Vezna CvrstocCa polimera i metala
ostvarena »silicoater« postupkom

The Bond Strength of Polymers and Metals
Using »Silicoater« Technique

Sazetak

Silicoater postupak ili postupak silanizacije je kemijski vezni
sistem (odbacuje mehanicke retencije kao nepotrebne) koji onemo-
guéava nastanak grani¢ne pukotine na spojistu polimernog materi-
jala za fasetiranje i metala. Shodno tome rjesava problem loma i
odvajanja fasete ili pak promjenu njezine boje.

Svrha je istraZivanja ustanoviti vrijednosti veznih cvrstoca
dobivenih uporabom silicoater postupka na kod nas najcesée za-
stupljenim legurama i materijalima za fasetiranje.

Na 90 uzoraka podijeljenih u skupine, podvrgnutih utjecaju
vode i toplinskim promjenama, ispitane su vrijednosti vezne
¢vrstoée u kombinacijama ovog postupka s dvije legure i tri materi-
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jala za fasetiranje.

Silicoater postupak dao je najbolje rezultate u kombinaciji
Dentacolor XS materijala za fasetiranje i Auropal legure. IZVORNI

Kljucne rijeci: silicoater postupak, silanizacija, grani¢na pu-

kotina, vezna cvrstoca

Uvod

Danasnja ocekivanja terapeuta i njihovih pa-
cijenata kod oralne rehabilitacije ukljucuju i
estetski izgled protetske konstrukcije koji se u
svakodnevnoj praksi dobiva prekrivanjem me-
talne osnove polimernim ili keramic¢kim materi-
jalom.

Osnovni je zadatak oblikom, poloZajem i bo-
jom poistovijetiti protetsku konstrukciju s pravi-
lima i zahtjevima estetike odredenog dijela zub-
nog luka.

Tako u sjeni favorizirane keramike, polimerni
materijali zadrZani su u praksi zbog svoje eko-
nomiénosti, brze i lake laboratorijske obrade,
moguénosti popravka u ustima, dobre prilagod-
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be boje spram prirodnih zuba, a imaju i iskljudi-
va indikacijska podru¢ja (konus krunice, mo-
stovi na skidanje).

Jedan od najvecih prigovora polimernim ma-
terijalima je nastanak grani¢ne pukotine izme-
du fasete i metalne podloge zbog polimerizacij-
ske kontrakcije (do 7%), razli¢itih toplinskih
koeficijenata rastezanja metala i polimera, te
razli¢itih koeficijenata povecanja volumena u
vodi, osobito pri razli¢itim temperaturama (1).

Ovako nastala pukotina §irine je oko 10 mi-
krometara i dovodi do odvajanja polimernog
materijala od metala ukoliko nema mehanickih
retencija (2).

Ako zbog tih retencija ne dode do odvajanja
fasete od metala, raspadni produkti iz detritusa
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uvlace se u podrucje nastale pukotine, te mije-
njaju boju protetskog rada i estetski ga diskre-
ditiraju (3, 4, 5).

Radi ostvarenja bolje veze metala i polimera
u praksu je osim pjeskarenja uvedeno jetkanje
metala (6), kemijsko (7, 8) ili elektroliticko (9).
Elektroliticko jetkanje moZe se kombinirati s
makroretencijama (10, 11).

Godine 1984. prvi je put predstavljen Silicoa-
ter postupak autora Tillera i Musila (12-15) kao
»sistem molekularnog vezanja« faseta od poli-
mernog materijala na povrSinu legure. Buduci
da se uporabom ovog sistema ostvaruje kemij-
ska veza izmedu polimera i povrSine legure,
nisu potrebne mehanicke retencije, §to ovaj
sistem ¢ini naro¢ito pogodnim u slucajevima
gdje zbog smanjenog obujma bruSenja (zubi
mladih pacijenata) ili dvostruke debljine metala
(konus krunice) nema dovoljno mjesta za me-
hanicke retencije. Zbog kemijske veze metala i
polimera ostvarene ovim postupkom sprijecen

je nastanak grani¢ne pukotine sa svim njezinim -

posljedicama pa je poboljsan odnos izmedu ula-
ganja i dobivene koristi (16).

