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Streszczenie

Wprowadzenie. Peifne zrozumienie mechani-
zmu niszczenia probek podczas obcigzen wytrzy-
matosciowych wymaga wykonania niezbednych
szczegotowych analiz mikroskopowych. Umozli-
wiajq one oceng struktury materiatow oraz wad
niewidocznych nieuzbrojonym okiem.

Cel pracy. Ocena strukturalna probek oraz ich
przetomow przy uzyciu mikroskopu cyfrowego
oraz skaningowego mikroskopu elektronowego.

Material i metody. Materiat do badan stano-
wito tqcznie 30 probek poddanych testowi na
zginanie trojpunktowe. Przeprowadzono obser-
wacje przy uzyciu mikroskopu cyfrowego Keyen-
ce VHX-900F. Nastepnie wykonano obserwacje
wyselekcjonowanych i reprezentatywnych przeto-
mow probek oraz ich zgladow przy uzyciu Ska-
ningowego Mikroskopu Elektronowego Hitachi
™ 3000.

Wyniki. Zjawiska widoczne na wykresach ob-
razujgcych zaleznos¢ pomiedzy generowang sitg
a odksztatceniem dla kazdej z przeprowadzonych
prob podczas testu na zginanie trojpunktowe zo-
staly potwierdzone w obrazach mikroskopowych
zniszczonych probek. Zaobserwowano niedosko-
natosci potgczenia wlokien szklanych z kompozy-
tem.

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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Whnioski. W probkach wzmocnionych poje-
dynczym pasmem wiokien szklanych najczesciej
wystepowalo pekniecie warstwy granicznej. W
probkach wzmocnionych dwoma pojedynczy-
mi pasmami wiokien szklanych najczesciej ob-
serwowano tzw. zniszczenie pierwszej warstwy.
Najczestszqg wadqg strukturalng probek byly za-
trzymane pecherze powietrza powstate na etapie
wykonywania probek.

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.

Wstep

Kompozyty wzmocnione widknami (ang.
Fiber-Reinorced Composite, FRC) s3 coraz
szerzej stosowane w stomatologii jako alter-
natywa uzupelnien wykonanych z metalu, jak
na przyktad: lanych metalowych wktadow
koronowo-korzeniowych, uzupetnien statych
na podbudowie metalowej, aparatow orto-
dontycznych, retaineréw ortodontycznych i
niektorych innych uzupetnien posrednich.!-3
Wiasciwosci  mechaniczne kompozytéw
wzmocnionych widknami zalezg od sity pota-
czenia wtokien z osnowa. Obecnie najczesciej
stosuje si¢ wtokno szklane typu E ze wzgledu
na jego dobre parametry wytrzymatosciowe
1 chemiczne, przy umiarkowanych kosztach
produkcji. Jednak ze wzgledu na wigzania ko-
walencyjne wiokno szklane jest kruche pod-
czas rozciggania 1 nie wykazuje zakresu pla-
stycznego. Wtasciwosci wlokien szklanych
stosowanych jako wzmocnienie kompozytu
w istotny sposob zaleza od sposobu przygo-
towania ich powierzchni. Wyniki badan wie-
lu autoréw potwierdzaja zasadnos$¢ stosowa-
nia preparacji powierzchniowej wtokien, da-
zac do stworzenia dodatkowych wigzan che-
micznych na granicy faz widkno-osnowa.*19
W tym celu stosuje si¢ specjalne srodki ad-
hezyjne, ktorymi pokrywa si¢ wtokna. W ob-
serwacjach makroskopowych wiele waznych
cech charakterystycznych danego tworzywa

pozostaje nierozpoznanych, zwlaszcza gdy
sktadniki maja mate rozmiary. Aby w pelni
zrozumie¢ mechanizm niszczenia probek pod-
czas obcigzen wytrzymalo$ciowych niezbed-
ne jest wykonanie szczegoétowych analiz mi-
kroskopowych. Badania mikroskopowe maja
na celu ujawnienie struktury materialéw oraz
wad niewidocznych nieuzbrojonym okiem.
Pozwalaja one na rozréznienie sktadnikow
strukturalnych, okreslenie ich morfologii, ilo-
$ci, rozmieszczenia i wymiaréw. Ponadto po-
mocne s3 do okreslenia biezacego stanu mate-
riatu, tj. jego degradacji oraz przydatnosci do
dalszej eksploatacji.!'"13 W pierwszej czesci
pracy dokonano analizy poréwnawczej para-
metrow wytrzymato$ciowych.!

