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Streszczenie

Kompozyty ceramiczno - polimerowe sg perspek-
tywicznym materiatem, ktory moze by¢ stosowany
na state wypefnienia stomatologiczne. Przeprowa-
dzono badania nad mikrostruktura i wlasciwosciami
mechanicznymi trzech materiatow handlowych, Wy-
znaczono wylrzymalosc na sciskanie oraz zmierzo-
no mikrotwardosc.

Wprowadzenie

Ze wzgledu na swoje wady (toksycznosé par rteci, nie-
estetyczna, metaliczna barwa, duza przewodno$é cieplna)
[1], amalgamat zaczyna by¢ coraz czescigj zastepowany
przez kompozyty ceramiczno - polimerowe. Mimo, ze ma-
terialy te maja gorsze niz amalgamat wiasciwosci wytrzy-
matosciowe mozna je polepszac przez odpowiedni dobor,
wielkosc i sktad chemiczny czastek wypelniacza ceramicz-
nego. Najwigkszg wada tej grupy materiatéw jest skurcz
polimeryzacyjny [2], ktéry powoduje powstawanie szczelin
na granicy wypetnienie - tkanka. Utworzone szczeliny sprzy-
jaja préchnicy, a w efekcie wypadaniu wypetnienia. Dlate-
go wazne jest opracowanie materiatu kompozytowego o
lepszych wiasciwosciach.

Celem niniejszej pracy byla analiza mikrostruktury i wy-
branych wiasciwosci kompozytéw ceramiczno-polimero-
wych, stosowanych na wypetnienia stomatologiczne.

Metodyka badan

Badania prowadzono na trzech Kompozytach o nazwach
handlowych: Degufil Mineral (A), Tetric Ceram (B) oraz
Definite (C). Sa to materialy utwardzane promieniami UV.
Probki przeznaczone zardwno do badari mikrostruktury jak
i badan wytrzymatosciowych miaty ksztatt walcow o Sredni-
cy 4 mm i wysokosci 8 mm.

Mikrostruktury badanych materiatéw obserwowano przy
pomocy skaningowego mikroskopu elektronowego. W celu
odprowadzania tadunkéw elektrycznych, gromadzgcych sie
w miejscu padania wigzki elektronow, a w efekcie uzyska-
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Abstract

Ceramic-polymer composites are prospective
materials for permanent dental fillings. The present
study was concerned with examining the microstriic-
ture and mechanical properties of three commer-
cial composites. The mechanical parameters exam-
ined included the compressive strength and
microhardness.

Introduction

Because of its drawbacks (toxicity of mercury vapours,
non-esthetic metallic colour, high thermal conductivity) [1],
dental amalgam begins to be increasingly replaced with
ceramic-polymer composites. The strength properties of
these materials are worse than those of amalgam, but they
can be improved by selecting appropriately the size and
chemical composition of the particles of the ceramic filler.
The most important disadvantage of ceramic-polymer com-
posites is the polymerization shrinkage [2], which gener-
ates gaps at the filling/tissue interface. These gaps pro-
mote the development of caries which results in the filling
falling out. It is therefore essentially important to improve
the properties of the composite materials.

The aim of the present study was to examine the micro-
structure and selected properties of the ceramic-polymer
composites intended for dental applications.

Examination methods

The composites examined were (commercial names):
Degufil Mineral (A), Tetric Ceram (B), and Definite (C). The
materials were cured by UV irradiation. All the samples in-
tended for both microstructural and strength examinations
had cylindrical shapes with a diameter of 4mm and a height
of 8 mm.

The microstructures of the materials were observed in a
scanning electron microscope. In order to improve the qual-
ity of the images, the sample surfaces were evaporated with
carbon, which facilitated the removal of the electric charges
that gathered at the point of incidence of the electron beam.

The mechanical examinations included compression
tests performed in an MTS strength machine, and meas-
urements of the HV0,2 microhardness using a Zwick Vickers
diamond testing machine.
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nia lepszej jakosci obrazu, powierzchnie probek napylono
weglem.