Prema navodima dentalnih proizvodaca i ne-
kim istrazivanjima svi polimerni materijali za
fasetiranje kompatibilni su s ovim postupkom
(17, 18).

Cilj je ovoga rada odrediti ¢vrstocu veze sili-
coater postupkom tretiranih, tj. silaniziranih
uzoraka nakon provedenih postupaka umjetnog
ostarivanja (izlaganje uzoraka vodenom miljeu
i termocikliranje) i na taj nacin odrediti najpo-
voljniju kombinaciju polimernih materijala za
fasetiranje i dentalnih legura dostupnih nasem
trziStu.

Materijal i postupci

Tehnicka izvedba ovog istraZivanja nacinjena
je u Zavodu za materijale Fakulteta strojarstva
i brodogradnje Sveucilista u Zagrebu te u Labo-
ratoriju za fiksnu protetiku Stomatoloskog fa-
kulteta SveuciliSta u Zagrebu.

Kao metalna podloga upotrijebljene su dvije
srebrno-paladijeve legure i tri polimerna mate-
rijala za fasetiranje, navedena u tablici br. 1.

Polimetilmetakrilatni modeli uloZeni su u u-
loZni materijal Neoduroterm (Bayer, Leverku-
sen, Njemacka) zamijeSan u vakuumskoj mje-
Salici (Degussa, Frankfurt am Main, Njemacka)
prema uputi proizvodaca. Nakon stvrdnjivanja

Tablica 1. Materijali koristeni u istraZivanju
Table 1. Materials used in this investigation

METAL POLIMERNI MATERIJAL
IVOCRON PE
PALADOR Ivoclar — Lek, Ljubljana,

Rafinerija plemenitih kovina | Slovenija
Zagreb, Hrvatska

ISOSITN
Ivoclar — Lek, Ljubljana
Slovenija
AUROPAL DENTACOLOR XS
Zlatarna Celje, .
- Kulzer, Wehrheim,
Slovenija P
Njemacka

uloZznog materijala, uobifajenog postupka
predgrijavanja i Zarenja kivete, izvr§eno je lije-
vanje u centrifugalnom ljevacu s indukcijskim
grijatem (Zlatarna Celje, Slovenija) prema
uputi proizvodaca legure.

Ostaci ulozne mase odstranjeni su pjeskare-
njem korundom veli¢ine zrna 250 mikrometara
u cirkulirajucoj pjeskari Peskalnik (Zlatarna
Celje, Slovenija).

Na taj nac¢in dobiveni su uzorci oblika zakovi-
ce dimenzija: promjera oboda 7 mm, debljine
oboda 2 mm, promjera stapke 2,5 mm, duljine
stapke 12 mm. Ovi uzorci imali su glatku po-
vr§inu namijenjenu fasetiranju, kako to i pred-
vida silicoater postupak (Kulzer, Wehrheim,
Njemacka).

Uzorci su pjeskareni u pjeskari s jednokrat-
nom uporabom pijeska i pokretnom sapnicom u
obliku olovke (Basic Duo-Renfert, Hilzingen,
Njemacka). Udaljenost sapnice od uzorka izno-
sila je 5 mm, uz tlak 4 bara, korundna zrnca
veli¢ine 250 mikrometara i vrijeme pjeskarenja
od 15 sekundi po povrsini. Nakon pjeskarenja
uzorci su oc¢iséeni Silicleanom (etilni ester octe-
ne kiseline) (Kulzer, Wehrheim, Njemacka) i
izvrSen je postupak silanizacije (12).