Cel pracy

W niniejszej czesci drugiej, celem pracy by-
fa ocena strukturalna probek, wczesniej pod-
danych testowi na zginanie w trojpunktowym
uktadzie obcigzenia oraz ich przetomow, z za-
stosowaniem mikroskopu cyfrowego oraz ska-
ningowego mikroskopu elektronowego.

Material i metody

Materiat do badan stanowito tacznie 30 probek
poddanych testowi na zginanie trojpunktowe.
Szczegotowy opis przygotowania probek oraz
przeprowadzonych badan wytrzymatosciowych
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zostat przedstawiony w czeSci pierwszej niniej-
szego opracowania.!* Grupe kontrolng stanowi-
fo 10 probek bez obecnosci wiokien (KONT).
W grupie badawczej uwzgledniono 20 probek
kompozytu z obecnos$cig wlokien szklanych za-
stosowanych jako wzmocnienie. Rozktad w gru-
pie badawczej byl nastepujacy: seria 10 probek
kompozytu z obecno$cig jednego pasma wio-
kien szklanych (SKL 1) oraz seria 10 probek
kompozytu z obecnoscig dwoch pasm widkien
szklanych (SKL 2).

Jako pierwsze przeprowadzono obserwacje
przy uzyciu mikroskopu cyfrowego Keyence
VHX-900F (Keyence International, Belgia).
Obserwacje te pozwolitly na wybranie repre-
zentatywnych probek w celu ich dalszej analizy
w Skaningowym Mikroskopie Elektronowym
(ang. Scanning Electron Microscope, SEM).
Nastgpnie wykonano obserwacje wyselek-
cjonowanych 1 reprezentatywnych przeto-
moéw probek oraz ich zgladéw przy uzyciu
Skaningowego Mikroskopu Elektronowego
Hitachi TM 3000 (Hitachi High Technology
Corporation, Japonia).

Przygotowanie przetloméw probek do ob-
serwacji w SEM sktadato si¢ z kilku etapow.
Rozpoczgto od oczyszczenia probek z zanie-
CZyszczen przy pomocy sprezonego powietrza.
Nastepnie probki zostaty przymocowane do
aluminiowego stolika pokrytego tasmag weglo-
wa. Zastosowana tasma weglowa przystosowa-
na do uzycia w SEM miata za zadanie utworzy¢
warstwe przewodzaca, zapewniajacg odprowa-
dzenie tadunkow elektrycznych z probki. Stolik
z probkami umieszczono w napylarce Polaron
(Equipment Ltd., Wielka Brytania). Na kazda
probke napylono kilkunanometrowa warstwe
ztoto-palladu. Pokrycie prébek ztoto-palladem
mialo na celu poprawe kontrastu i lepszego
odwzorowania szczegotow. Tak przygotowa-
ne probki umieszczono w odpowiedniej ko-
morze SEM. Obrazowanie przeprowadzono
w trybie niskiej prozni pod ci$nieniem 70 Pa
przy zastosowaniu energii wigzki réwnej 5 k'V.

Kazda probke reprezentatywng obserwowano
w powiekszeniach: 50-krotnym, 100-krotnym,
200-krotnym, 400-krotnym, 500-krotnym,
1000-krotnym oraz 2000-krotnym.

