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Sazetak

Besprijekorna struktura slitine i tocnost fiksnoprotetskog rada uv-
Jetovani su i fizikalno-kemijskim svojstvima materijala za ulaganje.

Svrha rada bila je istraZiti polimorfno-transformacijske faze od ko-
Jjih su ulozni materijali sastavljeni, $to je ucinjeno s pomocu rendgen-
ske difrakcijske rasclambe Philipsovim difraktometrom. Koeficijent li-
nearnog termickog rastezanja za istraZivane ulozne materijale dobivan
Jje dilatometrom tipa “CHEVENARD”. IstraZivanje je obuhvatilo 4 vrste
fosfatnih uloznih materijala: Univest 1 P (pokusna serija), Begoral, Ze-
usvest i Politerm C.

Rezultati su pokazali da najveci koeficijent termicke ekspanzije ima
ulozni materijal Begoral (1,13%), a najmanji Politerm C (0,99%). Ma-
terijali Politerm C i Zeusvest pokazali su gotovo podjednaka dilatome-
trijska svojstva.

Rasclambom difraktograma dokazana je velika kolicina niskotem-
peraturnih dijelova kvarca i kristobalita u uzorcima Zeusvest i Poli-
term C uloZnog materijala.
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Lijevna Supljina nastala unutar lijevnog bloka po-
§to je odstranjen vosak mora biti paZljivo i to¢no po-
vecana kako bi kompenzirala kontrakciju vo§ka od-
nosno slitine koja nastaje njezinim hladenjem na

Uvod i svrha rada

Besprijekorna struktura slitine i preciznost pro-
tetskoga rada zna¢ajni su ¢imbenici uspjesne fiksno-
protetske terapije. Upravo te pretpostavke, uz struc-

nost terapeuta i zubnoga tehnicara, posredno ovise
i o fizikalno-kemijskim svojstvima materijala za ula-
ganje, $to je znanstveni interes mnogih autora (1-10).

sobnu temperaturu (11). Ne zna se to¢no .kolilfa Je
kontrakcija slitine, a publicirane vrijednosti krecu se
u intervalu od 1,1 do 2,1%, tako da se vrijednost od
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1,4% s odstupanjem od 0,2% smatra to¢nom za suv-
remene zlatne lijevne slitine (12).

Ukupna ekspanzija uloznog materijala predstav-
lja zbroj vezivne i termicke ekspanzije i ovisi o vrsti
slitine. Dok je termicka ekspanzija ovisna o sasta-
vu uloZnog materijala, iznos vezivne ekspanzije je
promjenjiv i po navodima Lacya, Fukuija i Jender-
sena (13) ovisi o:

° broju omotaca unutar lijevnog cilindra,

e polozaju unutarnjih omotaca,

* poloZaju uloZenog izmodeliranog rada unutar
lijevnog cilindra i

* odnosu mjesanja praska i tekucine u pripremi
uloZnog materijala.

Istrazivanjem vezivne ekspanzije novih fosfatnih
materijala za ulaganje Jorgensen i Watanabe (14)
zakljucuju da se njezine vrijednosti krecu u raspo-
nu od 0,03-0,05%, a termicka je ekspanzija vises-
truko veca i krece se i u intervalu od 1,54-1,85%,
ovisno o uporabi kristalne vode ili otopine glicero-
la (5,10 ili 20%) za pripravu uloZnog materijala.

Marsaw i sur. (6) potvrdili su navedene vrijed-
nosti ekspanzije Breustedta i Lenza (15) odnosno
Eichnera (16) dobivsi linearne vrijednosti ekspan-
zije uloZznih materijala u iznosima od 1,4 - 2,5%,
ovisno o slitini iz koje ce se lijevati protetski rad.

Temeljem rezultata vlastitih istrazivanja mnogi
autori (6,17,18,19) zakljucuju da je zamjenom zlat-
nih slitina slitinama s vrlo malim udjelom zlata, ili
pak onih koje u svojemu sastavu uopce nemaju zla-
to, pred proteti¢are stavljen osobito vaZzan problem
glede odabira materijala za ulaganje. Lijevanje tih
slitina obavlja se na znatno viS§im temperaturama ¢i-
me je i njihova kontrakcija viSe izraZena.

