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1. WSTEP 1 PRZEGLAD PISMIENNICTWA

Ceramika dentystyczna stosowana do wykonania konstrukcji protetycznych jest
materiatem posrednim pomiedzy porcelang uzytkowa a szktem (9). Pomimo, Ze byla znana
juz w VII wieku (Chiny), to proces jej produkcji zostat odkryty dopiero na poczatku XVIII
wieku, a pod jego koniec powstaty pierwsze zgby ceramiczne (15). Pot wieku p6zniej Land
opisat technike napalania ceramiki na foli¢ platynowa, a korony wykonane w tej technologii
sg znane w literaturze jako tzw. ,korony jacketowe” (ang. jacket crown) (15, 16, 48). Jednak
uzupelnienia protetyczne tego typu pomimo zadawalajagcego efektu estetycznego nie
posiadaty odpowiedniej wytrzymatosci mechanicznej co powodowato, ze bardzo czesto
pekaly pod wptywem obcigzen okluzyjnych (16). Problem ten rozwigzali w roku 1956
Donowan 1 Prince, ktérzy opracowali technologi¢ napalania ceramiki na podbudowe
metalowg (16, 73). Protezy stale wykonane tg technika charakteryzuja si¢ dobra odpornoscia
mechaniczng, jednak nie zawsze zadawalajaca estetykya. Prace badawcze prowadzone nad
wyeliminowaniem tej niedogodnosci doprowadzity do wprowadzenia na rynek w drugiej
potowie ubiegtego wieku (Mc Lean — 1956, Mc Cullach 1 Grossman — 1968) uzupehien
jednolicie ceramicznych (16, 66), a kilkanascie lat pozniej rowniez ceramicznych zamkow
ortodontycznych (10). Konstrukcje protetyczne tego typu charakteryzuja si¢ dobra estetyka
oraz biozgodnos$cig (14, 46, 47) jednak wysokie koszty ich wykonania powoduja, ze to
wlasnie uzupeklnienia ceramiczno — metalowe zajmuja nadal dominujaca pozycje w
wykonawstwie protez stalych (58, 60, 61).

Potaczenie pomiedzy ceramika dentystyczng a podbudowa metalowa jest mozliwe
dzigki obecnosci warstwy tlenkow wytworzonej na powierzchni stopu metalu w procesie
oksydacji, mikroretencyjnych zaglebieniach bedacych wynikiem obrobki strumieniowo —

sciernej oraz odpowiednio dobranych wspdiczynnikach rozszerzalnosci cieplnej (WRC) obu



materialow (57, 58, 72). Zdarzaja si¢ jednak przypadki, ze pomimo spelnienia powyzszych
warunkoéw dochodzi do odpryskéw olicowania ceramicznego, ktére w opinii wielu autoréw
stanowi od 3% do 8% uszkodzen tego typu protez statych (7, 23, 32, 36, 58, 60, 64).

Wydaje si¢ wiec, ze z poznawczego punktu widzenia istotnym byloby sprawdzenie czy
proces wygrzewania masy oslaniajgcej oraz sposob jej chtodzenia posiada wplyw na charakter
polaczenia strukturalnego pomiedzy ceramikg dentystyczng a podbudowa metalowa.

Jakos$¢ polaczenia ceramiki dentystycznej z podbudowa metalowa jest bezposrednio
uzalezniona od takich czynnikow jak zaglebienia mikroretencyjne, wiasciwie dobrane
wspotczynniki rozszerzalnosci cieplnej obu materiatdéw oraz warstwa tlenkow wytworzona na
powierzchni stopu w procesie jego oksydacji (13, 15, 22, 43, 46, 58) . Jednak jak sugeruja
niektorzy autorzy (21, 24, 34, 35, 37, 42, 44, 45, 46, 57, 74, 75) obok tych zasadniczych
czynnikow na trwalo$¢ polaczenia moze mie¢ rowniez wpltyw niewlasciwa obrobka
mechaniczna podbudowy metalicznej, ktora prowadzi do tzw. ,,gazowania” metalu podczas
wypalania ceramiki, nieodpowiednio dobrana masa ostaniajgca dla okreslonego rodzaju stopu
oraz niewlasciwy proces jej zarabiania i wygrzewania oraz przegrzanie stopu podczas jego
topienia.

Masy ostaniajace (ogniotrwale) stosowane w technice dentystycznej stuza do
wykonania form odlewowych — na ktorych modeluje si¢ protezy szkieletowe, podbudowy
protez statych i wzorce konstrukcji ttoczonych z ceramiki - modeli zgbow filarowych
stuzacych do wykonawstwa licowek i wkladéw ceramicznych oraz unieruchomienia
elementoéw metalowych protez przed procesem ich lutowania (21, 22, 43, 46, 71). Ze wzgledu
na temperatur¢ topnienia stopdw metali masy ostaniajace dzielg si¢ na: masy do stopoéw
tatwotopliwych (< 150° C), $redniotopliwych (700 - 1200° C) oraz wysokotopliwych (1400 -
1800° C). Masa ogniotrwala uzywang do odlewania stopow tatwo topliwych jest

autoklawowany pétwodny siarczan wapnia (46), natomiast w przypadku dwoch pozostatych



grup w ich sktad wchodza materialy ogniotrwate, spajajace i modyfikujace. Zwigzkami
odpowiedzialnymi za rozszerzalno$¢ termiczng w zalezno$ci od rodzaju masy s3: kwarc,
trydymit, krystobalit lub ich mieszaniny w odpowiednio dobranych przez producentéow
proporcjach. Natomiast materiatem spajajacym w przypadku mas ostaniajacych dla stopoéw
sredniotopliwych jest autoklawowany poélwodny siarczan wapnia, a wysokotopliwych
krzemiany lub fosforany. Zdaniem wielu autorow (5, 11, 17, 52, 62, 63, 67, 77) masy
ogniotrwate obok takich wiasciwosci jak: obojetno$¢ chemiczna, drobnoziarnisto$¢, ekspansja
termiczna kompensujaca skurcz stopu podczas chtodzenia, powinny réwniez nie ulegad
dezintegracji w temperaturze topnienia metalu oraz posiada¢ wysoka odporno$¢ mechaniczng.
Zadawalajaca wytrzymato$¢ mechaniczna zwtaszcza w wysokich temperaturach jest cecha
niezwykle pozadana, poniewaz uniemozliwia uszkodzenie formy odlewowej przez
wptywajacy do niej pod duzym ci$nieniem stop metalu. Z dostgpnych w literaturze doniesien
(18, 50) wynika, ze aby nie doszto do uszkodzenia formy odlewniczej przez stopiony metal,
uzyta masa oslaniajagca powinna posiada¢ wytrzymato$¢ na $ciskanie w zakresie 1,8 — 2,0
MPa. Wigkszo$¢ autorow (29, 38, 53, 55) jest zgodna, ze na odporno$¢ mechaniczng mas
ostaniajacych posiadaja wpltyw takie czynniki jak rodzaj materiatu spajajacego, sposob
zarabiania oraz wigzania, a takze temperatura wygrzewania formy odlewnicze;j.

Masy ostaniajagce konfekcjonowane sg w postaci proszku, ktéry zarabia si¢ woda lub
specjalnie do tego celu przeznaczonym ptynem. Proces zarabiania polega na doktadnym
zmieszaniu obu sktadnikéw w $cisle okreslonych przez producenta proporcjach i moze by¢
wykonywany r¢cznie lub maszynowo przy uzyciu mieszadta prézniowego. Juszezyk 1 wsp.
(33, 34, 35) oceniali wplyw sposobu zarabiania fosforanowych mas ostaniajacych (Croform
WB, RemaExakt, Levotherm, Rematitan) na ich wytrzymato$¢ mechaniczng. Omawiane masy
badano bezposrednio po zwigzaniu (w temperaturze pokojowej) oraz po procesie

wygrzewania w temperaturze 900° C. Na podstawie wykonanych badan wytrzymatosciowych



Autorzy doszli do wniosku, ze zarabianie r¢czne prowadzi do powstania w analizowanych
probkach duzej ilo$ci porowato$ci, w porownaniu z mieszaniem préozniowym, ktére pozwala
na uzyskanie masy homogennej z niewielkg ilosciag poréw. Ponadto Autorzy zasugerowali, ze
mechaniczne zarabianie masy ogniotrwalej w urzadzeniu prézniowym, skutkuje
zwigkszeniem wytrzymato$ci mechanicznej materialu, mniejszym prawdopodobienstwem
uszkodzenia formy odlewowej. Do podobnych wnioskow na podstawie niezaleznie
przeprowadzonych badan doszli rowniez Tourah i wsp. (76), Hero i Waarli (28), Abu Hassan
i wsp. (1), Scrabech i wsp. (67), Johnson i Winstanley (30) oraz Bedi i wsp. (35).

Chew 1 wsp. (12) badali wptyw temperatury wygrzewania na $rednicowe napigcie
Sciskajace (DTS - ang. Diametral Tensile Strength). Autorzy poddali ocenie trzy rodzaje mas
ostaniajacych, z ktorych Novocast stuzy do odlewania stopoéw S$redniotopliwych i zawiera
czynnik spajajacy, ktorym jest autoklawowany potwodny siarczan wapnia. Natomiast
Cerafina 1 Ceramigold s3a materiatami na bazie fosforanéw 1 stuzag do odlewow
wykonywanych ze stopow wysokotopliwych. Wyniki badan wykazaty, ze w przypadku masy
ostaniajacej na bazie gipsu (dla stopow S$redniotopliwych) nie nastgpit znaczacy wzrost
wytrzymalosci pod wplywem zmiany temperatury od pokojowej do 700° C (tzw.
wytrzymato$¢ wysokotemperaturowa), natomiast w przypadku mas fosforanowych doszto do
znaczacego statystycznie wzrostu warto§ci DTS w zakresie temperatur od pokojowej do
872°C. Jak juz wspomniano na wstegpie w sktad mas ostaniajacych do odlewow
sredniotopliwych, obok materiatlow ogniotrwatych i spajajacych, wchodza rowniez substancje
modyfikujace, ktore pochlaniajg tlen z okolicy odlewanego stopu (grafit, wegiel) lub
zapobiegaja skurczowi masy podczas jej wygrzewania (kwas borowy, chlorek sodu), (46).
Przeprowadzone przez Earnshaw (18) badanie wytrzymalos$ci na $ciskanie dziesigciu mas
ostaniajacych dla stopow sredniotopliwych (spajanych gipsem) wykazato, ze najwigkszy

spadek wytrzymato$ci miat miejsce wowczas, gdy masa zawierata w swym sktadzie chlorek



sodu. Natomiast w przypadku mas w ktérych czynnikiem modyfikujagcym byl kwas borny
zamiast chlorku sodu, nastapit wzrost wytrzymatosci w zakresie od 40% do 55%. Powyzsza
zalezno$¢  potwierdzity réwniez wyniki badan Morey 1 Easnshaw  (50).
Wpltyw wzrostu temperatury na wytrzymalos¢ mechaniczng wybranej grupy mas
fosforanowych dla stopéw wysokotopliwych (Hi-Temp, Ceramigold, Auroplus, DVP, X-20,
Biosinit-Supra) badali Luk i Darvell (41), ktorzy stwierdzili zmniejszenie wytrzymalosci
mechanicznej wybranych mas fosforanowych ze wzrostem temperatury. Zdaniem Traini i
wsp. (78) na obnizenie wytrzymalosci mas ostaniajagcych na bazie fosforanow w trakcie
procesu odlewniczego bezposredni wpltyw wywiera zbyt wysoka temperatura stopionego
metalu, a wiec przegrzanie stopu podczas procesu topienia.
Masy ostaniajgce na bazie fosforanow sa produkowane w dwoch wersjach dla szybkiego
oraz standardowego (klasycznego) sposobu wygrzewania. Pierwsza z nich polega na tym, ze
form¢ odlewnicza bezposrednio po zwigzaniu materiatu (15 minut) umieszcza si¢ w
rozgrzanym piecu na okoto 45 — 60 minut - w zaleznosci od zalecen producenta - natomiast w
metodzie klasycznej wstepnie wygrzang form¢ umieszcza si¢ w zimnym piecu 1 stopniowo
podwyzsza temperature, a proces jej wygrzewania trwa $rednio okolo trzech godzin. Hasti i
Patill (26) oceniali wplyw obu rodzajow mas ostaniajacych na szczelno$¢ brzezng oraz
chropowato$¢ koron wykonanych ze stopu chromowo — niklowego Wiralloy. Koncowa
temperatura wygrzewania formy odlewowej dla obu mas ogniotrwalych (Bellavest T,
Formula I) wynosita 950° C. Na podstawie analizy wykonanej za pomoca elektronowego
mikroskopu skaningowego autorzy doszli do wniosku, ze nie wystgpuja istotne rdznice
pomigdzy obu ocenianymi materiatami, zarowno w przypadku szczelno$ci brzeznej jak i
chropowato$ci powierzchni wykonanych koron. Ponadto stwierdzili, ze stosowanie techniki
szybkiego wygrzewania pozwala na znaczng oszczedno$¢ czasu pracy technika

dentystycznego bez wplywu na jako$¢ odlewow. Odmienne obserwacje poczynili Padapolous



i Axelton (54), ktorzy stwierdzili, ze szybki wzrost temperatury wygrzewania formy
odlewniczej skutkuje wigksza nieszczelno$cig brzezng wykonanych w tej technologii protez
statych. Blackman (8) ocenial zmiany wymiaréw oraz szorstko§¢ powierzchni koron
odlewanych ze stopu zlota przy uzyciu mas fosforanowych w technologii szybkiego
wygrzewania. Na podstawie wykonanych badan Autor sugerowat, ze szybkie wygrzewanie
powoduje nieznaczny wzrost szorstkosci powierzchni analizowanego stopu oraz zapewnia
akceptowalng klinicznie szczelno$¢ brzezng, jednak gwattowny wzrost temperatury w wielu
przypadkach prowadzi do uszkodzenia formy odlewnicze;.

W odrdznieniu od mas ostaniajacych dla stopéw metali szlachetnych i nieszlachetnych,
w odlewnictwie tytanu wykorzystuje si¢ specjalne rodzaje materiatdéw ogniotrwatych (5, 17,
29, 46, 59). Tytan wykazuje bardzo duze powinowactwo do azotu, wodoru, tlenu i krzemu,
dlatego do wykonania form odlewowych uzywa si¢ mas oslaniajacych z malg zawartoscia
kwarcu, na rzecz tlenkow magnezu, glinu, itru i cyrkonu, a wigc pierwiastkow, ktore
charakteryzuja si¢ mala zdolnoscia do wchodzenia w reakcje chemiczne z omawianym
metalem (46, 59). Na rynku dostepne sg rozne rodzaje mas ostaniajacych przeznaczonych do
odlewnictwa tytanu i jego stopow, ktoére w zaleznosci od producenta posiadaja zréznicowang
zawarto$¢ tlenkéw magnezu, glinu, itru, cyrkonu oraz krzemu. Yu i wsp. (81) oceniali wptyw
trzech rodzajow mas ogniotrwatych na mikrostrukture, sktad chemiczny oraz mikrotwardos¢
odlewow tytanowych. Na podstawie wykonanej przy uzyciu skaningowego mikroskopu
elektronowego analizy wykazali, ze grubo$¢ reaktywnej warstwy tlenkéw na powierzchni
probek wynosita w przypadku odlewoéw wykonanych z uzyciem masy zawierajacej w swym
sktadzie przewage dwutlenku krzemu - 80 um, masy o zwigkszonej zawartosci trojtlenku
glinu — 50 pm oraz masy o przewazajacym udziale procentowym dwutlenku magnezu — 14
pm. Na podstawie przeprowadzonych badan mikroanalizy rentgenowskiej, oceny sktadu

chemicznego powierzchni probek oraz ich mikrotwardo$ci autorzy doszli do wniosku, ze
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najkorzystniejsza dla tytanu i jego stopoOw jest masa oslaniajaca, ktéra w swym skladzie
posiada duzg zawarto$¢ tlenku magnezu. Ferreira i wsp. (20) uwazajg natomiast, ze
skutecznym sposobem minimalizowania reaktywnej warstwy tlenkow oraz podniesienia
jakosci odlewow z tytanu jest wstepne pokrycie woskowych konstrukcji protez cienka
warstwa masy ostaniajacej na bazie dwutlenku cyrkonu i tréjtlenku itru, przed ostatecznym
wypehieniem formy odlewniczej wlasciwag masg ogniotrwalg.
Podobne obserwacje co Yu i wsp., poczynili rowniez Nogueira i wsp. (51) analizujac
wplyw techniki konwencjonalnego (masy Rematitan Plus i Rematitan Ultra) i szybkiego
cyklu (masa Trinell) wygrzewania formy odlewniczej na jako$¢ mikrostruktury, szorstkosci i
porowato$¢ powierzchni oraz szczelno$¢ brzezng wykonanych odlewoéw tytanowych. Na
podstawie przeprowadzonych badan Autorzy doszli do wniosku, ze krotki cykl wygrzewania
formy odlewowej daje akceptowany klinicznie odlew tytanowy. Natomiast Ferreira i wsp.
(19) oceniajac skurcz termiczny odlewow tytanowych w zaleznosci od zastosowanego do
wykonania formy odlewniczej rodzaju masy oslaniajacej nie stwierdzili istotnych réznic
pomiedzy masg przeznaczong do odlewania tytanu (Rematitan Plus), a materialem na bazie
fosforanow (Castorit Super C), stosowanym w odlewnictwie stopéw chromowo -
kobaltowych. Zdaniem autoréw oba rodzaje mas ogniotrwatych wykazuja wystarczajaca
rozszerzalno§¢ termiczng, ktéra w sposdb zadawalajacy rekompensuje skurcz odlewu
tytanowego. Jednak w omawianym przypadku ocenie podlegat tylko jeden parametr, ktory
posiada z pewnoscig duze znaczenie jesli chodzi o dokladno$¢ dopasowania i szczelno$¢
brzezng uzupetnienia protetycznego, natomiast roéwnie istotne wydaja si¢ by¢ takie cechy jak
pozadane wlasciwosci mechaniczne wlasciwa mikrostruktura powierzchni  oraz
mikrotwardo$¢ uzyskanego odlewu. Wptyw réznych pod wzgledem sktadu chemicznego mas
oslaniajgcych na wilasciwosci mechaniczne, szorstko§¢ powierzchni, mikrotwardo$¢ oraz

mikrostrukturg tytanu badali Siliveira i wsp. (68). Na podstawie wykonanych badan przy
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uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego autorzy stwierdzili istotnie wyzsza ilo$¢
porowato$ci w strukturze tytanu, ktérego odlewy byly wykonane z uzyciem masy
ogniotrwatej na bazie fosforanéw (Castorit Super C), w poréwnaniu do probek odlanych w
materiale przeznaczonym wylacznie do odlewania tytanu (Rematitan Plus).
Zdaniem Low i Mori (40) dobor masy ostaniajacej o wtasciwie dobranym wspotczynniku
rozszerzalno$ci termicznej wzgledem tytanu i jego stopdéw posiada kluczowe znaczenie dla
uzyskania dobrej jakos$ci 1 szczelno$ci brzeznej konstrukcji protetycznych wykonanych z tego
metalu. Do podobnych wnioskow doszli réwniez Soo i wsp. (70), ktorzy badali wpltyw
siedmiu rodzajéw mas ostaniajacych na dopasowanie suprastruktow implantéw. Ponadto
Autorzy- Low i Mori uwazaja, ze w odlewnictwie tytanu nalezy wylacznie stosowa¢ masy
przypisane przez producentéw do $cisle okreslonego rodzaju stopu, bowiem jak wykazaty
przeprowadzone badania juz niewielka réznica w dopasowaniu suprastruktury, rzedu 16 pm,
wywoluje zwickszone obcigzenie implantow, co moze by¢ przyczyna poéznych niepowodzen

w leczeniu implanto — protetycznym.

