnih materijala koji su bili
nezamislivi upotrebom konvencionalnih procesa, primjerice u izradi posebnih oblika ¢elika,

magneta i superlegura nikla i kobalta (123).

Proizvodnja praha za PM procese moze biti razlicita i dijeli se na: usitnjavanje iz masivnih
komada metala, precipitacija iz otopine soli, toplinska razgradnja kemijskih spojeva, redukcija
oksida u krutom stanju, elektrodepozicija i atomizacija rastaljenog metala (117). Od te podjele

posljednja tri ¢ine glavninu proizvodnje praha.

Redukcija u krutom stanju dugo je vremena bila najcesce koriStena metoda dobivanja praha.
Zeljezna ruda se melje, mijesa s ugljikom i zagrijava te se izdvajaju nemetalne komponente.
Cistoéa praha ovisi o kvaliteti sirovine. Dobiveni prah spuzvastog je oblika i prikladan za
tlacenje. Refraktorni metali, u koje u Sirem smislu spada i titan, umjesto ugljika koriste vodik

za redukciju oksida metala te se obraduju u procesu hidrogeniranja-dehidrogeniranja (HDH).
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Uspostavom pogodnih uvjeta kao Sto su sastav 1 gustoca elektrolita, temperatura, snaga i voltaza
elektri¢ne energije, omogucava deponiranje mnogih metala u spuzvastom ili praskastom obliku
u procesu elektrodepozicije (126, 127). U vecini sluc¢ajena nakon elektodepozicije potrebno je
dodatno obraditi dobiveni materijal ispiranjem, reduciranjem i usitnjavanjem do Zeljenog oblika
1 veli¢ine Cestice praha. Bakar je najces¢i metal Ciji se prah proizvodi tom metodom, a joS se
koristi u proizvodnji praha kroma i mangana. Visoka Cistoca i gustoca takvih prasaka znacajka

je ovog procesa.

Atomizacija je proces u kojem se rastaljeni metal rasprsi u sitne kapljice 1 ubrzano ohladi prije
nego kapljice dodu u kontakt jedna s drugom ili s nekom drugom tvrdom povrs$inom. Rasprsenje
se vrsi djelovanjem plina (zrak, dusik ili argon) ili teku¢ine (voda) pod visokim tlakom.
Promjenama u tlaku i usmjerenju plina ili tekuéine za rasprsenje te toka rastaljenog metala moze
se vrlo precizno kontrolirati veli¢ina dobivenih ¢estica praha. Naj¢esce se koristi u proizvodnji
zeljeznih, bakrenih, ¢eli¢nih legura, mjeda, bronce te metala s niskim temperaturama taljena
kao §to su olovo, cink i kadmij. Najnovije metode atomizacije ukljucuju centrifugalnu
atomizaciju koja kapljice rastaljenog metala rasprSuje upotrebom centrifugalne sile. Prednost
te metode je mogucénosti provodenja u kontroliranoj atmosferi te ¢ak i u vakuumu $to rezultira

proizvodnjom praha vrlo visko €istoce ¢ak i1 kod visoko reaktivnih metala.

Svojstva samog praha izuzetno su vazna. Veli¢ina i oblik Cestice, struktura i oblik povrSine
utjeCu na zavr$ni proizvod. 1znimno vazan parametar je i relativna gustoca praha, tj. omjer
tezine praha u odredenom volumenu te je predstavljen kao funkcija oblika 1 poroznosti ¢estice
praha. On poslije izravno utjeCe na mehanicka svojstva tlaCenog materijala. Veli¢ina Cestice
utjece na poroznost zavr$nog materijala. Manje Cestice ostavljaju manje pore prilikom tlacenja.
Kontrola oksida na povrSini metalnih Cestica takoder je vazna jer inkluzije metalnih oksida
unutar zavrSnog materijala mogu imati negativne posljedice na mehanicka svojstva dobivenih

struktura.

Shematski prikaz proizvodnog procesa PM vidi se na slici 24. Elementarni prasci koriste
se u svrhu proizvodnje ¢iste metalne kontrukcije. To je Cesto u sluéaju titana kada se izraduju
strukture CP Ti. U vecini slucajeva vise razli¢itih komponenti (metala, legura i aditiva) mijesa
se u mjesalicama te se dodaje lubrikant koji pospjeSuje proizvodni proces. Nakon mijeSanja
slijedi tlacenje ili zbijanje kada se prah usipa u ¢eli¢ne ili karbidne kalupe te tlaci pod tlakom
od 150 — 900 MPa. Taj je korak u proizvodnji varijabilan i mozZe se provoditi na sobnoj ili
povisenoj temperaturi (hladno ili toplo zbijanje). Alternative klasi¢nim postupcima tlacenja ili

zbijanja su injekcijsko oblikovanje metala (MIM), hladno izostaticko zbijanje (CIP), cerakon
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proces, zbijanje velikom brzinom (HVC) te postupci brze izrade (RMP). Bez obzira na
prethodni proizvodni korak, u vecini slucajeva dobivena se struktura vadi iz kalupa i priprema
za sinteriranje. Sinteriranje po definiciji predstavlja toplinsku obradu materijala na temperaturi
ispod temperature taljenja glavnog sastojka u svrhu poboljSanja mehanickih svojstava dodatnim
spajanjem Cestica. Sinteriranje se gotovo iskljucivo provodi u kontroliranoj atmosferi kako bi
se sprijecila oksidacija metala. Ovisno o vrsti praha, koriStenog procesa izrade i kalupa nakon
sinteriranja moze do¢i do dimenzijskih promjena u odnosu na zeljeni oblik. Tada se mogu
koristiti dodatni proizvodni procesi koji preoblikuju ili dodatno poboljsavaju neke od svojstava
materijala te se najéeSce koriste ponovno tlacenje, toplo izostaticko tlaenje (HIP), kovanje,
valjanje, infiltracija, impregnacija, zagrijavanje, parenje, o¢vrséivanje povrsine, oblaganje,

glodanje itd.

Danas se sve viSe razvijaju procesi koji zaobilaze, skracuju ili kombiniraju ove klasi¢ne korake
u cilju poboljsavanja svojstava i ustede na cijeni proizvodnje. Tako su uvedeni procesi sinter-
HIP koji ukljucuje sinteriranje i toplo izostaticko tla¢enje u jednom koraku te toplo vakuumsko
tlacenje (HVP) kojim se postize bolje zbijanje praha, veca gustoca i izbjegava sinteriranje (117,
122, 128).
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Slika 24. Shematski prikaz tipi¢nog tijeka proizvodnog procesa PM (preuzeto i modificirano iz
117)
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1.6.1 Metalurgija praha titana

Zbog svojih ve¢ prije navedenih dobrih svojstava, titan pronalazi primjenu u Sirokom spektru
industrijske proizvodnje. Froes i sur. ekstenzivno su pisali o visokoj cijeni i ograni¢enoj
mogucénosti izrade klasi¢nim lijevanjem i kovanjem te posljedicnim glodanjem (129, 130).
Cijena dobivanja sirovine samo je djeli¢ ukupne cijene proizvodnje, Sto je dovelo je do primjene

PM-a u proizvodnju struktura iz titana i njegovih legura (131, 132).

Proizvodnja titanovog praha prvi je korak u procesu izrade struktura PM-a. Sirovine za
dobivanje praha mogu biti ve¢ spomenute titanove rude koje se koriste i u klasi¢nim procesima
proizvodnje, ali moze biti ¢ak i ,,0tpad” koji se dobije nakon klasi¢nih obrada glodanjem.
Medutim, takav prah sadrzi mnoge necistoce te je prvo potrebno njih ukloniti prije procesa

usitnjavanja Cestica (133, 134).

Od trenuta¢no dostupnih procesa proizvodnje praha iz sirovina najvazniji su prikazani u tablici
9. (preuzeto iz 131).

Tablica 9. Procesi dobivanja, vrste, status te prednosti i mane proizvodnje Ti praha

Proces Vrsta praha  Prednosti Status/nedostaci
HUNLEroV proces Niska cijena: odlican za Ograni¢ena
S P Elementarni ~ hladno tlacne- dostupnost/visoki sadrzaj
(Cisti Na) . e .
sinterirajuce procese klorida
Niza cijena, dobra
(Héiﬂl\};r;) Il proces Elementarni zbijenost, /
g niski sadrzaj klorida
Hr[())::vzfjagrll iz Prelegiran Lako dostupan VIO GO
b g P zbijenost
legura
i Visoka cijena/nije
L N Visoka
Atomizirani Prelegirani v pogodan za hladno
Cistoca/dostupan

zbijanje

Na slici 25.a — d. prikazani su razli¢iti oblici Ti praha dobivenog navedenim procesima
proizvodnje. Vidljiva je razlicita velic¢ina, oblik i morfologija povrsine Cestica praha koji utjecu

na zavr$ni proizvod.
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Slika 25. a) SEM snimka plinom atomiziranog prelegiranog sferickog Ti-6Al-4V praha; b)

SEM snimka praha nepravilnog oblika proizvedenog redukcijskim HDH procesom; ¢) SEM
snimka sfericnog HDH praha; d) SEM snimka praha proizvedenog procesom
elektrodeponiranja (sve slike preuzete iz 135)

Razvoj PM procesa i primjena za obradu Ti pratio je opCeniti razvoj procesa proizvodnje PM-

a. U tablici 10. prikazani su proizvodni procesi PM koji se koriste za izradu struktura iz Ti.
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Tablica 10. Vrste, obiljezja i status komercijalne dostupnosti trenuta¢no najvaznijih PM

procesa proizvodnje titana (preuzeto iz 135)

Kategorija Obiljezja Status

RMP - lasersko Taljenje praha laserskom Pilot proizvodnja
oblikovanje zrakom

MIM — injekcijsko Koristenje aditiva u Komercijalna proizvodnja
oblikovanje proizvodnji slozenih dijelova

Prskanje Koristenje rastaljenog ili Istrazivanje

krutog metala
Procesi zavr$nog Prelegirani i mijesani prah Komercijalna proizvodnja
oblikovanja —
Near net shapes
Far from equilibrium Ubrzano skrucivanje Istrazivanje

procesi

Od navedenih proizvodnih procesa samo injekcijsko oblikovanje i near net shapes (NNS) imaju
rasirenu komercijalnu primjenu u proizvodnji struktura CP Ti i legura Ti. NNS procesi
obuhvacaju sve proizvodne procese PM-a nakon kojih je potrebna minimalna ili nikakva daljna
obrada dobivene strukture. To ukljucuje procese klasi¢ne tlatno-sinterirajuc¢e procese, CIP i
HIP. Upravo zbog ¢injenice da nakon pocetne proizvodnje nije potrebna daljnja obrada Cini
NNS procese izuzetno komercijalno interesantnim zbog znacajnog sniZzavanja cijene
proizvodnje. Prah koji se koristi u NNS procesima moze biti elementarni, mije$ani elementarni
ili prelegirani. KoriStenjem elementarnog praha i njegovim mijeSanjem s drugim elementima

moze se znatno sniziti cijena proizvodnje ¢ime takav nacin proizvodnje predstavlja ekonomski

Mehanicka svojstva titana i njegovih legura dobivenih NNS procesima jednaka su, a u nekim
sluc¢ajevima i ve¢a od konvencionalnih proizvodnih procesa. To proizlazi iz nedostatka teksture
I segregacije koja je povezana s lijevanjem i kovanjem te zbog sitnozrnate strukture koja je

svojstvena proizvodima PM Ti (82).

U tablici 11. prikazana je usporedba najvaznijih mehanic¢kih svojstava titana dobivenog

lijevanjem, kovanjem i PM-om.
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Tablica 11. Usporedba mehanickih svojstava titana i njegovih legura na sobnoj temperaturi

dobivenih lijevanjem, kovanjem i PM-om (preuzeto iz 82)

Proizvod Vlaéna ¢vrstoca Granica razvlacenja - Produljenje -
Rpo,2 A
MPa MPa %
Kovani CP Ti 550 480 18
Lijevani CP Ti 635 510 20
CP Ti/PM 480 370 18
Kovani Ti-6-Al-4V 965 875 13
Lijevani Ti-6-Al-4V 895 825 12
PM Ti-6-Al-4V 965 895 4

Upotreba titana dobivenog PM-om u dentalnoj medicini relativno je slabo istrazeno
podrucje. Najrasirenija primjena nalazi se u implantologiji u proizvodnji, oblikovanju i zavr§noj

obradi dentalnih implantata (137, 138).

Pocetni pokusaji primjene PM Ti u stomatoloskoj protetici datiraju iz 1984., zajedno s
pocCetkom opcenite primjene Ti u stomatoloskoj protetici (16, 17). Oda i sur. istrazivali su
primjenu PM Ti i njegovih legura za proizvodnju baza djelomi¢nih proteza te su dosli do
zakljucka da mehanicka svojstva pokazuju primjenjive klini¢ke rezultate (139 — 142). Eriksson
i sur. istrazivali su primjenu PM-a na izradi metalne osnove za krunice primjenom CIP procesa
na kalupu u obliku bataljka i nakon toga sinteriranjem na temperaturi od 800 — 1200 °C. Zavr$no
oblikovanje obavili su glodanjem u Procera, Nobel Biocare CAD/CAM uredaju. Cilj njihovog
istrazivanja bilo je postizanje duktilnih metalnih osnovnih kontrukcija iz PM titana preciznog
dosjeda, $to su i postigli, medutim navode da je primijenjena metoda proizvodnje PM-a daleko

od Siroke primjene te su potrebna znatna poboljSanja do isplative komercijalne primjene (143).

Wu i sur. primijenili su RMP proces laserskog oblikovanja praha pomoc¢u CAD/CAM
sustava takoder na izradu baze iz CP Ti te su zakljucili da lasersko oblikovanje praha

potencijalno ima primjenu u izradi metalnih baza proteza (144).
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Konkretno standardizirano istrazivanje primjenjivosti bilo kojeg od Siroke lepeze procesa PM
titana u metal-keramickim sustavima u dostupnoj literaturi nije objavljeno. Vezna ¢vrstoca
izmedu metalne osnove konstrukcije i oblozne keramike predstavlja klju¢ funkcijske trajnosti
protetickog nadomjeska. Siroka baza podataka u literaturi o vrijednostima vezne &vrstoée
izmedu komercijalno dostupnih, klasi¢no proizvedenih osnovnih konstrukcija iz CP Ti i
oblozne keramike koja su provedena prema ISO 9693 standardu predstavljaju osnovu za
usporedbu primjenjivosti procesa PM-a u izradi osnovnih konstrukcija iz CP Ti.
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1.7. Svrha istrazivanja

Svrha je istrazivanja ispitivanjem mehanickih svojstava CP Ti/PM kroz standardizirano
ispitivanje vezne ¢vrstoc¢e ISO 9693 izmedu CP Ti/PM i tri komercijalno dostupna keramicka
sustava za napeCenje na titan, istraziti moguénost primjene CP Ti/PM u izradi oshovne
konstrukcije metal-keramickog nadomjeska. Takoder se zeli utvrditi koji komercijalno
dostupan keramicki sustav za napecenje na titan pokazuje najvece vrijednosti vezne ¢vrstoce te
koji je utjecaj obrade povrSine osnovne konstrukcije iz titana na vezu dentalne keramike i

osnovne konstrukcije.

1.7.1. Hipoteze

Tijekom ovog istrazivanja testirat ¢e se sljedece nulte hipoteze:

1) mehani¢ka svojstva (Youngov modul elasti¢nosti — E, konvencionalna granica razvlacenja —
Rpo.2, vlacna ¢vrstota — Rm, tvrdoca po Vickersu — HV 0,1) CP Ti dobivenog PM ne

zadovoljavaju za primjenu u metal-keramic¢kim sustavima
2) CP Ti dobiven PM ne zadovoljava uvjete vezne ¢vrstoce iz ISO 9693

3) kvalitetnija vezna ¢vrstoca ne ostvaruje Se razli¢itim tehnikama obrade povrsine CP Ti, u

usporedbi s netretiranom povrSinom.
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2. MATERIJALI I POSTUPCI
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Slozenost istrazivanja zahtijevala je podjelu u tri osnovna koraka. Za svaki dio u¢injeni
su uzorci po specifikacijama za odredenu vrstu istrazivanja. Uzorci su standardizirano izradeni

te su njihova proizvodnja i tijek provedenih istrazivanja detaljno opisani.

2.1 lzrada uzoraka CP Ti/PM

Izrada uzoraka CP Ti/PM ucinjena je po novom protokolu postupaka PM-a u kojem je hladno

izostati¢ko tlacenje kombinirano s toplim vakuumskim tla¢enjem i izravnom ekstruzijom.

2.1.1  Hladno izostaticko tlacenje (CIP)

Uzorci titana dobiveni su iz komercijalno dostupnog titanovog praha (99,4 % Ti) (Kimet
(WuYi) Special Metal Precision Casting Co., Ltd, Sheng Mao, Kina) koji je dobiven postupkom
hidrogeniranja-dehidrogeniranja (HDH) (Slika 26.). Prosje¢an promjer zrna bio je <150 pum.