Dykema i sur (12) takoder smatraju da se glav-
no pitanje u tehnici lijevanja odnosi na odrzavanje
dimenzija izljevenog protetskog rada koji bi morao
biti istovjetan pocetnom obliku. Slazu se s istrazi-
vanjima Mahlera i Brucea (11) i navode problem
kontrakcije izmodeliranog vostanog objekta koja se
u ovisnosti o vrsti voska krece u iznosu od oko 0,5%
linearno, dok kontrakcija slitine, ovisno o sastavu,
iznosi 1,25 do 1,8%.

Svrha rada bila je istraZiti koeficijent linearnoga
rastezanja fosfatnih uloZnih materijala dostupnih na
nasem trzistu, a osobita pozornost poklonjena je po-
limorfnim transformacijama faza od kojih su sastav-
ljeni istrazivani uloZni materijali.

Uzorci i postupci

Ispitivanje je provedeno na Cetiri vrste fosfatnih
uloznih materijala. To su:

* Univest 1 P (pokusna serija), Polident, Vol¢ja
Draga (Slovenija), ’

* Begoral, Bego (Njemacka),

e Politerm C, Polident, Vol¢ja Draga (Sloveni-
ja) i

e Zeusvest, Zeus (Italija).

Za odredivanje koeficijenta linearnoga toplinskog
rastezanja i za dokazivanje postojanja pojedine kri-
stalne faze u kompozitu, kojega zapravo predstav-
lja uloZni materijal, koristen je diferencijalni dila-
tometar. Shema toga uredaja prikazana je na slici 1.
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Slika 1.  Diferencijalni dilatometar tipa “CHEVENARD”
Figure 1. A “CHEVENARD” differential dilatometer

Uredaj radi na necelu mjerenja razlike izmedu
promjene duljine ispitivanog uzorka i sustava gra-
denog od piros slitine i kvarcnog stakla, a koje na-
staje usljed toga §to svako tijelo ima drugaciji koe-
ficijent toplinskog irenja. Citav sustav zagrijava se
u istoj peci odabranom i konstantnom brzinom. Pro-
mjena duljine pripravka koja nastaje tijekom grija-
nja registrira se u obliku krivulje rastezanja.

U radu je upotrebljen diferencijalni dilatometar
tipa “Chevenard”. Za mjerenje rastezanja uzorka
rabljena je “VHS” mjerna glava visoke osjetljivosti
(300 puta povecava dobivene vrijednosti). Uzroci su
se zagrijavali do temperature od 1100 °C uz brzinu
zagrijavanja od 150 °C/h.

Masa svakoga pojedinog uzorka pripravljena je
u vakumskoj mijesalici i zatim je ulivena u kalupe
Stapicasta oblika duZine 50 mm i promjera 4 mm.
Prema preporuci proizvodaca uloZznog materijala,
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svaka je masa mijeSana u tocno odredenom omjeru
praska i tekucine koja se primjenjuje za izradu ra-
dova od standardne zlatne slitine. Od svake vrste
uloznog materijala pripravljeno je 10 uzoraka.

Keoficijent linearnoga toplinskog rastezanja (t)
izracunat je temeljem dobivenih dilatometrijskih kri-
vulja prema sljedecoj formuli:

e - ¥
t = ———————+ t kvarcnog stakla
T, KL (T,-T)

T, i T, — temperature izmedu kojih se izracunava
koeficijent linearnog toplinskog rasteza-
nja

y, iy, — visina ordinata pri temperaturi T, i T,

K — konstanta mjerne glave (u ovom slucaju
VN = 142,88)

KL, — pocetna duZina mjernog Stapa izrazena u
mm

t — 0,55 x 10 = koeficijent linearnoga to-

plinskog rastezanja kvarcnog stakla

Za utvrdivanje kristalnih sastavnica, osobito onih
koje dozivljavaju polimforne transformacije u vezi
s naglom promjenom koeficijenta linearnoga toplin-
skog rastezanja, odnosno s promjenom gustoce uzor-
ka u ispitivanom temperaturnom intervalu, ¢esto je
dovoljna samo krivulja rastezanja. No za faze kod
kojih nema znacajnijih i naglih promjena u struktu-
ri, a koje su vezane za promjenu volumena uzorka,
dilatometrijska ispitivanja nisu dovoljna. Stoga smo
u ovome radu za identifikaciju faza postojecih u ma-
sama za ulaganje rabili i rendgensku difrakcijsku ra-
$¢lambu.

