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Streszczenie
Wprowadzenie. Pełne zrozumienie mechani-

zmu niszczenia próbek podczas obciążeń wytrzy-
małościowych wymaga wykonania niezbędnych 
szczegółowych analiz mikroskopowych. Umożli-
wiają one ocenę struktury materiałów oraz wad 
niewidocznych nieuzbrojonym okiem.

Cel pracy. Ocena strukturalna próbek oraz ich 
przełomów przy użyciu mikroskopu cyfrowego 
oraz skaningowego mikroskopu elektronowego.

Materiał i metody. Materiał do badań stano-
wiło łącznie 30 próbek poddanych testowi na 
zginanie trójpunktowe. Przeprowadzono obser-
wacje przy użyciu mikroskopu cyfrowego Keyen-
ce VHX-900F. Następnie wykonano obserwacje 
wyselekcjonowanych i reprezentatywnych przeło-
mów próbek oraz ich zgładów przy użyciu Ska-
ningowego Mikroskopu Elektronowego Hitachi 
TM 3000.

Wyniki. Zjawiska widoczne na wykresach ob-
razujących zależność pomiędzy generowaną siłą 
a odkształceniem dla każdej z przeprowadzonych 
prób podczas testu na zginanie trójpunktowe zo-
stały potwierdzone w obrazach mikroskopowych 
zniszczonych próbek. Zaobserwowano niedosko-
nałości połączenia włókien szklanych z kompozy-
tem.

Kompozyt światłoutwardzalny wzmocniony jednym 
i dwoma pasmami włókien szklanych.  

Część II – mikroskopowa analiza strukturalna
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Summary
Introduction. Full understanding of the 

mechanism of sample destruction during strength 
loads requires the performance of necessary 
detailed microscopic analyses. They enable the 
assessment of the structure of materials and 
defects invisible to the naked eye.

Aim of the study. To assess the structure 
of samples and their fractures using a digital 
microscope and a scanning electron microscope.

Material and methods. The research material 
consisted of a total of 30 samples subjected to the 
three-point bending test. Observations were made 
using a Keyence VHX-900F digital microscope. 
Then, the selected and representative fractures 
of the samples and their sections were examined 
using the Hitachi TM 3000 Scanning Electron 
Microscope.

Results. The phenomena visible in the graphs 
showing the relationship between the generated 
force and deformation during each three-point 
bending test were confirmed in microscopic 
images of the damaged samples. Imperfections in 
the bonding of the glass fibers with the composite 
were observed.

Conclusions. In samples reinforced with a 
single glass fiber band debonding was the most 
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Wstęp

Kompozyty wzmocnione włóknami (ang. 
Fiber-Reinorced Composite, FRC) są coraz 
szerzej stosowane w stomatologii jako alter-
natywa uzupełnień wykonanych z metalu, jak 
na przykład: lanych metalowych wkładów 
koronowo-korzeniowych, uzupełnień stałych 
na podbudowie metalowej, aparatów orto-
dontycznych, retainerów ortodontycznych i 
niektórych innych uzupełnień pośrednich.1-3 
Właściwości mechaniczne kompozytów 
wzmocnionych włóknami zależą od siły połą-
czenia włókien z osnową. Obecnie najczęściej 
stosuje się włókno szklane typu E ze względu 
na jego dobre parametry wytrzymałościowe 
i chemiczne, przy umiarkowanych kosztach 
produkcji. Jednak ze względu na wiązania ko-
walencyjne włókno szklane jest kruche pod-
czas rozciągania i nie wykazuje zakresu pla-
stycznego. Właściwości włókien szklanych 
stosowanych jako wzmocnienie kompozytu 
w istotny sposób zależą od sposobu przygo-
towania ich powierzchni. Wyniki badań wie-
lu autorów potwierdzają zasadność stosowa-
nia preparacji powierzchniowej włókien, dą-
żąc do stworzenia dodatkowych wiązań che-
micznych na granicy faz włókno-osnowa.4-10 
W tym celu stosuje się specjalne środki ad-
hezyjne, którymi pokrywa się włókna. W ob-
serwacjach makroskopowych wiele ważnych 
cech charakterystycznych danego tworzywa 