Jak wspomniano na wstepie masy ostaniajace sg roOwniez uzywane do wykonawstwa
protez statych z ceramiki dwukrzemowo — litowej (licowki, wktady, naklady, korony, mosty)
w technice ttoczenia oraz odlewania ceramiki szklanej na bazie fluoroaminy czterokrzemowe;j
(licowki, korony). Johnson i wsp. (31) badali wplyw mas ostaniajacych na szorstkos$¢
powierzchni ceramik szklanych LG112 1 SG3. Autorzy poddali ocenie dwie grupy mas
ogniotrwatych, z ktorych pierwsza stanowily materialy na bazie autoklawowanego
potwodnego siarczanu wapnia (Whip-Mix Cristobalit i Degussa California), a druga na bazie
fosforanéw (Fujivest Super i TechCeram Glass). Przeprowadzona mikroanaliza rentgenowska
wykazala, ze w przypadku ceramiki SG3 najbardziej gtadka powierzchni¢ wykazywaly probki
zatopione w masach ogniotrwalych na bazie gipsu, natomiast w przypadku materiatu LG112

rodzaj zastosowanej masy ostaniajacej nie posiadal wplywu na szorstko$¢ powierzchni
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ocenianych odlewéw. Ponadto Autorzy zwrocili uwage na fakt, ze zastosowanie w
odlewnictwie ceramiki szklanej mas ostaniajagcych na bazie autoklawowanego potwodnego
siarczanu wapnia umozliwia zdecydowanie tatwiejsze uwolnienie z formy odlewniczej bardzo
delikatnych konstrukcji protetycznych, jakimi sg protezy stale wykonane z tego rodzaju
porcelany, w poréwnaniu do mas na bazie fosforanow, ktore cechuje duza twardos¢.

Niewiele jest w pismiennictwie doniesien na temat wptywu sposobow przegrzewania i
chlodzenia mas ostaniajacych na wytrzymato$¢, mikrotwardos¢ oraz sity potaczenia
materialdw ceramicznych z strukturami metalowymi. Sktonito to autora rozprawy do podjecia

badan, ktore pozwolityby na udzielenie odpowiedzi na powyzsze pytania.
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2. CEL PRACY

Celem przeprowadzonych badan jest okre$lenie wpltywu ro6znych sposobow

wygrzewania i chtodzenia masy ostaniajacej na:

1. Wytrzymato$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej VITA VMK Master z podbudowa
metalowg wykonang ze stopu dentystycznego Starbond Ni.

2. Mikrotwardo$¢ dentystycznego stopu chromowo-niklowego Starbond Ni.

3. Charakter potaczenia strukturalnego ceramiki dentystycznej VITA VMK Master

z podbudowg metalowa wykonang ze stopu dentystycznego Starbond Ni.

14



3. BADANIA LABORATORYJNE — MATERIAL I METODY

3.1. BADANIE WYTRZYMALOSCIOWE — TEST NA SCINANIE

Do badan wytrzymato$ciowych sity potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem
chromowo — niklowym wykonano probki w ksztalcie prostokata o wymiarach 15 x 30 x 0,6
mm. W tym celu z tworzywa spalajacego si¢ bez pozostatosci Adapta (Erkodent, Niemcy)
wycigto za pomocg skalpela prostokaty o podanych powyzej wymiarach, ktore zatapiano w
masie ostaniajacej bez zawartos$ci grafitu Bellavest T (Bego, Niemcy), a nastepnie odlewano
ze stopu chromowo — niklowego Strabond Ni (S&S Scheftner, Niemcy) w urzadzeniu
prézniowo — cisnieniowym Nautilus (Bego, Niemcy) zgodnie z og6lnie przyj¢tymi w technice
dentystycznej zasadami.
Proces wygrzewania oraz chtodzenia formy odlewniczej w przypadku grupy kontrolne;
(K) przeprowadzano zgodnie z zaleceniami producenta masy oslaniajacej to jest: po 30
minutach od zalania pier$cien umieszczano w zimnym piecu, a nastepnie podgrzewano forme¢
do temperatury 250° C (przyrost temperatury 5° C/min.) i1 przetrzymywano w tej
temperaturze przez 30 minut. W kolejnym etapie podgrzewano pierscien odlewniczy do
temperatury koncowej 950° C (przyrost temperatury 5° C/min.) 1 wygrzewano go przez 30
minut. Po odlaniu pier§cien wyjmowano z pieca 1 pozostawiano do ostygnigcia w
temperaturze pokojowej na wolnym powietrzu. W przypadku grup eksperymentalnych E-1s i
E-1w wygrzewanie formy odlewniczej przebiegalo zgodnie z zaleceniami producenta,
natomiast proces studzenia byl skrocony poprzez umieszczenie form w wodzie o temperaturze
pokojowej (18° C — grupa E-1s) lub wydtuzony poprzez chlodzenie w piecu, do momentu
catkowitego wystygniecia. W grupach E-2s 1 E-2w wygrzewanie form odlewniczych polegato

na ich niedogrzaniu poprzez ustawienie temperatury koncowej na poziomie 880° C, natomiast
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studzenie przebiegalo analogicznie jak w przypadku grup E-1s i E-1w. W grupach E-3s i E-
3w wygrzewanie form miato miejsce w temperaturze 1050° C, czyli polegalo na ich
przegrzaniu, a proces studzenia przebiegat wedhug schematu identycznego jak w pozostatych
grupach eksperymentalnych.

Odlane prébki poddawano obrébcee strumieniowo — $ciernej przy pomocy tlenku
glinu Cobra (Renfert, Niemcy) o $rednicy ziarna 110um pod cisnieniem 3,0 bar. Ewentualne
nierdwnos$ci opracowywano frezami z weglikéw spiekanych.

Na tak przygotowane ptytki metalowe napalano ceramike VMK Master (Vita, Niemcy) o

w ksztalcie krazkow o $rednicy 3,0 mm i wysoko$ci 2,5 mm, w piecu EP 600 Combi (Ivoclar
— Vivadent, Lichtenstein) stosujac nastgpujace cykle:
- oksydacja w temperaturze 700° C bez prézni
- opaker pierwsza warstwa 970° C z proznia
- opaker druga warstwa 970° C z proéznia
- masa z¢binowa 940°C z proznia
- masa szkliwna 900° C bez prozni

W celu uzyskania jednakowych wymiaréw ceramicznych krazkow mase porcelanowa
formowano przy pomocy specjalnego dozownika (Ryc. 1). Wspotczynniki rozszerzalnosci

cieplnej ceramiki byt 0 0,5 x 10°K™" nizszy od stopu metalu.

Ryc. 1. Formowanie ceramicznych krazkoéw
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Ryc. 2. Probki przygotowane do badan wytrzymatosciowych

Lacznie przygotowano 70 probek (Ryc. 2), po dziesi¢¢ dla kazdej grupy badawczej,
ktore przed wykonaniem testu na S$cinanie przechowywano w wodzie destylowanej

o temperaturze 37° C przez okres 24 godzin. Doktadny podzial na grupy badawcze

przedstawia tabela 1.

Tabela 1. Grupy badawcze poddane testowi na $cinanie
wygrzewania oraz sposobu chtodzenia masy ostaniajace;j

w zaleznosci od sposobu

Symbol Sposob wygrzewania formy Sposob chtodzenia formy
grupy odlewniczej odlewniczej
grupa kontrolna
K | zgodny z zaleceniami producenta | zgodny z zaleceniami producenta
grupy eksperymentalne

E-1s zgodny z zaleceniami producenta szybki

E-1w zgodny z zaleceniami producenta przedtuzony

E-2s niedogrzanie szybki

E-2w niedogrzanie przedluzony

E-3s przegrzanie szybki

E-3w przegrzanie przedtuzony

Badanie sity polaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym

wykonano przy pomocy urzadzenia Hounsfield H5 KS (Tinius Olsen, Wielka Brytania),

stosujac glowice o sile S000N oraz szybko$¢ jej przemieszczania zgodnie ze specyfikacja ISO
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2,0 mm/min. W celu uniknigcia niedoktadnosci wynikajacych z ewentualnych réznic w
$rednicy ceramicznych kragzkow mierzono je przed kazdym badaniem z doktadnos$cia do 0,01
mm przy pomocy suwmiarki elektronicznej Digimatic Caliper (Mitutuyo Ltd, Wielka
Brytania), a odczytane warto$ci wprowadzano do komputera wspotpracujacego z maszyna

testujaca.
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3.2. BADANIE MIKROTWARDOSCI

Do badania mikrotwardos$ci uzyto prébek wykonanych w sposob analogiczny jak do
badan wytrzymatosciowych, zgodnie z procedurg opisang w rozdziale 3.1. Dla kazdej grupy
badawczej wykonano po dziesig¢¢ probek. Badanie wykonywano bezposrednio po wykonaniu
probek w punkcie centralnym oraz w pieciu punktach oddalonych o 12,0 mm od ich brzegu.
Do badania mikrotwardosci metodg Vickersa wykorzystano mikrotwardo$ciomierz firmy

Durimet — 2 K (Leitz, Niemcy), stosujac obcigzenie HV 0,3 dla kazdej probki (Ryc.3).

Ryc. 3. Mikrotwardo$ciomierz Durimet — 2 K
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3.3. BADANIE METALOGRAFICZNE — MAKROSKOPOWE

Probki do oceny struktury potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo —
niklowym wykonano w formie koron protetycznych - na zab trzonowy pierwszy lewy
zuchwy. W tym celu z tworzywa spalajacego si¢ bez pozostatosci Adapta (Erkodent,
Niemcy) o grubosci 0,3 mm wymodelowano na modelu segmentowym wzorce siedmiu
podbudow ksztaltem przypominajacy oszlifowany zab filarowy z zachowaniem 1,5 mm
przestrzeni na ceramiczne olicowanie. Proces wykonawstwa laboratoryjnego koron przebiegat
zgodnie z postgpowaniem opisanym w rozdziale 3.1. z ta rdznica, ze przed napaleniem
ceramiki, podbudowe metalowa przecinano na dwie potowy, z ktorych jedna stuzyta do oceny

struktury potaczenia w badaniu makroskopowym, a druga mikroskopowym (ryc. 4 1 5).

Ryc. 4. Przecigta na dwie potowy podbudowa odlana ze stopu chromowo-niklowego
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Ryc. 5. Olicowana ceramika podbudowa metalowa

Badanie struktury potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym
wykonano przy uzyciu mikroskopu stereoskopowego SMZ 168 (Motic, Niemcy)

w powiekszeniu x 7,5 oraz x 20 (Ryc. 6).

Ryc. 6. Mikroskop stereoskopowy SMZ 168
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3.4. BADANIE METALOGRAFICZNE — MIKROSKOPOWE

Do badan metalograficznych mikroskopowych uzyto probek wykonanych w sposob
analogiczny jak do badan metalograficznych makroskopowych, zgodnie z procedurg opisang
w rozdziale 4.3.. Badania zostaly wykonane przy uzyciu mikroskopu metalograficznego
optycznego firmy: Carl Zeiss, model: AXIOIMAGER. M1m w powigkszeniu 50- 1000 x,
Niemcy (ryc. 7), oraz przy uzyciu mikroskopu metalograficznego optycznego firmy Carl

Zeiss, model: KL1500 LCD w powigkszeniach 50- 1000 x, Niemcy (ryc. 8)

Ryc. 8. Mikroskop metalograficzny optyczny KL1500 LCD
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3.5. ANALIZA STATYSTYCZNA

Uzyskane wyniki badan wytrzymatosciowych poddano analizie statystycznej, celem
ktorej bylo poréwnanie uzyskanych wartosci sity polaczenia ceramiki dentystycznej ze
stopem chromowo — niklowym w zaleznos$ci od zastosowanej obrobki cieplnej oraz sposobu
chlodzenia stopu.

W tym celu zastosowano nastgpujace testy istotnosci:

- do oszacowania zmiennych mierzalnych pod katem zgodno$ci z rozktadem normalnym
zastosowano test Shapiro — Wilka,

- potaczenie ceramika — stop metalu analizowano jednoczynnikowg analiza wariancji
ANOVA oraz post-hoc testem najmniejszej istotnej roznicy (NIR),

- wyniki wytrzymato$ci polaczenia ceramika — stop metalu pomigdzy grupa kontrolng
a grupami eksperymentalnymi porownywano testem ilorazu wariancji F — Fishera oraz testem
t-Studenta dla grup niezaleznych,

- wyniki wytrzymalo$ci polaczenia ceramika — stop metalu w obrebie dwoch podgrup
(szybkie i wolne studzenie) kazdej z trzech grup eksperymentalnych poréwnywano testem
ilorazu wariancji F — Fishera oraz testem t-Studenta dla grup niezaleznych,

- wyniki poréwnania mikrotwardo$ci pomiedzy grupami eksperymentalnymi i grupa
kontrolng, ze wzgledu na brak zgodno$ci z rozkladem normalnym analizowano przy uzyciu
testu Manna-Whitneya oraz

- porownanie podgrup eksperymentalnych pomigdzy soba, jednoczynnikowsq analizg wariancji
ANOVA i testem wielokrotnych poréwnan Tukeya-Kramera.

Wyniki przyjeto jako istotne statystycznie przy poziomie istotnosci p < 0,05. Analize

przeprowadzono przy pomocy programu Statistica PL v.10.0.
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4. WYNIKI BADAN

4.1. BADANIE WYTRZYMALOSCIOWE — TEST NA SCINANIE

W tabeli 2 przedstawiono statystyke opisowa uzyskanych wynikéw badan z
uwzglednieniem wartosci $redniej (Sr), odchylenia standardowego (SD), wspotczynnika
zmiennos$ci (CV%), warto$ci minimalnej (Min) 1 maksymalnej (Max) oraz mediany (Med).
Otrzymane wyniki przedstawiono rowniez graficznie na rycinie 9. Natomiast poréwnanie
uzyskanych wynikéw badan pomiedzy poszczegolnymi grupami przedstawiajg tabele 3 1 4.

Z prezentowanych w tabeli 2 wartosci liczbowych wynika, ze najwyzsze wartosci sity
potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo-niklowym uzyskano w grupie
kontrolnej (K), w ktorej probki byly wygrzewane oraz chlodzone zgodnie z zaleceniami
producenta. Uzyskane wyniki przewyzszaty od 21% do 47% warto$ci zarejestrowane dla grup
eksperymentalnych 1 réznity si¢ od nich w stopniu wysoce istotnym statystycznie (Tabela 3).
Natomiast w przypadku grup eksperymentalnych wyzsze warto$ci naprgzenia $cinajgcego
(MPa) zarejestrowano dla grup, w ktérych analizowane probki byty wolno chtodzone (E-1w,
E-2w, E-3w) w poréwnaniu do grup chtodzonych szybko (E-1s, E-2s, E-3s), natomiast istotne
roznice statystycznie dotycza tylko grup E-3w i E-3s (Tabela 4). Wielkos$ci charakteryzujace
odchylenie standardowe wskazuja, ze rozrzut warto$ci pomiarowych wokot wartosci
przecigtnej jest nieznaczny. WspoOtczynnik zmienno$ci, ktéry stanowi poroOwnywalng
pomiedzy analizowanymi probkami miar¢ rozproszenia wynikow badan, wskazuje na
umiarkowane rozproszenie danych wokot wartosci sredniej w grupach K, E-1s, E-3s 1 E-3w,

natomiast w pozostatych grupach eksperymentalnych ma znaczne rozproszenie.
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Ryc. 9. Wyniki analizy statystycznej wytrzymato$ci potaczenia, pomigdzy ceramika
dentystyczng a stopem chromowo-niklowym w zalezno$ci od sposobu wygrzewania i
chlodzenia masy ostaniajace;.