Na silanizirane uzorke nanesen je opaker
prema uputi proizvodaca, a na ovako priprav-
ljene uzorke stavljeni su plasti¢ni cjevasti profili
koji se kemijski ne vezu s polimernim materija-
lima za fasetiranje (slika 1).

U ovako dobivene kalupe uneseni su odgova-
rajuéi materijali za fasetiranje i polimerizirani
prema uputi proizvodaca (Ivocron PE i Isosit N
tlaéno-toplinski, Dentacolor XS svjetlosno), te
je dobivena kombinacija uzoraka za ovo ispiti-
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Slika 1. Odnos plasticnog profila (p) i metalnog dijela uzorka (m)
Figure 1. Relation between plastic profile (p) and metal part of the specimen (m)
. .. F
vanje: po pet uzoraka od svakog materijala za
fasetiranje na obje metalne podloge. Ovako
rasporedeni uzorci sainjavaju jednu skupinu
od 30 uzoraka. Testirane su tri skupine uzoraka
u razli¢itim uvjetima:
1. skupina uzoraka testirana je 24 sata nakon
polimerizacije;
2. skupina uzoraka testirana je nakon 21 dan
imerzije u destiliranoj vodi pri konstantnoj
temperaturi od 37°C (termostat BTUJ, Poznan,
Poljska);
3. skupina uzoraka testirana je nakon cikli¢- o ——
kih promjena temperature tj. provedenog po- T
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termocikliranja 5 5 5 5 5 5 30 Figure 2. Relation between specimen (metal part — m,
UKUPNO 5 5 5 5 5 5 9% polymer part — p) in the holder (d) and the blade
of the testing machine (F)
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Ovi uzorci potapani su u kipu¢u vodu u traja-
nju od 25 minuta, a zatim u vodu temperature
10°C kroz 5 minuta. Ovaj je postupak ponov-
ljen 10 puta. Nakon toga, uzorci su ostavljeni
na zraku temperature —22°C kroz 1 sat i ponovo
potopljeni u kipucu vodu kroz 5 minuta.

Ovako rasporedeni i tretirani uzorci pri-
¢vrséeni su u specijalno izraden drzac i zajedno
s njim postavljeni u univerzalnu kidalicu za po-
limere WPM (Tueringen, Njemacka). Ostrica
kidalice postavljena je na polimerni materijal
1 mm udaljena od njegova spoja s metalom (sli-
ka 2).

Oftrica ovog stroja kretala se brzinom od 7
mm/min i biljeZena je sila koja dovodi do odva-
janja polimera od metalne povrsine, tj. upotri-
jebljen je test ¢vrstoe na smik po Schmitz-
-Schulmeyeru (2).

Dobiveni rezultati obradeni su kompatibil-
nim racunalom IBM PC 386 programom Quat-
tro Pro 3.0. te je izvrSena deskriptivna analiza
istrazivanih varijabli i koriSten Studentov t-test.

Rezultati

Sve vrijednosti ¢vrstoce veze izmedu metala i
polimernog materijala za fasetiranje preracuna-
te su u odnosu na povrsinu uzorka i izraZzene u
N/mm?.

Tablica 3. Prikaz razlika ¢vrstoée veze nakon testiranja na
smik istih, ali razlicito tretiranih uzoraka s pa-
ladorskom podlogom

Table 3. Review of the bond strength differences after
shear testing of the same but differently treated
specimens with Palador as a metal

PALADOR
M u | N X SD Razlika t P
Z [1 |5 | 5818228 | XI-X2=0650 | 0595 | >0,05
§ 2| 5 [ 5168 | 0871 | X2-X3=339% | 7,195 | <0,01
2| 3|5 [ L714]0595 | XI-X3=4,044 | 3,831 [<0,01
L[ L[5 |68t 0917 | XI-X2=1355 | 2,046 | <005
Z [ 2|5 [4926 0466 | X2-X3=2,436 | 7,230 | <0,01
23 s [ 240|059 | XI-x3=3791 | 7,776 | <01
e | 1|5 [ 6694079 | XI-X2=1261 | 3,053 | <005
E% 2| 5 | 5433 | 0463 | X2-X3=1576 | 4,970 | <0,01
SO 3 [ 5 3870537 | XI-X3=2,8%6 | 6,59 |<0,1