pozostaje nierozpoznanych, zwłaszcza gdy 
składniki mają małe rozmiary. Aby w pełni 
zrozumieć mechanizm niszczenia próbek pod-
czas obciążeń wytrzymałościowych niezbęd-
ne jest wykonanie szczegółowych analiz mi-
kroskopowych. Badania mikroskopowe mają 
na celu ujawnienie struktury materiałów oraz 
wad niewidocznych nieuzbrojonym okiem. 
Pozwalają one na rozróżnienie składników 
strukturalnych, określenie ich morfologii, ilo-
ści, rozmieszczenia i wymiarów. Ponadto po-
mocne są do określenia bieżącego stanu mate-
riału, tj. jego degradacji oraz przydatności do 
dalszej eksploatacji.11-13 W pierwszej części 
pracy dokonano analizy porównawczej para-
metrów wytrzymałościowych.14

Cel pracy

W niniejszej części drugiej, celem pracy by-
ła ocena strukturalna próbek, wcześniej pod-
danych testowi na zginanie w trójpunktowym 
układzie obciążenia oraz ich przełomów, z za-
stosowaniem mikroskopu cyfrowego oraz ska-
ningowego mikroskopu elektronowego. 

Materiał i metody

Materiał do badań stanowiło łącznie 30 próbek 
poddanych testowi na zginanie trójpunktowe. 
Szczegółowy opis przygotowania próbek oraz 
przeprowadzonych badań wytrzymałościowych 

Wnioski. W próbkach wzmocnionych poje-
dynczym pasmem włókien szklanych najczęściej 
występowało pęknięcie warstwy granicznej. W 
próbkach wzmocnionych dwoma pojedynczy-
mi pasmami włókien szklanych najczęściej ob-
serwowano tzw. zniszczenie pierwszej warstwy. 
Najczęstszą wadą strukturalną próbek były za-
trzymane pęcherze powietrza powstałe na etapie 
wykonywania próbek.

common occurrence. In samples reinforced with 
two single bands of glass fibers, the so-called 
first ply failure was observed. The most common 
structural defect of the samples was air bubbles 
formed during the sample preparation stage.
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został przedstawiony w części pierwszej niniej-
szego opracowania.14 Grupę kontrolną stanowi-
ło 10 próbek bez obecności włókien (KONT). 
W grupie badawczej uwzględniono 20 próbek 
kompozytu z obecnością włókien szklanych za-
stosowanych jako wzmocnienie. Rozkład w gru-
pie badawczej był następujący: seria 10 próbek 
kompozytu z obecnością jednego pasma włó-
kien szklanych (SKL 1) oraz seria 10 próbek 
kompozytu z obecnością dwóch pasm włókien 
szklanych (SKL 2).

Jako pierwsze przeprowadzono obserwacje 
przy użyciu mikroskopu cyfrowego Keyence 
VHX-900F (Keyence International, Belgia). 
Obserwacje te pozwoliły na wybranie repre-
zentatywnych próbek w celu ich dalszej analizy 
w Skaningowym Mikroskopie Elektronowym 
(ang. Scanning Electron Microscope, SEM). 
Następnie wykonano obserwacje wyselek-
cjonowanych i reprezentatywnych przeło-
mów próbek oraz ich zgładów przy użyciu 
Skaningowego Mikroskopu Elektronowego 
Hitachi TM 3000 (Hitachi High Technology 
Corporation, Japonia). 

Przygotowanie przełomów próbek do ob-
serwacji w SEM składało się z kilku etapów. 
Rozpoczęto od oczyszczenia próbek z zanie-
czyszczeń przy pomocy sprężonego powietrza. 
Następnie próbki zostały przymocowane do 
aluminiowego stolika pokrytego taśmą węglo-
wą. Zastosowana taśma węglowa przystosowa-
na do użycia w SEM miała za zadanie utworzyć 
warstwę przewodzącą, zapewniającą odprowa-
dzenie ładunków elektrycznych z próbki. Stolik 
z próbkami umieszczono w napylarce Polaron 
(Equipment Ltd., Wielka Brytania). Na każdą 
próbkę napylono kilkunanometrową warstwę 
złoto-palladu. Pokrycie próbek złoto-palladem 
miało na celu poprawę kontrastu i lepszego 
odwzorowania szczegółów. Tak przygotowa-
ne próbki umieszczono w odpowiedniej ko-
morze SEM.  Obrazowanie przeprowadzono 
w trybie niskiej próżni pod ciśnieniem 70 Pa 
przy zastosowaniu energii wiązki równej 5 kV. 