Tabela 2. Warto$ci naprgzenia S$cinajacego, odchylenia standardowego, wspotczynnika
zmienno§$ci, wartosci minimalne 1 maksymalne, mediana, potaczenia ceramiki dentystycznej
ze stopem chromowo-niklowym w zaleznos$ci od sposobu wygrzewania i chlodzenia masy
ostaniajace;.

Grupa Sr [MPa] SD CV [%] Min Max Med

K 24,10 2,56 10,64 19,66 27,85 24,67
E-1s 17,87 3,94 22,05 11,99 22,72 17,04
E-1w 19,10 1,45 7,58 16,62 20,96 19,21
E-2s 16,75 3,77 22,48 11,23 21,94 15,99
E-2w 18,85 3,93 20,83 12,77 24,77 18,44
E-3s 12,73 1,75 13,78 9,94 14,85 12,65
E-3w 15,62 2,92 18,67 11,59 20,02 16,41

Tabela 3. Poréwnanie wynikow badan pomiedzy grupa kontrolng a eksperymentalnymi

Grupy Test ilorazu Poziom istotnosci p testu F Test t Poziom istotnosci p
F wariancji
K vs E-1s 2,3628 0,2792 3,7442 0,0022
K vs E-1w 3,1361 0,1546 4,8020 0,0003
K vs E-2s 2,1571 0,3320 4,5589 0,0004
K vs E-2w 2,3457 0,2832 3,1650 0,0069
K vs E-3s 2,1348 0,3384 10,3468 <0,0001
K vs E-3w 1,2932 0,7431 6,1779 <0,0001

Tabela 4. Poréwnanie wynikdéw badan w obrebie grup eksperymentalnych

Grupy Test ilorazu Poziom istotnosci p testu F Test t Poziom istotnosci p
F wariancji
E-1s vs E-1w 7,410 0,017 -0,825 NS
E-2s vs E-2w 1,087 0,915 -1,089 NS
E-3s vs E-3w 2,761 0,204 -2,398 0,031

NS — rdznice nieistotne statystycznie
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4.2. BADANIE MIKROTWARDOSCI

Z przeprowadzonych badan wynika, ze najwyzsza $rednig twardoscig w skali Vickersa
charakteryzuja si¢ probki grupy kontrolnej — K (220,500 HV), a nastepnie grupy E-1s i E-1w
(prawidlowe wygrzewanie) zarowno szybko jak i wolno chtodzone, dla ktérych wartosci
mikrotwardo$ci wynosity odpowiednio 204,167 HV (E-1s)1210,167 HV (E-1w). Dla probek
grup E-2s, E-2w, E-3s i E-3w zarejestrowano nizsze warto$ci, co obrazuje tabela 5 oraz
rycina 10. Analiza warto$ci charakteryzujacych odchylenie standardowe nie wskazuje na
podwyzszony rozrzut warto$ci pomiarowych wokot wartosci $redniej, natomiast wielkosci
wspotczynnika zmiennosci (< 10%) $wiadcza o malym stopniu dyspersji danych
pomiarowych wokot wartosci Srednie;j.

Wyniki analizy statystycznej wykazaly, ze badany parametr jakim jest mikrotwardos¢,
w grupie kontrolnej (K) nie posiada zgodno$ci z rozkladem normalnym, dlatego do jego
porownania z wynikami badan uzyskanymi w grupach eksperymentalnych (E) uzyto testu
Manna-Whitneya, ktory wykazal istotne statystycznie rdznice pomigdzy analizowanymi
grupami (Tabela 6). Poroéwnanie uzyskanych wynikéw badan w obregbie grup
eksperymentalnych wykazat istotne réznice pomigdzy grupami E-1s i E-3s, E-2s 1 E-3s, E-1w

1 E-2w oraz E-1w i E-3w (Tabela 7).

26



230

220

210 |
el
-
L=
B 200 |
w
=
190 | Ej
180
170 ' ' i 5 y ! O Srednia
= 2s 3s Tw 2w 3w [l $redniai—0dch_std
grupa T Sredniat1,96*0dch std

Ryc. 10. Graficzne poréwnanie wynikow badania mikrotwardosci pomiedzy grupami
eksperymentalnymi.

Tabela 5. Warto$ci mikrotwardos$ci, odchylenia standardowego, wspdtczynnika zmiennosci,
wartosci minimalne 1 maksymalne w zalezno$ci od sposobu wygrzewania 1 chtodzenia masy
oslaniajacej.

Grupa Sr [HV] SD CV [%] Min Max Med
K 220,500 7,148 3,242 207,000 227,000 221,000
E-1s 204,167 5,154 2,525 198,000 210,000 205,000
E-lw 210,167 6,113 2,909 203,000 220,000 209,500
E-2s 200,167 5811 2,903 194,000 210,000 199,500
E-2w 183,000 4,939 2,699 175,000 189,000 184,000
E-3s 185,333 3,559 1,920 180,000 189,000 186,500
E-3w 188,500 2,429 1,346 185,000 192,000 188,5

Tabela 6. Poré6wnanie mikrotwardo$ci pomiedzy grupa kontrolng a eksperymentalnymi.

Grupy badawcze Poziom istotnosci statystycznej
K vs E-Is p< 0,009
K vs E-1w p<0,017
K vs E-2s p< 0,004
K vs E-2w p< 0,002
K vs E-3s p< 0,002
K vs E-3w p< 0,002
Tabela 7. Pordwnanie mikrotwardo$ci pomiedzy grupami eksperymentalnymi.
Grupy badawcze Poziom istotnos$ci statystycznej
E-1s vs E-2s NS
E-1s vs E-3s p< 0,001
E-2s vs E-3s p< 0,001
E-1w vs E-2w p< 0,001
E-lw vs E-3w p< 0,001
E-2w vs E-3w NS

NS — réznice nieistotne statystycznie
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4.3. BADANIE METALOGRAFICZNE — MAKROSKOPOWE

Ponizej przedstawiono obrazy powierzchni stopu chromowo — niklowego Strabond Ni,

wykonane przy uzyciu mikroskopu stereoskopowego w powiekszeniu 7,5 x oraz 20 x.

a) | I ’ b)

Ryc. 11. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy kontrolnej ,,K”: a) powickszenie
7,5 x, b) powiekszenie 20 x

Powierzchnia stopu widoczna na rycinie 11a (powigkszenie 7,5 x) posiada strukture
dendrytyczng bez jakichkolwiek zanieczyszczen oraz anomalii w budowie struktury stopu.
Natomiast w powigkszeniu 20 x (Ryc. 11b), w obrebie stozka odlewniczego widoczne sg
niewielkich rozmiaréw porowatosci S$wiadczace o braku cigglos$ci struktury metalicznej w tym
obszarze. Ryciny 12 i 13 przedstawiaja powierzchni¢ probek grupy ,,E-1s oraz E-1w”
wygrzewanych zgodnie z zaleceniami producenta. W przypadku probek grupy ,,E-1s”
(szybkie chtodzenie) na rycinie 12a wida¢ delikatnie zarysowane granice ziaren oraz
poprzeczne utozenie poszczegdlnych dendrytow, natomiast w powigkszeniu 20 x (Ryc. 12b)
widoczne s3a wyrazne granice pomigdzy ziarnami i utozenie kolumnowe struktury

dendrytyczne;.
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Ryc. 12. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-1s” : a) powigkszenie 7,5 x,
b) powiekszenie 20 x

a) b)

Ryc. 13. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 7,5 X,
b) powigkszenie 20 x

Rycina 13a i 13b przedstawiaja obraz powierzchni stopu Strabond Ni, ktéry po odlaniu
zostal poddany wydluzonemu procesowi stygniecia (Grupa ,,E-1w”). Na obu zdjeciach
widoczna jest struktura dendrytyczna z wyraznie zaznaczonymi pasmami ziaren oraz licznymi

zanieczyszczeniami i porowatosci pomiedzy poszczegolnymi dendrytami.
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Badania makroskopowe probek grupy ,,E-2s” (niedogrzanie i szybkie studzenie)
przedstawiajg regularnie utozone ziarna struktury metalicznej oraz widoczng centralnie jame¢
osadowa (Ryc. 14a 1 14b). Ponadto widoczne s3 miejscowe zanieczyszczenia
w poszczegblnych partiach ziaren. Powigkszenie 20 x uwidacznia do$¢ duza koncentracje
zanieczyszczen w okolicy jamy osadowej oraz wyrazne granice pomig¢dzy poszczeg6lnymi

ziarnami. W prébce grupy E-2w” (Ryc. 15a i 15b) wida¢ zréznicowang strukture metalu

Z miejscowymi wtrgceniami zanieczyszczen oraz rownomierng strukture dendrytyczng.

a) b)
Ryc. 14. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-2s”: a) powickszenie 7,5 x,
b) powigkszenie 20 x

a) b)
Ryc. 15. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni prébki grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 7,5 X,
b) powigkszenie 20 x
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a) b)
Ryc. 16. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-3s”: a) powickszenie 7,5 x,
b) powigkszenie 20 x

Ryc. 17. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,E-3w™:
a) powiekszenie 7,5 x, b) powiekszenie 20 x.

Oceniajac powierzchni¢ probki grupy ,,E-3s” mozna zauwazy¢ zrdéznicowang strukture
metalu spowodowang szybkim krzepnigciem stopu podczas procesu chtodzenia, miejscowe
zanieczyszczenia 1 mate ziarna (Ryc. 16a) oraz rownomierng strukture dendrytyczng (Ryc.
16b). Powierzchnia probki ,,E-3w” w powigkszeniu 7,5 x uwidacznia zréznicowang strukture
dendrytyczng, a takze w gornej czesci odlewu liczne zanieczyszczenia i porowatosci metalu
(Ryc. 17a). Na zewngtrznej czesSci probki widoczne jest pasmowe utozenie dendrytow.

Powigkszenie 20 x (Ryc. 17b) potwierdza wystgpowanie miejscowych porowatosci oraz
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pasmowe utozenie dendrytéw z dobrze widoczng granica pomig¢dzy poszczegdlnymi

ziarnami.
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4.4. BADANIE METALOGRAFICZNE - MIKROSKOPOWE

Badanie mikrostruktury wykonane na probkach nietrawionych

Ponizej przedstawiono obrazy powierzchni probek nietrawionych stopu chromowo -
niklowego Starbond Ni wykonane przy uzyciu optycznego mikroskopu metalograficznego

w powiekszeniach 50 x, 100 x 1 200 x.

Ryc. 18. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy kontrolnej ,,K”: a) powiekszenie 50 x,
b) powiekszenie 100 x , ¢) powigkszenie 200 x.

Na rycinie 18a 1 18b widoczna jest prawidlowa mikrostruktura dendrytyczna, ponadto przy
powigkszeniu 100 x (Ryc. 18b) 1 200 x (Ryc. 18c) zauwazy¢ mozna regularne rozmieszczenie
poszczegbdlnych pierwiastkow tworzacych strukture stopu. Podobng regularng mikrostrukture

dendrytyczna, bez widocznych anomalii i zanieczyszczen wida¢ na rycinie 19 a, b i c.

) | S )

Ryc. 19. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1s”: a) powigkszenie 50 x, b)
powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x
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Na obrazach probek grupy ,,E-1w” widoczna jest prawidtowa mikrostruktura stopu chromowo

— niklowego z poziomym utozeniem dendrytéw, bez anomalii strukturalnych (Ryc. 20 a, b, ¢)

a) b) c)

Ryc. 20. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 50 x,
b) powiekszenie 100 x, c) powiekszenie 200 x

Obrazy widoczne na rycinie 2la przedstawiaja zarysy mikrostruktury wewnetrznej stopu
Starbond Ni o budowie dendrytycznej, natomiast na rycinach 21b i 21c widoczne sa

mikroporowato$ci pomiedzy poszczegdlnymi dendrytami oraz mikropekniecia.
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Ryc. 21. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 50 x,
b) powiekszenie 100 x, ¢c) powickszenie 200 x
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Mikrostruktura stopu chromowo — niklowego widoczna na rycinach 22a, 22b i1 22c¢
uwidacznia liczne mikroporowato$ci oraz pekniecia, ktorych propagacja rozpoczyna si¢ w

bezposrednim sasiedztwie istniejagcych porowatosci.
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Ryc. 22. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,.E-2w”: a) powiekszenie 50 x,
b) powigkszenie 100 x, ¢) powigkszenie 200 x

Obrazy probek powierzchni grupy ,,E-3s” uwidaczniajg strukture dendrytyczng, liczne
mikroporowato$ci w obrgbie granic dendrytoéw oraz liczne mikropeknigcia, ktore swoj

poczatek maja w obrebie wystepujacych mikroporowatosci. (Ryc. 23 a, b, ¢)

a) b) ©)

Ryc. 23 Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3s”: a) powigkszenie 50 x,
b) powiekszenie 100 x, ¢c) powigkszenie 200 x.
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Na obrazach probek grupy ,,E-3w” widoczna jest struktura dendrytyczna z licznymi

mikroporowato$ciami wzdtuz osi dlugiej dendrytow (Ryc. 24 a, b, ¢).
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Ryc. 24. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3w”: a) powiekszenie 50 x,
b) powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 200 x.

36



Badania mikrostruktury wykonane na probkach trawionych

Na obrazach grupy kontrolnej ,,K” widoczna jest mikrostruktura dendrytyczna z osnowa

W postaci roztworu statego (Ryc. 25 a, b) bez jakichkolwiek zanieczyszczen (Ryc. 25 ¢, d).
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Ryc. 25. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy kontrolnej ,,K”: a) powigkszenie 25 x,
b) powiekszenie 100 x, ¢c) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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uwidaczniaja wyrazng mikrostrukture

,,B-18"

Obrazy mikroskopowe probek grupy

dendrytyczng o budowie drobnoziarnistej wraz z mikroporowato$ciami wystepujacymi

wzdtuz przebiegu osi dendrytow oraz miejscowe zanieczyszczenia (Ryc. 26 a, b, c, d).

RSP ERRS

)

b

)

d

c)

a) powickszenie 25 x,

c¢) powigkszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

1s:

2

Ryc. 26. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,.E

b) powigkszenie 100 x
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Na obrazach probek grupy ,,E-1w” widoczna jest mikrostruktura dendrytyczna z osnowa
W postaci roztworu stalego. Ponadto zauwazy¢ mozna mikroporowatosci przebiegajace

wzdtuz osi dendrytow oraz struktur¢ gruboziarnista z miejscowymi zanieczyszczeniami (Ryc.

27 a,b,c,d).

Ryc. 27. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1w”: a) powickszenie 25 x,
b) powigkszenie 100 x, ¢) powiekszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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Na obrazach grupy ,,E-2s” wida¢ drobnoziarnistg struktur¢ dendrytyczng z osnowa
W postaci roztworu statego i eutektyki. Ponadto widoczny jest obraz typowej budowy stopu

Starbond Ni, w ktorym przewazaja takie pierwiastki jak nikiel, chrom i molibden (Ryc. 28 a,

b, ¢, d).

Ryc. 28. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2s”: a) powickszenie 25 x,
b) powiekszenie 100 x, ¢c) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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Na rycinie 29 a widoczne sg diugie ramiona dendrytow o budowie gruboziarnistej. Ponadto

zauwazy¢ mozna trzy fazy struktury stopu z przewazajacg iloscig niklu (Ryc. 29 b, ¢, d).
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Ryc. 29. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 25 x,
b) powigkszenie 100 x, ¢) powiekszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

41



Na obrazach probek grupy ,E-3s” wida¢ liczne mikroporowato$ci rozmieszczone
w ramionach dendrytow oraz mikroporowatosci pomiedzy nimi. Struktura stopu posiada

charakter drobnoziarnisty z licznymi zanieczyszczeniami (Ryc. 30 a, b, c, d).

S
4 foe - | - 27 .” 3

Ryc. 30. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3s”: a) powickszenie 25 x,
b) powigkszenie 100 x, ¢) powiekszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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Mikrostruktura probek grupy ,,E-3w” charakteryzuj¢ si¢ budowa gruboziarnistg
z widocznymi mikropeknigciami 1 mikroporowato$ciami. Dendryty rozmieszczone s3

roOwnomiernie, zauwazalne sg takze pierwiastki wchodzace w sktad stopu (Ryc. 31 a, b, c, d).

i

g =
£,

Ryc. 31. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3w”: a) powickszenie 25 x,
b) powigkszenie 100 x, ¢) powiekszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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Ocena potgczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym.