Slika 26. Titanov prah u posudi koristen za izradu uzoraka

Prvi korak u proizvodnji bilo je hladno izostaticko tlacenje (CIP). Titanov prah usut je u kivetu

te postavljen u presu (Slika 27. 1 28.).
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Slika 28. Presa za CIP postupak

Postupak je proveden na sobnoj temperaturi (20 °C) i tlaku od 200 MPa.
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2.1.2 Toplo vakuumsko tlac¢enje (HVP)

Nakon CIP postupka uzorak je izvaden iz kivete i ponovno postavljen u novu kivetu za toplo

vakuumsko tlac¢enje (HVP) (Slika 29.).

Slika 29. Uzorak titana izvaden iz kivete nakon CIP postupka

HVP postupak proveden je u istoj presi kao i CIP, ali na temperaturi od 420 °C i tlaku od 330
MPa.

2.1.3 Konsolidacija

Zavr$na konsolidacija u¢injena je izravnom ekstruzijom pri temperaturi od 500 °C koristeci
omjer redukcije povrsine 1:4.2 (Slika 30.). Proizvedene su tri Sipke dimenzije 150 mm x 13 mm
x 13 mm (Slika 31.).
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Slika 30. Presa za ekstruzijski postupak

Slika 31. Prikaz jedne od triju sipki dobivenih postupcima metalurgije praha
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2.2 Ispitivanje mehanic¢kih svojstava uzoraka CP Ti/PM

Ispitivanje mehanickih svojstava uzoraka CP Ti/PM predvidenih u ovome istrazivanju

provedeno je dinami¢kom mehani¢kom analizom i ispitivanjem tvrdo¢e po Vickersu.

2.2.1 Dinamicka mehanicka analiza

U prvom dijelu istrazivanja provedeno je ispitivanje mehanickih svojstava dobivenog
materijala koristenjem dinamicke mehanicke analize (DMA). Ispitivana su sljedeca svojstva:
Youngov modul elasti¢nosti (E), konvencionalna granica razvlacenja (Rpo,2) i vla¢na ¢vrstoca
(Rm). Ispitivanje je provedeno na DMA Q800 (TA Instruments, New Castle, Sjedinjene
Americ¢ke Drzave) uredaju (Slika 32). Analiza je uc¢injena u Institutu za materijale i strojarstvo,

Akademije za znanost u Bratislavi, Slovacka.

Slika 32. DMA Q800 aparat za dinamicko ispitivanje mehani¢kih svojstava materijala

(preuzeto iz 145)

Tri su uzorka izglodana u dimenzije 2,5 mm x 4 mm x 55 mm u longitudinalnom smjeru u
odnosu na smjer ekstruzije. Dimenzije uzoraka za DMA izmjerene su uz toleranciju od 0,005
mm. Isptivanje je provedeno na sobnoj temperaturi (20 °C), frekvencija opterecenja bila je 1
Hz, sila predopterecenja 0,5 N i sinusoidalna sila optere¢enja amplitude 3,5 N (koja predstavlja

silu savijanja od 22,5 MPa) tijekom cetiri minute.
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2.2.2 Ispitivanje tvrdoc¢e po Vickersu

Ispitivanje tvrdo¢e provedeno je na jednom uzorku CP Ti/PM u PMT-3U4,2 (OMO,
Lenjingrad, SSSR) uredaju, a ispitivana je vrijednost tvrdo¢e HV 0,1 (Slika 33.).

Slika 33. Ispitivanje tvrdoc¢e po Vickersu
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2.3 Ispitivanje vezne ¢vrsto¢e uzoraka CP T1/PM

U drugom dijelu istrazivanja ispitivana je vezna ¢vrstoca uzoraka CP Ti/PM s obloznom
keramikom. Za ispitivanje vezne ¢vrstoc¢e odabran je ISO standard 9693-1 2012 10 (48). Po
standardu 1SO 9693 dimenzija metalnih uzoraka mora biti 25 mm x 3 mm x 0,5 mm s

maksimalnim odstupanjem od 0,05 mm (Slika 34.) .

0.5 +0,05
[=+]
+
(=]
11 0.1

Slika 34. Dimenzije metalnog uzorka i napecene keramike za ispitivanje vezne ¢vrsto¢e prema

ISO 9693 (preuzeto iz 48)

2.3.1 Priprema uzoraka rezanjem na WEDM uredaju

1z sipki dobivenih postupcima PM izrezani su uzorci prema zadanim dimenzijama iz 1ISO 9693.
Rezanje je provedeno koristenjem WEDM uredaja (Matra Fanuc Tape Cut WO, Fanuc LTD,
Yamanashi, Japan) (Slika 35.a). Rezno sredstvo bila je pocin¢ana bakrena zica promjera 0,25

mm, a destilirana voda koristena je kao dielektri¢ni fluid (Slika 35.b).

a)

Slika 35. a) WEDM uredaj koristen za izradu uzoraka; (D) rezanje uzoraka pocinanom

bakrenom Zicom u destiliranoj vodi
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Parametri rezanja koji su bili postavljeni u WEDM stroju prikazani su u tablici 12. te se nisu

mijenjali tokom izrade svih uzoraka.

Tablica 12. Definirani parametri rezanja za WEDM uredaj

Postavke Vrijednosti

Protok Zice 5m mint

Puls off vrijeme 24's

Ukupno je izrezano 120 uzoraka navedenih dimenzija. Dimenzije svakog uzorka provjerene su
digitalnom pomié¢nom mjerkom (Levior S.R.O, Kokory, Ceska). Slike 36a) do €) prikazuju
uzorke i ostatak Sipke koji su dobiveni nakon rezanja pomo¢u WEDM aparata.
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f)

Slika 36. a) Uzorci CP Ti/PM izrezani pomo¢u WEDM uredaja prema dimezijama iz 1ISO 9693,;

b) Pojedinac¢ni uzorak; ¢) Ostatak CP Ti/PM Sipke nakon rezanja; d) Provjera duzine uzorka s
pomi¢nom mjerkom; €) Provjera §irine uzorka pomi¢nom mjerkom; f) Provjera debljine uzorka

pomi¢nom mjerkom

2.3.2 Ispitivanje poroziteta uzoraka

Porozitet svakog uzorka provjeren je dentalnim rendgen uredajem Gendex expert DC (Gendex
Dental Systems, Hatfeld, Sjedinjene Americke Drzave) s digitalnim radioviziografijskim
senzorom Gendex GXS-700 (Gendex Dental Systems, Hatfeld, Sjedinjene Americke Drzave)
(Slika 37.a) i 37.b). Svaki uzorak postavljen je na sredinu senzora te je senzor postavljen na
nosac U svrhu standardizacije i ponovljivosti snimanja. Nosa¢ sa senzorom za svaki uzorak bio
je na istoj udaljenosti od tubusa te su koriStene identi¢ne postavke (65 kV voltaza ubrzanja, 7

mA snaga zrake, 13 cm udaljenost uzorka od izvora i vrijeme snimanja 0.8s).
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Slika 37. a) Gendex expert DC dentalni rendgen uredaj; b) Gendex digitalni radioviziografijski
senzor GXS-700 na nosacu s uzorkom CP Ti/PM

Svaki uzorak je metalurski pripremljen bruSenjem silicij-karbidnim (SIC) brusnim papirima
gradacije P320-P4000 (Struers Inc., West Lake, US) (Slika 38a). Uzorci su bruseni na Phoenix
Alpha 49-5500-230 uredaju (Buehler, Lake Bluff, Illinois, Sjedinjene Ameri¢ke Drzave) (Slika

38.b). Sve uzorke brusila je jedna osoba na isti na¢in, uz neprekidno vodeno hladenje.

a) b)
Slika 38. a) Silicij-karbidni brusni papir gradacije P320-P4000; b) Phoenix Alpha 49-5500-230

uredaj za brusenje/poliranje
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Prije 1 nakon obrade povrSine bruSenjem nasumicno je izabrano ukupno 10 uzoraka te
je njihova povrsina analizirana rendgenskom difrakcijskom analizom (XRD), pretraznim
elektronskim mikroskopom (SEM), provedena je njihova mikrokemijska analiza rendgenskom
spektroskopijom (EDS), te je hrapavost povrSine analizirana profilometrom. Ispitivanje je
provedeno kako bi se odredio utjecaj rezanja WEDM uredanjem na povrsinu CP Ti/PM uzoraka

proizvedenih za ispitivanje vezne ¢vrstoce prema ISO 9693.
2.3.3 SEMiEDS analiza

Rezna povrs$ina analizirana je pomo¢u SEM i EDS-a u poprecnom presjeku. Uzorci za analize
pripremljeni su na jednaki nac¢in: izrezani, uloZeni u polimerni materijal i bruseni. SEM analiza
obavljena je na VEGA TESCAN TS5136LS mikroskopu (Tescan Orsay holding, Brno —
Kohoutovice, Ceska) u visokom vakuumu s naponom od 20 kV. Mikroanaliza kemijskog
sastava provedena je na Oxford EDS detektoru INCA Energy (Oxford Instruments plc,
Oxfordshire, Ujedinjeno Kraljevstvo) dok je podru¢je analize detektora bilo 20 keV. Ispitivanja
su obavljena u Laboratoriju za materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje SveuciliSta

u Zagrebu.

2.3.4 XRD analiza

Uzoreci su ispitivani na sobnoj temperaturi metodom rendgenske difrakcije u polikristalu
koristeci Philips PW 1830 diftraktometar sa CuKa zracenjem (XRD, Philips MPD 1880, Philips
Electronics, Almelo, Nizozemska). Podaci su prikupljani u podrucju 26 kuta izmedu 10 1 100°,
u koraku 0,02° te s viemenom prikupljanja od 1 sekunde po koraku. Kvalitativna i kvantitativna
fazna analiza provedena je pomocu Rietveldovog uto¢njavanja koriste¢i racunalni program
HighScore XPert Plus. Za opisivanje pozadinskog Suma koristen je polinomialni model, a za
opisivanje difrakcijskih profila koriStena je Pseudo-Voightova funkcija. Pomak skale, faktor
skaliranja, parametri polusirine (U, V, W), parametri asimetrije te parametri profilnog oblika
istovremeno su uto¢njavani. Takoder, uto¢njavani su 1 strukturalni parametri, parametri
jedini¢ne ¢elije te atomski temperaturni faktori. Pozicije atoma nisu uto¢njavane jer se svi atomi
nalaze na kristalografski specijalnim polozajima. Rendgenske difrakcijska analiza uzoraka

provedena je u Institutu Ruder Boskovi¢ u Zagrebu.

63



Josko Viskié, disertacija

2.3.5 Analiza hrapavosti profilometrom

Mjerenje parametara hrapavosti povrSine provedeno je u Katedri za mjerenje i kontrolu Zavoda

za kvalitetu Fakulteta strojarstva i brodogradnje SveuciliSta u Zagrebu elektronicko-

mehanickim uredajem s ticalom Perthometer S8P koristeci: ticalo radijusa r =5 pm, kut konusa

igle ticala o = 90°, Gaussov filtar, cut-off Ac = 0,800 mm. Analizirano je 5 uzoraka:

1
2
3.
4
5

neobradeni uzorak nakon rezanja na erozimatu

uzorak brusen SIC papirima

uzorak brusen SIC papirima i obraden s tungsten — karbidnim svrdlima
uzorak brusen SIC papirima i pjeskaren

uzorak brusen SIC papirima i korodiran HCI.
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2.3.6 Priprema povrsine uzoraka za napecenje oblozne keramike

Nakon brusenja svih 120 uzoraka CP Ti/PM njihove su povrsine obradene worlfram karbidnim
svrdlom H129GTI 104 023 (Komet Dental, GmbH & Co, Lemgo, Njemacka) prema uputama
proizvodaca oblozne keramike (Slika 39.a) (146 — 148). PovrSina je brusena na niskim
okretajima mikromotora (15000 o/min), samo u jednom smjeru, niz uzorak, te je sve uzorke

brusio jedan zubni tehnicar s viSegodi$njim iskustvom (Slika 39.b).

a) b)

Slika 39. a) Svrdlo za obradu povrsine titanskih metalnih osnovna konstrukcija; b) Obrada

povrsine uzoraka CP Ti/PM

Nakon obrade uzorci CP Ti/PM slu¢ajnim odabirom podijeljeni su u 5 skupina po 24 uzorka.
Svaka skupina uzoraka obradena je drugim nac¢inom obrade povrsine. Uzorci iz svih skupina
podijeljeni su u 3 podskupine s po 8 uzoraka i na njih je napecena jedna od triju obloznih
keramika za metal-keramicke sustave s titanom (Titankeramik, Vita, Bad Sackingen,
Njemacka; Duceratin Kiss, Degudent, Hanau, Njemacka; Initial Ti, GC Corporation, Tokio,
Japan). U tablici 13 prikazani su nacini obrade povrsine svake skupine. Prije i nakon obrade
povrsine svi uzorci o¢iséeni Su U ultrazvucnoj Cistilici s destiliranom vodom u trajanju od 20
min. Takoder svi uzorci su nakon obrade povrSine ostavljeni 10 min na zraku da se
,pasiviziraju” prema uputama proizvodaca, u svrhu ponovnog stvaranja tankog oksidnog sloja

na povrsini. Svi uzorci nakon ,,pasivizacije” o¢is¢eni SuU u parnom ¢istacu.
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Tablica 13. Podijela i nacin obrade povrSine uzoraka CP Ti/PM prije napecenja oblozne

keramike

Skupina Broj uzoraka Nacin obrade povrSine

1. 24 neobradena povrs$ina (Slika 40a)

2. 24 pjeskarena Cesticama Al,O, promjera 105 um (Slika 40b) u trajanju od 10 s
pod tlakom od 0,2 MPa (Slika 40c i d)

3. 24 nanesSeno odgovarajuce vezno sredstvo prema preporukama proizvodaca za
svaku pojedinaénu keramiku (Pulverbonder, Vita, Bad Sackingen,
Njemacka; Ti-Bonder, Degudent, Hanau, Njemacka; Initial Ti Bonder, GC
Corporation, Tokio, Japan) (Slika 40e)

4, 24 pjeskarena Cesticama Al,O, promjera 110 um u trajanju od 10 sekundi pod
tlakom od 0,2 MPa te naneSeno odgovarajue vezno sredstvo prema
preporukama proizvodaca za svaku pojedinacnu keramiku (Pastebonder,
Vita, Bad Sackingen, Njemacka; Ti-Bonder, Degudent, Hanau, Njemacka;
Initial Ti Bonder, GC Corporation, Tokio, Japan)

Bl 24 30 minutno izlaganje povrsine djelovanju otopine dobivene mijesanjem 50

ml destilirane vode i 50 ml 32 % solne kiseline (Slika 40f)

Od svih pet skupina samo cetvrta zadovoljava preporuceni postupak obrade povrSine metalne
osnove konstrukcije iz CP Ti od strane svih triju proizvodaca oblozne keramike, a koja
ukljucuje obradu povrsine svrdlom, pjeskarenje Cesticama AI203 promjera 105 pum u trajanju
od 10 sekundi pod tlakom od 0,2 MPa te nanoSenje odgovarajuceg veznog sredstva. Vezno
sredstvo naneseno je prema uputama iz 1ISO 9693, na sredi$nji dio uzorka u duzini od 8 mm
(+/- 0,1 mm) za §to je izraden predlozak koji je koristio zubnoj tehni¢arki da precizno nanese
vezno sredstvo na predvideno mjesto. Sve je uzorke pripremala jedna zubna tehnicarka s

viSegodi$njim iskustvom.
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e)

Slika 40. a) Neobradena povrsina uzoraka prve skupine; b) Cestice Al,O, promjera 105 pm; c)

Pjeskarenje uzoraka; d) 2 bar = 0.2 MPa pritiska; e) Uzorci nakon pecenja veznog sredstva; f)
Uzorci za vrijeme nagrizanja u solnoj kiselini
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Povrsina po jednog CP Ti uzorka iz svake skupine prije i nakon obrade analizirana je SEM-om,
podvrgnuta EDS analizi, XRD analizi strukture povrSine te je izmjerena hrapavost

profilometrom.

2.3.7 Napecenje oblozne keramike

Nakon obrade povrsine svaka skupina od 24 uzorka podijeljena je u tri skupine po 8
uzoraka. Na svaki od 8 uzoraka iz pojedine podskupine, nakon obrade povrSine prema
navedenom postupku prikazanom u tablici 13, napecena je jedna trzisno dostupna oblozna
keramika za napecenje na osnovnu kontrukciju iz titana. U istrazivanju su koristene tri takve
komercijalno dostupne oblozne keramike: Titankeramik, Vita, Bad Sackingen, Njemacka;

Duceratin Kiss, Degudent, Hanau, Njemacka; Initial Ti, GC Corporation, Tokio, Japan.