Rendgenska difrakcija provedena je Philipsovim
difraktometrom uz CuKt zracenje i grafitni mono-
hromator. Uvjeti snimanja bili su:

* napon rendgenske cijevi 40 kV
e jakost struje 20 mA

e brzina brojaca 1/2 °/min

e brzina papira 5 mm/min

e podruéje snimanja 2 o 5 - 65°.

Rezultati i rasprava

Rezultati istraZivanja fosfatnih uloznih materijala
uocljivi su na dobivenim krivuljama toplinskog ra-
stezanja istrazivanih uzoraka i prikazani na slikama
23415.
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Slika 2. Krivulja toplinskoga rastezanja Univest 1 P

Figure 2. Heat expansion curve - Univest 1 P
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Slika 3. Krivulja toplinskoga rastezanja Politerm C

Figure 3. Heat expansion curve - Politerm C
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Slika 4. Krivulja toplinskoga rastezanja Zeusvest

Figure 4. Heat expansion curve - Zeusvest
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BEGORAL 1,13%
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Slika 5.  Krivulja toplinskoga rastezanja Begoral

Figure 5. Heat expansion curve - Begoral

IzvrSena ispitivanja i ra§¢lamba dobivenih rezul-
tata pokazuju da su uzorci Politerm C (slika 3) i Ze-

usvest (slika 4) gotovo identi¢ni uloZni materijali s
gotovo istim dilatometrijskim krivuljama. UloZni
materijal Zeusvest ima neznatno vecu ekspanziju
(1,02%) u usporedbi s Politerm C (0,99%).

Uzorak Univest 1 P (slika 2) ne samo da ima ve-
¢u ekspanziju (1,08%) nego mu je i dilatometrijska
krivulja posve drugacijeg oblika. Najvecéi koeficijent
toplinske ekspanzije ima Begoral s 1,13% (slika 5).

Ras¢lamba krivulja za uzorke Politerm C i Zeu-
svest pokazuje nagli rast u podrucju od 200 do 300
°C, $to je posljedica postojanja kristobalita u uzor-
cima uloZnog materijala.

Kristobalit je na sobnoj temperaturi u svojemu
niskotemperaturnom (alfa) polimorfnom obliku, a od
200 do 300 °C transformira se u visokotemperatur-
nu (beta) modifikaciju s manjom specifi¢cnom gusto-
com.

M nQ
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Cr-Cristobalite ( low)
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Q
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Slika 6.  Difraktogram
Figure 6. Diffractogram
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Gustoca niskotemperaturnog kristobalita iznosi
2,33g/cm3, a visokotemperaturnog 2,21 g/cm?® mje-
reno na temperaturi od 20 °C. Zato se tijekom tran-
sformacije povecava volumen elementarne cestice
kristobalita §to je posljedica promjene veli¢ine kuta
Si-O-Si veze.

Niskotemperaturni (alfa) kvarc je stabilan u tem-
peraturnom podrucju od 573 °C, kada se transfor-
mira u visokotemperaturnu (beta) kvarcnu fazu. Pro-
mjenom gustoce koja nastaje na temperaturi od 573
°C porasti ¢e i volumen kvarca.

Univest 1 P (slika 2) pokazuje slabo rastezanje
do temperature od oko 230 °C, a u temperaturnom
intervalu od 260 do 570 °C kontinuirano, gotovo li-
nearno rastezanje. Kod temperature od 573 °C na-
staje nagao skok ekspanzije vidljiv na dilatometrij-
skoj krivulji, §to je rezultat transformacije niskotem-
peraturnog kvarca u visokotemperaturni.

Najveci udio kvarca kod ispitivanih uzoraka ulo-
Znih materijala sadrzi Univest 1 P (slika 2), a Be-
goral (slika 5) sadrzi obje faze - kvarc i kristobalit.
Koli¢ina kvarcne faze krece se u istim granicama
kao kod uzoraka Politerm C i Zeusvest, ali je zato
udio krostobalita veci tako da je i ekspanzija toga
uzorka najveca i iznosi 1,13%.