Potaczenie ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym Starbond Ni
w grupie kontrolnej ,,K” charakteryzuje si¢ brakiem peknie¢ i porowatosci. We wszystkich

powickszeniach widoczne jest prawidlowe potaczenie obu materiatéw na calej analizowane;j

powierzchni (Ryc. 32 a, b, ¢, d).

c) d)
Ryc. 32. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master

grupy ,,K”: a) powigkszenie 25 x, b) powiekszenie 100 x, c) powigkszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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Potaczenie ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym Starbond Ni
w grupie eksperymentalnej ,,E-1s” charakteryzuje si¢ regularnym potaczeniem pomiedzy
ceramikg a metalem. Uwidocznione s3 drobne pe¢knigcia oraz pory wewnatrz struktury

ceramicznej czy miejscowe nieciggtosci w obrebie styku ceramiki z metalem (Ryc. 33 a, b, d).

c) d)

Ryc. 33. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-1s”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, ¢) powigkszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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Na rycinach prébek grupy ,,E-1w” widoczne jest prawidlowe potaczenie cermetaliczne (Ryc.

34 a, b, c, d). W obrgbie styku ceramiki z metalem wystepuja jedynie nieréwnosci, ktore

uniemozliwiajg réwnomierny styk ceramiki z metalem (Ryc. 34 c).

Ryc. 34. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramika VITA VMK Master
grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigckszenie 100 x, c) powickszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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Na obrazach grupy ,,E-2s” wida¢ drobne niecigglosci w postaci drobnych poréw w obrebie

ceramiki, natomiast potgczenie pomigdzy metalem a ceramikg jest rownomierne na calej

powierzchni analizowanych prébek (Ryc. 35 a, b, c, d).

c) d)

Ryc. 35. Obrazy powierzchni polaczenia stopu Starbond Ni z ceramikg VITA VMK Master
grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 25 x, b) powickszenie 100 x, c¢) powigkszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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Na rycinach eksperymentalnej grupy ,,E-2w” wida¢ drobne pory oraz nieciggltosci w

granicach styku ceramiki z metalem (Ryc. 36 a, b, c, d).

c) d)
Ryc. 36. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master

grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigckszenie 100 x, c¢) powickszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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W grupie ,,E-3s” zauwazy¢ mozna regularne potaczenie pomiedzy metalem a ceramika (Ryc.

37a,b,c,d).

c) d)
Ryc. 37. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master

grupy ,,E-3s”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, c) powickszenie 500x,
d) powigkszenie 1000 x
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W grupie eksperymentalnej ,,E-3w” widoczne sa drobne pory, pgknigcia oraz niecigglosci

w warstwie ceramicznej na granicy potaczenia metalu z ceramika (Ryc. 38 a, b, c, d).

c) d)

Ryc. 38. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-3w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, c) powiekszenie 500 x,
d) powigkszenie 1000 x
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4.5. MIKROANALIZA RENTGENOWSKA

PROBKA ,,E-25”

Ryc. 39. Mikrostruktura na granicy warstw ceramicznej i metalicznej, pow. 500x.
Punkty 1-14- punkty wykonania analiz, odlegto$ci punktéw od granicy:

Punkty pomiarowe:
11 14- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 um od granicy ceramika- metal
31 12- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
51 10- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 pm od granicy ceramika- metal
5185 um od granicy ceramika- metal
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cps
Si

100—

50—
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Ryc. 42. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analiza
jakosciowsa
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Ryc. 43. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 10 wraz z analiza
jakosciowsa
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Wykres 1. Analiza ilo§ciowa w probece “E-2s”
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W pkt 7, 8 w rzeczywistym ukladzie potaczenia metalu z ceramika nastepuje dyfundowanie
pierwiastkOw z warstwy ceramicznej do metalicznej 1 z metalicznej do ceramicznej. W pkt 7
zaczyna wytraca¢ si¢ podstawowy sklad stopu dentystycznego Cr, Ni, Mo. Poczawszy od
ilosci §ladowych- Cr (1,65%), Ni (1,94%), Mo (0,93%) do podstawowych ilosci tworzacych
sktad stopu w pkt pomiarowym nr 14- Cr (24,83%), Ni (61,23%), Mo (11,55%).

Cl- wystepuje wylacznie na granicy potaczenia metalu z ceramika w analizowanych punktach
pomiarowych- tj. w pkt 6-9. Jego warto$¢ oscyluje w granicach 0.12-3.25 %.

O, Na, K, Zr, Sn oraz Ce- pierwiastki wchodzace w sktad masy ceramicznej, zanikajg wraz

z analizg punktowg przesuwajac si¢ do warstwy metaliczne;.

Fe dyfunduje wylacznie z warstwy metalicznej do ceramicznej zaczynajac z pkt 7- czyli

W miejscu granicy polagczenia.

Si wystepuje w catym badanym obszarze pomiarowym. Duze ilo$ci wystepuja w warstwie
ceramiczne] w pkt od 1-7, wahajac si¢ w granicach- od 28,39 w pkt 1, do 21,39 w pkt 7, po
czym gwaltownie zaczynaja male¢ od pkt 8, gdzie warto$¢ osiaga- 9,23% do pkt 14- 1,27 %
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PROBKA ,,E-2w”

Ryc. 44. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania
analiz (1-14), pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 um od granicy ceramika- metal
3112- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 45. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 2 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 46. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
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Ryc. 47. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 14 wraz z analiza
jakosciows
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Wykres 2. Analiza ilo§ciowa w probce “E-2w”




Wartym dostrzezenia zjawiskiem jest brak wystepowania wytracenia Cl. lecz nie jest to

jednoznaczna obserwacja, gdyz nie odnotowano pomiaru analizy punktowe] owego
pierwiastka w pkt. 121 13.

Ni i Cr zaczyna pojawia¢ si¢ na granicy potaczenia metalu z ceramika, poczawszy od
sladowych ilosci w pkt. 4- pierwiastek Cr (0,14%), Ni (0,28%) oraz w pkt 5 pierwiastek Mo
(0,28%) do znacznych ilo$ci w ostatnim pkt pomiarowym- 14, gdzie sktad wyglada
nastepujaco: Cr (25,7%), Ni (61,94%), Mo (10,71%)

Sn zanika na granicy potgczenia metalu z ceramika, w pkt 10, wynika to z faktu, iz w badane;j

probcee, pierwiastek ten wchodzi w sklad warstwy ceramiczne;.
Wiytracenie w pkt 5 pierwiastka Fe w sladowej ilosci- 0,02%.

Brak punktéw pomiarowych nr 12 oraz 13.
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PROBKA ,,E-3s”

Ryc. 48. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania
analiz (1-14), pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 pum od granicy ceramika- metal
3112- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 49. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analiza
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Ryc. 50. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analizg
jakosciowa
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Ryc. 51. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 13 wraz z analiza
jakosciowa
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Wykres 3. Analiza ilo§ciowa w probce “E-3s”
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Pierwiastek Fe wydziela si¢ wylacznie w glgbokich warstwach metalicznych w pkt

pomiarowych- 11,12,13,14. Ilosci sa sladowe od 0,98- 1,12 %.

Brak wydzielenia CI na granicy polaczenia metalu z ceramika.

O, Na, K, Zr, Ce, zanikaja w granicy potaczenia metalu z ceramikg oraz w glebszych

warstwach metalu w pkt pomiarowych- 9,10,11,12.

Ciekawym zjawiskiem jest wystepowanie we wszystkich punktach pomiarowych pierwiastka

Sn. Wartosci wahaja si¢ od 16,10 % do 0,05%.

Pierwiastkiem, ktory rowniez wystepuje we wszystkich miejscach analizy jest Si, ktory
najwicksze wartosci posiada w pkt 1 analizy w glebokiej warstwie ceramicznej (21,77%),
zmniejszajac si¢ znacznie na granicy polaczenia metalu z ceramika, osiagajac bardzo mate

ilosci w glebokich warstwach metalu (pkt 14- 2,18%).
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PROBKA ,,E-3w”

Ryc. 52. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania
analiz (1-14), pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 um od granicy ceramika- metal
3112- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 53. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 1 wraz z analiza
jakosciowa

Ryc. 54. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa
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Ryc. 55. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 12 wraz z analiza

jakosciows
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W warstwie metalicznej od pkt pomiarowych 6-14- staty poziom pierwiastkéw- Cr, Ni oraz

Mo, na stalym poziomie rowniez ksztattuje si¢ Si.

Fe dyfunduje z warstwy metalicznej do praktycznie catego obszaru warstwy ceramiki,
zaobserwowane juz w fazie poczatkowej, mianowicie w pkt 2 analizy. W warstwie
metalicznej poziom Fe staly na calej powierzchni badanej probki, we wszystkich pkt analizy

tego obszaru (od pkt 6-14).

Wiytracenie w pkt 3 duzych ilosci Zr, ktory zanika zblizajac si¢ do granicy polaczenia metalu

z ceramika.

Interesujace jest miejscowe wytracenie pierwiastka Cl idealnie na granicy potaczenia dwdch

faz- ceramiki z metalem, w pkt 6 w sladowych ilosciach- 0,78 %.

Zanikanie Na, K, (w pkt 5), pierwiastki wylacznie w warstwie ceramicznej, oraz zanikanie O 1
Ce (w pkt 6) wraz ze zblizaniem si¢ do granicy potaczenia metalu z ceramika, gdzie na owe;j
granicy nastepuje catkowity brak dyfundowania w/w pierwiastkow do warstwy metaliczne;.
Wskazuje to na sklad ceramiki, pierwiastki wystepuja wylacznie w analizowanej warstwie

ceramiczne;.

Na granicy potgczenia metalu z ceramikg nastepuje przenikanie pierwiastkOw z warstwy
metalicznej do ceramicznej- Cr oraz Ni- sg to gtowne pierwiastki wchodzace w skiad stopu
dentystycznego przeznaczonego do wykonania probek. 1lo$¢ wzrasta wraz z analiza punktowa
pomiaru, w glab warstwy metalicznej- do pkt 14, w ktorym to pkt wartosci osiggane sa na
najwyzszym poziomie, wraz z pierwiastkiem Mo, rowniez wchodzacego do sktadu pobranego

stopu.

Jedyny pierwiastek, ktory wchodzi zarowno w sklad warstwy ceramicznej jak 1 metalicznej tj.
Si. W wigkszych ilosciach wystepuje w warstwie ceramicznej, w sktad ktorej wchodzi,
natomiast w warstwie metalicznej wystepuje w postaci drobnych wytracen. Ilo$¢ tego
pierwiastka zaczyna stopniowo male¢ na granicy polaczenia metalu z ceramika, lecz w cato$ci

nie zanika, gdyz w sladowych ilosciach wytraca si¢ w stopie dentystycznym.

Sn i Zr to pierwiastki, ktore najglebiej dyfunduja w warstwe metaliczng, tworzac spojne

polaczenie pomiedzy tymi dwoma komponentami.
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PROBKA ,,E-1s”

Ryc. 56. Analiza fragmentow mikrostruktury na granicy warstwy ceramicznej i metalicznej,

pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 um od granicy ceramika- metal
3112- 60 pum od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 pm od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 57. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analiza
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Ryc. 58. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analizg

jako$ciowa
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Ryc. 59. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 13 wraz z analizg

jakosciowa
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Wykres 5. Analiza ilosciowa w probee “E-1s”
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Pierwiastki O i Na zanikaja, az w glebokiej warstwie metalicznej- O- w pkt. 11 analizy osiaga

warto$¢ 1,16%, natomiast Na- w pkt. 11 osigga wartos¢- 0,21%.

Bardzo p6zno, bo dopiero na koncu warstwy metalu z ceramika w pkt. 9 (5,55%) do glebszej

warstwy metalicznej- do pkt. 11 (1,24%) wydziela si¢ CL.

Jedyna probka w ktorej we wszystkich punktach analizy wystepuje pierwiastek Zr.

Pierwiastek Si, rowniez tak jak w przypadku pozostalych prébek wystepuje na catosci

analizowanej probki.

Zaskakujacym zjawiskiem jest wystgpienie na poziomie —0,3 % pierwiastka Ce w 11 pkt

analizy. Moze to by¢ spowodowane btedami laboratoryjnymi.

Sn oraz Al. Zanikaja az w 12 pkt analizy. Czyli juz w warstwie metaliczne;j.
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PROBKA ,,E-1w”

Ryc. 60. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania
analiz (1-14), pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
2113- 80 pwm od granicy ceramika- metal
3112- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 61. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 2 wraz z analiza jako$ciowa
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Ryc. 62. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 6 wraz z analizg jakosciowa
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Ryc. 63. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 7 wraz z analizg jakosciowa
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Ryc. 64. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 9 wraz z analizg jako$ciowa
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Ryc. 65. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 13 wraz z analizg jakoSciowa
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Interesujacy jest fakt wytracenia sladowego pierwiastka Co, ktory wytracit sie¢ w glebokiej
warstwie ceramicznej. W pkt 1 jego warto$¢ osigga 0,02%, natomiast w pkt 2- 0,07%. W

dalszych punktach pomiarowych zjawiska nie zaobserwowano.

Od pkt. 7 do pkt. 11 wydziela si¢ Cl, dyfundujac takze w sladowych ilosciach 0,04-0,05% do
glebszych warstw metalu- pkt. 10,11.

Pierwiastek Si wystepuje we wszystkich punktach analizy, swoje najwigksze wartosci osigga
zblizajac si¢ do granicy potaczenia metalu z ceramika- w pkt. 3,4,5,6,7, po czym stopniowo

malejg, osiggajac najnizsze wartosci w pkt. 12,13,14 w ilosci 1,13, 1,15 %.

O, Na, Sn, Ce, dyfunduja do warstwy metalicznej wylacznie na styku z ceramika, po czym

gwaltownie zanikajg.

K, Zr, Al., zanikaja w glebokich warstwach metalicznych- K (pkt. 12- 0,03%), Zr (pkt 12-
0,17%), Al (pkt. 13- 0,05%).

Ciekawym zjawiskiem jest miejscowe wytracenie pierwiastka Zr, ktory zobrazowano w
glebokiej warstwie ceramicznej- czyli w obrgbie porcelany zebinowej, w pkt 1- w iloSci

13,65%.
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PROBKA , K”

Ryc. 66. Mikrostruktura na granicy warstw ceramicznej i metalicznej, pow. 500x

Punkty pomiarowe:
1114- 100 pm od granicy ceramika- metal
21 13- 80 pum od granicy ceramika- metal
3112- 60 um od granicy ceramika- metal
4111- 40 pm od granicy ceramika- metal
5110- 20 um od granicy ceramika- metal
619- 10 um od granicy ceramika- metal
518 5 um od granicy ceramika- metal
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Ryc. 67. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 3 wraz z analiza
jakosciowa
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Ryc. 68. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 7 wraz z analiza
jako$ciowsa
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Ryc. 69. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 8 wraz z analizg
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Ryc. 70. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 12 wraz z analiza
jakosciowa
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Wykres 7. Analiza ilo$ciowa w probce “K”
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Pkt 7 i 8 to punkty w ktérych wystepuja wszystkie analizowane pierwiastki, pierwiastki z
warstwy ceramicznej, metalicznej oraz na granicy potaczenia metalu i ceramiki. Punkty 71 8

sg to punkty analizy wyst¢pujace na granicy potaczenia metalu z ceramika.

Stopniowe zanikanie pierwiastka O, ostateczne zanikanie w pkt. 9 czyli w miejscu ostatniego

pkt. Analizy polaczenia metalu z ceramika.

Cl wystepuje wylacznie na granicy potaczenia metalu z ceramika, wydziela si¢ w granicy
polaczenia metalu z ceramika- w pkt. 7,8,9,10, ilo§¢ waha si¢ w granicach od 0,55 (w pkt 10
do 2,32 w granicy Scistego polaczenia- w pkt. 8).

Mo, Ni i Fe zaczyna dyfundowac¢ na granicy potaczenia metalu z ceramikg w pkt. 7, wartos$ci,

ktore wydzielaja si¢ to Mo- 1,71 % oraz Ni- 1,86%, Fe- 0,87%.

Brak analizy punktowej w pkt 5.
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5. DYSKUSJA

Ostateczna trwalo$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopami metali jest
wypadkowg wielu czynnikéw do ktérych naleza miedzy innymi: warstwa tlenkéw
powstajacych na powierzchni stopu w wyniku procesu oksydacji, mikroretencyjne zaglebienia
wytworzone podczas obrobki strumieniowo — $ciernej, odpowiednio dobrane wspotczynniki
rozszerzalno$ci cieplnej obu materialéw, sktad chemiczny ceramiki i stopu metalu, sposob
topienia i odlewania metalu, masa ostaniajgca o okreslonych parametrach dla kazdego rodzaju

stopu oraz wtasciwie przeprowadzony proces wygrzewania i studzenia formy odlewnicze;.

Przeprowadzone w tej rozprawie badania wplywu temperatury wygrzewania oraz
sposobu chtodzenia formy odlewniczej na wytrzymato$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej
VMK Master ze stopem chromowo — niklowym Strabond Ni wykazaty, ze najwyzsze
warto$ci naprezenia stycznego uzyskano dla probek grupy kontrolnej ,,K” — wygrzewanej i
chlodzonej zgodnie z zaleceniami. Zarejestrowane wartosci przewyzszaty od 21% do 47%
wartosci uzyskane w grupach kontrolnych 1 roéznily si¢ od nich w sposéb wysoce istotny
statystycznie. Jak juz podano w poprzednim rozdziale wynosity one odpowiednio dla grupy
»K7 — 24,01 MPa, grupy ,,E-1s” 17,87 MPa, grupy ,,E-1w” — 19,10 MPa, grupy ,,E-2s” —
16,75 MPa, grupy ,.E-2w” -18,85 MPa, grupy ,,E-3s” — 12,73 MPa i grupy ,,E-3w” 15,62

MPa.

