Strukturne promjene IPS Empress
keramike kao posljedica razli¢itog
nac¢ina hladenja

Structural Properties of IPS Empress Ceramics in
Dependence of Different Modalities of Cooling

Sazetak

Empress keramika je staklokeramika leucitnog tipa. Procesom tem-
periranja sveukupnog volumena stakla nastaju mikrokristali, i to isto-
dobnim stvaranjem klica i rastom kristala. Na temelju hipoteze da ra-
zni parametri tijekom laboratorijske obrade utjecu na mikrostrukturu
keramickoga materijala, svrha je ovog istraZivanja bila procijeniti s po-
mocu svjetlosnoga mikroskopa strukturne promjene u Empress kera-
mici u ovisnosti od nacina hladenja, te ustanoviti kako razni oblici hla-
denja utjecu na vrijednosti mikrotvrdoce izmjerene metodom po Vic-
kersu, pod opterecenjem od 5 N. Ustanovljeno je da naglo hladenje ki-
veta utjece na mikrostrukturu, umanjujuci udio kristalne komponente.
Kristali postaju sitniji kod naglog hladenja te su uocljive mikropukoti-
ne na povrsini kristala i na njihovu meduspoju s kristalnom matricom.
Vrijednosti mikrotvrdoce baznih materijala za obje tehnike rada ne mi-
Jjenjaju se znacajno u ovisnosti od brzine hladenja te su u rasponu od
560-677 HV.
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Sustavi na osnovi stakla, u usporedbi s konven-
cionalnom keramikom za dentalnu uporabu, daju ve-
like mogucnosti primjene u stomatologiji, zbog ke-
mijske internosti (1), biokompatibilnosti (2,3), ve-
like mehanic¢ke ¢vrstoce (4-6), tvrdoce sli¢ne cakli-
ni zuba (7), maloga stupnja kvr¢enja tijekom pece-
nja (8-12), izvrsne estetike (13-15) i drugih svojsta-
va. Staklokeramika nastaje upravljanom kristaliza-
cijom stakla, pri ¢emu se stvara dvofazni fini kri-
stalni materijal, s veZim ili manjim udjelom amor-

fne staklene matrice. Nastanak mikrokristala, reda
veli¢ine mikrometara, stvara se kod procesa tempe-
riranja sveukupnog volumena stakla, stvaranjem kli-
ca i rastom kristala. Klice su ili latentno nazo¢ne u
staklu, ili se dodaju kao netopljiv materijal u fino
dispergiranoj podjeli mjesavine (staklenoj amorfnoj
matrici). Kod homogenoga temeljnog stakla, u uv-
jetovanim odredenim odnosima, moze nastati pre-
koracenje kriti¢nih veli¢ina klica, koje zatim mogu
rasti i do nekontroliranih veli¢ina. Uslijed heteroge-
ne strukture i/ili izazivanja tlatnog naprezanja na
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granicama faza, u keramickim je sustavima mogu-
ce postici znatno povecanje ¢vrstoce i tako smanjiti
mogucénost loma.

Empress keramika spada u skupinu leucitne sta-
klokeramike. Leucit, kao glavna komponenta, po
svojemu je sastavu kalijevaluminijev silikat (o-KAl-
Si,0,) i pripada glini¢noj skupini minerala. U pri-
rodi se nalazi naj¢e$ce u podrucjima erupcije vul-
kana (stvara se iz lave). Pri visokoj temperaturi
(>605°C) poznat je kubic¢ni oblik, 0-KAISi, O,. Nad-
ziranom kristalizacijom leucitnoga stakla mozZe se
dobiti leucitna staklokeramika. Ona dodatkom odre-
denih elemenata postaje izvrstan materijal, kao §to
je Empress keramika. Kristali leucita pokazuju znat-
no jacu kontrakciju tijekom hladenja nego staklena
matrica, i to na temelju svoje vece toplinske raste-
zljivosti. S druge strane, na tu se neujednacenu kon-
trakciju nadovezuje transformacija kubi¢nih, viso-
kih leucita u tetragonalne leucite, §to uzrokuje sma-
njenje volumena od 1,2 posto (16). U zadnjoj fazi
kontrakcije nastaju pukotine u leucitu, jer vlazno na-
prezanje postaje vece od vlazne ¢vrstode leucita.
Istodobno nastaje djelomic¢no “razdvajanje” stakle-
ne matrice i kristala leucita. Pocetna ravnoteza izme-
du vlaznog i tla¢nog naprezanja mijenja se u korist
tlacnoga. Tla¢na ¢vrstoca staklene matrice dovolj-
no je velika da bi se na stranicama faza “zamrzlo”