Oblozna keramika napecena je prema uputama iz ISO 9636 na nacin da je na sredisnji dio
uzorka u duljini od 8 mm (+/- 0.1 mm) naneSen opaker i dentinska keramika. Na svaki uzorak
iz svih skupina i podskupina, prema preporukama proizvodaca, napecena su dva sloja opakera.
Opaker se sastojao od praha i tekucine koji se mijesaju dok se ne dobije jednoli¢na otopina bez
nakupina praha. Opaker je nanesen instrumentom koji osigurava ravnomjernu raspodjelu i
debljinu na uzorku. Oblozna keramika takoder se sastojala od praha i tekucine te je na uzorak
naneSena kistom za keramiku do predvidenih dimenzija prema uputama iz ISO 9693. Nakon
prvog pecenja provjerene su dimenzije uzorka te je kod svih uzoraka iz svih skupina i
podskupina radeno korekcijsko pecenje zbog kontrakcije keramike prilikom pecenja. Nakon
drugog pecenja provjerene su ponovno dimenzije napecene keramike te su prema uputama iz
ISO 9693 uklonjeni viskovi keramike svrdlima za keramiku. Nakon finalne obrade i postizanja
preporuc¢enih dimenzija svi SU uzorci podvrgnuti glazurnom pecenju bez dodavanja keramike
za glaziranje. Temperature pecenja, intervali zagrijavanja te potreba za vakuumom tijekom
pecenja za svaku pojedinu vrstu keramike prikazani su u tablicama 14. — 16. Nakon obrade,
dimenzije napec¢ene keramike na svim uzorcima provjerene su i potvrdene (preporuke: 8 mm x
3 mm x 1.1 mm (+/- 0.05 mm)).
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Tablica 14. Prikaz temperature (temp.) pecenja, intervala zagrijavanja i hladenja te uvjeta

vakuuma tijekom pecenja za Initial Ti, GC corp.

Sloj za Pocetna  Vrijeme Podizanje Vakuum Vr$na Vrijeme
napecenje temp. susenja temp. temp. zadrzavanja
Ti Bonder 600 °C 6 min 100 °C/min Da 750 °C 1 min

1. opaker 450 °C 10 min 100°C/min Da 760 °C 30s

2. opaker 450 °C 10 min 100 °C/min Da 760 °C 30s

1. dentinska 450 °C 9 min 55°C/min Da 760 °C 1 min
keramika

2. dentinska 450 °C 8 min 55 °C/min Da 750 °C 1 min
keramika

Glazurno 450 °C 6 min 55°C/min Ne 730°C 1 min
pecenje

Tablica 15. Prikaz temperature (temp.) pecenja, intervala zagrijavanja i hladenja te uvjeta

vakuuma tijekom pecéenja za Duceratin Kiss, Degudent

Sloj za napecenje  Pocetna Vrijeme Podizanje Vakuum Vr$na Vrijeme
temp. susenja temp. temp. zadrZavanja

Ti Bonder 450 °C 4 min 55°C/min Da 810 °C 1 min

1. opaker 450 °C 4 min 55°C/min Da 810 °C 1 min

2. opaker 450 °C 4 min 55°C/min Da 810 °C 1 min

1. dentinska 400 °C 6 min 45°C/min Da 780 °C 1 min

keramika

2. dentinska 400 °C 6 min 45°C/min Da 775°C 1 min

keramika

Glazurno 450 °C 2 min 45 °C/min Ne 785°C 1 min

pecenje
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Tablica 16. Prikaz temperature (temp.) pecenja, intervala zagrijavanja i hladenja te uvjeta

vakuuma tijekom pecenja za Titankeramik, Vita

Sloj za napedenje  Poletna  Vrijeme Podizanje Vakuum Vrsna Vrijeme
temp. susenja temp. temp. zadrzavanja

Pulverbonder 400 °C 2 min 65 °C/min Da 800 °C 1 min

1. opaker 400 °C 2 min 90 °C/min Da 790 °C 1 min

2. opaker 400 °C 6 min 90°C/min Da 790 °C 1 min

1. dentinska 400 °C 6 min 50°C/min Da 770°C 1 min

keramika

2. dentinska 400 °C 6 min 50 °C/min Da 770 °C 1 min

keramika

Glazurno 400 °C 4 min 90 °C/min Da 770°C 1 min

pecenje
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Za napecenje keramike koriStene su dvije peci istog proizvodaca Programat P300 i
Programat EP 3000 (Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Lihtenstajn) (Slika 41.a i b). Prije koriStenja
obje su pec¢i kalibrirane te su uneseni preporuceni programi za napecenje prema uputama

proizvodaca za svaku pojedinu keramiku.

b)

Slika 41. a) Programat EP 3000 Ivoclar Vivadent; b) Programat P300 Ivoclar Vivadent

2.3.8 Ispitivanje spojnog mjesta

Iz svake podskupine jedan nasumi¢no odabran uzorak (ukupno 15 uzoraka) podvrgnut

je analizi spojnog mjesta SEM i EDS analizom.

2.3.9 Ispitivanje vezne ¢vrstoce na kidalici

Od preostalih uzoraka po 6 iz svake podskupine (ukupno 90 uzoraka) postavljeni su u
kidalicu (LRX s instaliranim ra¢unalnim programom Nexygen, Lloyd Instruments, Fareham,
Velika Britanija) namijenjenu testiranju vezne &vrsto¢e prema trotockastom testu prema
Schwickeratu (Slika 7.). Uzorci su postavljeni na nosa¢e na nacin da je keramicki oblozni dio

smjesten, sredi$nje i simetriéno U odnosu na trn kidalice, i na strani suprotnoj primijenjenom
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optere¢enju (Slika 42.a i b). Uzorak je potom opterec¢en stalnim pomakom trna od 1.5 mm/min

do loma. Lomna sila mjerena je za uzorke kod kojih je odvajanje zapocelo na krajevima uzorka.

) . b)

Slika 42. a) Uzorci postavljeni na nosace u kidalici; b) Nosaci, trn i uzorak postavljen s

keramikom na suprotnoj strani od primjene opterecenja
Vezna ¢vrstoca (zb) izracunata je temeljem formule:
Th— kxF

u kojoj je koeficijent k funkcija debljine pojedinog uzorka i Youngova modula elasti¢nosti
materijala dobivenog DMA metodom, a F lomna sila uzorka. Koeficijent k is¢itan je iz krivulje

prikazane na slici 43.

Eyy (GPa)
80
= HO
100
B = qap
140
180

220
240

.

L 1 i 1 ]
044 046 048 05 052 054 056 dy mm

Slika 43. Krivulja za izra¢unavanje koeficijenta k (preuzeto iz 48)
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2.3.10 Ispitivanje lomne povrsine

Lomne povrsine ispitivanih uzoraka pregledane su i u svrhu odredivanja tipa loma
(adhezivni, kohezivni ili adhezivno-kohezivni tip loma) te je provedena SEM, EDS i XRD
analiza. Takoder, analizirana je korelacija izmedu vrijednosti vezne ¢vrstoc¢e i hrapavosti

uzoraka.
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2.4 Statisticka analiza

Razina statistiCke znaCajnosti postavljena je na vrijednost P<0,05 ¢ime su intervali
pouzdanosti definirani na 95-postotnoj razini. U svim su slu¢ajevima upotrijebljeni dvosmjerni
(engl. two-tailed) testovi statistiCke znacajnosti razlika. Normalnost raspodjela rezultata testa
vezne Cvrstoce napravljena je Shapiro-Wilkovim testom, a homogenosti varijanci pojedinih
uzoraka Levenovim testom. Raspodjele su opisane aritmetiCkom sredinom i standardnom
devijacijom. Analiza statisticke znacajnosti razlika u veznoj ¢vrsto¢i izmedu pet razliCito
obradenih uzoraka, odnosno izmedu triju uzoraka s razli¢itim obloznim keramikama, u¢injena
je analizom varijance (ANOVA). Ukoliko je glavni ucinak bio statisticki znacajan, post-hoc
analiza medusobnih razlika svih uzoraka uc¢injena je Tukeyevim HSD testom, odnosno Games-
Howellovim testom u slucaju nehomogenih varijanci rezultata vezne ¢Evrstoée pojedinih
uzoraka. Uz analizu varijance, kao standardizirana mjera veli¢ine ucinka dan je parcijalni,
kvadrirani eta (n2) koeficijent. Korelacije medu vrijednostima izraunate su koriStenjem
Pearsonovog koeficijenta korelacije r2. Svi statisticki testovi ucinjeni su KkoriStenjem
raunalnog programskog paketa SPSS 21,0 (SPSS Inc., Chicago, IL, USA) i probne verzije
statistiCkog paketa Minitab 17 (Minitab Inc., Pennsylvania, USA).
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6.REZULTATI
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3.1 Ispitivanje mehanickih svojstava uzoraka CP Ti/PM

3.1.1 Dinamicka mehanicka analiza

Dinamickom mehani¢kom analizom utvrdene su vrijednosti Youngova modula elasti¢nosti (E)

u srednjoj vrijednosti od 104 GPa, konvencionalna granice razvlacenja — Rpo2 U srednjoj

vrijednosti od 503 MPa i vla¢na ¢vrsto¢a — Rm u srednjoj vrijednosti od 698 MPa. Rezultati

deskriptivne statistike prikazani su u tablici 17.

Tablica 17. Rezultate deskriptivne statistike DMA analize uzoraka CP Ti/PM za vrijednosti

Youngovog modula elasti¢nosti (E), granice razvlacenja (Rpo2)1 vlane ¢vrsto¢e (Rm)

Svojstv  Velicin Aritmetick  Standardn  Standardn 95 % - tni Minimu Maksimu
o a asredina  adevijacija a pogreska interval m m
X , MPa s, MPa aritmeticke pouzdanosti  y . X

uzorka sredine , min- max:

n si’ MPa MPa MPa MPa
E (GPa) 3 104,2 2,41 1,02 101,1-105,1  100,8 105,8
Rpo,2 3 502,99 15,14 6,93 493,1-519,9 491,12 524,36
(MPa)
Rm 3 697,47 0,36 0,06 697,0-697,7 696,96 697,74
(MPa)

3.1.2 Ispitivanje tvrdoc¢e po Vickersu

Ispitivanjem tvrdoc¢e uzoraka CP Ti/PM po Vickersu utvrdeni su rezultati HV 0,1 od

167.
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3.2 Ispitivanje vezne ¢vrstoc¢e uzoraka CP Ti/PM

Rezultati ispitivanja vezne Cvrstoée uzoraka CP Ti/PM materijala potkrijepljeni i
objasnjeni su vrijednostima testova poroziteta uzoraka, SEM, EDS i XRD analizama, analizom

rezultata vezne ¢vrstoce trotockastim savojnim testom iz 1SO 9693 te analizom hrapavosti.

3.2.1 lIspitivanje poroziteta uzoraka

Ispitivanje poroziteta uzoraka RVG snimanjem dentalnim rendgen uredajem nije
pokazalo porozitet ni u jednom uzorku, te su svi uzorci koriSteni za daljnja istrazivanja. Na slici

44. prikazan je primjer RVG snimka jednog CP Ti/PM uzorka.

Slika 44. RVG snimak CP Ti/PM uzorka homogene strukture bez poroziteta
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3.2.2 SEM i EDS analiza

SEM i EDS analize ucinjene su na uzorcima CP Ti/PM nakon rezanja pomo¢u WEDM uredaja

i nakon brusenja SiC brusnim papirima (Slika 45. — 47.).

e 9
Spectrum 2

SEMMAG:1.75kc  DET: BSE Detector
HY: 20.0 KV DATE: 03127114 Vega @Tescan
Nare: Ti Digital Microscopy Imaging

Laboratory for materiallography ———
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia 10um Electron Imaae 1

a) b)

Slika 45. a) Presjek povrsine CP Ti/PM analiziran SEM-om; b) Detalj osnovnog materijala s

povrsinskim slojem i pozicija EDS analize

D 2 4 6 8 10 12 14
Ful Scale 4761 cts Cursor: 8.740 (11 cts) keV|

Slika 46. Rezultati EDS mikroanalize kemijskog sastava povrsinskog sloja prikazanog u
spektru
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B
Spectrum 1

30um

a)

Spectrum 1

T
?.
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i 1 2 3 4

5 7 8 9 10 11 12
Full Scale 855 cts Cursor: 3.570 (3 cts) keV|

b)

Slika 47. a) Presjek povrsine CP Ti/PM analiziran SEM-om i pozicija EDS analize; b)

Rezultati EDS mikroanalize kemijskog sastava povrSinskog sloja prikazanog u spektru
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Na slikama 48. — 62. prikazane su BSE SEM snimke i EDS linijske analize spojnog mjesta.

SEM MAG: 1.00 kx
HY: 200 kv
Name: 1z 11

DET BSE Detector
DATE: 1201414 50um Vega @Tescan

Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a)

30um Electron Image 1

b)

o

c)

Aploagy

M«/ww

it
ot LM\‘"IL/WW

Slika 48. Initial TI, 1. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;

c) graf EDS linijske analize s kemijskim elementima

e y
DET BSE Detector
HY: 200KV DATE 12014114
Name: uz 22

a)

Slika 49. Titankeramik, 1. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize

SEM MAG! 1.00 kx
Vega @Tescan
Digital Micrascopy Imaging
Laboratory for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

—
30um Electron Image 1

b)

80



Josko Viskié, disertacija

SEMMAG: 1 00kx  DET BSE Detector — awm Electron Image 1
HY: 200K DATE: 12/14/14 50u Vega @Tescan
Name: 3_2 Digital Wicroscopy Imaging

llography

a) b) c)

Slika 50. Duceratin Kiss, 1. skupina a) SEM 1000 x uveéanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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SEMMAG:1.00kx  DET.BSE Detector 3oum Electron mage 1

DATE: 12114114 u Vega o‘rescan

Name: 4_2

"Y
Faculty of Mechanical Enq ineering, Uni of Zg, Croata

a) b) c)

Slika 51. Initial Ti, 2. skupina a) SEM 1000 x uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize; c) graf
EDS linijske analize
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SEMMAG:1.00kx  DET: BSE Detector 30um Electron Image-1
HY: 200K/ DATE: 1214114 50um Vega @Tescan i
Name:5_2 Digital Microscopy Imaging o-f

Laboratory for materiallography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) c)

Slika 52. Titankeramik, 2. skupina a) SEM 1000 X uveéanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize

v el E Electron Image 1
SEMMAG:100ke  DET BSE D
HY: 200KV DATE 12114114 50um Vega @Tescan
Name: 6_2 Digital Microscopy Imaging

Laboratory for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) c)

Slika 53. Duceratin Kiss, 2. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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seumwokx DET: BSE Detector

300m Electron Image 1
DATE: 12114114

Nmer2

) st : ) C) S

Slika 54. Initial Ti, 3. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize; c) graf
EDS linijske analize
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Name:8_2 o co " i

a) o b) c)

Slika 55. Titankeramik, 3. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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300m Electron Image 1
SEMMAG:1.00k  DET: BSE Detector

HV. 200KV DATE: 12114114
Name: 9_2

Vega©Tescan

Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materiallography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) C)

Slika 56. Duceratin Kiss, 3. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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300m Electron Image 1
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Name: 10_2
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v

Vega @Tescan
Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialiography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) c)

Slika 57. Initial Ti, 4. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize; c) graf
EDS linijske analize
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C}Lv W f“h “'f” Py Uu A

SEMMAG: 1.00kx  DET: BSE Detector 30um
Hv: 200 DATE: 12114114 Vega@Tescan

Name: 12_2 Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) c)

Slika 58. Titankeramik, 4. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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300m Electron Image 1
SENMAG 100k DET BSE Detector
HY: 200K/ DATE: 12114114 u Vega @Tescan
Name: 11_2 Digital Microscopy Imaging

Laboratory for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) ©)

Slika 59. Duceratin Kiss, 4. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize

85



Josko Viskié, disertacija

SEMMAG:1.00k:  DET. BSE Detector 30um Electron Image 1
HY: 200KV DATE: 12114114 ur Ve an
Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materiallography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

Name: 13_2

a) b) c)

Slika 60. Initial Ti, 5. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize; c) graf
EDS linijske analize

Electron Image 1 L

SEMMAG 100k DET: BSE Detector
HY: 200K/ DATE: 12014114 50um Vega @Tescan L. i
Name:14_2 Digital Microscopy Imaging it s oyl

Laboratory for materialiography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) C)

Slika 61. Duceratin Kiss, 5. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize
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Electron Image 1

SEMMAG 100k DET BSE Detector 30um

HY: 20,0 kY DATE 1214114 Vega @Tescan
Name:15_2 Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materiallography

T L AT T

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

a) b) C)

Slika 62. Titankeramik, 5. skupina a) SEM 1000 X uvecanje; b) prikaz EDS linijske analize;
c) graf EDS linijske analize

Na slikama 63. — 77. prikazane su SE SEM snimke i EDS spektar povrsinske analize lomne

povrsine metalnih uzoraka.