Podobne warto$ci napr¢zenia stycznego do zarejestrowanych w grupie kontrolnej (K —
24,10 MPa) uzyskali w swych badaniach Sipahi i Ozcan (69) dla potaczenia stopu chromowo
— niklowego Remanium CS z ceramikg Ceramko II (25,30 MPa), Aladag i wsp.(2) dla

polaczenia stopu chromowo — niklowego Wiron 99 z ceramikg Vita VMK 95 (25,40 MPa),

87



Milczewski 1 wsp. (49) dla potaczenia stopu srebro — palladowego Pors-on 4 z ceramika Vita
VMK - 68 (24,11 MPa) oraz Hamouda i wsp. (25) dla potaczenia stopu chromowo —
niklowego Ceraplus z ceramika Vita VMK N 95 (21,70 MPa). Natomiast wyzsze wartosci niz
autorka rozprawy uzyskali Almilhatti i wsp. (4) dla potaczenia stopu chromowo — niklowego
Wiron 99 z ceramika Noritake EX — 3 (42,90 MPa), Prado i wsp. (55) dla potaczenia stopu
Wiron 99 z ceramika Noritake (32,93 MPa) oraz Wood i wsp. (80) dla potaczenia stopu zloto
— palladowego Encore z ceramikami Vita 900 (30,37 MPa) i Ceramco 3 (31,43 MPa). Jednak
w tych przypadkach wystepujace réznice w wartosciach naprezenia stycznego moga wynikac
z odmiennej metodyki przeprowadzonych badan oraz odmiennego sktadu chemicznego

ocenianych ceramik i stopoéw dentystycznych.

Uzyskane w badaniach wytrzymato$ciowych warto$ci naprezenia stycznego dla probek
grup eksperymentalnych ,,E-1s” 1,,E-1w” oraz ,,E-2s” 1 ,,E-2w” nie r6znily si¢ pomiedzy sobg
W sposob istotny statystycznie, natomiast istotne réznice zaobserwowano mi¢dzy grupami ,,E-
3s” 1 ,,BE-3w”. W przypadku grup doswiadczalnych, w ktérych proces studzenia formy
odlewniczej zostal wydluzony =zarejestrowano wyzsze o 7,4% - 18,5% wartosci
wytrzymalosci potgczenia ceramiki VMK Master ze stopem chromowo — niklowym Strabond
Ni, w poréwnaniu z grupami w ktoérych proces schtadzania przebiegat w sposob szybki.
Warto$ci wytrzymatos$ci potaczenia ocenianej ceramiki 1 stopu dentystycznego w grupach o
prawidtowym cyklu wygrzewania (E-1s — 17,87 MPa, E-lw - 19,10 MPa) oraz
niedogrzanych (E-2s — 16,75 MPa, E-2w — 18,85 MPa) z wydtuzonym lub skréconym czasem
chtodzenia byly poréwnywalne z wynikami jakie uzyskali Sipahi i Ozcan (69) dla potgczenia
stopu chromowo — niklowego Remanium CS z ceramikami Vita VMK (18,20 MPa), Finesse
(18,40 MPa), IPS d.SIGN (15,40 MPa), Matchmaker (15,40 MPa) oraz Prado 1 wsp. (56) dla

potaczenia stopu chromowo — kobaltowego Verabond z ceramikg Duceram (16,31 MPa).
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Analizujac wyniki wilasnych badan wytrzymatosciowych przeprowadzonych przy
pomocy testu na $cinanie, nalezy stwierdzi¢, ze uzyskane warto$ci naprezenia stycznego
polaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — kobaltowym, koreluja z wynikami
badan mikrotwardo$ci powierzchni stopu, przy zastosowaniu odmiennych technik
wygrzewania i schiadzania formy odlewniczej. W przypadku probek grupy kontrolnej ,,K”
(wygrzewanych 1 schtadzanych zgodnie z =zaleceniami) uzyskano najwyzsza S$rednig
mikrotwardo§¢ w skali Vickersa wynoszaca 220,500 HV, co odpowiada warto$ciom
okreslonym przez producenta poddanego ocenie stopu. Uzyskane warto$ci rdznily si¢ istotnie
statystycznie od wszystkich grup eksperymentalnych. Nieco nizsze warto$ci zarejestrowano
dla grup ,,E-1s 1 E-1w” (prawidlowe wygrzewanie formy odlewniczej) zarowno szybko jak i
wolno schtadzanych dla ktérych $rednia mikrotwardo$¢ wynosita odpowiednio 204,167 HV
(E-1s) oraz 210,167 HV (E-1w). Dla probek grup ,E-2s i E-2w” (niedogrzanie masy
ostaniajacej w formie odlewniczej) schladzanych szybko (E-2s) 1 wolno (E-2w)
zarejestrowano wartosci 200,167 HV 1 183,000 HV, natomiast dla grupy ,,E-3s” ( przegrzanie

1 szybkie schtadzanie)185,333 HV i ,,E-3w” (przegrzanie i wolne studzenie) 188,500 HV.

Srednie wartosci mikrotwardosci uzyskane dla grup E-1s i E-1w (prawidlowy proces
wygrzewania) oraz grupy o przedtuzonym procesie schtadzania (E-1w, E-3w) byly wyzsze od
warto$ci uzyskanych dla grup, w ktérych cykl chtodzenia formy odlewowej przebiegal
szybko (E-1s, E-3s). W procesie stygnigcia ptynnego stopu metalu na jego powierzchni
tworzg si¢ osrodki krystalizacji powigkszajace si¢ w trzech kierunkach przestrzennych, co w
efekcie prowadzi do powstania krysztatow, ktorych ilos¢ 1 wielkos¢ jest uzalezniona nie tylko
od sktadu chemicznego stopu, lecz rowniez od szybkos$ci chtodzenia oraz obecnosci wtracen
niemetalicznych (46). W przypadku wolnego stygnigcia powstaje duza ilos¢ osrodkow
krystalizacji, ktora warunkuje korzystne wtasciwosci mechaniczne, w tym wyzsza twardos¢,

co miato miejsce w przypadku grup ,K”, ,E-1” 1 ,,E-3”. Natomiast wyzsze wartosci
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mikrotwardo$ci zarejestrowane dla grupy ,,E-2s” (200,167 HV) — szybko chtodzonej - w
porownaniu do grupy ,E-2w” (183,000 HV) — przedtuzony czas chlodzenia - jest
najprawdopodobniej zwigzany z niewystarczajagcym wygrzaniem formy odlewniczej. Proces
szybkiego chtodzenia powoduje, ze liniowa szybkos$¢ krystalizacji wzrasta wolniej w
porownaniu z szybkoscig zarodkowania, co prowadzi do powstania struktury
drobnoziarnistej. W tym przypadku przywrdcenie prawidtowej budowy wewnetrznej jest
mozliwe poprzez przeprowadzenie tzw. procesy rekrystalizacji, ktéry polega na ogrzaniu
metalu do temperatury 0 100° C nizszej od temperatury solidus, a wigc temperatury w ktorej
ciekty stop w catosci przechodzi w stan staty (43, 46). Z reguly temperatura rekrystalizacji
jest osiggana podczas procesu oksydacji, ktéry ma za zadanie wytworzenie na powierzchni
stopu warstwy tlenkow odpowiedzialnych za potaczenie chemiczne z ceramika dentystyczna.
Lin i wsp. (39) oceniali wplyw procesu oksydacji na mikrotwardo$¢, mikrostrukture oraz
odpornos¢ na korozje dwoch rodzajow stopoéw chromowo — niklowych, z ktérych Litecast
zawieral w swym skladzie nikiel, chrom, molibden i beryl, a NPXIII nikiel, chrom, molibden i
tytan. W przypadku stopu Litecast proces oksydacji spowodowal wzrost mikrotwardosci z
wartosci 138,5 HV (przed oksydacja) do 149,3 HV (po oksydacji). Natomiast odmienna
sytuacja miata miejsce w przypadku stopu NPXIII gdzie nastapil spadek mikrotwardosci z
wartosci 354,5 HV (przed oksydacja) do 281,2 HV (po oksydacji). Zdaniem autorow
nastapilo to najprawdopodobniej ze wzgledu na obecnos$¢ w skladzie stopu tytanu, ktory jest
metalem bardzo wrazliwym na gwattowne 1 wysokie zmiany temperatury, ktoére maja miejsce

podczas procesu oksydacji.

Weryfikacja uzyskanych wynikow badah mikrotwardosci stopu chromowo — niklowego,
w zaleznosci od sposobu wygrzewania i studzenia formy odlewniczej jest niezwykle trudna,

poniewaz w dostepne;j literaturze brak jest badan o podobnym charakterze.
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Uzupetnienia ceramiczno — metalowe sg konstrukcjami protetycznymi, ktore pomimo, ze
tworza funkcjonalng cato$¢, to jednak materialty bazowe zachowuja nadal swoje odrgbne
wlasciwosci mechaniczne oraz fizyko — chemiczne. Dlatego badania makro i mikroskopowe
oraz analiza skladu chemicznego pierwiastkdw obu substratow na granicy miedzyfazowej
pozwalaja na wlasciwa ocene jakosci zaistnialego potaczenia strukturalnego. Wykonane przez
autorke rozprawy obserwacje zgltadow poprzecznych polaczenia ceramiki dentystycznej ze
stopami chromowo — niklowym i chromowo — kobaltowym wykazuja, ze w obrgbie granicy
miedzyfazowej ma miejsce wedrowka jondw poszczegdlnych pierwiastkéw wchodzacych w
sktad omawianych materiatow. Podobne obserwacje poczynili rowniez Al. Jabbari i wsp. (3)
badajac polaczenie strukturalne pomiedzy ceramika dentystyczng i ztotem galwanicznym. Al.
Jabbari 1 wsp. (3), doszli rowniez do wniosku, ze wzajemna dyfuzja jondw pomigdzy obu
substratami na powierzchni migdzyfazowej jest gtownym czynnikiem odpowiedzialnym za
wlasciwe polaczenie ceramiki dentystycznej ze zlotem galwanicznym, a nie mikroretencyjne

zaglebienia jak niektorzy autorzy uwazali do niedawna.

W procesie oksydacji na powierzchni stopow dentystycznych powstaje warstwa tlenkow
metali, ktéra zapewnia polaczenie chemiczne z ceramikag dentystyczng. W zaleznosci od
rodzaju stopu jej grubos¢ moze si¢ zmienia¢ w nieznacznym zakresie, jednak zawsze sklada
si¢ z dwoch warstw, z ktorych pierwsza o grubosci ponizej 15 pum Scisle przylega do
powierzchni stopu, natomiast druga (o grubosci powyzej 15 um) jest zwigzana luzno z
podlozem 1 powinna by¢ usunigta podczas wypalania ceramiki opakerowej (47, 59).
Przeprowadzona przez autorke rozprawy analiza widm energodyspersyjnych potaczenia stopu
chromowo — niklowego z ceramika dentystyczng wykazala, ze w przypadku probek grupy
kontrolnej ,,K” (prawidiowe wygrzewanie i1 chtodzenie) sktadowe stopu, ktorymi sg nikiel,
chrom, molibden 1 zelazo dyfunduja na glebokos¢ okoto 5 — 10 um (punkty 5 1 6) w glab
warstwy ceramicznej, co odpowiada prawidtowej grubosci wytworzonej warstwy
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oksydacyjnej. Analogiczna sytuacja miata miejsce w przypadku probek grup ,,El1-s”
(prawidlowe wygrzewanie — szybkie chlodzenie), ,,E1-w” (prawidlowe wygrzewanie wolne
chlodzenie) i ,,E2-s” (niedogrzanie — szybki chtodzenie), natomiast w pozostatych grupach
eksperymentalnych (,,E2-w”, ,E3-s”, E3-w”) dyfuzja jonéw niklu, chromu i molibdenu
nastgpowata do punktow 4 1 5 (20 — 40 um), badz tak jak w przypadku zelaza do punktu 2 (80
um, probka ,,E3-s”) lub braku tego pierwiastka w analizowanym obszarze (probki ,,E2-w” i
»E3-Ww”). Mozna wigc przypuszczaé, ze w tych przypadkach grubos¢ warstwy oksydacyjnej
byta wigksza niz 15 pm, co mogto utrudnia¢ uzyskanie prawidtowego potaczenia pomiedzy
obu substratami. Powyzsze sugestie wydaja si¢ potwierdza¢ uzyskane wyniki badan
wytrzymato$ciowych. Na wszystkich analizowanych obrazach widm energodyspersyjnych nie
stwierdzono obecno$ci wegla, ktory jest sktadnikiem badanego stopu (< 1%). Wegiel jest z
reguty dodawany w §ladowych ilosciach zar6wno do stopoéw chromowo — niklowych jak
chromowo — kobaltowych, w celu poprawienia wlasciwosci mechanicznych oraz stabilizacji
fazy v, ktéra podnosi kowalno$¢ stopéw. Podobne obserwacje jak autorka rozprawy poczynili
rowniez Henriques i wsp. (29), ktorzy analizowali wplyw sposobdéw wykonania podbudowy
ze stopu chromowo — niklowego na jego mikrostrukture, twardo$¢ oraz odpornos¢ korozyjna.
Jedynym pierwiastkiem, ktéry wystepowatl we wszystkich analizowanych punktach widma
energodyspersyjnego byt krzem, ktory jest sktadnikiem zaré6wno stopu Starbond Ni, ceramiki
VMK Master jak i masy slaniajacej Ballavest T. Zawarto$¢ okoto 1,80% zaobserwowane w
punktach 13 i 14 odpowiadajg iloSci tego pierwiastka w sktadzie stopu. Natomiast glin, ktory
nie jest skladnikiem badanego stopu wystgpowatl we wszystkich analizowanych punktach
poddanych ocenie probek, z wyjatkiem grupy ,,E3-s” w ktorej byt obecny jedynie w punktach
od 1 do 8. Wydaje sig, ze glebokos¢ 80 — 100 um na ktorej wystepowaty jony glinu nie jest
zwigzana z jego dyfuzja do warstwy metalicznej z ceramiki (w sktad ktérej wchodzi), lecz

najprawdopodobniej pierwiastek ten, zostal wbudowany w powierzchowne warstwy stopu
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chromowo - niklowego podczas procesu obrobki strumieniowo — $ciernej, ktéra zostata
wykonana tlenkiem glinu o $rednicy ziarna 110 um. Podobne spostrzezenia poczynili Saini i
wsp. (65), ktorzy przy pomocy widma energodyspersyjnego analizowali wptyw temperatury

wypalania ceramiki na jakos$¢ potaczenia ze stopem chromowo — niklowym.

Wykonane przy pomocy mikroskopu metalograficznego badania mikrostruktury
potaczenia ceramiki VMK Master ze stopem Strabond Ni w powigkszeniach x 25, x 100, x
500 1 x 1000 wykazaty, ze w przypadku probek grupy kontrolnej (,,K”) nastagpito prawidtowe
polaczenie obu materiatow bez jakichkolwiek anomalii strukturalnych. W przypadku probek
grup prawidlowo wygrzewanych, a nastepnie szybko lub wolno chtodzonych (,,E1-s”, E1-w”)
zaobserwowano drobne porowato$ci 1 peknigcia wewnatrz materialu ceramicznego oraz brak
ciggtosci struktury metalicznej na granicy polaczenia obu materiatdw. Zaburzenia o
podobnym charakterze miaty miejsce rowniez na analizowanych obrazach pozostatych grup
eksperymentalnych (,,E2-s”, ,E2-w”, E3-s”, ,LE3-w”). Ponadto w grupie ,E2-w”
(niedogrzanie 1 wolne chtodzenie) w powiekszeniu x 500, zaobserwowano brak cigglosci w
warstwie opakera, co skutkowato przenikaniem do tego obszaru zywicy epoksydowej uzytej

do inkludowania zgtadu.
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a.) WNIOSKI

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan oraz przeprowadzonej analizy statystycznej

mozna sformutowac nastepujace wnioski:

1. Wytrzymalo$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym ulega
obnizeniu przy zbyt wysokiej lub zbyt niskiej temperaturze wygrzewania formy odlewniczej

oraz przy wydtuzeniu lub skroceniu procesu jej schtadzania.

2. Twardos¢ dentystycznego stopu chromowo — niklowego w znaczacy sposob si¢ obniza przy

odmiennym od zalecanego procesie wygrzewania oraz schtadzania formy odlewnicze;.

3. Proces zbyt gwattownego chtodzenia prowadzi do zwickszonej adsorpcji zanieczyszczen
przez krzepnacy stop, natomiast wydtuzone schladzanie przyczynia si¢ do powstania wigkszej

ilodci porowatosci.

4. Sposoéb chilodzenia formy odlewniczej ma wplyw na powstanie struktury grubo lub
drobnoziarniste] ocenianego stopu, w oparciu o badania metalograficzne makro-

1 mikroskopowe.

5. Struktura polaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym ma
charakter dyfuzyjny, niezaleznie od sposobu wygrzewania i chtodzenia formy odlewniczej na

co wskazuje analiza widm energodyspersyjnych.
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b.) STRESZCZENIE

Celem przeprowadzonych badan byla proba okreslenia wplywu odmiennego sposobu
wygrzewania i chtodzenia masy ostaniajacej na ocen¢ wytrzymalosci potaczenia ceramiki
dentystycznej z podbudowa metalowa, mikrotwardo$¢ stopu chromowo - niklowego oraz

charakter potaczenia strukturalnego ceramiki dentystycznej z podbudowa metalowa.