M - materijali za fasetiranje

u - nadini tretiranja uzoraka

1 — uzorci testirani 24 sata nakon polimerizacije (X1)

2 — uzorci testirani nakon 21 dan skladiStenja pod vodom temperature
37°C (X2)

3 — uzorci testirani nakon provedenog postupka termocikliranja (X3)

N - broj uzoraka

X — aritmeticka sredina

Sve vrijednosti izrazene u N/mm?

SD — standardna devijacija
t — grani¢na vrijednost t-testa
p - statisticka znacajnost
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Slika 3. Aritmeticke sredine veznih ¢vrstoéa testiranih uzoraka

Figure 3. Means of the bond strengths of tested specimens
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Pregled aritmetiCkih sredina dobivenih rezul-
tata prikazan je na slici 3.

Na osnovi rezultata dobivenih kvantitativ-
nom analizom vrijednosti ¢vrstoée izmedu Pala-
dora i tri materijala za fasetiranje izradena je
tablica 3.

Iz podataka u tablici 3 vidljive su vezne vri-
jednosti materijala za fasetiranje nakon svakog
provedenog postupka umjetnog ostarivanja, te
njihove medusobne razlike.

Zamjetljiv je podjednak pad vrijednosti vezne
¢vrstoce kod sva tri materijala za fasetiranje na-
kon provedenih postupaka umjetnog ostariva-
nja.

U tablici 4 prikazane su vezne vrijednosti do-
bivene izmedu Awuropala i tri materijala za
fasetiranje.

Ovdje je distribucija pada veznih vrijednosti
slicna onoj kod Paladora, no Dentacolor XS
pokazuje bolja vezna svojstva u odnosu na dru-
ga dva materijala za fasetiranje.

U tablici 5 prikazane su razlike vezne ¢vrsto-
¢e za po dva materijala za fasetiranje na istoj
metalnoj podlozi koji su jednako tretirani, te
razlika u veznim ¢vrstoama istih materijala za
fasetiranje no na razli¢itim metalnim podloga-
ma.

Tablica 4. Prikaz razlika évrstoce veze nakon testiranja na smik istih, ali
razlicito tretiranih uzoraka s auropalskom podlogom

Table 4. Review of the bond strength differences after shear testing of the
same but differently treated specimens with Auropal as a metal

AUROPAL

M |u|N X SD Razlika ¢ p
z | 1[5 ] e | 1w [ xi-xa=ogm | 164 | >005
S [ 2[5 [ s [ o | x=-4m | 160w | <on
= [ 3 |5 | 140 | 036 | x1-x3= 483 | 9612 | <001
1| s | 53 | 0948 | XI-X2=-0033 | 0060 | >005
Z [2 [5 | sa0 | 00 | x2-6= 363 | 1000 | <001
2035 | s07 | oass | Xi-x3= 350 | 8265 | <001
o | U5 | em | e | xioxe=omst | 0207 | >005
222 s | e | o | x-x3- 13 | 4@ | <om
SCT5 15 | 5300 | o046 | X1-X3= 1477 2083 | >005

M - materijali za fasetiranje
u — nadini tretiranja uzoraka

1 — uzorci testirani 24 sata nakon polimerizacije

V(Xl)

2 — uzorci testirani nakon 21 dan skladistenja pod vodom temperature 37°C (X2)
3 — uzorci testirani nakon provedenog postupka termocikliranja (X3)

N - broj uzoraka

x — aritmeticka sredina

Sve vrijednosti izrazene u N/mm?
SD - standardna devijacija

t - grani¢na vrijednost t-testa
p - statisticka znacajnost
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Tablica 5. Prikaz razlika évrstoée veze nakon testiranja na smik identic¢no treti-
ranih uzoraka na razlicitoj podlozi