Badania mechaniczne polegaly na wykonaniu prob sci-
skania i pomiarach mikrotwardosci HV0,2, Praby sciskania
prowadzono na maszynie wytrzymalosciowej typu MTS. Mi-
krotwardos¢ zmierzono na twardosciomierzu Zwick.

Wyniki badan

Mikrostruktura

Obserwacje przy pomocy SEM potwierdzily, ze materia-
ly skiadaja sie z osnowy polimerowej oraz okoto 60% obj.
wypetniacza ceramicznego o roznej wielkosci czastek (RYS.
1). Mikroanaliza rentgenowska skiadu chemicznego umoz-
liwita ujawnienie skiadu chemicznego wypetniacza. We
wszystkich trzech materiatach wystepuje szklo typu
60Si0,-30Ba0-10A1,0,. Kompozyt B ma bardziej ztozong
mikrostrukture: oprocz szkla wystepuje takze tlenek cyrko-
nu (mate, sferoidalne czastki) oraz fluorek iterbu (jasne ob-
szary), majacy za zadanie uwalnianie fluoru.

RYS. 1. Mikrostrukiura materiaiéw kompozytowych
o nazwach handiowych: a) Degufil Mineral, b) Tetric
Ceram, c) Definite.

FIG. 1. Microstructure of the composite materials
(commercial names): a) Degufil Mineral, b) Tetric
Ceram, and c) Definite.
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TABELA 1. Wartosci wytrzymatosci na sciskanie.
TABLE 1. Measured values of the compressive
strength.

Wiasciwosci mechaniczne
* Wytrzymalos$¢ na sciskanie

Badane materialy wypetnieniowe sciskano w tempera-
turze pokojowej z szybkoscig 2:1075. Probki ulegaty kilku-
procentowemu odksztatceniu, a nastepnie krucho pekaty.
Uzyskane krzywe sciskania przedstawione sgna RYS. 2. Z
krzywych wyznaczono wytrzymatosc na sciskanie. \Warto-
$ci te zamieszczono w tabeli 1. Dla materiatow A i B sg one
bardzo zblizone. Jedynie kompozyt Definite charakteryzuje
sie wiekszg odpornoscig na sciskanie.
» Mikrotwardosc

Zmierzono mikrotwardosc HV0,2, Na kazdej z probek
wykonano po dwudziescia odciskow. Wyznaczono warto-
$ci grednie, odchylenia standardowe (SD) oraz wyliczono
wspélczynnik zmiennosci rozkiadu (CV). Uzyskane warto-

Results

Microstructure

The SEM observations confirm that the materials con-
tain a polymer matrix and a ceramic filler with particles of
various sizes that occupy about 60% of the total volume
(FIG. 1). The chemical composition of the filler was deter-
mined by an X-ray analysis. All the three materials appear
to contain a vitreous phase of the 60Si0,-30Ba0-10Al1,0,
type. Composite B has a more complex structure: in addi-
tion to the vitreous phase, it also contains zirconium oxide
(small spheroidal particles) and ytterbium fluoride (light re-
gions) whose role is to release fluorine.

Mechanical properties
= Compressive strength
The materials were compressed at room temperature
with a rate of 2x10°=. The samples underwent deformation
of the order of a few percent and, then, broke via brittle
fracture. The compression curves are shown in FIG. 2. The
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RYS. 2. Krzywe sciskania materiatow: A - Degufil
Mineral, B - Tetric Ceram, C - Definite.

FIG. 2. Compression curves obtained for the
three materials: A - Degufil Mineral, B - Tetric
Ceram, C - Definite.

curves were used for determining the compressive strength
(TABLE 1). The values measured for materials A and B
are very similar. It is only the C composite which shows a
higher resistance to compression.
* Microhardness

The HV0.2 microhardness of the materials was meas-
ured. Each sample was subjected to twenty indentations.
The average values, standard deviations (8D) and the vari-
ation coefficient (CV) were determined. The results are
shown in TABLE 2. Composite B appeared to have the
smallest microhardness, and composite C - the greatest.
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76,9

61,42
118,92

TABELA 2. Srednia mikrotwardosé, odchylenie
standardowe oraz wspétczynnik zmiennosci
rozktadu badanych materiatéw.