W tym celu przeprowadzono badania wytrzymaloSciowe (test na S$cinanie),
metalograficzne mikro- 1 makroskopowe, mikroanaliz¢ rentgenowska oraz badania

mikrotwardo$ci metoda Vickersa.

Proces wygrzewania oraz chlodzenia formy odlewniczej w przypadku grupy kontrolnej
(K) przeprowadzano zgodnie =z zaleceniami producenta. W przypadku grup
eksperymentalnych E-1s i E-1w wygrzewanie formy odlewniczej przebiegalo zgodnie z
zaleceniami producenta, natomiast proces studzenia byl skrécony poprzez umieszczenie form
w wodzie o temperaturze pokojowej (grupa E-1s) lub wydhuzony (grupa E-1w) poprzez
chtodzenie w piecu, do momentu catkowitego wystygnigcia. W grupach E-2s i E-2w
wygrzewanie form odlewniczych polegalo na ich niedogrzaniu, natomiast studzenie
przebiegalo  analogicznie  jak w  przypadku grup E-1s i1 E-lw.
W grupach E-3s i E-3w wygrzewanie form polegato na ich przegrzaniu, a proces studzenia

przebiegal wedtug schematu identycznego jak w pozostatych grupach eksperymentalnych.

Do badan wytrzymatosciowych sity potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem
chromowo — niklowym wykonano prébki metalu w ksztalcie prostokata o wymiarach 15 x 30
x 0,6 mm, na ktére napalano ceramike dentystyczna w ksztalcie walca o wymiarach 0,5 x

04mm.
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Do badania mikrotwardo$ci uzyto probek stopu metalu wykonanych w sposéb
analogiczny jak do badan wytrzymatosciowych. Badanie wykonywano bezposrednio po
wykonaniu probek w punkcie centralnym oraz w pigciu punktach oddalonych o 12,0 mm od

ich brzegu.

Probki do oceny struktury potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo —
niklowym wykonano w formie koron protetycznych - na zab trzonowy pierwszy lewy
zuchwy. Gotowe korony przecinano na pot, z czego polowa poshuzyta do badan

metalograficznych makroskopowych, a druga do oceny mikroskopowe;j.

Mikroanalize  rentgenowska  wykonano na  zainkludowanych  zgtadach

metalograficznych, ktore stanowity probki do oceny makro 1 mikroskopowe;.

Uzyskane wyniki badan wytrzymalo$ciowych oraz mikrotwardosci poddano analizie
statystycznej, celem porownania uzyskanych warto$ci w zaleznosci od zastosowanej obrdobki

cieplnej oraz sposobu chlodzenia stopu.

Przeprowadzone w tej rozprawie badania wplywu temperatury wygrzewania oraz
sposobu chtodzenia formy odlewniczej na wytrzymato$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej
ze stopem chromowo — niklowym wykazaty, Zze najwyzsze warto$ci naprezenia stycznego
uzyskano dla probek grupy kontrolnej ,K” — wygrzewanej 1 chlodzonej zgodnie z
zaleceniami. Zarejestrowane warto$ci przewyzszaty od 21% do 47% warto$ci uzyskane w

grupach kontrolnych i r6znity si¢ od nich w sposdb wysoce istotny statystycznie.

Uzyskane w badaniach warto$ci naprezenia stycznego dla probek grup
eksperymentalnych ,,E-1s” i ,,E-1w” oraz ,,E-2s” 1 ,,E-2w” nie ro6znily si¢ pomiedzy sobg w
sposéb istotny statystycznie, natomiast istotne rdéznice zaobserwowano mig¢dzy grupami ,.E-

3s” 1 ,,E-3w”. W przypadku grup do$wiadczalnych, w ktérych proces studzenia formy
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odlewniczej zostal wydluzony zarejestrowano wyzsze o 7,4% - 18,5% wartosci
wytrzymalos$ci potaczenia ceramiki ze stopem chromowo — niklowym w pordéwnaniu z

grupami w ktorych proces schtadzania przebiegat w sposdb szybki.

Analizujac wyniki badan wytrzymalo$ciowych przeprowadzonych przy pomocy testu na
$cinanie, nalezy stwierdzi¢, ze uzyskane warto$ci napr¢zenia stycznego potaczenia ceramiki
dentystycznej ze stopem chromowo — kobaltowym, koreluja z wynikami badan
mikrotwardo$ci powierzchni stopu, przy zastosowaniu odmiennych technik wygrzewania i
schladzania formy odlewniczej. W przypadku probek grupy kontrolnej ,,K” (wygrzewanych i
schladzanych zgodnie z zaleceniami) uzyskano najwyzsza $rednig warto$¢ mikrotwardosci w
skali Vickersa. Uzyskane wartosci rdéznily sie¢ istotnie statystycznie od wynikow

zarejestrowanych dla wszystkich grup eksperymentalnych.

Na podstawie uzyskanych wynikow badan oraz przeprowadzonej analizy statystycznej

mozna sformutowaé nastepujace wnioski:

1. Wytrzymato$¢ potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym ulega
obnizeniu przy zbyt wysokiej lub zbyt niskiej temperaturze wygrzewania formy odlewniczej

oraz przy wydhluzeniu lub skroéceniu procesu jej schtadzania.

2. Twardos¢ dentystycznego stopu chromowo — niklowego w znaczacy sposob si¢ obniza

przy odmiennym od zalecanego procesie wygrzewania oraz schtadzania formy odlewnicze;.

3. Proces zbyt gwattownego chlodzenia prowadzi do zwigkszonej adsorpcji zanieczyszczen
przez krzepnacy stop, natomiast wydtuzone schladzanie przyczynia si¢ do powstania wigkszej

ilo$ci porowatosci.
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4. Sposoéb chtodzenia formy odlewniczej ma wplyw na powstanie struktury grubo lub
drobnoziarnistej ocenianego stopu, w oparciu o badania metalograficzne makro-

1 mikroskopowe.

5. Struktura potaczenia ceramiki dentystycznej ze stopem chromowo — niklowym ma
charakter dyfuzyjny, niezaleznie od sposobu wygrzewania i chtodzenia formy odlewniczej na

co wskazuje analiza widm energodyspersyjnych.
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¢.) SUMMARY

The aims of this study was to determine the influence of investment burnout
temperatures and cooling techniques on the bond strength and micro hardness of metal-

ceramic dental restorations.

Laboratory experiments consisted of a shear strength test, micro and macro
metallographic examination, energy-dispersive X-ray spectroscopy as well as a vickers micro

hardnes test.

The burnout and cooling of the investments for the (K) control group was carried out
according to the manufacturers recommendations. The E-1s, E-1w investment material
experimental groups were also subjected to a burnout procedure performed in accordance
with the manufacturers recommendations, however the investments were cooled at an
accelerated rate with water room temperature water (E-1s) and for experimental group (E-1w)
the cooling rate was extended by placing the investment in an oven until cool. The test groups
E-2s, E-2w were prepared by performing an incomplete burn out cycle followed by a cooling
process as described for groups E-1s, E-1w. The E-3s and E-3w test groups were prepared by
overheating the samples during the burnout process followed by a cooling stage as described

above for the experimental groups.

In order to determine the bond strength between the dental ceramic and the Cr-Ni
alloy, a series of rectangular 15 x 30 x 0,6 mm plates were prepared onto which cylindrically

shaped 0,5 x 04mm dental ceramic was fused .
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The micro hardness tests were performed on samples prepared in the same way as for
the bond strength tests. The micro hardness was determined right after preparing the test
samples. The micro hardness was determined by analyzing the center of the samples as well

as 5 other 12,0 distanced points.

In order to determine the characteristics of the bond between the dental ceramic and
the Cr-Ni alloy , a series of mandibular left first molar crowns were cast . The dental crowns
were next cut in half of which half was used for the metallographic microscopic analysis and

the remainder half for the macroscopic analysis.

An x-ray micro analysis was performed, and a statistical analysis was performed for
all values including the mechanical strength tests and the micro hardness in order to allow for

an accurate comparison of different burnout and cooling stages of the investments.

The maximum obtained shear stress values were obtained for the control group ,,K” —
by preparing the investment according to the manufacturers recommendations . The results
obtained for the K control group were from 21% to 47% higher than those obtained in the

control groups with a statistically significant difference.

The shear stress values for the experimental groups ,,E-1s” 1 ,,E-1w” and ,,E-2s” and
»E-2w” did not resemble a statistically significant difference when compared with the ,,E- 3s”
i ,,BE-3w” groups. The results for the experimental groups which consisted of investments
subjected to an accelerated cooling technique show a 7,4% - 18,5% increase in bond strength
between the dental ceramic and the Cr-Ni alloy when compared to other test groups in which

the cooling process was accelerated.

Based on the results of the shear strength tests, it was concluded that the obtained

shear stress values for the fused metal-ceramic samples appear consistent with those obtained
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from the micro hardness tests. The control group ,,K” consisting of investments prepared
according to the manufacturers recommendations yielded the highest average micro hardness

according to the vickers scale with results.

Based on the statistical data obtained from the test results the following conclusions

have been established :

1. Both excessively high and low burnout temperatures as well as the length of
cooling rate of the investment has a significant influence on the durability of the bond

between dental ceramic and the Cr-Ni alloy.

2. The micro hardness of Cr-Ni alloys is reduced when not adhering to the

manufacturer recommended burnout and cooling rates.

3. Rapid cooling of the investment material leads to an increase in impurity

adsorption by the solidifying alloy.

4. The macro and micro analysis has shown that the cooling rate of the casting form

has an influence on the surface roughness of the cast alloy.

5. The energy-dispersive X-ray spectroscopy tests have indicated that the fusing of
dental ceramic to Cr-Ni alloys occurs as a result of diffusion regardless of heating or cooling

rates of the investment casting.
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a.) SPIS RYCIN

Ryc. 1. Formowanie ceramicznych krazkéw

Ryec. 2. Probki przygotowane do badan wytrzymatosciowych

Ryec. 3. Mikrotwardo$ciomierz Durimet — 2 K

Ryc. 4. Przecigta na dwie potowy podbudowa odlana ze stopu chromowo-niklowego
Ryc. 5. Olicowana ceramika podbudowa metalowa

Ryc. 6. Mikroskop stereoskopowy SMZ 168

Ryc. 7. Mikroskop metalograficzny optyczny AXIOIMAGER. M1m

Ryc. 8. Mikroskop metalograficzny optyczny KL.1500 LCD

Ryc. 9. Wyniki analizy statystycznej wytrzymato$ci potaczenia, pomigdzy ceramika
dentystyczng a stopem chromowo-niklowym w zalezno$ci od sposobu wygrzewania i

chlodzenia masy ostaniajace;.

Ryc. 10. Graficzne pordéwnanie wynikow badania mikrotwardo$ci pomiedzy grupami
eksperymentalnymi

Ryc. 11. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy kontrolnej ,,K”: a) powiekszenie
7,5 X, b) powigkszenie 20 x

Ryc. 12. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-1s” : a) powigkszenie 7,5 x,
b) powigkszenie 20 x

Ryec. 13. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 7,5 x,
b) powigkszenie 20 x

Ryc. 14. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 7,5 X,
b) powigkszenie 20 x

Ryec. 15. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 7,5 x,
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b) powiekszenie 20 x

Ryc. 16. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-3s”: a) powiekszenie 7,5 x,

b) powiekszenie 20 x

Ryc. 17. Obraz powierzchni stopu Starbond Ni probki grupy ,,E-3w: a) powigkszenie 7,5 X, b)

powiekszenie 20 x

Ryc. 18. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy kontrolnej ,,K”: a) powiekszenie 50 x,
powig

powiekszenie 100 x , ¢) powigkszenie 200 x

Ryc. 19. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1s”: a) powigkszenie 50 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x

Ryc. 20. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 50 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x

Ryc. 21. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 50 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x

Ryc. 22. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 50 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x

Ryc. 23 Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3s”: a) powigkszenie 50 x, b)

¢

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x.

Ryc. 24. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3w”: a) powigkszenie 50 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powiekszenie 200 x.

Ryc. 25. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy kontrolnej ,,K”: a) powiekszenie 25 x,
powig

b) powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powiekszenie 1000 x

Ryc. 26. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-1s”: a) powigkszenie 25 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

Ryc. 27. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,.E-1w”: a) powigkszenie 25 x, b)

powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x
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Ryc. 28. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 25 x, b)
powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

Ryc. 29. Obrazy powierzchni stopu Strabond Ni grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 25 x, b)
powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

Ryc. 30. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3s”: a) powigkszenie 25 x, b)
powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

Ryc. 31. Obrazy powierzchni stopu Starbond Ni grupy ,,E-3w”: a) powigkszenie 25 x, b)
powiekszenie 100 x, ¢) powickszenie 500 x, d) powigkszenie 1000 x

Ryc. 32. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,K”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, c) powigkszenie 500 x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 33. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-1s5": a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, c) powigkszenie 500 x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 34. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-1w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, ¢) powigkszenie 500 x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 35. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-2s”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, c) powigkszenie 500 x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 36. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-2w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, ¢) powigkszenie 500 x, d)

powiekszenie 1000 x
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Ryc. 37. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-3s”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, ¢) powickszenie 500x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 38. Obrazy powierzchni potaczenia stopu Starbond Ni z ceramikag VITA VMK Master
grupy ,,E-3w”: a) powigkszenie 25 x, b) powigkszenie 100 x, ¢) powigkszenie 500 x, d)
powiekszenie 1000 x

Ryc. 39. Mikrostruktura na granicy warstw ceramicznej i metalicznej, pow. 500x. Punkty 1-
14- punkty wykonania analiz, odleglosci punktow od granicy:

Ryc. 40. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 3 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 41. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 42. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 43. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 10 wraz z analiza
jako$ciowa

Ryc. 44. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania analiz (1-14), pow.
500x

Ryc. 45. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 2 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 46. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 47. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 14 wraz z analizg

jako$ciowa
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Ryc. 48. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania analiz (1-14), pow.
500x

Ryc. 49. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 50. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 51. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 13 wraz z analiza
jako$ciowa

Ryc. 52. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania analiz (1-14), pow.
500x

Ryc. 53. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 1 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 54. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 55. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 12 wraz z analiza
jako$ciowa

Ryc. 56. Analiza fragmentow mikrostruktury na granicy warstwy ceramicznej i metaliczne;j,
pow. 500x

Ryc. 57. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 6 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 58. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 9 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 59. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 13 wraz z analiza

jako$ciowa
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Ryc. 60. Mikrostruktura analizowanego fragmentu z punktami wykonania analiz (1-14), pow.
500x

Ryc. 61. Widmo energodysperysjne (EDS) z punktu 2 wraz z analizg jakosciowa

Ryc. 62. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 6 wraz z analizg jakosciowa

Ryc. 63. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 7 wraz z analiza jako$ciowa

Ryc. 64. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 9 wraz z analizg jakosciowa

Ryc. 65. Widmo energodyspersyjne (EDS) z punktu 13 wraz z analiza jakoSciowa

Ryc. 66. Mikrostruktura na granicy warstw ceramicznej i metalicznej, pow. 500x

Ryc. 67. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 3 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 68. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 7 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 69. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 8 wraz z analizg
jako$ciowa

Ryc. 70. Widmo energodyspersyjne (EDS) przeprowadzone w punkcie 12 wraz z analiza
jako$ciowa

ANEKS

Ryc. 1 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 1

Ryc. 2 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 2

Ryc. 3 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 3

Ryc. 4 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 4

Ryc. 5 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 5

Ryc. 6 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 6

Ryc. 7 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 7

Ryc. 8 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 8
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Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.

Ryec.