Po wykonaniu obserwacji przetloméw pro-
bek w SEM przystgpiono do przygotowania
zgladow, ktore w pierwszym etapie polegato
na: inkludowaniu, czyli umieszczeniu probek
w uchwycie i1 zatopieniu ich w zywicy epok-
sydowej w specjalnie stuzacym do tego celu
plastikowym pierscieniu @40 mm. Po zwigza-
niu zywicy zatopione probki wyjeto z pierscie-
nia 1 szlifowano na mokro przy pomocy szli-
fierki Metkon Digiprep (Metkon Instruments
Inc., Turcja). Uzyto papieru $ciernego o gra-
dacji ziarna od 100 do 4000. Przy zmianie gra-
dacji ziarna zmieniano kierunek szlifowania
0 90°. Do polerowania uzyto pasty diamentowe
o gradacji 6,3 1 1 pm oraz mieszaniny wodnej
Al,O5 w zakresie gradacji od 0,1 do 0,05 pm.
Przygotowane probki umieszczono w napylar-
ce Polaron (Equipment Ltd., Wielka Brytania).
Na kazda probke napylono kilku nanometrowa
warstwe ztoto-palladu. Probki umieszczono w
odpowiedniej komorze SEM. Kazda probke
obserwowano w powigkszeniach: 50-krotnym,
100-krotnym, 200-krotnym, 400-krotnym,
500-krotnym, 1000-krotnym oraz 2000-krot-
nym.

Wyniki

Przebieg testu na zginanie w trdjpunktowym
uktadzie obcigzenia rejestrowany byl w posta-
ci danych liczbowych, na podstawie ktorych
powstaty wykresy graficznie obrazujace za-
leznos$¢ pomiedzy generowang silg a odksztat-
ceniem dla kazdej z przeprowadzonych prob
(ryc. la, b, ¢). Widoczne na wykresach (ryc.
Ib i 1c) wyrazne zmiany pochylenia odpo-
wiadaja kumulacji rozproszonych mikropek-
ni¢¢. Prowadzi to do powstania pekni¢¢ na-
ruszajacych grubo$¢ poszczegoélnych warstw
kompozytu. Zaburzenia liniowo$ci wykresow
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Ryc. 1. Wykres zaleznosci sily od odksztatcenia uzy-
skany podczas zginania trojpunktowego: a — grupa
kontrolna (KONT), b — probki kompozytu 7 obecno-
scig jednego pasma widkien szklanych (SKL 1), c -
probki kompozytu 7 obecnoscig dwdch pasm widkien
szklanych (SKL 2).

Ib i Ic odpowiadajg wartosciom naprg¢zenia,
co nalezy traktowa¢ jako poczatek powsta-
wania nieodwracalnych uszkodzen materiatu.
Wyraznie uskoki widoczne na ryc. 1b i lc sa
roOwnoznaczne z pgknigciem oraz zerwaniem
wlokien szklanych, czego nie zaobserwowano
naryc. la.

D4.6 x500 200 um

Ryc. 2. Przetom probki z grupy SKL 1, SEM, pow.
x500. Widoczne peknigcie warstwy granicznej (de-
bonding).

D5.5 x500

Ryc. 3. Zglad probki z grupy SKL 1, SEM, pow. X500.
Widoczne peknigcie warstwy granicznej (debonding).

Ryc. 4. Zglad probki z grupy SKL 1, SEM, pow. x1000.
Widoczne peknigcie warstwy granicznej (debonding).

Zjawiska widoczne na ryc. la, 1b, Ic zo-
staly potwierdzone szczegdélowymi analiza-
mi mikroskopowymi przetomdéw zniszczo-
nych probek. W przypadku probek SKL 1 naj-
czesciej zaobserwowano peknigcia warstwy
granicznej (tzw. debondingu) (ryc. 2, 3, 4).
W badaniach mikroskopowych przy uzyciu
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Ryc. 5. Pekniecie probki 7 grupy SKL 2, mikroskop
cyfrowy, pow. x50. Widoczny stan FPF.

= [Vl | AN faYaVal

Ryc. 7. Przelom probki z grupy SKL 1, SEM, pow.
x400. Widoczny pecherz powietrza zaznaczony strzal-
kq.

mikroskopu optycznego, a nastepnie w obser-
wacjach w SEM zniszczonych probek SKL 2
zaobserwowano peknigcia pierwszej warstwy
(ang. First Ply Failure, FPF), co trudno byto za-
obserwowac w przypadku probek z grupy SKL
1 (ryc. 5, 6). Dodatkowo na ryc. 7. widoczny
jest pecherz powietrza. Jest to jeden w wielu
mozliwych artefaktow powstalych na etapie
wykonywania probek.

;-‘f,: = il
= D5.1 x100
Ryc. 6. Przetom probki z grupy SKL 2, SEM, pow.

x100. Widoczny stan FPF oraz peknigcie miedzywar-
stwowe.