TABLE 2. Values of the average microhardness,
standard deviation and variation coefficient
determined for the materials under test.

sci przedstawiono w TABEL| 2. Najmniejszg mikrotwardo-
scig charakteryzuje sig kompozyt B, natomiast najwieksza

Dyskusja wynikow

Powszechnie wiadomo, ze wiasciwosci mechaniczne
materiatow (takze tych kompozytowych) zalezg od ich mi-
krostruktury. Wobec braku réznic w udziatach objetoscio-
wych czastek wypetniacza oraz niewielkich réznic w skta-
dzie chemicznym, analizowano wptyw ich wielkosci na wia-
sciwosci mechaniczne. W tym celu wyznaczono $rednig
wielkos¢ czastek ceramicznych. Jako miare przyjeto éred-
nice ekwiwalentna deq, czyli srednice kota o polu liczbowo
rownym przekrojowi rozpatrywanej czastki. Kompozyty A i
B maja zblizone czastki pod wzgledem wielkosci, natomiast
C charakteryzuje sie znacznie wieksza srednig wielkoscig
czagstek.

Materiat
Material

A
B
Cc

TABELA 3. Srednie wielkosci czastek
wypetniacza.
TABLE 3. Average particle size of the filler.

Wyznaczono zaleznosé wytrzymatosci na sciskanie oraz
mikrotwardosci HV0,2 w funkgeji wielkosci czgstek (RYS. 3).
W badanych kompozytach ceramiczno - polimerowych
wzrost Sredniej wielkosci czastek powoduje wzrost ich wia-
sciwosci wytrzymatosciowych.

Dodatkowo duze czastki, obecne w kompozycie C mogg
poprawi¢ odpornosé na Scieranie. Z literatury wiadomo, ze
przy prawidiowych relacjach zgryzowych, miejscowe zuzy-
cle jest znacznie mnigjsze dla materialow, ktorych czgstki
wypelniacza majg $rednig wielko$é wigkszg od 5 pm [3].

Podziekowania

Praca sfinansowana z srodkéw KBN (grant nr 21/ PBZ -
KBN - 082/ T08/ 2002).

Discussion

It is commonly known that the mechanical properties of
materials (including composites) depend on their micro-
structure. Since the volumetric shares of the filler particles
in the three materials did not differ from one another, and
their chemical compositions differed only slightly, we de-
cided to examine the effect of the size of the filler particles
upon the mechanical properties of the materials. To this
end, the average size of the ceramic particles was deter-
mined, assuming that its measure was the equivalent par-
ticle diameter, i.e. the diameter of the circle whose surface
area is numerically equal to the surface area of a cross-
section of a given particle. The particles of composites A
and B appeared to be similar in size, whereas the average
size of the particles of composite C was markedly greater.

The variation of the compressive strength and the HV0.2
microhardness determined as a function of the particle size
(FIG. 3) indicates that the strength properties of the ce-
ramic-polymer composites improve with increasing aver-
age particle size.

An additional advantage is that the greater particles of
which composite C is built may contribute to an improve-
ment of the frictional wear resistance of the material. It is
known from the literature that, at a correct tooth occlusion,
the local wear is considerably reduced when the average
diameter of the filler particles exceeds 5 pm[3].

~ 250
§ 200 A

- 150

= - @ °HVO2
o 100 Re
Z 50 8

Q

¥ 0

0 2 4 6
average particle size of the filler [um]

RYS. 3. Wplyw wielkosci czastek wypetniacza na
wiasciwosci wytrzymatosciowe.

FIG. 3. Effect of the particle size of the filler upon
the strength properties of the material.
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