Każdą próbkę reprezentatywną obserwowano 
w powiększeniach: 50-krotnym, 100-krotnym, 
200-krotnym, 400-krotnym, 500-krotnym, 
1000-krotnym oraz 2000-krotnym. 

Po wykonaniu obserwacji przełomów pró-
bek w SEM przystąpiono do przygotowania 
zgładów, które w pierwszym etapie polegało 
na: inkludowaniu, czyli umieszczeniu próbek 
w uchwycie i zatopieniu ich w żywicy epok-
sydowej w specjalnie służącym do tego celu 
plastikowym pierścieniu Ø40 mm. Po związa-
niu żywicy zatopione próbki wyjęto z pierście-
nia i szlifowano na mokro przy pomocy szli-
fierki Metkon Digiprep (Metkon Instruments 
Inc., Turcja). Użyto papieru ściernego o gra-
dacji ziarna od 100 do 4000. Przy zmianie gra-
dacji ziarna zmieniano kierunek szlifowania 
o 90°. Do polerowania użyto pasty diamentowe 
o gradacji 6,3 i 1 µm oraz mieszaniny wodnej 
Al2O3 w zakresie gradacji od 0,1 do 0,05 µm. 
Przygotowane próbki umieszczono w napylar-
ce Polaron (Equipment Ltd., Wielka Brytania). 
Na każdą próbkę napylono kilku nanometrową 
warstwę złoto-palladu. Próbki umieszczono w 
odpowiedniej komorze SEM. Każdą próbkę 
obserwowano w powiększeniach: 50-krotnym, 
100-krotnym, 200-krotnym, 400-krotnym, 
500-krotnym, 1000-krotnym oraz 2000-krot-
nym. 

Wyniki

Przebieg testu na zginanie w trójpunktowym 
układzie obciążenia rejestrowany był w posta-
ci danych liczbowych, na podstawie których 
powstały wykresy graficznie obrazujące za-
leżność pomiędzy generowaną siłą a odkształ-
ceniem dla każdej z przeprowadzonych prób 
(ryc. 1a, b, c). Widoczne na wykresach (ryc. 
1b i 1c) wyraźne zmiany pochylenia odpo-
wiadają kumulacji rozproszonych mikropęk-
nięć. Prowadzi to do powstania pęknięć na-
ruszających grubość poszczególnych warstw 
kompozytu. Zaburzenia liniowości wykresów 
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1b i 1c odpowiadają wartościom naprężenia, 
co należy traktować jako początek powsta-
wania nieodwracalnych uszkodzeń materiału. 
Wyraźnie uskoki widoczne na ryc. 1b i 1c są 
równoznaczne z pęknięciem oraz zerwaniem 
włókien szklanych, czego nie zaobserwowano 
na ryc. 1a.

Zjawiska widoczne na ryc. 1a, 1b, 1c zo-
stały potwierdzone szczegółowymi analiza-
mi mikroskopowymi przełomów zniszczo-
nych próbek. W przypadku próbek SKL 1 naj-
częściej zaobserwowano pęknięcia warstwy 
granicznej (tzw. debondingu) (ryc. 2, 3, 4). 
W badaniach mikroskopowych przy użyciu 

Ryc. 1. Wykres zależności siły od odkształcenia uzy-
skany podczas zginania trójpunktowego: a – grupa 
kontrolna (KONT), b – próbki kompozytu z obecno-
ścią jednego pasma włókien szklanych (SKL 1), c - 
próbki kompozytu z obecnością dwóch pasm włókien 
szklanych (SKL 2).

Ryc. 2. Przełom próbki z grupy SKL 1, SEM, pow. 
×500. Widoczne pęknięcie warstwy granicznej (de-
bonding).

Ryc. 3. Zgład próbki z grupy SKL 1, SEM, pow. ×500. 
Widoczne pęknięcie warstwy granicznej (debonding).

Ryc. 4. Zgład próbki z grupy SKL 1, SEM, pow. ×1000. 
Widoczne pęknięcie warstwy granicznej (debonding).
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mikroskopu optycznego, a następnie w obser-
wacjach w SEM zniszczonych próbek SKL 2 
zaobserwowano pęknięcia pierwszej warstwy 
(ang. First Ply Failure, FPF), co trudno było za-
obserwować w przypadku próbek z grupy SKL 
1 (ryc. 5, 6). Dodatkowo na ryc. 7. widoczny 
jest pęcherz powietrza. Jest to jeden w wielu 
możliwych artefaktów powstałych na etapie 
wykonywania próbek.