1 mm

Dyskusja

Trwatos¢ FRC w duzym stopniu zalezy
od struktury warstwy granicznej kompozyt-
-wzmocnienie 1 defektow wystepujacych na
granicy faz. Po przylozeniu zewngtrznego ob-
cigzenia defekty te moga stanowi¢ zrodto mi-
kropgknie¢, a to z kolei moze doprowadzic¢
do przedwczesnego uszkodzenia FRC podczas
uzytkowania w warunkach panujacych w jamie
ustnej.3*? Jedli adhezja kompozytu do wio-
kien jest bliska jej kohezji, to rozwijajace si¢
peknigcie matrycy nie dociera do granicy faz.
Jesli za$ adhezja jest mniejsza, to mikropeknig-
cia rozwijaja si¢ wzdhuz najstabszych stref, t;.
wzdhuz granicy faz. Zjawisko to zaobserwowa-
no w obecnych badaniach wlasnych. Uzyskane
wyniki sg podobne do analiz prowadzonych
przez Abdulmajeed i wsp.'> oraz Behr i wsp.1©
Oceniajac wytrzymatos¢ kompozytow z jed-
nokierunkowo utozonymi witdknami stosuje
si¢ dwa warunki wytrzymatosciowe: warunek
wyciggania wtokien i warunek pegkania wio-
kien. Pierwszy z nich ma miejsce, gdy dlugos¢
wiokna jest mniejsza od dtugosci krytyczne;j.
W tym przypadku napr¢zenie maksymalne jest
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zbyt mate, by nastgpito peknigcie wiokna. Gdy
dtugos¢ wiokna jest wieksza od dtugosci kry-
tycznej zostaje przekroczony warunek pekania
wlokien.16-18

Kompozyty FRP podatne s3 na procesy
degradacji, ktore na ogo6t powoduja nieko-
rzystne zmiany wlasciwo$ci mechanicznych.
Degradacja kompozytow nazywa si¢ czgscio-
wy rozklad polimeru na fragmenty o duzych,
ale mniejszych od wyjsciowego polimeru ma-
sach czasteczkowych. Degradacja mechanicz-
na kompozytow wzmacnianych witoknami
sztucznymi zachodzi najczesciej pod wplywem
zmiennych w czasie obcigzen 1 wigze si¢ ona
ze zmianami struktury materiatu o zasiggu lo-
kalnym badz dotyczy catego uzupetienia pro-
tetycznego. Zazwyczaj tego typu uszkodzenia
w kompozytach wzmacnianych widknami sa
trudne, a niejednokrotnie niemozliwe do wy-
krycia w badaniu klinicznym, z uwagi na ich
powstawanie po stronie przeciwnej (zazwy-
czaj niewidocznej) do powierzchni obcigzanej
lub wewnatrz struktury.'8-23 Liczni badacze zaj-
mujacy si¢ badaniami strukturalnymi FRC wy-
r6zniaja charakterystyczne dla nich, najcze¢sciej
wystepujace po sobie etapy: pekanie osnowy
kompozytowej, peknigcia na granicy witdkno-
-osnowa (tzw. debonding) delaminacje zwigza-
ne z p¢kaniem adhezyjnym oraz pgkanie wto-
kien, ktore czesto prowadza do catkowitego
zniszczenia probek.2!-24 Potwierdzajg to row-
niez badania wtasne prezentowane w tej pracy.

Wyznaczenie obcigzenia niszczgcego kom-
pozyt wzmocniony widknami dtugimi wymaga
rozpatrzenia réznych, powigzanych wzajem-
nie mechanizmé6w niszczenia. Przyjmowane
jest przez niektorych badaczy zatozenie, ze
zniszczenie wielowarstwowego laminatu ja-
kim jest kompozyt wzmocniony dwoma poje-
dynczymi pasmami wtokien jest rOwnoznacz-
ne ze zniszczeniem pierwszej warstwy (ang.
First Ply Failure, FPF). Uszkodzenie pierwszej
warstwy nie oznacza od razu wyczerpania no-
snosci FRC. Dodatkowo, z klinicznego punktu

widzenia osiggniecie stanu FPF oznacza, iz
w materiale pojawily si¢ pekniecia otwarte wy-
chodzace na powierzchni¢ uzupetienia. W wa-
runkach jamy ustnej znacznie utatwia to wni-
kanie $liny, bakterii i resztek pokarmowych do
obszaru warstw nos$nych, gdzie znajduja si¢
wysokowytrzymate, ale malo odporne na ko-
rozje wiokna szklane.?>-26