T T T T T T T T » T X AL L o
tector 0
DATE: 12117/14 100 um ‘Vega @Tescan 1 2 3 4 5 6 7 8 g
Narme: 1-1-4 Digital Microscopy Imaging ull Scale 1898 cts Cursor: 0.000 keV|
Fakultet strojarstva i brodogradnje
1-1

a) b)

Slika 63. Duceratin Kiss, 1. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

DATE: 12117114 100 um Vega@Tescan Y
Name: 2-1-1 Digital Microscopy imaging ull Scale 8617 cts Cursor: 0.000 kel
Fakultet strojarstva i brodogradnje
24

a) b)

Slika 64. Initial Ti, 1. skupina @) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne povrSine

ML i LAPON | 502, VN el IR S 0 N sl il L
SEM MAG: 503 X DET: SE Detector ittt U 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Hv. 200KV DATE: 1211714 100 um Vega @Tescan .
Nema a4 Digltal Microscopy Imaging ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 keV
Fakultet strojarstva i brodogradnje
31

a) b)

Slika 65. Titankeramik, 1. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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SEMMAG: 500x  DET. SE Detector i i 0 1 2 3 4 5 5} 7 8 9
V200K DATE: 1217114 100 um Vega @Tescan

Name: 4-1 Digital Microscopy Imaging ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 kel

Fakultet strojarstva i brodogracnje

41

a) b)

Slika 66. Duceratin Kiss, 2. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine

A Fa R,
SEM MAG. 500 x DET. S€ Detector

HY: 20.0Kk¥ DATE: 1211714 100um Vega @Tescan
Name: 51 Digital Micrescopy Imaging
Fakultet strojarstva | brodogradnje

51

a) b)

Slika 67. Initial Ti, 2. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne povrsine
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SEM MAG: 500 x DET: SE Detector
Hv: 200 kv DATE: 12117114 100 um Vega @Tescan ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 kev
Name: 6-1-2 Digital Microscopy Imaging Al
Fakultet strojarstva i brodogradnje

81

a) b)

Slika 68. Titankeramik, 2. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine

SEM MAG: 500 x DET: SE Detector
Hv. 200ky DATE: 12117114 100 um Vega @Tescan

Name: 7-1 Digital Microscopy Imaging
Fakultet ::rmarsw; i ;mc‘l’ogradme H 1 2 3 4 5 6 7 8 9
&l ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 keV|

a) b)

Slika 69. Duceratin Kiss, 3. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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SEM MAG: 500 % DET: SE Detector
HY: 200KV DATE: 12117114 100 um Vega @Tescan Full Scale 3523 cts Cursor: 0.000 ke

Name: 8-1-2 Digital Imaging
Fakultet strojarstva i brodogradnje
81

a) b)

Slika 70. Initial Ti, 3. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne povrsine

SEM MAG: 500 x DET: SE Detector
HV: 200 kv DATE: 12117114 100 um Vega @Tescan

Name: 6-1-2 Figal Mergacopy imaping ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 ke
Fakultet strojarstva i
91

a) b)

Slika 71. Titankeramik, 3. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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SEM MAG: 500 x DET: SE Detector S T W S S N |
HY. 200K DATE: 12118/14 100 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Name: 10-1-1 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
10-1

a) b)

Slika 72. Duceratin Kiss, 4. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine

SEM MAG: 502 x DET: SE Detector —_—
HY: 200k DATE: 121814 100 um Vega @Tescan
VAC: HIVac Name: 11-1-2 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
1141

a) b)

Slika 73. Initial Ti, 4. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne povrsine
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SEM MAG: 500 x
Hv. 200ky
VAC: HiVac

a)

Spectrum 1

DET: SE Detector S N S |

DATE: 12118114 100 um Vega @Tescan

Name: 12-1-2 Digital Microscopy Imaging

Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
12

Full Scale 3523 cts Cursor: 0.000 ke

b)

Slika 74. Titankeramik, 4. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine

SEM MAG: 500 x
Hv: 200 KV
VAC: Hivac

a)

Spectrum 1

DET: SE Detector
DATE: 12/18/14 100 um Vega@Tescan
Name: 13-1 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
13

b)

Slika 75. Duceratin Kiss, 5. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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SEM MAG: 500 x DET: SE Detactor T N T W W |
HY: 200KV DATE: 12/18/14 100 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Narme: 14-1 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
14

a) b)

Slika 76. Initial Ti, 5. skupina @) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne povrSine

SEM MAG: 498 x DET: SE Detector P SV

HV: 200 KV DATE: 12/18/14 100 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Name: 15-1 Digital Microscopy Imaging ull Scale 3523 cts Cursor: 0.000 ke
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials el
15

a) b)

Slika 77. Titankeramik, 5. skupina a) SEM 500 X uvecanje; b) prikaz EDS spektra lomne

povrsine
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3.2.3

XRD analiza

Dvije skupine po 5 uzorka, neobradeni uzorci (oznacen S1) i bruSeni uzorci (oznacen S2)

analizirani su rendgenskom difrakcijom u polikristalnom materijali (XRPD). Graficki prikaz

Rietveldovog uto¢njavanja za obje skupine uzoraka prikazane su na slici 78.a.

Counts
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Slika 78. Grafi¢ki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke S1 (a) i S2 (b). Eksperimentalni podaci prikazani su crvenom linijom,

izraCunata difrakcijska slika plavom linijom dok zelene, magenta i tirkizne okomite oznake

predstavljaju difrakcijske polozaje za kristaline faze TiO, a-faze Ti i B-faze Ti

Nakon pocetne analize povrSine uzoraka ucinjena je XRD analiza na lomnim

povrsinama CP Ti/PM nakon odvajanja keramike u svrhu odredivanja tipa loma.
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Difrakcijske slike 79. — 81. serije uzoraka keramike Duceratin Kiss ukazuju na prisustvo
iskljucivo kristalnih faza titatna, titanovog oksida i/ili titanovog dioksida, no ne ukazuju na

prisustvo kristalne faze keramike.

I I L1 ! [
UUUUUU
3 1000 45UCERAZ 3
5 betaTi 14.5 %
[ alpha Ti 83.6 %

500

i
L m m e e

b A 3, - - povwede!
0= o T T T
2 30 ) 50
\\\\\\\\\ ["2Theta] Position [*2Theta]

a) b)

——

Slika 79. Graficki prikaz rezultata zavr$nog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Duceratin Kiss skupine 1 a) i 2 b)

DUCERAS 3
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a) b)
Slika 80. Graficki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Duceratin Kiss skupine 3 b) i 4 b)
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2001
Pt . , J

o b u S WMMWMWMMWA»MHA\\“ v U
» ® b

Slika 81. Graficki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Duceratin Kiss skupine 5

Difrakcijske slike svih uzoraka Duceratin Kiss 1 do Duceratin Kiss 5 pregledno su prikazane

na slici 82.

Counts
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Slika 82. Difrakcijske slike uzoraka Duceratin Kiss 1 do Duceratin Kiss 5
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Counts
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Slika 83. Difrakcijske slike uzoraka Initial Ti 1 do Initial Ti 5. Vidljivo je da uzorci Initial Ti 3

i Initial Ti 4 sadrze i dodatne kristalne faze pored difrakcijskih linija tipi¢nih za a titan

Rietvelovim strukturnim uto¢njavanjem izracunat je fazni sastav ispitivanih uzoraka (Slike 84.

~ 86.).
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a) b)

Slika 84. Graficki prikaz rezultata zavrsnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Initial Ti skupine 1 a) i 2 b)
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Slika 85. Graficki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Initial Ti skupine 3 a) i 4 b)
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Slika 86. Graficki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Initial Ti skupine 5
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Difrakcijske slike 87. — 89. serije uzoraka keramike Titankeramik ukazuju na prisustvo
iskljucivo kristalnih faza titana, titanovog oksida i/ili titanovog dioksida no ne ukazuju na

prisustvo kristalne faze keramike.
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a) b)

Slika 87. Graficki prikaz rezultata zavr$nog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Titankeramik skupine 1 a) i 2 b)
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Slika 88. Grafi¢ki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Titankeramik skupine 3 a) i 4 b)
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Counts
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Slika 89. Graficki prikaz rezultata zavrSnog Rietveldovog uto¢njavanja podataka na sobnoj

temperaturi za uzorke Titankeramik skupine 5

Difrakcijske slike uzoraka Titankeramik 1 do Titankeramik 5 prikazane su na slici 90.

Counts

Slika 90. Difrakcijske slike uzoraka Titankeramik skupine 1 do 5.
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3.2.4 Analiza hrapavosti profilometrom

Mijerenje hrapavosti 5 uzoraka pokazalo je najvece Ra, Rz i Rmax Vrijednosti na uzorku koji nije
obraden nakon rezanja erozimatom (1. uzorak), a najmanje na uzorku koji je samo brusen SIC
brusnim papirima bez obrade povrsine svrdlom za metalne konstrukcije (2. uzorak). Medutim
ti uzorci su analizirani samo kao uvid u pocetno stanje jer na tako obradene uzorke nije
napecena oblozna keramika. Od uzoraka na koje je napecena oblozna keramika najvece Ra, R;
i Rmax vrijednosti ima 4. uzorak koji je pjeskaren (3. i 4. skupina), dok 3. uzorak (1. i 2. skupina)
I 5. uzorak (5. skupine) pokazuju povecanje Ra, Rz I Rmax Vrijednosti u odnosu na 2. uzorak, koji
je samo brusen SIC brusnim papirima, ali su nizih vrijednosti u odnosu na pjeskareni 3. uzorak.

Rezultati mjerenja parametara hrapavosti prikazani su u tablici 18.

Tablica 18. Rezultati mjerenja parametara hrapavosti

Uzorak Srednje aritmeticko Srednja visina neravnina Najveca visina neravnina
odstupanje profila Ra, pm u 10 tocaka profila Rmax, pm
Rz, nm
1 2,20 13,99 15,21
2 0,07 1,00 2,00
3 0,48 2,78 3,28
4 1,30 9,41 10,87
5 0,46 2,63 3,18

Rezultati mjerenja parametara hrapavosti dani su uz prosirenu mjernu nesigurnost:
U=10%,k=2,P=95%.
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3.2.5 Ispitivanje vezne Cvrstoce

Na slikama 91. — 95. prikazani su grafovi loma temeljem rezultata ispitivanja kidalicom LRX
s ugradenim Nexygen softverom za Duceratin Kisstin Kiss keramiku za svih 5 skupina. Na x

osi prikazan je progib u mm, a nay osi silaloma u N.

Slika 91. Duceratin Kiss — skupina 1
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Slika 92. Duceratin Kiss — skupina 2
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Slika 93. Duceratin Kiss — skupina 3
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Na slikama 96. — 100. prikazani su grafovi loma dobiveni na kidalici LRX s ugradenim

Nexygen softverom za Initial Ti keramiku za svih 5 skupina.

Slika 96. Initial Ti — skupina 1

Slika 97. Initial Ti — skupina 2
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Slika 99. Initial Ti — skupina 4
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Slika 100. Initial Ti — skupina 5
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Na slikama 101. — 105. prikazani su grafovi loma dobiveni na kidalici LRX s ugradenim
Nexygen softverom za Titankeramik keramiku za svih 5 skupina.

Slika 101. Titankeramik — skupina 1

Slika 102. Titankeramik — skupina 2
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Slika 104. Titankeramik — skupina 4
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Slika 105. Titankeramik — skupina 5

111



Josko Viskié, disertacija

Nakon izraCunavanja vezne ¢vrstoce, podaci su unijeti u racunalo i obavljena je statisticka
analiza.

Deskriptivna statistika s vrijednosti vezne ¢vrstoce trima vrstama koriStenih obloznih
keramika za 5 skupina razli¢ito obradenih uzoraka dana je u tablici 18. Odabrana je razina

statisticke znacajnosti u iznosu od « = 0,05.

Tablica 18. Deskriptivna statistika vrijednosti vezne ¢vrstoce za 5 skupina razli¢ito obradenih

uzoraka obloZenih Initial Ti, Duceratin Kiss i Titankeramik keramikom

Skupina Veli¢ina Aritmeticka  Standardna  Standardna 95 % - tni Minimum Maksimum
uzoraka  uzorka sredina devijacija pogreska interval X : X
n X MPa s, MPa aritmeticke  pouzdanosti, |\;|n|;r; '\r/ln;;’
sredine MPa
Sy, MPa
Initial Ti, GC

1. 6 12,6783 1,26661 ,61709 11,3491- 11,21 14,16
14,0076

2. 6 38,5450 2,67208 1,09087 35,7408- 36,16 42,94
41,3492

3. 6 25,2800 2,06087 ,84135 23,1172- 23,04 28,06
27,4428

4, 6 31,6417 1,78271 JM2779 29,7708- 30,09 34,16
33,5125

5. 6 25,5900 1,34706 ,54993 24,1764- 23,73 27,60
27,0036

Duceratin Kiss, Degudent

1. 6 34,2950 6,33455 2,58607 27,6473- 25,74 40,81
40,9427

2. 6 33,3983 2,78186 1,13569 30,4790- 31,08 38,27
36,3177

3. 6 30,2150 2,80559 1,14538 27,2707- 27,14 35,42
33,1593

4. 6 41,1633 1,20091 ,49027 39,9031- 39,96 42,93
42,4236

5. 6 25,5533 1,97077 ,80456 23,4851- 22,24 27,72
27,6215

Titankeramik, Vita

1. 6 17,3050 4,48248 1,82996 12,6009- 13,37 23,46
22,0091

2. 6 38,4783 1,44196 ,58868 36,9651- 36,96 40,48
39,9916

3. 6 22,1383 2,37091 ,96792 19,6502- 20,06 26,40
24,6265

4. 6 32,3200 1,66184 ,67844 30,5760- 29,50 33,92
34,0640

5. 6 21,1250 ,82631 ,33734 20,2578- 20,08 22,28
21,9922
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Rezultati Shapiro-Wilkova testa normalnosti i Levenovog testa homogenosti varijanci za
uzorke obloZene s Initial Ti, Duceratin Kiss i Titankeramik keramikom dani su u tablicama
19.1i 20.

Tablica 19. Shapiro-Wilkov test normalnosti uzoraka obloZenih Initial Ti, Duceratin Kiss i

Titankeramik keramikom

Initial Ti Duceratin Kiss Titankeramik
Skupina  Statistika df P Skupina  Statistika  df P Skupina  Statistika  df P
1 ,876 6 251 |1 ,890 6 320 |1 ,828 6 ,103
2 ,892 6 ,330 |2 ,855 6 172 | 2 ,919 6 ,499
3 ,898 6 ,363 |3 ,859 6 ,187 | 3 ,854 6 ,169
4 ,825 6 ,098 |4 ,844 6 141 | 4 ,892 6 ,331
5 ,976 6 ,929 | 5 ,914 6 462 | 5 ,962 6 ,831

Tablica 20. Levene test homogenosti uzoraka oblozenih Initial Ti, Duceratin Kiss i

Titankeramik keramikom

Vrsta Statistika dfl df2 P vrijednost
Initial Ti 1,574 4 25 212
Duceratin Kiss 4,506 4 25 ,007
Titankeramik 5,565 4 25 ,002

Rezultati analize varijance i post-hoc HSD Tukeyevog testa za 5 skupina razli¢ito tretiranih
uzoraka oblozenih Initial Ti keramikom dani su u tablici 21. i 22.

Parcijalni, kvadrirani eta (n?) koeficijent iznosi 0,961 $to zna¢i da postotak varijance u zavisnoj
varijabli koji je proizvela nezavisna varijabla iznosi 96,1 %. Stoga, uc¢inak veli¢ine 0,980 znaci
da je utjecaj obrade povrsine objasnio 96,1 % razlike u zavisnoj varijabli; samo 3,9 % ucinka

na zavisnoj varijabli nije objasnjeno nezavisnom varijablom.