Temeljem ras¢lambe dobivenih difraktograma
(slika 6), rendgenskom difrakcijskom ra§¢lambom
dokazana je velika koli¢ina niskotemperaturnog
kvarca (Q) i niskotemperaturnog kristobalita (Cr) u
uzrocima Zeusvest i Politerm C. Dokazano je tako-
der da uzorci sadrze i mnogo manje koli¢ine MgO
(M) i relativno malu koli¢inu Mg,(PO,), (P) koji je
nastao tijekom pripreme odnosno Zarenja ispitiva-
nih uzoraka, a $to se na dilatometrijskoj krivulji ne
moze utvrditi.

Mali neoznaceni difrakcijski maksimumi pripa-
daju neidentificiranoj sastavnici koja postoji u ma-
njoj koli¢ini, a najvjerojatnije je necistoca u nekom
od sastojaka koji tvore ispitivane uzorke.

Zakljuéci

1. Ispitivanja uloZznih materijala pokazuju da su
Politerm C i Zeusvest gotovo identi¢ni materijali,
buduci da su im dilatometrijske krivulje gotovo iste.
Ulozni materijal Zeusvest ima neznatno vecéu ek-
spanziju (1,02%) u usporedbi s Politermom C
(0,99%).

2. Najveci koeficijent linearnoga rastezanja ima
uloZzna masa Begoral 1,13%, a slijedi ga Univest 1
P s 1,08%.

3. Postotno izraZavanje koeficijenta linearne ter-
micke ekspanzije daje nam samo kona¢nu vrijednost
produljenja ispitivanog uzorka (ekspanziju).

4. Kod materijala koji sadrZe kristobalit uocljiv
je nagli rast ekspanzije u temperaturnom intervalu
od 200 do 300 °C.

5. Kod materijala koji u svojemu sastavu sadrze
kvarc, u temperaturnom intervalu od 260 do 570 °C
rastezanje je gotovo linearno, a na temperaturi od
573 °C nastaje nagao skok ekspanzijske krivulje, §to
je rezultat transformacije niskotemperaturnoga kvar-
ca u visokotemperaturni.

6. Najveci udio kvarca sadrzi uzorak Univest 1
P, a Begoral sadrzi obje faze - kvarc i kristobalit.

7. Rendgenskom difrakcijskom rag¢lambom do-
kazana je velika koli¢ina niskotemperaturnoga kvar-
ca i niskotemperaturnoga kristobalita u uzorcima Ze-
usvest i Politerm C.

8. Tijekom hladenja odljevka protetskog rada
veliku pozornost treba posvetiti postupnom hlade-
nju, osobito u temperaturnom intervalu izmedu 300
do 200 °C: izrazite promjene volumena uloZnog ma-
terijala u tome podruc¢ju mogle bi naglim zagrijav-
njem ili pak naglim hladenjem, prouzrociti da puk-
ne lijevni blok i oSteti se odljevak protetskog rada.
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Summary

The fit alloy castings used in fixed prosthodontics is dependent on
the physico-chemical features of the investment.

The aim of this study was to investigate the polymorphic transfor-
mation phases constituting the investment materials by X-ray diffracti-
on analysis on a Philips diffractometer. The coefficient of linear heat
expansion for the investment materials studied was obtained using a
Chevenard dilatometer. The study was performed on tour types of inve-
stment materials: Univest 1 P, Begoral, Politerm C and Zeusvest.

The highest coefficient of heat expansion was recorder for the spe-
cimen of Begoral (1.13 %), and the lowest for Politerm C (0.99 %).
The Politerm C and Zeusvest materials were found to have almost iden-
tical dilatometric characteristics.

A large proportion of low temperature portion of quartz and crysto-
balit in the specimens of Zeusvest and Politerm C investments was de-
monstrated by the analysis of diffractograms.

Dragutin Komar .
Zavod za fiksnu protetiku
Stomatoloski fakultet
Gunduliceva 5

HR-10000 Zagreb

Key words: investment materials, dilatometric analysis, X-ray dif-
fraction analysis
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