Dyskusja

Trwałość FRC w dużym stopniu zależy 
od struktury warstwy granicznej kompozyt-
-wzmocnienie i defektów występujących na 
granicy faz. Po przyłożeniu zewnętrznego ob-
ciążenia defekty te mogą stanowić źródło mi-
kropęknięć, a to z kolei może doprowadzić 
do przedwczesnego uszkodzenia FRC podczas 
użytkowania w warunkach panujących w jamie 
ustnej.3,4,9 Jeśli adhezja kompozytu do włó-
kien jest bliska jej kohezji, to rozwijające się 
pęknięcie matrycy nie dociera do granicy faz. 
Jeśli zaś adhezja jest mniejsza, to mikropęknię-
cia rozwijają się wzdłuż najsłabszych stref, tj. 
wzdłuż granicy faz. Zjawisko to zaobserwowa-
no w obecnych badaniach własnych. Uzyskane 
wyniki są podobne do analiz prowadzonych 
przez Abdulmajeed i wsp.15 oraz Behr i wsp.16 

Oceniając wytrzymałość kompozytów z jed-
nokierunkowo ułożonymi włóknami stosuje 
się dwa warunki wytrzymałościowe: warunek 
wyciągania włókien i warunek pękania włó-
kien. Pierwszy z nich ma miejsce, gdy długość 
włókna jest mniejsza od długości krytycznej. 
W tym przypadku naprężenie maksymalne jest 

Ryc. 5. Pęknięcie próbki z grupy SKL 2, mikroskop 
cyfrowy, pow. ×50. Widoczny stan FPF.

Ryc. 6. Przełom próbki z grupy SKL 2, SEM, pow. 
×100. Widoczny stan FPF oraz pęknięcie międzywar-
stwowe.

Ryc. 7. Przełom próbki z grupy SKL 1, SEM, pow. 
×400. Widoczny pęcherz powietrza zaznaczony strzał-
ką.
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zbyt małe, by nastąpiło pęknięcie włókna. Gdy 
długość włókna jest większa od długości kry-
tycznej zostaje przekroczony warunek pękania 
włókien.16-18

Kompozyty FRP podatne są na procesy 
degradacji, które na ogół powodują nieko-
rzystne zmiany właściwości mechanicznych. 
Degradacją kompozytów nazywa się częścio-
wy rozkład polimeru na fragmenty o dużych, 
ale mniejszych od wyjściowego polimeru ma-
sach cząsteczkowych. Degradacja mechanicz-
na kompozytów wzmacnianych włóknami 
sztucznymi zachodzi najczęściej pod wpływem 
zmiennych w czasie obciążeń i wiąże się ona 
ze zmianami struktury materiału o zasięgu lo-
kalnym bądź dotyczy całego uzupełnienia pro-
tetycznego. Zazwyczaj tego typu uszkodzenia 
w kompozytach wzmacnianych włóknami są 
trudne, a niejednokrotnie niemożliwe do wy-
krycia w badaniu klinicznym, z uwagi na ich 
powstawanie po stronie przeciwnej (zazwy-
czaj niewidocznej) do powierzchni obciążanej 
lub wewnątrz struktury.18-23 Liczni badacze zaj-
mujący się badaniami strukturalnymi FRC wy-
różniają charakterystyczne dla nich, najczęściej 
występujące po sobie etapy: pękanie osnowy 
kompozytowej, pęknięcia na granicy włókno-
-osnowa (tzw. debonding) delaminacje związa-
ne z pękaniem adhezyjnym oraz pękanie włó-
kien, które często prowadzą do całkowitego 
zniszczenia próbek.21-24 Potwierdzają to rów-
nież badania własne prezentowane w tej pracy. 