9 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 9

10 A.

11 A.

12 A.

13 A.

14 A.

15 A.

16 A.

17 A.

18 A.

19 A.

20 A.

21 A.

22 A.

23 A.

24 A.

25 A.

26 A.

27 A.

28 A.

29 A.

30 A.

31 A

32 A

33 A.

Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 10
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 11
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 12
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 13
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 14
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 1
Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 2
Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 3
Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 4
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Ryec.
Ryec.
Ryec.
Ryec.
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Ryec.
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Ryec.
Ryec.
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Ryec.
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13. ANEKS

Elmt

0

Na
Al
51
K

Zr
sn
Ce

HEEERERRARR

Total

Ryc. 1 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 1

Elmt

0

Na
Al
S1
K

Zr
Sn
Ce

HEHEHARARRARA

Total

Ryc. 2 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt

0

Na
Al
83
K

2r
sSn
Ce

HHEHERARAARA

Total

Ryc. 3 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3

PROBKA ,,E-2s”

Spect. Element

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

o

Gl

26.43
026
Jo20

2829

16.11
Seek

12.80
4.41

100.00

Atomic

o

46.33
Tt o)
7.58

26 .35

55
e 1
302
0.88

100.00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

%

21,86
089
4.93

19.93

12.05

18.90

15:93
502

100.00

o

45..15
1.30
6.12
23% 1D
TG 32
6.94
4.50
132

100.00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

e

(o]

19.95
0.8%
3.79

l16.24
9.88

22469

21.86
4.81

100.00

o

45.84
1.2°
5. 16

21.25
9. 29
9.13
6. 77
1.26

100.00
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
O K ED 223089 45.35
Na K ED 990 1.34
Al K ED 512 6.70
SE-RK ED 23574 26.72
Ktk ED e 11,07
Zzr L ED 4.38 1.52
Sn L ED 22.08 587
Ce L ED 6.:36 1.43
Total 100.00 100.00

Ryc. 4 A. Skfad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 4

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 23.95 43.84
Na K ED 1.00 1.27
Al K ED 6.91 7.50
Si K ED 27,16 28 .95
K K ED 16.66 12.48
zr L ED 4.19 1.35
Sn L ED 14.02 3.46
Ce L ED 551 1.19
Total 100.00 100.00

Ryc. 5 A. Skfad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 5

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
& SUE ED 22.959 44.50
Na K ED 598 127
Al K ED 5:81 6.79
31 K ED 24.47 27.47
Cl K ED 3 P i 8.10*
K K ED 13.95 11.25
Zx L ED 4.45 1.54
Sn L ED 20.95 5.56
Ce L ED 6.74 3.52
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 6 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 6
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Elmt

0]

Na
Al
Si
cL
K

Cr
Fe
Ni
ir
Mo
Sn
Ce

HEHEHEHARRAAARARARARAR

Total

Ryc. 7 A. Skfad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 7

=
5
2

(@]

Na
Al
Si
el
K

Cr
Fe
Ni
Zx
Mo
Sn
Ce

Total

Ryc. 8 A. Skfad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 8

HBEHEBHEHEARARAAARAARARNRK

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

%

19.20
1.03
5.20

21,39
Z. 10

1195
1.65
1.70
1.94
Gk
0.93

20.42
6.18

100.00

4

2

i

10

%

Gl
.50
€.53
5.83
2.01
0.02
1.08
E.03
¥ E2
2,50
.33
5.84
1.50
0.00

Spect. Element Atomic

Type

ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

L]

©

o
S

« 617
.42
=23
=25
+36
+99
.00
sl
.86
-3
L]
Sl
.00

=

N
ONdJINODWNSWWYWwoWw

Y
o

2

24

.41

119

1o
Ales -
35
4.
10.

2

192

1
3
2
0
100

Tt
45
T5
ST
22
+20
59
+ 28
-30
.65
=162
.00
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
DK ED 2.18 7.42
Al K ED 0.98 1.99
i ED 2.52 4.92
cl K ED §. 22 1.74
K K ED 0.67 0.94
Cr K ED 2«58 2% 19
Fe K ED 2.54 2.50
Ni K ED 51.65 48.28
HE: ED 2.2 128
Mo L ED 12.94 70
Sn L ED 1.36 0.63
Ce L ED 0. 3 6% 0.14%
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 9 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 9

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

Al K ED (65 L 0.24
Sae K ED .02 3.66
RETK ED e 0.25
CEK ED 22291 26.33
Fe K ED 112 1.20
Ni K ED 56.86 Dl
Zr L ED 06y 0.43
Mo L ED 16.11 10.01
Sn L ED 0200 O 12>
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 10 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 10

Elmt Spect. Element Atomic

o Q

Type % %
Al K ED 6.06* 0.13*
Si K ED . A 2231
Cx K ED 25.29 28.29
Fe K ED 1.0 o 7
Ni K ED 62095 b2 .30
Mo L ED 9349 5.5
Total 100.00 100.00

* =" <2 Sigma

Ryc. 11 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 11
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Elmt Spect. Element Atomic

o

Type % %
Al K ED 0 0 0 e e
sic K ED 1=24 239k
Er K ED 25,34 28.38
Besk ED 1.43 1.18
Ni K ED 62 15 61.68
Mo L ED 1005 6.10
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 12 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 12

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0.03* 0..06*
Si K ED ST 3. 70
Cr & ED 24.23 27,80
Fe K ED 0.86 091
Ni K ED S 58.21
Mo L ED 1543 952
Total 100.00 100.00

k=gl Sigma

Ryc. 13 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 13

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0.00%* 0.01*
Si- K ED 1.27 2.65
Cr K ED 24.83 27.99
Fe K ED i D) 117
Ni K ED 6123 Gl.l3
Mo L ED 11.55 7006
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 14 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 14
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Tabela 1 A. Zestawienie analizy iloSciowej w poszczegolnych punktach pomiarowych.

Ryc. 15 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 1

127

*)ktl H)ktZ H)kt3 H)kt4 H)kts H}kt6 H)kt7 kats H)kt9 H)kth H}ktll H}ktlZ H}kt13 H}kt14‘
pierwiastekr%] F%] ’%] F%] ’%] '%] F%] ’%] F%] ’%] '%] '%] '%] '%] ‘
O 26,43 |21,86 |19,95 02,99 23,95 22,59 |19,2 0,54 2,16 0
Na 96 0,89 0,81 97 93 ,03 67
Al 729 4,93 [5,79 5,72 6,91 5,81 5,2 8,42 198 11 06 0,07 0,03
Si 28,39 19,93 [16,24  [23,78 27,76 2447  |R1,39 023 2,52 1,72 1,14 121 (1,76 |1,27
Cl 0,12 2,1 3,25 1,12
K 16,11 12,05 (6,88 13,71 16,66 13,95  |11,55 1,36 .67 17
/A4 3,61 |18,9 |22,65 4,38 4,19 1,45 6,73 2,86 2,12 0,67
Cr ,65 2,99 21,56 22,97 2529 (2534 (24,23 (24,83
Ni 1,94 28,11 51,65 56,86 62,95 (62,19 (57,71 |61,23
Mo 0 0 0 0 0 0,93 7,73 12,94 16,11 949 10,05 |15,43 |11,55
Sn 2.8 [15,93 [21,86 22,08 4,02 20,95 (0,42 7,7 36 27
Ce 441 1552 |4,81 36 5,51 6,74 6,18 2,15 36
Fe 0 0 0 0 0 1,7 3 2,54 1,12 1,07 |1,13 (0,86 |11

PROBKA ,,E-2w”
Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
0 K ED 24.96 47.95
Na K ED 1 ) 150
Al K ED 5.36 6.10
S1 K ED 23.94 25.98
K K ED 12.41 9.75
2r Is ED 6.46 e
Sn L ED 21.:39 5.54
Ce L ED 4.57 100
Total 100.00 100.00




Elmt Spect. Element Atomic
$ $

Type °
O K ED 24.42 45.64
Na K ED .91 119
Al K ED 6.06 6.72
Sa K ED 25.80 21.47
K K ED 158 11.640
Zr L ED 9.00 2.95
Sn L ED 12.04 303
Ce L ED 6.60 1.41
Total 100.00 100.00

Ryc. 16 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 23.34 45.19
Na K ED 0.97 .34
Al K ED 601 691
si K ED 24.54 27.57
K& B ED 14.34 11,36
Zr L ED 387 IR 6
sn L ED 2238 5.84
Ce L ED 4.54 1.00
Total 100.00 100.00

Ryc. 17 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3

Elmt Spect. Element Atomic

Type % 3
O K ED 22269 43.46
Na K ED 093 1.24
Al K ED 653 7.42
21 K ED 25.05 27.33
K K ED 15:.95 12.50
€r K ED 0. 14% 0,08*
Fe: K ED 0.20% S
Ni K ED 0.28%* 0.14*
Zx 'L ED 9.14 3 a0:7
Sn L ED .93 3.08
Ce L ED e Bl
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 18 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 4
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 22.81 43.32
Na K ED 0.93 .23
Al K ED 6.58 7.41
sSi K ED 26.33 28.49
K K ED 15595 1239
Cr- K ED 0. 02% 001
Fe K ED Q=02+ 0, 00>
Ni K ED 0.49 0.25
Zr L ED 3.02 1. 0%
Mo L ED D328 0 16 g
S Ih ED 17.44 4.46
Ce: L ED 6.08 1.32
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 19 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 5

Elmt Spect. Element Atomic

[ [

Type % %
0 K ED 21:97 43.06
Na K ED 0.76 1.04
Al K ED 6.69 =T
S K ED 24.56 27.41
58 ED 14.26 11.43
cr K ED 2.03 .27
Ni K ED 1 0.38
Zr L ED 3.10 1.0
Mo L ED 0.50 0.16
sn: L ED 18.95 50
Ce: I ED 6.47 1.45
Total 100.00 100.00

Ryc. 20 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 6

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

0 K ED 19.89 41.22
Na K ED 0.54 0.78
Al K ED 7.25 8.90
Si K ED 20.64 24 .37
oK ED 10.95 9.28
Cr K ED .29 4.71
Ni K ED 4.44 294
2 L ED 289 1.0
Mo L ED 2223 0.77
Sn L ED 18.32 5.12
Ce L ED 5.48 1.30
Total 100.00 100.00

Ryc. 21 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 7
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Elmt

0

Al
Si
K

Cr
Ni
Zr
Mo
Sn
Ce
Total

HEBPHRRRARARR

Ryc. 22 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 8

Elmt

(0]

Al
St
K

Cr
Ni
Zxr
Mo
Sn
Ce
Total

HEHEEHRARRARAR

Spect. Element

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

4.69
4.98
5.15
0.87
22.51
41.91
0.98
14.42
3404
1.42
100.00

Spect. Element

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 23 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 9

Elmt

Si
K

Cr
Ni
Zr
Mo
Sn
Ce
Total

HHHEXRARA

e
=)

o

°

A9
.61
.74
-<09*
.98
.65
=33
.74
.26
o e
.00

ur N

Ty
OCOoOO0OWOoOOWWORroOo

Atomic
o

°

14.4¢6
9.09
9.04
.09
21.41
521
0.55
7.41
.25
0. 50
100.00

Atomic

[)

°

0.68*
.3
35163
05 01 g
26.96
58.38
0.21
8.37
0.28
0.05%
100.00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 24 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 10

Q

°

1.48
0.00*
24.80
60.65
bis 2
12.66
0.1o*%
0.03*

100.00

[}

31
0= 00%
28.08
60.82
0.14%*
Tl
0.07*
0L 0d:%

100.00
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Elmt Spect.
Type
81 K ED
Cet K ED
Ni K ED
2r L ED
Mo L ED
Ce L ED
Total
* = <2 Sigma

Element

1.61
25,08
29.:51

0.18*
13.54

Q. 10*

100.00

Atomic
3 AT
28.42
59.13
6B 1 e
B .32
0.04%*
100.00

Ryc. 25 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 11

Elmt

Al
Si
G
Ni
Mo
Total

HRRAR

Spect. Element Atomic

E

ype
ED
ED
ED
ED
ED

Q

03
1.28
25.170
61.94
3074
100.00

of

0,99
2.64
28.74
61.34
6.49
100.00

Ryc. 26 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 14

Tabela 2 A. Zestawienie analizy ilosciowej w poszczegolnych punktach pomiarowych.

Fktl H)ktz H)kt3 H)kt4 H)kts H}ktﬁ H)kt7 H)kts H)kt9 H)ktlo H)ktll H)ktlz H)kt13 H)kt14
pienviastekr%l F%] F%] P%] F%] F%] F%] f%] P%] F%] P%] F%] F%] f%] \
O 2496 (2442 (2334 (22,69 |22,81 (21,97 (19,89 (469 [0,19 0 0
Na 1,12 091 (0,97 (0,93 (0,93 0,76 |0,54
Al 536 |6,06 [6,01 [6,53 [6.58 |6,69 |7,25 4,98 0,61 37
Si 03,74 (25,8 |R4,54 (25,05 (26,33 (24,56 [20,64  [5,15 |I,74 148 |1,61 1,28
Cl 0 0 0 0
K 12,41 |15,17 [1434 |15,95 |15,95 |14,26 10,95 87 (0,09 0 I
Lr 6,46 |0 3,87 9,04 [B02 |31  |2,89 0,98 |0,33 0,22 0,18 )
Cr 0 Jd4 (0,02 12,03 17,39 22,57 |23,98  |p4.8 |25,08 25,7
Ni 0 0 0 0,28 (0,49 (0,71 |4,44 41,91 |58,65  |60,65 |59,51 61,94
Mo 32 (0,5  |223 1442 13,74 |12,66 |13,54 10,71
Sn 21,39 |12,04 (22,38 |11,93 |17,44 |18.95 18,32  [3.,01 0,56 15
Ce 457 |66 454 (7,06 [6,08 |647 548 1,42 (0,11 03 (0,1
e ||
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PROBKA ,,E-3s”

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Q- B ED JO 29 54.61
Na K ED 103 w29
Al K ED 5D 5:.90
Si K ED 20007 22 .36
K kK ED 10.04 7.40
Zr L ED 12565 4.00
Sn L ED 16.10 3.91
€e & ED 25611 0.54
Total 100.00 100.00

Ryc. 27 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 1

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

O K ED 3400 55.23
Na K ED 0.86 106
Al K ED 62720 6.02
Si K ED 21.78 22: 1Y
K K ED 10.47 T. 63
Zr L ED 11.48 3,.59
sn L ED 15.41 3.0
Ce & ED 3.29 0.6
Total 100.00 100.00

Ryc. 28 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt Spect. Element Atomic

2 [

Type % %

Q=i ED 38 .37 24,12
Na K ED 1209 1.30
Al K ED iy 2 6.02
SHEG ED 22026 22.60
Kt ED 11500 8.02
Zr L ED 12747 30
Sn L ED 13.30 319
€e L ED 3L19 £l ar
Total 100.00 100.00

Ryc. 29 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3
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Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

0K ED 3261 55.00
Na K ED 1.06 1.25
Al 'K ED 6.46 6.46
Si K ED 24.65 23.68
Kk ED 11.12 761
Zr L ED 8.83 261
St T, ED 1128 2.57
Ce 4 ED 3.99 0.77
Total 100.00 100.00

Ryc. 30 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 4

Elmt Spect. Element Atomic
S

Type % %
oK ED 31.94 54.76
Na K ED 1.0 1.28
Al K ED 6.06 6.16
S ED 235 9 23.23
e G ED Flisoy 809
Zr L ED 9.88 2591
Sn L ED 12.02 2.8
Ce L ED 3.0 0572
Total 100.00 100.00

Ryc. 31 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 5

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
e K ED 31.58 54.12
Na K ED 1. 12 1.33
Al K ED 6.24 6.35
S50 ED 24.71 24.12
K. K ED 11.42 g0
Cr K ED 0. 25% 0. 13>
Ni K ED 0.14* 0.06*
2r T ED 4.97% 1.49
Mo L ED 0268 g-03*
Sn L ED 15.315 3.50
Ce L ED 4.16 0.81
Total 100.00 100.00

k = <2 Sigma

Ryc. 32 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 6
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Spect. Element Atomic

Elmt

Type
0 K ED
Na K ED
Al K ED
Sit K ED
R Rk ED
gxr K ED
Ni K ED
hrs ED
Mo L ED
sn L ED
Ce L ED
Total
* = <2 Sigma

Ryc. 33 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 7

Elmt

(0]

Na
Al
Si
K

Cx
Ni
Zx
Mo
S
Ce

Total

Ryc. 34 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 8

HHEHEHRRREAARAA

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

9
°

1539
.93
6.80

23.57

10.48
1.42
1.40
4.98
1.14

3 P
3,840

100.00

%

54.30

dE5101
6.93

23.09

10

Tl
8.575
0.65
1.50
0.33
3.22
Q.75
0.00

Element Atomic

2

°

- =

=
ONWVWOWNB®D-JOONOW
e
o

=
o

4

21

10

%

T..01
0.63
B.37
1 19
<D3
<6
ol
07
.32
TAY
7l
.00

OO MNWEF @O o

Spect. Element Atomic

Elmt

Type
0 K ED
Na K ED
Al K ED
51 K ED
K K ED
Cxr K ED
Ni K ED
oyl ED
Mo L ED
sn L ED
Ce L ED
Total
* = <2 Sigma

Ryc. 35 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 9

%

1155
Ool3*
Sl

12.29
4.01

14.83

26,35
192

14.7¢
W16
1.34

100.00

S

°

29

0.
Tio
s
4.
et

< 0b
23>
84
92
20
68
.38
.86
20
.64
<53
.00
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %

G- K ED 4.80 14.73
Al K ED 363 6.62
Si K ED 7.08 12.40
KK ED i d 216
cx K ED 205711 19.63
Fe K ED 0.68 0.60
Ni X ED 39.23 32.85
Zr L ED 050 0.27*
Mo L ED 18.62 9.54
Sn L ED 20D 1.06
Ce ©L ED 0.42% O 152
Total 100.00 100.00
* = <2 Sigma

Ryc. 36 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 10

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED (65901 52 B D iAb*
S ED 2.32 4.86
KoK ED D.08* G k2%
er K ED 27567 31.36
Fe K ED 1.12 1.18
Ni K ED 51.72 51,90
zZr L ED 0.08* 0.05*
Mo L ED 16.12 9.90
Sn L ED U.78* 0:39%
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 37 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 11

Elmt Spect. Element Atomic

Q Q

Type % %

Al K ED 0.po* g.ao*
Si K ED 287 4.98
Cr I ED 27.03 30.67
Fe Kk ED I 1,19
Ni K ED 52.01 52.26
Zr L ED 0.83 0.54
Mo L ED 16.54 10,15
Sn L ED 0.05* 0.03*%
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 38 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 12
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=11l

HEARRRR

Total

= <2

Speéct.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Sigma

Element

2
27
0=
50.
18.
0.
100.

49
00
98
64
31
D Er
00

Atomic

5%
302
1s
51.
11
0=

100%

26
84
05
23
34
2IF
00

Ryc. 39 A. Skiad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 13

Elmt Spect.
Type
Al K ED
Si K ED
Cr K ED
Fe K ED
Ni K ED
Mo L ED
Sn L ED
Total
* = <2 Sigma

Element Atomic

05
2%
A
0
525
16
0
100.

le*
18
07
98
50
66

.44*

00

0.
4.
30.
13
32 .
10.
0.