Table 5. Review of the bond strength differences after shear testing of identically

treated specimens

IVOCRON (X1): IVOCRON (X1): ISOSIT (X2):
ISOSIT (X2) DENTACOLOR (X3) DENTACOLOR (X3)

M u X1-X2 t p X1-X3 t p X2-X3 t p
& 1| 0463 | 0421 | >005 [ -0,876 | 0810 | >0,05 | 0,413 0,759 | >0,05
% &2 0,242 | 0,548 | >0,05 | 0,265 | 0,601 | >0,05 | -0,507 1,726 | >0,05
= 30 0716 | 1,907 | >0,05 | 2,083 | 5811 | <0,05 | -1,367 3,824 | <0,01
= 1 0,926 | 1,434 | >005 | 0,474 | 0,557 | >0,05 | -1,400 1,713 | >0,05
§ <|2 0,023 | 0,057 | >005 | -1,190 | 3,601 | <0,01 | -1,213 2,729 | <0,05
2 3 0397 | 2483 | <0,05 [ 3,890 | 16,08 | <0,01 | 3493 | 16,17 | <0,01

IVOCRON (X1) ISOSIT (X2): DENTACOLOR (X3):
2 § AXI-PX2| p |AX2-PX2| ¢ P |AX3-PX3| ¢ P
= < |1 0485 | 0,429 | >0,05 | 0,904 | 1,5337| >0,05 0,083 0,106 | >0,05
== 2 0,265 | 0,601 | >0,05 | 048 | 1,191 | >0,05 1,190 3,601 | <0,01
31 -0364 | 1,216 | >0,05 | 0,683 | 2,462 | <0,05 1,443 4,622 | <0,01
M - metal

u — nalini tretiranja uzoraka

1 — uzorci testirani 24 sata nakon polimerizacije

2 — uzorci testirani nakon 21 dan skladi$tenja pod vodom temperature 37°C
3 — uzorci testirani nakon provedenog postupka termocikliranja

X1-X2 - razlika aritmetic¢kih sredina (N/mm?)
t — grani¢na vrijednost t-testa
p — statisticka znacajnost

Rasprava

U ovom istraZivanju upotrijebljeno je ispiti-
vanje vezne ¢vrstoce na smi¢na opterecenja bu-
dudi da su fiksnoprotetske konstrukcije u usnoj
Supljini pretezno izloZene djelovanju sila smika
(18), a ujedno ovaj test ima manji rasap rezulta-
ta u odnosu na testove vlaka (20).

Nakon provedenog postupka termocikliranja
Ivocron PE i Ispsit N pokazali su pad veznih vri-
jednosti od 68-78%, §to ih diskreditira kao ma-
terijale prikladne za postupak silanizacije us-
prkos navodu proizvodaca o njihovoj kompati-
bilnosti za ovaj postupak (17). Vezne vrijedno-
sti Dentacolora XS bile su 22-43% niZe nakon
termocikliranja, §to se podudara s vrijednosti-
ma koje je dobio Kappert (20).

Nakon pohranjivanja pod vodom vezne vrijed-
nosti Dentacolora XS smanjile su se za 2—19%

dok Hero (21) navodi smanjenje vezne vrijed-
nosti silaniziranih uzoraka za 30—40% nakon 90
dana skladi$tenja pod vodom, a sli¢ne rezultate
dobili su i drugi autori (2, 22). Razlog slabijih
veznih vrijednosti dobivenih Ivocronom PE 1
Isositom N lezi u njihovoj kemijskoj strukturi.
Organske skupine adhezivnog primera (Silicoup)
dobro se vezu polikondenzacijom s CH2-grupa-
ma BIS-GMA materijala za fasetiranje kakav
je Dentacolor XS za razliku od COOH-grupa
kod PMMA materijala kakav je Ivocron PE.
Do ovakvih-spoznaja dosli su i Jakob i Marx
(23, 24).