Tablica 21. Rezultati analize varijance uzoraka oblozenih Initial Ti keramikom

Suma Broj Srednji F P vrijednost
kvadrata stupnjeva kvadrat
odstupanja slobode, odstupanja
df
Izmedu grupa  2187,412 4 546,853 152,038 ,000
Unutar grupa 89,921 25 3,597
Ukupno 2277,333 29
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Tablica 22. Post-hoc HSD Tukeyev test za 5 skupina razli¢ito tretiranih uzoraka obloZenih

Initial Ti keramikom

Razlika b 95 % - tni interval pouzdanosti,
Uzorak aritmeti¢kih vrijednost
sredina Donja granica  Gornja granica
Ne Pjeskarena povrSina -25,8667(*) ,000 -29,0824 -22,6509
obradena
povrsina
Povrsina s veznim -12,6017(*) ,000 -15,8174 -9,3859
sredstvom
Povrsina pjeskarena i -18,9633(*) ,000 -22,1791 -15,7476
s veznim sredstvom
Kemijski obradena -12,9117(*) ,000 -16,1274 -9,6959
povrsina
Pjeskarena  Ne obradena povrsina 25,8667(*) ,000 22,6509 29,0824
povrsina
Povr$ina s veznim 13,2650(*) ,000 10,0492 16,4808
sredstvom
Povrsina pjeskarena i 6,9033(*) ,000 3,6876 10,1191
s veznim sredstvom
Kemijski obradena 12,9550(*) ,000 9,7392 16,1708
povrsina
Povrsina s Ne obradena povrsSina 12,6017(*) ,000 9,3859 15,8174
veznim
sredstvom
Pjeskarena povrSina -13,2650(*) ,000 -16,4808 -10,0492
Povrsina pjeskarena i -6,3617(*) ,000 -9,5774 -3,1459
s veznim sredstvom
Kemijski obradena -,3100 ,998 -3,5258 2,9058
povrsina
Povrsina Ne obradena povrSina 18,9633(*) ,000 15,7476 22,1791
pjeskarena i
s veznim
sredstvom
Pjeskarena povr§ina -6,9033(*) ,000 -10,1191 -3,6876
Povrsina s veznim 6,3617(*) ,000 3,1459 9,5774
sredstvom
Kemijski obradena 6,0517(*) ,000 2,8359 9,2674
povrsina
Kemijski Ne obradena povrsina 12,9117(*) ,000 9,6959 16,1274
obradena
povrsina
Pjeskarena povrSina -12,9550(*) ,000 -16,1708 -9,7392
Povrsina s veznim ,3100 ,998 -2,9058 3,5258
sredstvom
Povrsina pjeskarena i -6,0517(*) ,000 -9,2674 -2,8359

s veznim sredstvom
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Deskriptivna statistika vrijednosti vezne ¢vrstoc¢e za 5 skupina razli¢ito obradenih uzoraka
oblozenih Duceratin Kiss keramikom dana je u tablici 18., a rezultati Shapiro-Wilkova testa

normalnosti i Levenovog testa homogenosti varijanci dani su u tablicama 19. i 20.

U tablicama 23. i 24. prikazani su rezultati analize varijance i post hoc Games-Howellovog

testa za Duceratin Kiss obloznu keramiku.

Tablica 23. Rezultati analize varijance uzoraka oblozenih Duceratin Kiss keramikom

Suma Broj Srednji F P
kvadrata stupnjeva kvadrat vrijednost
odstupanja  slobode, odstupanja
df
Izmedu grupa 789,940 4 197,485 16,171 ,000
Unutar grupa 305,313 25 12,213
Ukupno 1095,253 29

Parcijalni, kvadrirani eta (n?) koeficijent iznosi 0,721.
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Tablica 24. Post-hoc Games-Howellov test za uzorke oblozene Duceratin Kiss keramikom

Razlika 95 % - tni interval pouzdanosti,
Uzorak aritmetic¢kih P
sredina Donja granica  Gornja granica
Ne Pjeskarena povrSina ,8967 2,82445 -9,2678 11,0612
obradena
povrsina
Povrsina s veznim 4,0800 2,82836 -6,0860 14,2460
sredstvom
Povrsina pjeskarena i -6,8683 2,63213 -17,1448 3,4081
s veznim sredstvom
Kemijski obradena 8,7417 2,70833 -1,4410 18,9243
povrsina
Pjeskarena Ne obradena povrsina -,8967 2,82445 -11,0612 9,2678
povrsina
Povr$ina s veznim 3,1833 1,61297 -2,1252 8,4918
sredstvom
Povrsina pjeskarena i -7,7650(*) 1,23699 -12,2277 -3,3023
s veznim sredstvom
Kemijski obradena 7,8450(%) 1,39180 3,1660 12,5240
povrsina
Povr$ina s Ne obradena povrsina -4,0800 2,82836 -14,2460 6,0860
veznim
sredstvom
Pjeskarena povrSina -3,1833 1,61297 -8,4918 2,1252
Povrsina pjeskarena i -10,9483(*) 1,24590 -15,4486 -6,4481
s veznim sredstvom
Kemijski obradena 4,6617 1,39972 -,0486 9,3719
povrSina
PovrSina Ne obradena povrsSina 6,8683 2,63213 -3,4081 17,1448
pjeskarena
i sveznim
sredstvom
Pjeskarena povrSina 7,7650(%) 1,23699 3,3023 12,2277
Povrsina s veznim 10,9483(*) 1,24590 6,4481 15,4486
sredstvom
Kemijski obradena 15,6100(*) ,94217 12,3802 18,8398
povrSina
Kemijski Ne obradena povrsina -8,7417 2,70833 -18,9243 1,4410
obradena
povrsina
Pjeskarena povr§ina -7,8450(*) 1,39180 -12,5240 -3,1660
Povrsina s veznim -4,6617 1,39972 -9,3719 ,0486
sredstvom
Povr§ina pjeskarena i -15,6100(*) ,94217 -18,8398 -12,3802

S veznim sredstvom
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Deskriptivna statistika vrijednosti vezne ¢vrsto¢e za 5 skupina razliito tretiranih
uzoraka oblozenih Titankeramik, Vita keramikom dana je u tablici 18., a rezultati Shapiro-
Wilkova testa normalnosti i Levenovog testa homogenosti varijanci dani su u tablicama 19. i
20 U tablicama 25. i 26. prikazani su rezultati analize varijance i post hoc Games-Howellovog

testa za Titankeramik obloZznu keramiku.

Tablica 25. Rezultati analize varijance pet razli¢ito tretiranih uzoraka obloZenih Titankeramik

keramikom
Suma Broj Srednji F P
kvadrata stupnjeva kvadrat vrijednost
odstupanj  slobode, odstupanja
a df
Izmedu grupa 1857,353 4 464,338 74,324 ,000
Unutar grupa 156,188 25 6,248
Ukupno 2013,541 29

Parcijalni, kvadrirani eta (n?) koeficijent iznosi 0,922.
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Tablica 26. Post-hoc Games-Howellov test za uzorke obloZene Titankeramik keramikom

Razlika 95 % - tni interval pouzdanosti,
Uzorak aritmetic¢kih vrijednost
sredina Donjagranica  Gornja granica
Neobradena Pjeskarena povr§ina -21,1733(*) 1,92232 -28,3747 -13,9720
povrsina
Povrs$ina s veznim -4,8333 2,07018 -12,0793 2,4127
sredstvom
Povrsina pjeskarena i s -15,0150(*) 1,95168 -22,2036 -7,8264
veznim sredstvom
Kemijski obradena -3,8200 1,86080 -11,0950 3,4550
povrsina
Pjeskarena Ne obradena povrSina 21,1733(*) 1,92232 13,9720 28,3747
povrsina
Povrsina s veznim 16,3400(*) 1,13288 12,4554 20,2246
sredstvom
Povrsina pjeskarena i s 6,1583(*) ,89824 3,1908 9,1259
veznim sredstvom
Kemijski obradena 17,3533(*) ,67848 15,0068 19,6999
povrsina
Povr$ina s Ne obradena povrsina 4,8333 2,07018 -2,4127 12,0793
veznim
sredstvom
Pjeskarena povrSina -16,3400(*) 1,13288 -20,2246 -12,4554
Povrsina pjeskarena i s -10,1817(*) 1,18201 -14,1603 -6,2030
veznim sredstvom
Kemijski obradena 1,0133 1,02502 -2,7912 48179
povrsina
Povrsina Ne obradena povrsina 15,0150(*) 1,95168 7,8264 22,2036
pjeskarena i
s veznim
sredstvom
Pjeskarena povr$ina -6,1583(*) ,89824 -9,1259 -3,1908
PovrSina s veznim 10,1817(*) 1,18201 6,2030 14,1603
sredstvom
Kemijski obradena 11,1950(*) , 75768 8,5181 13,8719
povrsina
Kemijski Ne obradena povrSina 3,8200 1,86080 -3,4550 11,0950
obradena
povrsina
Pjeskarena povrSina -17,3533(*) ,67848 -19,6999 -15,0068
Povrsina s veznim -1,0133 1,02502 -4,8179 2,7912
sredstvom
Povrsina pjeskarena i s -11,1950(*) , 75768 -13,8719 -8,5181

veznim sredstvom

118



Josko Viskié, disertacija

Aritmeticke sredine i standardne devijacije rezultata mjerenja vezne Cvrstoce za 5
skupina razli¢ito tretiranih uzoraka oblozenih Initial Ti keramikom, Duceratin Kiss i Vita
keramikom dane su u tablici 27. Znac¢ajnost razlika u veznoj ¢vrsto¢i izmedu triju uzoraka s
razli¢itim obloZenim keramikama procijenjena je one-way ANOVA testom (tablica 28.).
Znacajnost razlike izmedu svake skupine uzoraka procijenjena je post-hoc HSD Tukeyevim
testom (tablica 29.).

Tablica 27. Deskriptivna statistika vrijednosti vezne ¢vrstoce za 5 skupina razli¢ito tretiranih

uzoraka obloZenih Initial Ti, Duceratin Kiss i Titankeramik obloznom keramikom

Initial Ti Duceratin Kiss Titankeramik
" Veliéina
Povrsina uzorka Aritmeticka Standardo  Aritmeticka ~ Standardo  Aritmeticka  Standardo
uzorka n sredina odstupanije sredina odstupanije sredina odstupanje
X,Mpa S MPa X , MPa s, MPa X, ,MPa S MPa
Neobradena 6 12,6783 1,26661 34,2950 6,33455 17,3050 4,48248
Pjeskarena 6 38,5450 2,67208 33,3983 2,78186 38,4783 1,44196
S veznim 6 25,2800 2,06087 30,2150 2,80559 22,1383 2,37091
sredstvom
Pjeskarena 6 31,6417 1,78271 41,1633 1,20091 32,3200 1,66184
i sveznim
sredstvom
Kemijski 6 25,5900 1,34706 25,5533 1,97077 21,1250 ,82631
obradena

Tablica 28. Rezultati analize varijance triju uzoraka s razli¢itim obloZenim keramikama

Suma Broj Srednji F P
kvadrata  stupnjeva kvadrat vrijednost
odstupanja  slobode, odstupanja
df
Izmedu grupa 28,139 2 14,069 3,959 ,042
Unutar grupa 53,307 15 3,554
Ukupno 81,446 17
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Tablica 29. Post-hoc Tukey HSD test za tri uzorka s razli¢itim oblozenim keramikama

95 % - tni interval

Razlika P pouzdanosti
Uzorak aritmetickih ..
sredina vrijednost : :
Donja Gornja
granica granica
Pjeskaren i obloZzen  Pjeskaren i oblozen veznim -2,6183 ,071 -5,4454 ,2087
Initial Ti sredstvom i Duceratin Kiss
keramikom keramikom
Pjeskaren i oblozen ,0667 ,998 -2,7604 2,8937
Titankeramik keramikom
Pjeskaren i oblozen  Pjeskaren i oblozen Initial Ti 2,6183 ,071 -,2087 5,4454
veznim sredstvom i keramikom
Duceratin Kiss
keramikom
Pjeskaren oblozen 2,6850 ,064 -,1421 5,5121
Titankeramik keramikom
Pjeskaren i oblozen  Pjeskaren i obloZen Initial Ti -,0667 ,998 -2,8937 2,7604
Titankeramik keramikom
keramikom
Pjeskaren i oblozen veznim -2,6850 ,064 -5,5121 1421
sredstvom i Duceratin Kiss
keramikom

Povezanost izmedu vrijednosti parametara hrapavosti povrSine Ra, Rz i Rmax te vrijednosti
vezne &vrstoée za uzorke obloZene Initial Ti, Duceratin Kiss i Titankeramik obloZnom
keramikom prikazana je u tablici 30.

Tablica 30. Povezanost izmedu vrijednosti parametara hrapavosti povrsine te vrijednosti
vezne ¢vrstoce

Initial Ti Duceratin Kiss Titankeramik

Parametri Rz Rz Rmax Ra Rz Rmax Ra Rz Rmax
Hrapavosti

Pearsonov 0,777 0,777 0,779 0,596 0,595 0,593 0,908 0,909 0,908
koeficijent

korelacije r

P vrijednost <0,01 <0,01 <0,01
Koeficijent 0,604 0,604 0,607 0,355 0,354 0,352 0,824 0,826 0,824
determinacije

r2
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4. RASPRAVA
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Titan je prepoznat u dentalnoj medicini kao biokompatibilni materijal, odlicnih mehanickih
svojstava i niske sklonosti koroziji. Zbog tih odlika njegova primjena u stomatoloskoj protetici
traje ve¢ vise od trideset godina. Medutim, problemi ostvarivanja kvalitetne veze izmedu
osnovne konstrukcije iz titana i oblozne keramike te komplicirani i skupi proizvodni procesi

doveli su do njegove rjede primjene u klini¢koj praksi u odnosu na druge neplemenite legure.

Metalurgija praha nudi metode proizvodnje koji uklanjaju i zaobilaze navedene probleme.
Zbijanje titanovog praha na sobnim temperaturama te sinteriranje ili toplo tlaenje na
temperaturama koje ne prelaze temperaturu njegove fazne transformacije omogucuju dobivanje
kompaktnog materijala koji se moze oblikovati bez stvaranja alfa case sloja. Takoder, zbog
relativno niske cijene procesa proizvodnje PM-a moze se prepostaviti da je moguce smanjiti

cijenu izrade osnovne konstrukcije nadomjeska iz CP Ti (117, 129 — 132).

Za ispitivanje vezne ¢vrstoée prema standardu ISO 9693 vazno je poznavati vrijednosti
Youngovog modula elasti¢nosti metala na koji se zeli napec¢i oblozna keramika. Kako se u
ovome istrazivanju Koristi novi na¢in dobivanja CP Ti metalurgijom praha, bilo je potrebno
ispitati vrijednosti mehanickih svojstava tako dobivenog materijala. Vrijednosti rezultata
Youngova modula elasti¢nosti (E) u srednjoj vrijednosti od 104 GPa, konvencionalne granice
razvlacenja — Rpo2 U srednjoj vrijednosti od 503 MPa , vlac¢ne ¢vrstoce — Rm u srednjoj
vrijednosti od 698 MPa, dobiveni u ovom istrazivanju usporedivi su s vrijednostima iz literature
za druge metode proizvodnje CP Ti metalurgijom praha kao i proizvodnje CP Ti
konvencionalnim procesima lijevanja i glodanja. Primjerice, Donachie MJ Jr. i sur. u svom su
istrazivanju dobili vrijednosti vla¢ne ¢vrstoce od 480 MPa, a granice razvlacenja od 370 MPa,
Sto je nize nego u ovom istrazivanju (82). Isti autori navode vrijednosti vla¢ne ¢vrstoce od 635
MPa i granice razvlacenja 510 MPa za lijevani CP Ti. Kako je jedan od ciljeva ovog istraZivanja
ispitati primjenjivost materijala dobivenog ovim postupkom u klinickoj praksi, neophodno je
usporediti ga s komercijalno dostupnim CP Ti. Tvrtka Tyssenkrup (ThyssenKrupp Materials,
Postfach, Svicarska), jedan od najveéih svjetskih proizvodaca metala i legura za svoj proizvod
(Titan ASTM Klasifikacije tip 1) navode vrijednosti E od 106 GPa, Rpo,2 0d 560 MPa te Rm
od 680 MPa (149). BEGO (BEGO Bremer Goldschldgerei Wilh. Herbst GmbH & Co, Bremen,
Njemacka ) za svoj CP Ti za glodanje navodi vrijednosti E od 110 GPa, Rpo2 od 480 a Rm od
550 MPa (150). Degudent (Degudent, Hanau, Njemacka) navodi vrijednosti E 106 GPa, Rpo,2
520 MPa i Rm 610 MPa za svoje proizvode iz linije Compartis® CP Ti namijenjene lijevanju i
glodanju. Vidljivo je da CP Ti/PM ima usporedive ili vise vrijednosti mehanickih svojstava od

komercijalno dostupnih materijala. Tvrdoc¢a (Vickers — 167 HV 0.1), kao bitna odrednica
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mehanickih svojstava, takoder je usporediva s vrijednostima iz literature (82, 141). Slijedom
navedenog moze se odbaciti prva hipoteza koja govori da mehanicka svojstva (Youngov modul
elasti¢nosti — E, konvencionalna granica razvlacenja — Rpo,2, vla¢na ¢vrsto¢a — Rm, tvrdoca po
Vickersu — HV 0,1) CP Ti dobivenog PM-om ne zadovoljavaju za primjenu u metal-

kerami¢kim sustavima.

Kako je u ovom istrazivanju, nakon proizvodnje CP Ti/PM Sipki CIP/HVP postupkom, za
oblikovanje finalnih uzoraka za ispitivanje vezne ¢vrstoc¢e prema ISO 9693, izabran WEDM
postupak, postojala je potreba provjere svojstava povrsine nakon rezanja u WEDM uredaju.
Deset uzoraka CP Ti/PM podijeljeno je u dvije skupine (neobradena i bruSena povrsina) te je

njihova povrsina analizirana XRD, EDS i SEM analizama.