Wyznaczenie obciążenia niszczącego kom-
pozyt wzmocniony włóknami długimi wymaga 
rozpatrzenia różnych, powiązanych wzajem-
nie mechanizmów niszczenia. Przyjmowane 
jest przez niektórych badaczy założenie, że 
zniszczenie wielowarstwowego laminatu ja-
kim jest kompozyt wzmocniony dwoma poje-
dynczymi pasmami włókien jest równoznacz-
ne ze zniszczeniem pierwszej warstwy (ang. 
First Ply Failure, FPF). Uszkodzenie pierwszej 
warstwy nie oznacza od razu wyczerpania no-
śności FRC. Dodatkowo, z klinicznego punktu 

widzenia osiągnięcie stanu FPF oznacza, iż 
w materiale pojawiły się pęknięcia otwarte wy-
chodzące na powierzchnię uzupełnienia. W wa-
runkach jamy ustnej znacznie ułatwia to wni-
kanie śliny, bakterii i resztek pokarmowych do 
obszaru warstw nośnych, gdzie znajdują się 
wysokowytrzymałe, ale mało odporne na ko-
rozję włókna szklane.25,26 

W kompozytach wzmacnianych włóknem 
szklanym, stan FPF występuje stosunkowo 
wcześnie, nawet przy odkształceniach kilka-
krotnie niższych od odkształcenia niszczącego. 
Prawdopodobnie można uznać to za przyczynę 
uzyskanych w badaniu niewielkich różnic po-
między SKL 1 i SKL 2, szczególnie w przypad-
ku dwóch parametrów wytrzymałościowych: 
strzałki ugięcia i modułu Younga. Co interesu-
jące, próbki SKL 2, pomimo iż posiadały dwu-
krotnie większą zawartość włókien szklanych 
osiągnęły niższe wartości maksymalnej siły 
zginającej oraz wytrzymałości na zginanie niż 
próbki SKL 1. Fakt ten można wytłumaczyć 
prawdopodobnie zbyt cienką warstwą kompo-
zytu umieszczoną pomiędzy pasmami włókien, 
wynoszącą 0,5 mm grubości.

Warto zaznaczyć, iż metody przygotowa-
nia próbek były zbliżone do tych, jakie pa-
nują w warunkach gabinetu stomatologiczne-
go oraz laboratorium technik dentystycznych. 
Zastosowana w badaniach własnych metoda 
ręczna, zwana inaczej kontaktową ma wiele 
zalet. Nie wymaga stosowania skomplikowa-
nych form oraz oprzyrządowania oraz jest dość 
prosta w wykonaniu. Do wad tej metody nale-
ży czasochłonność, pracochłonność oraz brak 
możliwości pełnej kontroli jakości wytwarzanej 
pracy na etapie jej wykonywania. Bardzo czę-
sto podczas przeprowadzania mikroskopowych 
badań strukturalnych okazuje się, że wyroby ta-
kie mają wady w postaci pustek, zatrzymanych 
pęcherzy powietrza czy uszkodzonych włó-
kien.13,15,26 W badaniach własnych najczęściej 
obserwowano zatrzymane pęcherze powietrza, 
które pogarszały parametry wytrzymałościowe 
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próbek. Należy zaznaczyć, iż artefakty odnoto-
wano jedynie w niewielkim odsetku obserwo-
wanych próbek.   

Podsumowując, duża wytrzymałość na gra-
nicy włókno-osnowa jest nieodzownym wa-
runkiem otrzymania odpowiednich parame-
trów wytrzymałościowych uzupełnień prote-
tycznych. Tylko bowiem wówczas jest moż-
liwe przejmowanie przez elastyczną osnowę 
oraz wytrzymałe włókna, obciążeń powstają-
cych podczas sił generowanych przez mięśnie 
w układzie stomatognatycznym. Autorzy pracy 
oraz wielu badaczy potwierdzają, iż uzyskanie 
perfekcyjnego połączenia włókien z kompo-
zytową osnową jest niezmiernie trudne i wciąż 
wymaga dalszych analiz.4-9,14,15,24-27

Wnioski

1.	W próbkach wzmocnionych pojedynczym 
pasmem włókien szklanych najczęściej wy-
stępowało pęknięcie warstwy granicznej, 
jednak nie pogarszało to uzyskanych wyni-
ków parametrów wytrzymałościowych.

2.	W próbkach wzmocnionych dwoma poje-
dynczymi pasmami włókien szklanych naj-
częściej obserwowano tzw. zniszczenie 
pierwszej warstwy, co może umożliwiać 
wnikanie śliny, bakterii oraz resztek pokar-
mowych do wnętrza uzupełnienia protetycz-
nego.

3.	Najczęstszą wadą strukturalną próbek były 
zatrzymane pęcherze powietrza powstałe na 
etapie wykonywania próbek, pogarszając po-
łączenie włókien z osnową. 
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