W kompozytach wzmacnianych witéknem
szklanym, stan FPF wystepuje stosunkowo
wczesnie, nawet przy odksztalceniach kilka-
krotnie nizszych od odksztatcenia niszczacego.
Prawdopodobnie mozna uznac to za przyczyne
uzyskanych w badaniu niewielkich r6znic po-
migdzy SKL 11SKL 2, szczegdlnie w przypad-
ku dwoch parametrow wytrzymatosciowych:
strzatki ugigcia i modutu Younga. Co interesu-
jace, probki SKL 2, pomimo iz posiadaly dwu-
krotnie wigkszg zawarto$¢ wiokien szklanych
osiaggnely nizsze wartosci maksymalnej sity
zginajacej oraz wytrzymato$ci na zginanie niz
probki SKL 1. Fakt ten mozna wytlumaczy¢
prawdopodobnie zbyt cienkg warstwa kompo-
zytu umieszczong pomiedzy pasmami wiokien,
wynoszaca 0,5 mm grubosci.

Warto zaznaczy¢, iz metody przygotowa-
nia probek byly zblizone do tych, jakie pa-
nujg w warunkach gabinetu stomatologiczne-
go oraz laboratorium technik dentystycznych.
Zastosowana w badaniach wilasnych metoda
rgczna, zwana inaczej kontaktowa ma wiele
zalet. Nie wymaga stosowania skomplikowa-
nych form oraz oprzyrzadowania oraz jest do$¢
prosta w wykonaniu. Do wad tej metody nale-
zy czasochtonnos¢, pracochtonno$é oraz brak
mozliwosci pelnej kontroli jakosci wytwarzanej
pracy na etapie jej wykonywania. Bardzo cze-
sto podczas przeprowadzania mikroskopowych
badan strukturalnych okazuje si¢, ze wyroby ta-
kie maja wady w postaci pustek, zatrzymanych
pecherzy powietrza czy uszkodzonych wio-
kien.!3:15:26 W badaniach wlasnych najczesciej
obserwowano zatrzymane pgcherze powietrza,
ktore pogarszaly parametry wytrzymatosciowe
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probek. Nalezy zaznaczy¢, iz artefakty odnoto-
wano jedynie w niewielkim odsetku obserwo-
wanych prébek.

Podsumowujac, duza wytrzymato$¢ na gra-
nicy wiokno-osnowa jest nieodzownym wa-
runkiem otrzymania odpowiednich parame-
trow wytrzymalosciowych uzupelnien prote-
tycznych. Tylko bowiem wéwczas jest moz-
liwe przejmowanie przez elastyczng osnowe
oraz wytrzymate wtokna, obcigzen powstaja-
cych podczas sit generowanych przez migsnie
w uktadzie stomatognatycznym. Autorzy pracy
oraz wielu badaczy potwierdzaja, iz uzyskanie
perfekcyjnego potaczenia wiokien z kompo-
zytowa osnowg jest niezmiernie trudne i wcigz
wymaga dalszych analiz.4-%-14.15.24-27

Whioski

1. W probkach wzmocnionych pojedynczym
pasmem wtokien szklanych najczesciej wy-
stepowato pekniecie warstwy granicznej,
jednak nie pogarszalo to uzyskanych wyni-
kéw parametrow wytrzymatosciowych.

2. W probkach wzmocnionych dwoma poje-
dynczymi pasmami wiokien szklanych naj-
czgsciej] obserwowano tzw. zniszczenie
pierwszej warstwy, co moze umozliwiaé
wnikanie §liny, bakterii oraz resztek pokar-
mowych do wnetrza uzupetnienia protetycz-
nego.

3. Najczestszg wadg strukturalng probek bytly
zatrzymane pg¢cherze powietrza powstate na
etapie wykonywania probek, pogarszajac po-
taczenie wtokien z osnowa.
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