Tablica 1. Kemijski sastav IPS Empress staklokeramike (wt.%)
upotrebljene u dobivanju leucitnog tipa dentalne sta-
klokeramike

Table 1. The initial composition of IPS Empress glass-cer-

mics (Wt%) used in preparation of leucite-type den-
tal glass-ceramics

Oksidi Tehnika slojevanja | Tehnika bojanja
SiO, 59,0-63,0 59,0-61,0
AlO, 12,5-16,7 17,0-21,0
KO 10,00-14,0 10,0-14,0
Na,0 5,8-8,0 3,5-6,5
B,0, 0,5-2,0 0,0-1,0
CeO, 0,5-2,0 0,0-1,0
CaO 1,0-3,5 0,5-2,5
BaO 0,5-3,0 0,0-1,5
TiO, 0,0-0,5 0,0-0,5

tlaéno naprezanje. Po tom prikazu, spontano Sirenje
pukotina oslabi zbog latentno postojeceg tla¢nog na-
prezanja. Osim toga, disperzivna struktura uvjetuje
da se smanjuju napuknuca na granicama zrna i sla-
bi energija loma. Naposljetku, latentno postojece mi-
kropukotine sa zaobljenim “otupljenim” vrhovima
mogu sprijeciti ili zaustaviti $irenje pukotina.

Tlaciva se staklokeramika primjenjuje u dvjema
tehnikama rada: u tehnici slojevanja, i u tehnici bo-
janja. Bazni materijal za obje tehnike rada sastoji se
od osnovne staklaste mase, od mjesavina staklenih
materijala i dodataka, kao $to su: Cestice boje, sred-
stva za fluorescenciju, i aditivi kojima se povecava
tocka omekSavanja. Kemijski sastav originalnih valj-
¢ica staklokeramike IPS Empress, dobiven od pro-
izvodaca Ivoclar-Vivadent, FL.-9494 Schaan, Liec-
htenstein, izraZen u teZinskim odnosima prikazan je
u Tablici 1.

Uz bazni materijal tu spadaju jos$ i boje, korek-
turni materijal i materijal za glaziranje.

Svrha rada

Svrha je istrazivanja bila:

eksperimentalno ispitati strukturne promjene
baznih Empress keramickih materijala za obje
tehnike rada, ovisno o razli¢itim parametrima
laboratorijske obrade, i razli¢itim uvjetima
hladenja kiveta nakon tlacenja;

* ispitati utjecaj temperature na postojanost kri-
stala leucita, te koli¢inski odnos leucita prema
amorfnoj matrici u uzorcima;

e ispitati vrijednosti mikrotvrdoée baznih mate-
rijala za obje tehnike rada u ovisnosti od naci-
na hladenja.

Materijal i postupci rada

Svi uzorci (12) dimenzija 5x5x2 mm tlaceni su
po preporuci proizvodaca, pri temperaturama od
1050 °C, ili pak 1170 °C, ovisno o tome radi 1i se o
tehnici bojanja ili tehnici slojevanja. Nakon tla¢enja,
kivete su hladene na tri razli¢ita na¢ina: normalno -
na sobnoj temperaturi, naglo - bacanjem u vodenu
kupelj pri 10 °C, te sporo - ostavljeni u peci (Tabli-
ca:2).