Iz dobivenih rezultata proizlazi da je imerzija
pod vodom, potpomognuta ekscesivnim pro-
mjenama temperature (razlika od 122°C — ter-
mocikliranje), utjecala na organsko-silanski
sloj na grani¢noj povrsini metal — polimer i do-
vela do smanjenja ¢vrstoce veze. Kako u usnoj
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Supljini nisu moguce ovolike temperaturne raz-
like (upotrijebljene su kao postupak umjetnog
ostarivanja), a pohranjivanje pod vodom tem-
perature 37°C dalo je statisticki neznacajno
smanjenje vezne ¢vrstoée za 2% u kombinaciji
Dentacolor XS-Auropal, proizlazi da silicoater
postupak daje stanovite poboljSane rezultate
pri pravilnom odabiru legure uz Dentacolor XS
kao materijal za fasetiranje.

Izneseni rezultati potvrduju misljenje da i
medu istovrsnim legurama postoji razlika u ko-
li¢ini i vrsti metalnih oksida slobodnih za vezu
sa SiOx-C molekulama posredni¢kog sloja.
Kod legura razlicite tvrdoce takoder postoji
razliCita dubina kratera na povr§ini, izazvanih
pjeskarenjem, u koje se ukotvljuju Cestice
AI203 (korund za pjeskarenje) ¢iji se pak oksidi
takoder vezu sa SiOx-C molekulama. Ta dva
faktora bitno utjeCu na ¢vrstoéu veze metal —
polimerni materijal za fasetiranje (18, 20, 21).

Studije vecine autora pokazuju da silanizira-
ne Co-Cr i Ni-Cr legure daju najbolje vezne re-
zultate (2, 19, 25-27), dok su vezne vrijednosti

THE BOND STRENGTH OF POLYMERS AND METALS

USING »SILICOATER« TECHNIQUE

Summary

postignute Ag-Pd legurama najslabije (2, 25-27).
No, dvije Ag-Pd legure dostupne na nasem trzi-
Stu ispitivane su poglavito iz razloga §to se od
njih izraduje najveci broj fiksnoprotetskih ra-
dova u naSim laboratorijima.

Temeljem izvrSenog ispitivanja i dobivenih,
statisticki obradenih podataka moguce je za-
kljuditi:

— Dentacolor XS pokazao je najbolje rezul-
tate glede vezne ¢vrstoce, i to poglavito s auro-
palskom podlogom;

— Isosit N pokazao je nesto bolje rezultate
vezne ¢vrstoce u odnosu spram Ivocrona PE;

— s obzirom na rezultate dobivene nakon ter-
mocikliranja, Ivocron PE i Isosit N nisu se po-
kazali prihvatljivim za silicoater postupak.

Ovom prigodom Zelimo zahvaliti prof. dr. sc. Janezu Indofu
i Zavodu za materijale Fakulteta strojarstva i brodogradnje
Sveucilista uw Zagrebu, na pomoéi koju su pruZili tijekom
tehnicke izvedbe ovog istraZivanja.

Adresa za korespondenciju:
Address for correspondence:

Silicoater technique or silicoating is chemical bond system
(makes mechanical retentions unnecessary) which prevents rising
of gap in the margin area between resin and metal. According to
this, it solves the problem of fracture and detachment of a veneer or

its discolorisation.

The purpose of this investigation was to found the values of
the bond strengths achieved using Silicoater technique on the most

commonly used alloys and resins.

On 90 specimens devided in groups, subjected to water storage
and thermocycling, values of the bond strengths were investigated
in combination of this technique with two alloys and three veneer

materials.

Silicoater technique gave the best results in combination with
Dentacolor XS veneer material and Auropal dental alloy.

Key words: silicoater technique, silicoating, marginal gap,

bond strength
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