Prva skupina neobradenih uzoraka proizvedenih WEDM postupkom pokazuje neodgovarajucu
povrsinu zbog prisustva alfa case sloja na povrsini. Na slici 45.a prikazan je poprecni presjek
CP Ti/PM uzorka nakon rezanja pomocu WEDM uredaja. Vidljiv je osnovni materijal
prekriven slojem razli¢itog sastava koji se prostire po cijeloj reznoj povrsini. U tom sloju
prisutne su brojne frakture, usmjerene s povrSine prema unutrasnjosti materijala (Slika 45.b).
Rezultati EDS analize tankog sloja na reznoj povrsini uzoraka CP Ti/PM prikazan je spektrom
na slici 46. i pokazuju da se sloj sastoji od Ti, Cu, C i O. Veliki broj pukotina i pronalazak
drugih elemenata poput bakra i kisika u povrsinskom sloju mogu kompromitirati vezu izmedu
titanske osnovne konstrukcije i oblozne keramike. Taj je rezultat u skladu s rezultatima drugih
istrazivanja gdje su utvrdeni sli¢éni ili isti nalazi na povrSini lijevanog ili glodanog CP Ti
obradivanog EDM ili WEDM postupcima (151 — 155). Lomovi su vjerojatno uzrokovani
unutarnjim naprezanjem uslijed velikog temperaturnog gradijenta na povrsini materijala koji
nastaje tijekom proizvodnje (108, 109). Te pukotine predstavljaju opasnost prilikom
funkcijskog opterecenja konstukcije izradene iz takvog materijala s obzirom na to da svako
ostecenje predstavlja inicijalno mjesto za nastanak i/ili propagaciju pukotine. Pronalazak bakra
u tankom povrsinskom sloju moze se objasniti visokom temperaturom prilikom proizvodnje i
reakcijom izmedu bakrene zice WEDM uredaja i povrsine uzorka (152, 153). Zbog visoke
reaktivnosti s kisikom B-faza titana brzo formira oksidni sloj na povrsini. Difrakcijska analiza
te Rietveldovo uto¢njavanje provedeno je koriste¢i pocetne strukturne modele iz ICSD baze
podataka: 28955 (TiO), 647556 (a-fazu Ti) i 151409 (B-fazu Ti). Kvantitativna i kvalitativna
analiza uzorka S1 pokazala je da uzorak sadrzi TiO, kao dominantu fazu, u tezinskom udjelu
na povrsini uzorka (64,3 %), a-Ti faza prisutna je u manjem udjelu (34.1 tez. %) dok je B-Ti
faza prisutna samo u tragovima (1,5 tez. %) (Slika 78.a i b). Visoka koncentracija oksida
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pronadena na povrSini moZe se pripisati visokoj temperaturi (>880 °C) koja je visa od

temperature transformacije titana iz o u -fazu.

Dosadasnja istrazivanja naglaSavaju da uslijed formiranja debelog oksidnog sloja na povrsini
titana nastaju adhezivni lomovi izmedu titana i oksidnog sloja ili unutar samog oksidnog sloja
(31, 33, 34, 41, 96).

Kvaliteta povrSine za ostvarivanje veze s dentalnom keramikom uzoraka znac¢ajno je poboljSana
brusenjem uzoraka. PovrsSina uzorka nakon brusenja i uklanjanja 20 pm materijala prikazana je
na slici 47.a. U tom presjeku vidljiv je homogen materijal bez pukotina. Rezultati EDS analize
pokazuju da se materijal sastoji od Ti bez oksida (Slika 47.b). Difrakcijska slika uzoraka S2
pokazuje znacajnu razliku u faznom sastavu u odnosu na povrsinu uzoraka S1 kao posljedicu
mehanic¢ke obrade povrsine (Slika 79.a i b). Uzorak S2 u potpunosti je jednofazni, sadrzeci
samo a-fazu Ti (100 tez. %) bez prisustva dodatnih faza. a-Ti faza kristalizira u heksagonskoj
kristalnoj reSetci, u prostornoj grupi p 63/mmc s parametrima utocnjavanja jedini¢ne celije
a=2,9555(2) i ¢=4,6893(3). Homogena povrsinska struktura CP Ti/PM bez oksida i drugih
necistoéa predstavlja prikladnu povrSinu za ostvarivanje kvalitetne veze s obloznom
keramikom. Utjecaj visoke temperature ogranicen je na tanki povrsinski sloj (10 pm). Zinelis i
sur. navode sli¢ne vrijednosti u svom istrazivanju (151). Poboljsanje kvalitete povrSine nakon
uklanjanja povrSinskog sloja debljine 20 um moze se objasniti prikladnim hladenjem prilikom

WEDM postupka i niskom toplinskom vodljivosti titana (108, 109).

Stvaranje nereaktivnog i slabo vezanog povrsinskog sloja oksida koji nastaje uslijed pojacane
oksidacije opisali su Adachi i sur. i Kimura i sur. ve¢ u samim poc¢ecima istrazivanja primjene
titana u stomatoloSkoj protetici (31, 34). Zaklju€ili su da poviSena temperatura prilikom
napecenja keramike (visa od 900 °C odnosno 750 °C) dovodi do stvaranja predebelog oksidnog
sloja (alfa case) koji je slabo vezan na povr§inu metalne osnove. Kako u to vrijeme jos$ nisu bile
razvijene keramike s izrazito niskom temperaturom napecenja, vrijednosti vezne ¢vrstoce koje

su utvrdili u svojim istrazivanjima nisu usporedivi s rezultatima danasnjih istrazivanja.

Grafovi loma zabiljeZeni tijekom ispitivanja uzoraka CP Ti/PM s napecenom obloZznom
keramikom pokazuju svojstven izgled krivulje za ispitivanje vezne ¢vrsto¢e metal-keramickih
sustava (Slika 91. — 104.). Nakon pocetnog opterecenja (preload) dolazi do naglog porasta sile
vidljivog velikim nagibom krivulje te, nakon vrSnog opterecenja i odvajanja keramike od
metalne osnove, trenutacnog pada sile. To je vidljivo iz pada krivulje nakon ¢ega dolazi do

ponovnog rasta sile zbog nastavka djelovanja na metalnu osnovu uzorka, no nagib krivulje je

124



Josko Viskié, disertacija

blazi. Vrijednosti sile loma ocitavaju se na y osi grafa. Progib uzorka opisan je s vrijednos¢u na
X 0SI, N0 U ovom se istrazivanju te vrijednosti nisu koristile za statisticku analizu jer njihova
analiza nije propisana u 1SO 9693 (48). Sile loma izmedu uzoraka CP Ti/PM i Duceratin Kiss
oblozne keramike pokazuju najvecée vrijednosti za uzorke skupine 2, 3 i 4, iako je najveca
vrijednosti od 9,2 N zabiljeZena za uzorak 4 skupine 1, a nize vrijednosti u ostalim skupinama
s najnizom vrijednosti 4,3 N za uzorak 1 skupine 5. Najveca vrijednost od 9,2 N je zabiljezena
za uzorak 4 skupine 1 ujedno je i najveca vrijednost sile zabiljezene u istrazivanju kod svih
skupina i vrsta obloZniih keramika (Slika 91. — 95.). Sile loma izmedu uzoraka CP Ti/PM i
Initial Ti obloZzne keramike pokazuju najvece vrijednosti za uzorke skupine 2 i 4, s najve¢im
vrijednosti od 7,8 N za uzorak 5 druge skupine, a nize vrijednosti u ostalim skupinama s
najnizom vrijednosti 1,9 N za uzorke 5 i 6 skupine 1. To je ujedno i najniza vrijednost
zabiljezena u istrazivanju kod svih skupina i vrsta obloznih keramika (Slika 96. — 100.). Sile
loma izmedu uzoraka CP Ti/PM i Titankeramik oblozne keramike pokazuju najvece vrijednosti
za uzorke skupine 2 i 4, s najvec¢im vrijednosti od 8,8 N za uzorak 6 druge skupine, a nize
vrijednosti u ostalim skupinama s najnizom vrijednosti 2,6 N za uzorak 5 skupine 1 (Slika 101.
—105.).

Medutim, zbog mogucih razlika u debljini uzoraka vrijednosti sile loma kod svih keramika i
skupina ne pokazuju nuZzno i stvarne vrijednosti vezne Cvrstoe. Stvarno stanje moze Se
analizirati tek nakon odredivanja debljine uzorka, ocitavanja koeficijenta k i izracuna

vrijednosti vezne ¢vrstocée iz formule propisane u ISO 9693 standardu.

Nakon provedenog izracuna iz formule propisane u ISO 9693 standardu raspon vrijednosti
vezne ¢vrstoce izmedu uzoraka osnovne konstrukcije iz CP Ti/PM i trima vrstama koriStenih
komercijalno dostupnih obloznih keramika, podijeljenih u 5 skupina s razli¢ito obradenim
povrsinama (ukupno 15 razli¢itih skupina), utvrden je izmedu 12,7 MPa (Inital Ti 1. skupina)
do 41,2 MPa (Duceratin Kiss 4. skupina). Od 15 razli¢ito obradenih skupina i vrsta oblozne
keramike samo cetiri skupine, Initial Kiss skupina 1 (12,7 MPa) i Titankeramik skupina 1 (17,3
MPa), 3 (22,1 MPa) i 5 ( 21,1 MPa) nisu pokazale vrijednosti vezne ¢vrstoce vece od 25 MPa,
a $to je uvjet za zadovoljavanje standarda ISO 9693. Takav je rezultat ocekivan jer skupine
uzoraka nisu bile pripremljene prema uputama proizvodaca. Ostalih 11 skupina, od kojih i svi
uzorci skupine 4 (pripremljeni prema svim uputama proizvodaca za pojedine vrste keramike —
pjeskarenje i vezno sredstvo Al.03), zadovoljili su zadani uvjet, a neke znacajno premasile
trazene vrijednosti (Duceratin Kiss — 41,2 MPa). Uzorci ostalih skupina koji su zadovoljili

vrijednosti iz ISO 9693, a da uzorci nisu bili pripremljeni prema uputama proizvodaca, jesu svi
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uzorci 2. skupine (pjeskarenje ¢esticama Al203). Uzorci skupine 3 (naneSeno vezno sredstvo)
pokazali su grani¢no zadovoljavajuce vrijednosti (25,3 MPa) kod Initial Ti obloZne keramike,
zadovoljavajuce vrijednosti za Duceratin Kiss obloznu keramiku (30,2 MPa), te nesto ispod
trazenih vrijednosti (22,1 MPa) za Titankeramik obloznu keramiku. Temeljem rezultata
istrazivanja djelomi¢no se odbacuje 2. nulta hipoteza koja navodi da uzorci oshovne
konstrukcije iz CP Ti dobiveni PM ne zadovoljavaju uvjete vezne ¢vrstoce iz 1ISO 9693 za: sve
uzorke Initial Ti oblozne keramike, osim uzoraka 1. skupine; za sve uzorke Duceratin Kiss
oblozne keramike; za uzorke 2. i 4. skupine Titankeramik oblozne keramike, 0sim za uzorke 1.,

3.15. skupine.

U dosadasnjim istrazivanjima ovakav nacin proizvodnje CP Ti/PM nije opisan te zbog toga ne
postoje vrijednosti vezne Cvrstoce s obloznom keramikom. Stoga su vrijednosti dobivene u
ovom istrazivanju usporedene s vrijednostima za lijevani i glodani CP Ti, i za druge plemenite

i neplemenite legure koje se koriste u stomatoloskoj protetici.

Haag i Nielner u svom pregledu literature navode 1SO standard 9693 kao najcesce koristenu
metodu ispitivanja i usporedivanja vezne ¢vrsto¢e u metal-keramic¢kim sustavima (96). Atsii i
sur. usporedivali su vrijednosti vezne ¢vrsto¢e izmedu Ni — Cr legure koriste¢i dva razlicita
proizvodna uvjeta prilikom napecenja keramike (vakuum i argon) (156). Autori su koristili DIN
13927 metodu ispitivanja koje je preteca I1ISO 9693 ¢ime su vrijednosti oba standarda
usporediva. Utvrdili su vrijednosti vezne ¢vrstoce za Ni — Cr legure od 29,3 MPa za vakuumsko
i 36,4 MPa za napecenje u atmosferi Cistog argona. Fisher i sur. usporedivali su veznu ¢vrsto¢u
Cetiri plemenite legure po ISO 9693 standardu te su utvrdili vrijednosti u rasponu od 50,1 MPa
do 61,7 MPa, a Lenz i sur. usporedivali su Pd — Cu i Ni — Cr i utvrdili vrijednosti 47,5 MPa za
Pd—Cui40 MPa Ni—Cr (157, 158). Vezna ¢vrstoca konvencionalno dobivenog titana takoder
je ispitivana ISO 9693 standardnom. Zinelis i sur. navode vrijednosti izmedu 21 MPa i1 45 MPa
za lijevane uzorke CP Ti (41). Yoda i sur. ispitivali su veznu ¢vrstocu CP Ti, kao i kod
eksperimentalnih legura titana i postigli slicne rezultate (159). Lin i sur. promatrali su vezu
oblozne keramike s glodanim CP Ti te utvrdili slicne vrijednosti (160). Fisher i sur. iznose
rezultate za uzorke CP Ti od 16,6 MPa za lijevani titan u vakuumu, a 27,8 MPa za lijevani titan
u atmosferi argona. Rezultati ovog istrazivanja potvrdili su vrijednosti vezne ¢vrstoce Koji
nadmasuju zahtjeve ISO 9693, te jednake ili bolje rezultate od drugih autora za lijevane ili
glodane osnovne konstrukcije iz CP Ti, temeljem ¢ega se moze pretpostaviti da CP Ti/PM ima
moguénost primjene u klini¢koj praksi. Mehanicka ispitivanja u ovom istrazivanju takoder su

pokazala zadovoljavajuc¢e i usporedive rezultate ¢ime je dodatno potkrepljena navedena
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pretpostavka. Vazno je naglasiti da su rezultati vezne ¢vrstoce, iako u skladu s rezultatima
istrazivanja CP Ti proizvedenog lijevanjem i glodanjem, i dalje nizi od drugih plemenitih i
neplemenitih legura. Mooreman i sur. naveli su kako se kod svih in vitro istrazivanja veca
znaCajnost zakljucaka istrazivanja vezne Cvrstoce postize termocikliranjem uzoraka (161).
Medutim to nije predvideno u ISO 9693 zbog ¢ega taj postupak nije proveden u sklopu ovog
istrazivanja. Troia i sur. istrazili SU utjecaj termocikliranja na veznu ¢vrsto¢u obloznih keramika
zatitan i CP Ti i Ti-6Al-4Va legure te njihovi rezultati nisu pokazali statisti¢ki znacajnu razliku

vrijednosti vezne ¢vrstoce izmedu uzoraka koji su termociklirani i onih koji nisu (162).