Uzorci su zatim polirani dijamantnom pastom,
zrncima reda veli¢ine 1-6 (m, te promatrani meta-
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Tablica 2. Tehnika priprave uzoraka

Table 2. Description of the samples investigated in the pre-
sent work

Uzorak za tehniku bojanja hladen normalno

Uzorak za tehniku slojevanja hladen noramino

Uzorak za tehniku bojanja hladen naglo

o S B

Uzorak za tehniku slojevanja hladen naglo

(9,1

Uzorak za tehniku bojanja hladen sporo

6. Uzorak za tehniku slojevanja hladen sporo

lografskim mikroskopom Olympus BHZ-UMA pod
povecanjem 1000 puta, a potom nagrizni 5% fluo-
rovodi¢nom kiselinom 10 sekundi i ponovno proma-
trani navedenim mikroskopom. Sve indikativne
strukture koje se se vidjele mikroskopom za obje
tehnike i za sva tri tipa hladenja fotografirane su apa-
ratom tipa Olympus montiranim na mikroskopu.
Vrijeme ekspozicije bilo je 4 sekunde. Uzorci su ta-
koder bili analizirani analizatorom slike Leco 2001.
Statisticka obrada podataka napravljena je Manova
statistiCkim testom.

Mikrotvrdoca nagriZzenih uzoraka (6) za obje teh-
nike rada i sva tri nacina hladenja mjerena je meto-
dom po Vickersu s opterecenjem od 5 N, tvrdomje-
rom tvrtke “Zwick” (7 mjerenja), te su usporedene
njihove srednje vrijednosti.

Uzorci 1,3 1 5 izradeni su od originalnih valj¢ica
za tehniku bojanja, a uzorci 2,4 i 6 za tehniku slo-
jevanja. Uzorci 1 i 2 hladeni su normalno, na sob-
noj temperaturi, uzorci 3 i 4 naglo, to jest baceni su
u vodu, te uzorci 5 1 6 sporo, ostavljeni u peci.

Rezultati

Na mikrografskim snimkama poliranih uzoraka
uocljiv je samo krupniji i sitniji porozitet te crte koje
su posljedica priprave uzoraka. Nakon nagrizanja s
5 postotnom fluorovodi¢nom kiselinom (HF), tije-
kom 10 sekundi, vidljive su razlike u strukturi
izmedu uzoraka za tehniku slojevanja i tehniku bo-
janja te razlike unutar pojedine tehnike ovisno o
na¢inu hladenja. Ipak primijecena je znatno slabija
reakcija uzoraka za tehniku bojanja u usporedbi s
uzorcima za tehniku slojevanja, za sve nacine
hladenja. Na svim uzorcima postoje mikropukotine
na povrsini kristala i na meduspoju kristala i staklene
matrice. Uzorci za tehniku slojevanja (“‘Schicht” teh-

Slika 1. Segregacija poroziteta
Figure 1. Segregation porosity

nika), nakon nagrizanja, pokazuju sitniji (male
tocke) i krupniji (velike toc¢ke) porozitet te jasnu sli-
ku zrna (tamna faza) u amorfnoj matrici (bijela fa-
za). Opazena je odredena aglomeracija kristala, $to
vizualno ¢ini veci volumenski udio bijele faze. U
uzorcima za tehniku slojevanja hladenih normalno,
na sobnoj temperaturi, i hladenih sporo, u peci,
opaza se krupniji i sitniji porozitet, ali znatno ma-
nje izrazen nego kod naglo hladenih uzoraka. Kod
ovih potonjih on je najveci i na viSe je mjesta na pre-
sjeku nastala njegova segregacija, koja se moze
objasniti stezanjem materijala uslijed nagloga
hladenja (Slika 1). Uog¢ljivi su i kristali, ¢ija veli¢ina
takoder ovisi o nac¢inu hladenja. Kristali su najveci
pri sporu hladenju, u peci, i za tehniku slojevanja i
za tehniku bojanja (Slike 2 i 3), §to se je i ocekiva-

Slika 2. Uzorak za tehniku slojevanja sporo hladen

Figure 2. Sample for layering technique - slowly cooled
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