Treéi dio ovog istrazivanja imao je svrhu odrediti optimalan nacin obrade povrsine uzoraka CP
Ti/PM za napecenje oblozne keramike. Za Duceratin Kiss obloznu keramiku Shapiro Wilk
testom je utvrdeno da rezultati mjerenja vezne ¢vrstoce uzoraka slijede normalnu raspodjelu, a
Levenovim je testom utvrdena nehomogenost varijanci rezultata mjerenja vezne &vrstoce
pojedinih uzoraka (Tablica 19. i 20.). Najveca vrijednost vezne ¢vrstoCe uzoraka oblozenih
Duceratin Kiss keramikom ostvarena je kod uzoraka skupine 4 (pjeskarena povrsSina i nane$eno
veznu sredstvo) (Tablica 18.). Rezultati analize varijance uzoraka obloZenih Duceratin Kiss
keramikom dani su u tablici 23., a rezultati post-hoc Games-Howellovog testa u tablici 24.
Analiza varijance pokazala je da postoji statisticki znacajna razlika u iznosima vezne ¢vrstoce
izmedu razliCito tretiranih uzoraka (P < 0,05). Post-hoc Games-Howell test pokazao je da tu
razliku ¢ine uzorci skupine 2, 4 1 5. Znacajno veci iznos vezne ¢vrstoce ostvaren je na povrsini
skupine 4. Taj je rezultat i o¢ekivan s obzirom na to da je skupina 4 obradena i pripremljena
prema uputama proizvodaca (147). Zinelis i sur. navode za uzorke lijevanog titana, koji su
pjeskareni i na koje je naneseno Tibonder vezno sredstvo i napecena Duceratin Kiss keramika,
gotovo identi¢ne vrijednosti rezultatima ovog istrazivanja (42 MPa) (41). Rammelsberg i sur.
takoder naglasavaju vaznost mehanic¢ke obrade povrsine i nanoSenje veznog sredstva te navode
da Duceratin Kiss keramika pokazuje najvece vrijednosti vezne ¢vrsto¢e nakon iste vrste obrade
povrsine uzoraka CP Ti (163). Za Duceratin Kiss keramiku i za druge vrste obrade povrsine
uzoraka (skupine 1 — 3 i 5) utvrdene su zadovoljavajuce vrijednosti vezne ¢vrstoce prema ISO
9693 standardu (Tablica 18.). Za uzorke sa samo pjeskarenom povrsinom utvrdena je prosjecna
vrijednost vezne ¢vrstoée od 33,4 MPa. Takoder, uzorci neobradene povrSine pokazali su
visoku vrijednost (34,3 MPa), medutim uz neSto vecu standardnu devijaciju. SEM i EDS
analizom spojnog mjesta vidljivo je stvaranje zone interakcije ¢cime se mogu objasniti izmjerene
visoke vrijednosti vezne ¢vrstoce (Slika 53., 56., 59.). Pogotovo je to izrazeno kod uzoraka

skupine 4 koji pokazuju i najvece vrijednosti vezne ¢vrstoce. Slika 59. prikazuje prozimanje
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veznog sredstva i prodiranje silicija unutar oksidnog sloja. Takav je nalaz u skladu s
objavljenim istrazivanjima drugih autora (41, 164, 165). Autori navode kako se vezno sredstvo
na bazi SiO, u obliku praha mijesa s teku¢inom i nanosi u obliku emulzije. Nakon nanosenja
veznog sredstva i prilikom njegovog pecenja, a prije sinteriranja, jo$ uvijek postoji mogucnost
da titan kontrolirano oksidira prije nego se formira zastitni sloj keramike. Linijska EDS analiza
u ovom istrazivanju pokazala je pad koncentracije titana 1 — 2 um ispod zone interakcije dok
razine Si, O pokazuje obrnutu distribuciju, $to je u skladu s navedenim prijaSnim istrazivanjima.
Taj nalaz potvrduje difuziju tih elemenata unutar zone interacije. Zinelis 1 sur. predlazu
objasnjenje kemijske interakcije izmedu spomenutih elemenata gdje navode da dolazi do
metalotermicke reakcije u kojoj Ti reducira SiO i stvara Ti,Oz ili dolazi do stvaranja TiO, a
slobodni atomi silicija reagiraju s titanom i stvaraju slozeni spoj TisSiz (41). SEM i EDS
analizom spojnog mjesta uzorka skupine 5 utvrdena je pukotina izmedu sloja keramike i
povrSine osnovne konstrukcije, i potpuno odsustvo prozimanja i interacije izmedu slojeva
(Slika 61.) sto moze objasniti najnize vrijednosti vezne ¢vrstoce unutar skupine oblozne
keramike (Tablica 18.). Parcijalni, kvadrirani eta (n?) koeficijent iznosio je 0,721 $to znaéi da
postotak varijance u zavisnoj varijabli (veznoj ¢vrstoci) koji je proizvela nezavisna varijabla
iznosi 72,1 % (obrada povrsine). Stoga, ucinak velic¢ine 0,849 znaCi da je utjecaj obrade
povrsine objasnio 72,1 % razlike u zavisnoj varijabli; 27,9 % ucinka na zavisnoj varijabli nije
objasnjeno nezavisnom varijablom. Taj rezultat pokazuje koliko je vazno pronaci optimalan
nacin obrade povrSine prilikom napecenja oblozne keramike na CP Ti/PM. Analiza lomne
povrsine SEM-om, EDS-om i XRD-om kod Duceratin Kiss keramike pokazala je kod svih
skupina iskljuc¢ivo adhezivne lomove uz nalaz Ti, TiO i TiO2 bez prisutnosti kristalne faze
oblozne keramike (Slika 63., 66., 69., 72., 75., 79. — 82.). Difrakcijske slike 79. — 81. serije
uzoraka keramike Duceratin Kiss ukazuju na prisustvo isklju¢ivo kristalnih faza titana,
titanovog oksida i/ili titanovog dioksida, no ne ukazuju na prisustvo kristalne faze keramike.
Rietvelovim strukturnim uto¢njavanjem izraCunat je fazni sastav ispitivanih uzoraka.
Rietveldovo uto¢njavanje provedeno je pomocu strukturnih modela kristalnih faza iz ICSD
baze podataka: 28955 (za TiO), 647556 (za a-Ti) i 151409 (za B-Ti). Uzorak skupine 1 sadrzi
97,5 tez. % a titana, te 2,5 tez. % titanovog oksida TiO. Uzorak skupine 2, pored o titana (83,6
tez. %) sadrzi i p modifikaciju titana (14,5 tez. %) te manju koli¢inu titanovog oksida, TiO (1,9
tez. %) (Slika 79.b). Uzorak skupine 3 sadrzi iskljucivo a titan (100 tez. % a Ti). Uzroci skupine
4 i 5 pokazuju sli¢an fazni sastav kao i uzorak Duceratin Kiss 2 s o titanom kao dominantnom
fazom te manjim koli¢inama B-Ti i titanovog oksida TiO. Titan u a fazi prisutan je u koli¢ini
90,7 tez. % (Duceratin Kiss 4) te 87,4 tez. % (Duceratin Kiss 5), B titan u kol¢ini 4,2 tez. %
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(Duceratin Kiss 4) i 10,1 tez. % (Duceratin Kiss 5) dok je titanov oksid prisutan u koli¢ini 5,1
tez. % (Duceratin Kiss 4) i 2,5 tez. % (Duceratin Kiss 5). Difrakcijske slike uzoraka Duceratin
Kiss skupine 1 do 5 prikazane su pregledno na slici 82. Svi difraktogrami sadrze iskljucivo
difrakcijske linije karakateristi¢ne za a-Ti, B-Ti i TiO, te ne ukazuju na prisustvo kristalne faze
keramike. Prilikom interpretacije rezultata rendgenske difrakcije na polikristalnom uzorku
treba uzeti u obzir ¢injenicu da granica detekcije pomocu difrakcijske metode iznosi 1 — 1,5 tez.
% Sto znaci da faze prisutne u koli¢ini manjoj od 1,5 tez. % nisu bile vidljive na difrakcijskim
slikama. Taj je rezultat u skladu s prijaSnim istraZivanjima koja navode nalaz adhezivnih
lomova kod Duceratin Kiss keramike (41, 164). EDS analiza zabiljezila je i prisustvo aluminija
kod uzoraka koji su pjeskareni $to je i ocekivano jer su pjeskareni ¢esticama Al203 (Slika 66. i
72.).

Deskriptivna statistiCka analiza rezultata vezne ¢vrsto¢e Titankeramik oblozne keramike i
metalne osnove pokazala je ukupno gledajuéi najlosije rezultate u usporedbi s ostalim vrstama
ispitivanih obloznih keramika, s ¢ak tri skupine koje nisu zadovoljile ISO standard (Tablica
18.). Shapiro Wilkovim testom utvrdeno je da rezultati mjerenja vezne ¢vrstoce uzoraka slijede
normalnu raspodjelu, a Levenovim testom je utvrdena nehomogenost varijanci rezultata
mjerenja vezne Cvrstoce pojedinih uzoraka (Tablica 19. i 20.). Najveca vrijednost vezne
¢vrstoce uzoraka oblozenih Titankeramik keramikom ostvarena je kod uzoraka skupine 2 (samo
pjeskareni). Analiza varijance pokazala je da postoji statisticki znacajna razlika u iznosima
vezne ¢vrstoce izmedu razli€ito tretiranih uzoraka (P < 0,05) (Tablica 25.). Post-hoc Games-
Howellov test pokazao je da tu razliku ¢ine svi uzorci osim uzoraka skupine 3 i 5 (Tablica 26.).
Znacajno veci iznos vezne ¢vrstoce ostvaren je na povrsini skupine 2. Parcijalni, kvadrirani eta
(n?) koeficijent za uzorke CP Ti/PM oblozene Titankeramik keramikom iznosi 0,922. Postotak
varijance u zavisnoj varijabli (veznoj ¢vrsto¢i) koji je proizvela nezavisna varijabla (obrada
povrsine) iznosi 92,2 %. Stoga, ucinak veli¢ine 0,96 znaci da je utjecaj obrade povrsine objasnio
92,2 % razlike u zavisnoj varijabli; samo 7,8 % ucinka na zavisnoj varijabli nije obja$njeno
nezavisnom varijablom. Titankeramik oblozna keramika znacajno je ovisna o vrsti obrade
povrsine u svrhu formiranja ¢vrsée veze s CP Ti/PM. Curtis i sur. navode u svom istrazivanju
da nanoSenje veznog sredstva takoder nije imalo utjecaja na povecanje vrijednosti vezne
Cvrsto¢e s Titankeramik obloZznom keramikom (166). Vrijednosti vezne Cvrstoce iz istog
istrazivanja koje su dobivene kod samo pjeskarenih uzoraka (24,8 MPa), i kod onih pjeskarenih
I S nanesenim veznim sredstvom (24,6 MPa) pokazale su se nizim od onih dobivenih u ovom

istrazivanju (38,5 MPa i 32,3 MPa) (Tablica 18.). Moze se pretpostaviti da zbog kontroliranih
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uvjeta prilikom proizvodnje uzoraka CP Ti u ovom istraZivanju nije doslo do pojacane
oksidacije povrSinskog sloja titana te se zbog toga ostvarila ¢vrs¢a veza. Atsii i sur. takoder
navode nize vrijednosti vezne c¢vrstoe u njihovom istrazivanju veze izmedu CP Ti i
Titankeramik keramike (156). SEM i EDS analizom spojnog mjesta utvrdeno je nastanak
velikih pukotina i loSeg spajanja izmedu keramike i osnovne konstrukcije kod skupina 1, 35
(Slike 49., 55., 61.). Skupine 2 i 4 koje su pjeskarene pokazale su dobro spajanje i ve¢ prije
spomenutu difuziju elemenata iz osnovnog materijala u zonu interakcije (Slike 52. i 58.).
Takoder, vidljivo je karakteristi¢no stvaranje pora unutar keramike, koje je zabiljezeno i kod
drugih istrazivanja (41, 156, 165, 166). Analiza lomne povrsine dala je dvojake rezultate; EDS
analiza malog dijela povrsine uzoraka skupine 2, 3 i 4 ukazala je na prisutnost keramike na
lomnoj povrsini uzorka CP Ti nakon ispitivanja vezne ¢vrstoce (Slike 68., 71., 74.). Medutim,
XRD analiza taj nalaz nije potvrdila. Difrakcijske slike 87. — 89. serije uzoraka CP Ti/PM s
napecenom obloznom keramikom Titankeramik ukazuju na prisustvo iskljuc¢ivo kristalnih faza
titana, titanovog oksida i/ili titanovog dioksida, no ne ukazuju na prisustvo kristalne faze
keramike, slicno kao i serija uzoraka s napecenom Duceratin Kiss keramikom. Rietvelovim
strukturnim uto¢njavanjem izraunat je fazni sastav ispitivanih uzoraka. Uzorak Titankeramik
skupine 1 sadrzi 98,6 tez. % a titana te 2,5 tez. % titanovog oksida TiO. Uzorak skupine 2,
pored a titana (69,9 tez. %) i TiO (16,7 tez. %) sadrzi i odredenu koli¢inu titanovog dioksida u
modifikaciji rutila TiO2 (13,4 tez. %). Uzorak skupine 3 i 4 sadrze samo a titan (98 tez. % za
Titankeramik 3 i 87,7 tez. % Titankeramik 4) i TiO (2 tez. % za Titankeramik 3 i 12,3 tez. %
Titankeramik 4). Uzorak Titankeramik 5, pored a titana (92,8 tez. %) i TiO (3,1 tez. %) sadrzi
i manju koli¢inu titanovog dioksida u modifikaciji rutila TiO2 (4,1 tez. %), sli¢no kao i uzorak
Titankeramik 2. Difrakcijske slike uzoraka Titankeramik skupine 1 do 5 pregledno su prikazane
na slici 90. Svi difraktogrami sadrze, iskljucivo, difrakcijske linije karakateristicne za o-Ti
(linije na 35, 38, 40 i 52,5 ° 2theta), TiO (linija na 43 ° 2theta) i TiO2 (linija na 27.5 ° 2theta) te
ne ukazuju na prisustvo kristalne faze keramike. Kako je prilikom XRD analize analizirana
cjelokupna lomna povrSina uzorka, i kako je osjetljivost metode ispitivanja oko 1,5 tez. %, u
ovom istrazivanju je kao relevantan podatak uzeta XRD, a ne EDS analiza. U literaturi se navodi
da Titankeramik keramika uglavnom pokazuje kohezivne lomove s ostatkom keramicke
kristalne faze na lomnoj povrsini (164, 165, 167 — 169). Medutim, ti nalazi su utvrdeni samo
EDS, a ne XRD analizom. Potrebna ¢e biti daljna istrazivanja i dogovor oko referentne metode
prije nego se moze dati konacni odgovor na pitanje adhezivno/kohezivnog loma kod

Titankeramik oblozne keramike.
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Initial Ti oblozna keramika zadovoljila je 1SO standard u svim skupinama osim uzoraka skupine
1 (Tablica 18.). To je o¢ekivani rezultat s obzirom na to da povrsina uzoraka skupine 1 nije ni
mehanicki ni kemijski pripremljena za napecenje oblozne keramike i time za ostvarivanje ¢vrste
veze s osnovnom konstrukcijom. Za uzorke oblozene Initial Ti obloznom keramikom Shapiro
Wilkovim testom utvrdeno je da rezultati mjerenja vezne ¢vrstoe uzoraka slijede normalnu
raspodjelu, a Levenovim je testom utvrdena homogenost varijanci rezultata mjerenja vezne
¢vrstoce pojedinih uzoraka. Analiza varijance pokazala je da postoji statisticki znacajna razlika
u iznosima vezne ¢vrstoce izmedu razli¢ito obradenih uzoraka (P < 0,05) (Tablica 21.). Post-
hoc HSD Tukeyev test pokazao je da tu razliku ¢ine svi uzorci osim uzoraka skupine 3 i skupine
5 (Tablica 22.). Na osnovu provedene analize moze se zakljuciti da su na povrsini skupine 2
(samo pjeskareni), kao i kod Titankeramike, ostvareni zna¢ajno veci iznosi vezne ¢vrstoce u
odnosu na ostale povrSine. Vrijednosti dobivene u istrazivanju su takoder usporedive s
literaturom, gdje Zinelis i sur. navode vrijednosti od 31 MPa, dok Papadopoulos i sur. navode
nesto nize od 24 MPa (41, 170). SEM i EDS analiza spojnog mjesta takoder pokazuje
karakteristi¢no spajanje i prozimanje titana i keramike, kako je ve¢ spomenuto kod Duceratin
Kiss keramike (Slike 48, 51, 54, 57). XRD analiza lomne povrSine pokazala je pronalazak
kohezivnog loma kod uzoraka skupine 3 1 4, a adhezivnog (bez kristalne keramicke faze na
lomnoj povrsini) u ostalim skupinama. Rietvelovim strukturnim uto¢njavanjem izracunat je
fazni sastav ispitivanih uzoraka (Slika 84. — 86.). Uzorak Initial Ti skupine 1 sadrzi 95,4 tez. %
a titana, 3,9 tez. % P Ti te 0,7 % titanovog oksida TiO. Uzorak skupine 2, pored o titana (74,2
tez. %) i1 TiO (4,8 tez. %) sadrzi i znacajnu koli¢inu titanovog dioksida u modifikaciji rutila
TiO2 (21,1 tez. %). Slican sastav pokazuje uzorak skupine 5 koji sadrzi o titan (74,1 tez. %),
TiO (3,1 tez. %) te titanov dioksid u modifikaciji rutila TiO2 (22,8 tez. %). Uzorci skupine 3 i
4 pokazali su prisustvo znacajne koli¢ine kristalne faze keramike: Initial Ti skupina 3 sadrzi 80
tez. % keramike i 20 tez. % o Ti dok uzorak skupine 4 sadrzi 30 tez. % keramike i 70 tez. % a
Ti. Slika 83 prikazuje difrakcijske slike serije svih uzoraka Initial Ti iz koje je vidljivo da uzorci
skupine 3 i 4 sadrze i dodatne kristalne faze pored difrakcijskih linija tipi¢nih za o titan (linije
na 35, 38, 40 i 52.5 ° 2theta) te TiO (linija na 43 ° 2theta). Taj je nalaz u skladu i s rezultatima
EDS analize koja jo$ dodatno pokazuje prisustvo keramike i na uzorcima skupine 2 (Slika 67.,
70., 73.). Moze se zakljuciti da vezno sredstvo Initial Ti bonder ostvaruje ¢vrs¢u vezu s CP

Ti/PM uzorcima nego ostala dva vezna sredstva koristena u ovom istrazivanju.
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Aritmeticke sredine i1 standardne devijacije rezultata mjerenja vezne Cvrstoce za 5 skupina
razliCito tretiranih uzoraka oblozenih Initial Ti keramikom, Duceratin Kiss i Vita keramikom
dane su u tablici 27. Najveéi iznosi vezne Cvrstoce ostvareni su na pjeskarenim povrSinama
oblozenim Initial Ti i Titankeramik keramikama te na pjeskarenoj povrsini s veznim sredstvom
oblozenoj Duceratin Kiss keramikom. Znac¢ajnost razlika u veznoj ¢vrsto¢i izmedu tri uzorka s
razli¢itim oblozenim keramikama procijenjena je one-way ANOVA testom (Tablica 28.).
Znacajnost razlike izmedu svake skupine uzoraka procijenjena je post-hoc HSD Tukeyevim
testom (Tablica 29.). Analiza varijance pokazala je da postoji statisti¢ki znacajna razlika izmedu
dobivenih vrijednosti vezne ¢vrstoce triju vrsta oblozne keramike, uz grani¢ne vrijednosti p
0,042. Medutim, post hoc Tukey HSD test nije pokazao znacajnu razliku izmedu veznih
¢vrstoca uzoraka triju vrsta oblozne keramike. S obzirom na to da nije bilo razlike prema vrsti
keramike, i kako je ve¢ina lomnih povrsina bila bez zaostale keramike (adhezivni lomovi),
moze se zakljuciti da je kod CP Ti/PM materijala locus minoris resistentiae ¢vrstoce veze
upravo veza oksidnog sloja s povr§inom osnovne konstrukcije, kao i kod CP Ti dobivenog
konvencionalnim postupcima lijevanja, glodanja i erozijom iskrom. Nalaz jo$ jednom potvrduje
zaklju¢ke Adachija i Kimure o vaznosti kontrole debljine oksidnog sloja prilikom napecenja

oblozne keramike (31, 34).

Zbog svih navedenih ¢injenica odbacuje se 3. nulta hipoteza postavljena u ovom istrazivanju
koja navodi da se kvalitetnija veza ne ostvaruje s razli¢itim tehnikama obrade povrsine metalne

osnove konstrukcije u usporedbi s neobradenom povrsinom.

Zavrsno je ucinjeno istrazivanje korelacije hrapavosti s vrijednostima vezne ¢vrstoce za Sve
vrste obloznih keramika. Najvece vrijednosti hrapavosti kod uzoraka na koje je napeCena
oblozna keramika pokazali su uzorci s pjeskarenom povrSinom. Kod uzoraka obloZenih Initial
Ti keramikom utjecaj hrapavosti na vrijednosti vezne &vrstoée je r> — 60 %, kod Titankeramik
uzoraka r? — 82 %, dok kod Duceratin Kiss samo r> — 35 %. Nalaz se moZe objasniti veéim
utjecajem veznog sredstva (Tibonder) na kvalitetu veze izmedu Duceratin Kiss oblozne

keramike i osnovne konstrukcije CP Ti/PM.

Vazno je utvrditi i ogranicenja provedenog istrazivanja. Istrazivanje se baziralo na ISO 9693
standardu i trotockastom testu po Schwickerathu. Test je izabran zbog usporedivosti rezultata s
istrazivanjima drugih autora koji su koristili iste metode. Medutim, Anusavice i sur. Kritizirali
su trotoCkasti test po Schwickerathu jer je najve¢e naprezanje uvijek na povrsini keramike i
rezultira predvidljivim lomovima pod djelovanjem vla¢ne sile (171). Veliki problem svih

savojnih testova je analiziranje naprezanja koja se dogadaju prilikom djelovanja sile. Hammad
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i sur. dovode u pitanje valjanost savojnih testova jer odlamanje oblozne keramike uvelike ovisi
o modulu elasti¢nosti metala na koji je ona napecena (46). Autori navode da se legure s vis$im
modulom elasti¢nosti opiru savijanju u ve¢oj mjeri, zbog ¢ega se zabiljeze i veée vrijednosti
vezne ¢vrstoce. Medutim, taj nedostatak savojnih testova je ispravljen u ISO 9693 uvodenjem
koeficijenta k koji je funkcija debljine uzorka i modula elasti¢nosti materijala na koji je
napecena oblozna keramika (48). Sadeq i sur. Koristili su dvoosovinski savojni test s brzinom
trna od 0,25 mm/min (169). Medutim, njihovi rezultati usporedbe vrijednosti vezne ¢vrstoce
izmedu CP Ti i kontrolne skupine iz plemenite legure pokazali su sli¢ne relativne odnose U
usporedbi s drugim istrazivanjima gdje je CP Ti neovisno 0 na¢inu obrade pokazao nize
vrijednosti od plemenitih legura (156 — 158). Cai i sur. koristili su modifikaciju dvoosovinskog
savojnog testa te su zakljucili da se vezna ¢vrstoca CP Ti i Vita Titankeramik oblozne keramike
moze poboljsati izlaganjem povrsine CP Ti otopinama NaOH (172). Charalambide i sur. opisali
su metodu ispitivanja kvalitete veze dvoslojnih sustava mjere¢i stupanj otpustanja energije
naprezanja (G vrijednost) (173). Takav nacin ispitivanja koristili su Suansuwan i sur. i Chung
i sur. u svojim istrazivanjima vezne ¢vrstoce titana i oblozne keramike (165, 174, 175). Chung
i sur. zakljuéili su da je metoda primjenjiva u ispitivanju kvalitete veze izmedu oblozne
keramike i CP Ti (174). Rezultati istrazivanja autora Suansuwan i sur. pokazali su zna¢ajno
vecée vrijednosti G¢ za CP Ti na koji je napeCena Vita Titankeramik obloZzna keramika s

Goldbonder veznim sredstvom nego kod Ni — Cr legure kao kontrolne skupine (165).

Sljede¢e ograni¢enje 0vog istrazivanja nedostatak je provjere utjecaja temperature i vremena
pecenja na veznu ¢vrstocu oblozne keramike. KoriSteni su iskljucivo protokoli 1 temperature
pecenja koje su propisali proizvodaci obloznih keramika (146 — 148). Medutim, prema Haagu
i sur., mnogi proizvodaci obloznih keramika, zbog relativno malog interesa trzi§ta za metal-
keramicCke sustave s osnovnom kontrukcijom iz titana, ne ulaZzu u razvoj i usavr$avanje svojih
proizvoda i proizvodnih postupaka (96). Pang i sur. podvrgnuli su uzorke lijevanog i glodanog
CP Ti viSestrukim ciklusima pecenja bez podizanja temperature napecenja (176). Njihovo
istrazivanje nije pokazalo da se povecanjem broja ciklusa pecenja poboljSava veza izmedu CP
Ti i oblozne keramike. Sommer i sur. medutim navode da se povecanjem temperature pecenja
pokazuje tendencija povecanju vrijednosti vezne ¢vrstoce (177). To objasnjavaju povecanjem
savojne Cvrsto¢e oblozne keramike zbog vece temperature peCenja te navode da je izuzetno
vazno drZati $to viSom temperaturu napecenja oblozne keramike. To treba uzeti sa zadrSkom
jer su Adachi i sur. i Kimura i sur. naveli da ako temperature napecenja budu vise od 900 °C,

odnosno 750 °C, dolazi do stvaranja predebelog oksidnog sloja (alfa case) koji je slabo vezan
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za povrsSinu metalne osnove (31, 34). Troia i sur. navode da peci za napecenje oblozne keramike
nisu precizne u pokazivanju i odrzavanju predprogramiranih temperatura pecenja, dok Haag i
sur. smatraju da su potrebna daljna istrazivanja o pouzdanosti peci koje se koriste u
zubotehnickim laboratorijima na niskim temperaturama napecenja obloznih keramika za titan

(96, 168).

U sklopu ovog istrazivanja istrazile su se vezne ¢vrstoce tri dostupne obloZzne keramike za
napecenje na metalnu osnovu konstrukceije iz CP Ti (Initial Ti, Duceratin Kiss i Titankeramik).
Na trzistu je dostupan puno veci broj obloznih keramika za titan od kojih neke pokazuju vece,
a neke manje vrijednosti vezne ¢vrstoce u usporedbi s obloznim keramikama koriStenim u ovom
istrazivanju. Noritake Super Porcelain Ti-22 (Kuraray Noritake Dental Inc. Tokio, Japan)
pokazuje visoke vrijednosti vezne ¢vrstoce u vise istrazivanja (155, 177 — 179). Zinelis i sur. u
usporedbi osam vrsta obloznih keramika za titan dobivaju vrijednosti vezne ¢vrsto¢e Noritake
Super Porcelain Ti-22 niZze u odnosu na vrijednosti za Initial Ti, Duceratin Kiss, a vise od
Titankeramik oblozne keramike (41). Isto istrazivanje navodi i vrijednosti vezne ¢vrstoce za
Triceram (Esprident — Dentaurum, Ispringen, Njemacka) obloznu keramiku izmedu Initial Ti,
Duceratin Kiss koji pokazuju vece vrijednosti i Titankeramik koji pokazuje manje vrijednosti
vezne ¢vrsto¢e. Takoder su pokazali da TiKrom (Orotig, Verona, Italy) oblozna keramika
pokazuje izrazito visoke vrijednosti vezne c¢vrstoce (45 MPa) koje su usporedive 1 s
vrijednostima vezne ¢vrstoce obloznih keramika na plemenitim i neplemenitim legurama (156
—158). U ovom istrazivanju ispitivane su samo najéesce koriStene oblozne keramike dostupne

na hrvatskom trzistu.

Uvjeti okoliSa prilikom napecenja nisu uzeti u obzir kao varijabla u istrazivanju. Atsii i sur.
pokazali su da napecenjem obloZne keramike u atmosferi argona vrijednosti vezne ¢vrstoce
rastu. To objasnjavaju smanjenjem i kontrolom rasta oksidnog sloja na povrsini CP Ti (156).
Interesantno bi bilo istraZiti utjecaj povecanja temperature napecenja koje predlazu Sommer i
sur., ali u atmosferi argona gdje se moze kontrolirati rast oksidnog sloja koji nastaje pri visim
temperaturama pecenja (156, 177). Zhang i sur. svoje istrazivanje temelje na nedovoljnom
oksidiranju povrsine glodanog CP Ti u odnosu na lijevani te su istrazili utjecaj prethodnog
produljenog oksidiranja povrSine na 5 razli¢itih temperatura ispod 800 °C (180). Zakljucak
istrazivanja je da oksidacija od 3 min na 750 °C pokazuje najvecée vrijednosti vezne ¢vrstoce.
Ipak, to istrazivanje treba uzeti sa zadrSkom zbog toga §to se oksidacija na povisenoj
temperaturi odvijala u vakuumu, Sto dovodi u pitanje sam koncept oksidacije. Takoder,

vrijednosti koje su zabiljezene (maks. 36,99 + 3,92 MPa) su usporedive, ako ne i nize od
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vrijednosti koje su dobivene u ovom i drugim istrazivanjima u kojima nije koristena produljena

oksidacija kao nacin obrade povrsine.

U ovoj je studiji istraZen utjecaj triju vrsta obrada povrsina (pjeskarenje Al2Os, vezno sredstvo
I HCI) i jedna kombinacija (pjeskarenje Al2Os i vezno sredstvo), dok su u literaturi opisane i
druge vrste obrade povrSine. Rammerlsberg i sur. koristili su Rocatec obradu povr§ine osnovne
konstrukcije, gdje dolazi do inkluzije SiO2 na povrsini CP Ti, te su rezultati pokazali povecanje
vrijednosti vezne ¢vrstoce kod Titankeramik i Duceratin Kiss obloznih keramika u usporedbi s
povrs$inom koja nije bila podvrgnuta toj vrsti obrade (163). Kénoénen i sur. navode da oblaganje
povrsine titana srebrom dovodi do povecéanja vrijednosti vezne ¢vrstoce, te do povecanja
kohezivnih u odnosu na adhezivne lomove, §to takoder indirektno pokazuje poboljSanje
kvalitete veze izmedu osnovne konstrukcije iz CP Ti i oblozne keramike (33). Oshida i sur.
istrazili su utjecaj nitridacije povrsine, te koriStenja veznog sredstva koje sadrzava zlato (181).
Zakljucili su da jednoslojna nitridacija ili nitridacija u kombinaciji s dodatkom kroma pokazuje
obecavajuce rezultate i moze se uzeti u obzir kao na¢in obrade povrsine osnovne konstrukcije
za poboljsanje veze izmedu CP Ti i oblozne keramike. U istrazivanju Ozcana i sur. magnetnim
nanoSenjem silicija na povrSinu CP Ti postignute su vece vrijednosti vezne ¢vrstoce kod
Duceratin Kiss, dok kod Triceram oblozne keramike postupak nije imao utjecaja na vrijednosti
vezne ¢vrstoce (164). Utjecaj djelovanja 50 % NaOH — 10 % CuSO4 « 5H>0 istrazili su Troia
1 sur. te zakljucili da takav nacin obrade povrSine pokazuje rezultate vezne ¢vrstoce vece od
uzoraka koji nisu podvrgnuti tom djelovanju, te takoder veéi postotak kohezivnog od
adhezivnog loma §to takoder ide u prilog tezi da je doSlo do ostvarivanja kvalitetnije veze

izmedu CP Ti i obloZzne keramike (168).

U ovom istraZivanju ve¢inom su zabiljezeni adhezivni lomovi izmedu metalne osnove uzoraka
CP Ti/PM i obloznih keramika, dok klinicke studije navode da je ucestalost kohezivnih lomova
veca u odnosu na adhezivne (182). Autori klini¢kih studija zakljucuju da funkcijska trajnost
metal-keramickih radova s osnovom iz CP Ti ne ovisi samo o vezi izmedu metalne osnove
konstrukcije i oblozne keramike nego i o drugim ¢imbenicima, kao rukovanju u zubotehnickom
laboratoriju, pridrzavanju preporu¢ene procedure slojevanja i ve¢ spomenute kontrole
temperature pecenja. U Klinickoj studiji Heya i sur. iz 2014. godine promatrano je Sestogodi$nje
prezivljenje 41 metal-keramicke krunice s metalnom osnovom konstrukcije iz CP Ti koje su
proizvedene za 21 pacijenta (183). Autori su pronasli komplikacije kod 32,2 % nadomjestaka
te ukupno prezivljenje od 91,3 %. Kako se odlamanje oblozne keramike pokazalo kao glavni

uzrok nastajanja komplikacija, zakljucili su da je klinicki uspjeh metal-keramickih
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nadomjestaka s metalnom osnovom iz CP Ti pokazao loSe rezultate i potrebni su daljni koraci

u poboljsavanju klini¢ke primjenjivosti takvih nadomjestaka.

U ovom istrazivanju po prvi je puta provedeno standardizirano ispitivanje bitnih kvalifikacija
materijala dobivenog postupcima proizvodnje PM za metal-kerami¢ke nadomjeske:
mehanickih svojstava, vezne ¢vrstoce, te usporedbe razlicitih nacina obrade povrSine osnovne
konstrukcije. Rezultati te in vitro studije su klini¢ki primjenivi, iako su potrebna daljnja
istrazivanja primjene materijala dobivenog ovim nac¢inom u klini¢koj dentalnoj medicini,
posebice dugoro¢ne kemijske stabilnosti u uvjetima usne Supljine te bioloskog odgovora tkiva
na izloZenost tom materijalu. Takoder, potrebna su daljna ispitivanja u definiranju optimalnog
nacina obrade povrsine osnovne konstrukcije iz CP Ti/PM kako bi se jo$ viSe poboljsala

¢vrstoca veze 1 smanjile moguce klinicke komplikacije.
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5. ZAKLJUCCI
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Unutar ograni¢enja ovoga istrazivanja moguce je donijeti sljedece zakljucke:

1.  Mehanic¢ka svojstva uzoraka CP Ti/PM [Youngov modul elasti¢nosti (E) — 104,2 GPa,
konvencionalna granica razvlacenja (Rpo,2) — 502,99 MPa, vla¢na ¢vrsto¢a (Rm) — 697,46
i tvrdo¢a po Vickersu (HV 0,1) — 167] usporediva su s konvencionalno proizvedenim CP
Ti te zadovoljavaju mehanicke uvjete za koristenje u klini¢koj praksi.

2. Vrijednosti vezne ¢vrsto¢e izmedu oblozne keramike i povrSine uzoraka iz CP Ti/PM
zadovoljavaju uvjete iz 1SO 9693, osim za Inital Ti skupine 1 te Titankeramik skupine 1,
315 obloznih keramika.

3. Vrijednosti vezne ¢vrstoce izmedu oblozne keramike i povrsine uzoraka iz CP Ti/PM
usporedive su te u nekim slucajevima veée u odnosu na konvencionalno proizvedeni CP
Ti lijevanjem, glodanjem i erozijom iskrom, medutim i dalje SU nize u odnosu na
plemenite i druge neplemenite legure.

4.  ZaDuceratin Kiss obloznu keramiku optimalan nac¢in obrade povrsine uzoraka CP Ti/PM
ukljucuje pjeskarenje s Cesticama Al203 i nanoSenje veznog sredstva. Taj postupak u
skladu je s uputama proizvodaca. Za Initial Ti i Titankeramik oblozne keramike optimalan
nacin obrade povrsine uzoraka CP Ti/PM ukljucuje samo pjeskarenje s Cesticama Al20s.
Uvjete iz standarda ISO 9693 zadovoljavaju i postupci obrade povrSine uzoraka
preporuceni od strane proizvodaca za obje oblozne keramike.

5. CP Tidobiven postupcima CIP i HVP PM moze se koristiti u izradi osnovnih kontrukcija

metal-keramickih nadomjestaka u fiksnoj protetici.
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