100.

IH*
59
15
04
80
25
225
00

Ryc. 40 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 14

Tabela 3 A. Zestawienie analizy iloSciowej w poszczegdlnych punktach pomiarowych.

Fkt 1

H}ktz H}ktS kat4 HaktS H}ktG

H:kt7 H)kts H}kt9

H)ktlo Haktll H)ktlz H)ktl3 H)ktl4

pierwiastek F%] F%] F%] F%] ’%] F%] F%] '%] F%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%]
O 30,20 |31,01 (30,37 [B2,61 |B1,94 (31,58  |B1,59 19,42 |11,55 |48 ) 0 0 0
Na 03 86 (1,05 1,06 1,07 |I,12 93 043 (0,13

Al 5,52 5,7 5,76 16,46 |6,06 (6,24 8 6,68 [5,17 3,63 11 ,09 ,16
Si 01,77  |21,78 (22,26 [24,65 (23,79 (24,71  [23,57 18,12 [1229  |},08 2,32 D37 D49 D18
Cl 0 0 0 0

K 10,04 10,47 |11 11,12 11,53 [11,42  |1048 |7,58 |4,01 1,72 ,08

lr 12,56 |11,48 [12,47 [8.83 9,88 |4,97 4,98 2,88 [1,92 0,5 0,08 0,83 0 0

Cr 25 42 873 1483 2077 27,67 27,03 |27 27,07
Ni 1.4 (14,1 |26,35 39,23 51,72 52,01 50,64 52,5
Mo 0 ) 0 ) 26 1,14 19,63 (14,76  [18,62 |l6,12  |16,51 18,31 16,66
Sn 6,1 541 (133 [11,28 (12,03 |15,15 391 948 [7,65 .55 78 ,05 57 44
Ce 2,61 3,29 3,79 [B99 |37 |#.16 3.8 2,95 |1,34 42

Fe 0 ) 0 ) 0 0 ) 0 1,12 1,12 0,98 0,98
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PROBKA ,E-3w”

Elmt Spect. Element Atomic

Q Q

Type G %
O R ED 3976 60.27
Na K ED 1.32 1-39
Al K ED 679 6.11
51 K ED 26.00 22.45
K K ED 10.40 €.45
Zzr L ED 3.17 0.84
Sn L ED 10,27 2.10
Ce L ED 2.28 0.40
Total 100.00 100.00

Ryc. 41 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 1

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
B K ED 37.88 BBToE
Na K ED g i 1:36
Al K ED 695 6.41
Sl K ED 24.95 22512
KK ED 11.09 7.06
Fe K ED g 0e* (e
Zr L ED 5.99 63
Sty - Ls ED 10535 2.1
ce L ED 1.49 5 %40
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 42 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
0 K ED 28.14 57.95
Na K ED 0,85 1.22
Al K ED 3.21 3.92
81 K ED 12.44 14.59
K¢ K ED 6.46 5.45
Fe K ED 0.08% 0.05*
zr L ED 40.01 14.45
Sn L ED 7.24 2.01
Ce L ED 1.56 0.37
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 43 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 3
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Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
@0 K ED 31.61 56.38
Na K ED 1.08 1.34
Al K ED 4.21 4.45
S1 K ED 21.886 22.20
¥k UK ED 8.84 6.45
Fe K ED 0.03* 0 0%
Zr L ED 20:33 6.36
Sn L ED 9.60 2:31
Ce L ED 2.45 0.50
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 44 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 4

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
9 ED 28799 §3.29
Na K ED 0.68 0.87
Al K ED 651 F.03
Sa. ¢ ED 19.48 20.40
K K ED 189 5.94
G K ED 4.98 2.82
Fe K ED 0.48 .25
Ni K ED 3.60 el
Zr L ED 11.44 3.69
Sn L ED 13.46 3.34
Ce L ED 2.49 0.52
Total 100.00 100.00

Ryc. 45 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 5

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 0.35% 1.28%*
Al K ED L i2 2.43
31 K ED 2.68 5.59
€l K ED 0.78 1.29
XK ED 0.14* 0.21*
Er K ED 2437 27 .43
Fe K ED 1.15 1.23
Ni K ED 47.13 46.98
Zr L ED 1.16 Q.75
Mo L ED 20.76 12.866
Sn b ED Q. 36% 0.18*
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 46 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 6
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0.03* 807"
Si K ED 7o 25
Baas ED 2% 95 31.60
Fe K ED 1529 1.47
Ni K ED 53.87 53.95
Zr Li ED @i 10 g
Mo L ED 14 .59 8.94
Sn L ED 0.20% 0.10%
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 47 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 7

Elmt Spect. Element Atomic
Type 3 %
Al K ED 0-20% 0.44%*
51 K ED D22 4.67
cr K ED 26.97 30.62
Fe' K ED 1 5000 ) 1513
NIVEK ED 52.25 52.53
Zr T ED 0.67 0.43
Mo L ED 16.25 10.00
sSnL ED 0:36% 0.18*
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 48 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 8

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
S1MK ED 2.34 4.93
Cr K ED 27.43 3de25
Fe K ED 1.05 .11
Ni K ED 51529 5169
Zr L ED 0L 71 0.46
Mo L ED 17.08 10.54
Sn L ED 0. 10" 0L 00%
Total 100.00 100.00

*= <2 Sigma
Ryc. 49 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 9

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Si K ED 2.37 5.00
Cr K ED 27.48 31.25
Fe K ED 0.96 1.02
Ni K ED 51.45 51:82
ZiE 1 ED 0.19* 0.12%
Mo L ED Ael=39 1072
sn L ED 0.16* 0.08*
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 50 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 10
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
SisK ED 25e9 4.84
CreK ED 212387 31ad8
Fe K ED 0.74 P79
Ni K ED 81265 52510
ZYe L ED 0.45* 0 29%
Mo L ED 472580 10.80
sn L ED 0.00% 0.00%*
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 51 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 11

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Si K ED 2.25 4.70
Cr K ED 27551 31.06
Fe K ED 1.06 Akl
Ni K ED 53.54 53.55
Mo L ED 15.65 9.58
Total 100.00 100.00

Ryc. 52 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 12

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Sl K ED 1.84 3285
Er K ED 28.05 F1i60
Fe K ED 1.0 1.06
Ni K ED 54.89 54.80
Mo L ED 14.21 8.68
Total 100.00 100.00

Ryc. 53 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 13 i 14
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Tabela 4 A. Zestawienie analizy ilo$ciowej w poszczegdlnych punktach pomiarowych.

*)ktl H)ktz H)km H)km H)kts H)kt«s H)kt7 kats H)kt9 katlo H)ktn H)ktlZ H}kt13 Hmkt14

pierwiastek’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] ’%] F%] F%] ‘
O 39,76 (37,88 (28,14 (31,61 (28,99 (035 [0 0 0 0 0 0 0
Na 32 (1,25 0,85 |1,08 |0,68
Al 6,79 6,95 (321 421 1651 [1,12 (0,03 0.2
Si 26 2495 (12,44 (21,86 (19,48 [2,68 1,79 (222 (234 (237 229 2,25 1,84 1,84
Cl 0,78
K 10,4 11,09 |6,46 |8.84 |7.89 (0,14
Zx 3,17 15,99 |40,01 |20,33 |11,44 (1,16 |0,17 (0,67 0,71 |p,19 0,45 |0 I
Cr 498 24,37 (27,95 [26,97 |27.43 |27.48 27,37 27,51 28,05 28,05
Ni 3,6 47,13 |53,87 (52,25 |51,29 |51,45 51,65 |p3,54 54,89 54,89
Mo 0 0 0 0 0 20,76 |14,59 (16,25 |17,08 [17,39 17,5 15,65 14,21 14,21
Sn 0,27 1035 (7,24 19,6 3,46 036 |0,2 36 10,1 ,16
Ce 228 [1,49 |1,56 [2.45 [2,49
Fe 0 0,06 0,08 (0,03 (048 |I,15 (1,39 [1,07 (1,05 0,96 0,74 1,06 1,01 1,01
PROBKA ,,E-1s”
Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

0K ED 38.14 99.41

Na K ED L Be) 1.49

Al K ED 6.36 D.88

81 K ED AT 22:59

K K ED 9.84 &z 28

Zr I ED 6.52 s

Sn L ED .92 2.09

Ce L ED 22 0.43

Teotal 100.00 100,00

Ryc. 54 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 1
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Elmt Spect. Element Atomic

o

Type % %

Gl ED 36.58 5913
Na K ED 1.41 1.58
Al K ED 6.02 ST
SR ED 2367 21.80
K K ED 9.67 6.40
Zzr L ED 7.34 2.08
Sn L ED jaEe i 2.64
Ce L ED 318 0.59
Total 100.00 100.00

Ryc. 55 A. Sklad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt Spect. Element Atomic

Type 3 3
0 K ED 35.83 58.28
Na K ED 1.12 1.27
Al K ED 5.87 5166
Si K ED 24.77 22.95
K K ED 9.49% 6.32
Zr L ED 8.68 2.48
Sn L ED 11.83 2.59
Ce L ED 2.41 0.45
Total 100.00 100.00

Ryc. 56 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3

Elmt Spect. Element Atomic

o) Q

Type s %
0O K ED 31.90 524
Na K ED 0.98 1522
Al K ED 4.72 D502
s51 K ED 20.511 20.55
i ED 9. 11 6.68
Zr. L ED 19.24 6.05
Sn L ED 31209 2.68
Ce L ED 2.85 0.58
Total 100.00 100.00

Ryc. 57 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 4

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
O K ED 31.90 b2
Na K ED 0.98 1.22
Al K ED 4.72 .02
si K ED 20511 20.55
K K ED Selil 6.68
Zr L ED 19.24 6.05
Sn L ED 4109 2.68
Ce L ED 2.85 0.58
Total 100.00 100.00

Ryc. 58 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 5
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Elmt

o}

Na
Al
Si
K

Gr
Fe
Ni
Zr
Sn
Ce
Total

HEEHERARRAAANA

* = <2 Sigma

Ryc. 59 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 6

Elmt

(o}

Na
Al
S
K

Er
Fe
Ni
Zx
Mo
Sn
Ce
Total

HFEHEEPEFRAARARARAAA

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Element

%

34.18
0.96
5.99

23.00

10.09
0.32%
0.46
04..35%
8.17

13.46
3.02

100.00

Atomic

57.41
1.12
5.96

22.01
6.93
0.17%*
0.22
0.16*
2.41
3.05
0.58

100.00

Spect. Element Atomic
Type 3 %
ED 33,09 56.74
ED 19 1.42
ED 5.70 9519
ED 22511 21.60
ED 9. 97 65.99
ED Qe 23F 0 1i*
ED 0.50 0-25
ED 0.64 0.30
ED 19527 3. 09
ED 0. 29% 0.08%*
ED 12.84 26 91
ED 3.0 0.60
100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 60 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 7

Elmt

(0]

Na
Al
S
K

Cr
Fe
Ni
Zr
Mo
sSn
Ce
Total

HEHEHEEHARAARARAARAA

Ryc. 61 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 8

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

[}
o

29.23
i et
5.47

18.76
8.03
3.45
1.85
4.40
882
2.96

12.83
3205

100.00

o

53.97
1.48
+ 98
.74
.06
+ 96
I8
24k
.86

0.81

B9

0.64
100.00

MNNO R OYOWOD
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Elmt

Na

Si
Cl

Cr
Fe
Ni
ar

Sn
Ce
Total

HEHHEEHFRXRARARARARR

Ryc. 62 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 9

Elmt

O

Na
Al
Sy
ch
K

Cx
Fe
Ni
ZE
Mo
Sn
Ce
Total

HEEHEHEHEARRARAAARNNR

Ryc. 63 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 10

Elmt

(e}
Na
Al
Sd:
Ci
K
4
Fe
Ni
Zxr
Mo
Sn
Ce
Tot

RAARARARRRA

I =l s

55

* = <2 Sigma

Ryc. 64 A. Skiad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 11

Spect. Element Atomic

Type

ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

o

°

23.67
1.72
4.71

14.68
5.55
6.01
5.95
2.84
8.65
8.02
5.54

10.12
2.52

100.00

2

47.37

2.

40

5.58
16.73
5.02
4.92
3.66
1.63
4.72
2.81
1.85
2.73
0.57
100.00

Element Atomic

Q

°

.64
.34
A
=9
.86
<15
.43
.08
=
~90
.24
4.65
2.00

[

=

A8}
NN WOONEFE W

(Y
w

100.00

Spect. Element

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

2
°

16>

N
NdRB_RORNOOR
TS iedl AR o

B
©
[¢))
0

|

o o
w N
o
* %

100.00

o

33
2

4.
12
6.
3
9,
2
14.
2
S
ey
0.
100.

Atomic

82
32
02
68
56

<20

48
90
87

-57

47
56
56
00

18Rk

)
RFOR OO NDOOR N
s Ak

o

=

1=

| =
O O
o o s
[e2]
N

100.00
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Elmt Spect. Element Atomic
Type % %
Al K ED 02 16% 0a39*
Si 1% ED 2:33 4593
€ K ED 26.84 3071
Fe K ED BeOR 1.08
Ni K ED 5027 50.94
Zr L ED 0.78 0.5%
Mo L ED 18.05 11539
Sn L ED Qa5 * 0. 28*
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 65 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 12

Elmt Spect. Element Atomic

Type % 3
Si K ED 2.24 4.72
Cr K ED 27.16 30.87
Fe K ED 1242 1.19
Ni K ED 52.18 52.54
Zzr L ED 0.74 0.48
Mo L ED 16.56 10.20
Total 100.00 100.00

Ryc. 66 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 13

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Si K ED 2242 4.47
€r K ED 271542 30.92
Fe K ED 0.91 0.96
Ni K ED 52.286 52 17
Zr L ED 0.-36* Dy
Mo L ED 1728 10.65
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 67 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 14
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Tabela 5 A. Zestawienie analizy iloSciowej w poszczegdlnych punktach pomiarowych.

Pkt 1

H)kt 2

H;km H)kt4 H,kts

Hmktﬁ H)kt7 H)kts

H)kw H)ktIO H)ktll H:ktlz Hmktl3 H)kt14

pierwiastek’%] F%] F%] ’%] F%] F%] F%] '%] ’%] F%] %] F%] F%] ’%] ‘
O 38,14 (36,58  |35,83 (32,26 [B1,9 |34,18 |B3,00 |29,33 23,67 |13,64 I 0
Na 37 |1,41 J12 0 |,01 0,98 (0,96 |I,19 |I,15 72 1,34
Al 6,36 6,02 587 3,95 |472 1599 |57  |5.47 171 12,73 31 (0,16
Si 0543 (23,67 24,77 [20,31 |20,11 |23 02,11 [18,76  |14,68 |8,97 223 (2,33 224 (2,12
Cl 5,55 |5,86 1,24
K 84 (0,67 0,49 |7.87 9,11 [10,09 (9,97 8,03 6,01 3,15 27
/A4 6,52 7,34 8.68 23,26 1924 (8,17 [10,27 (8,82 8,02 |59 0,34 0,78 0,74 0,36
Cr 33 |B,46 595 |12,43 24,19 26,84 (27,16 |27,12
Ni 64 |44 8.65 |22,01 47,11 |50,27 52,18 |52,26
Mo 0 0 0 0 0 I 0,29 2,96 554 1324  |19,69 |18,05 16,56 17,23
Sn 092 (12,11 1,83 (9,18 [11,09 |I3,46 |[12.84 |12,83 0,12 |4,64 27 10,55
Ce 042 (3,18 241 |R17 2,85 (3,02 (8,07 3,05 2,52 |2 0,3
Fe 0 0 0 0 0 046 0,5  |1,85 0,84 4,08 1,28 1,02 1,12 10,91
PROBKA ,,E-1w”
Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

@K ED 20210 46.45

Na K ED 0.67 1.02

Al K ED 4.08 5.30

Si K ED 17.28 21.55

g ED 10.83 9.71

Co K ED 0.02* 0.01*

Zy 5 ED 28.91 11.10

sn L ED 13.65 4.03

Ce L ED 3.36 0.84

Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 68 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 1
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Elmt

0

Na
Al
Si
K

Co
Zr
Sn
Ce
Tot

ARRR

o HEEHRRXR

1

Spect. Element

Type
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 69 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 2

Elmt

(0]

Na
Al
S
K

Zr
Sn
Ce
Total

HEHEEHXRRARXR

Ryc. 70 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3

Elmt

(0]

Na
Al
S
K

Zr
Sn
Ce
Total

HEERSRRR S

Ryc. 71 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 4

Elmt

(0]

Na
Al
Si
K

Zr
Sn
Ce
Total

HEEHERRRARA

Ryc. 72 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 5

Spect.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Spect.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

%
23.
0.
S.
23.
12.
0.
13.
14.
5.

40
93
26
80
72
07*
72
73
37

100.00

Element Atomic
Q,

5 1

2

20.
4.
100.

°

230
1
6.

29%

29
00
48
26
s O
=8
35
67
00

3
]

44.
1E

T
2.
12.

I

LS

A<

100.

40
32
32
43
14
13
23
02
00

Element Atomic
21.51 44.13
0 82 i SR
5143 6.61
22.68 26.52
127 11.06
748 2.6
24 .95 6.90
4.03 0.94
100.00 100.00

Element

22,
U
6.

24.

14.
i
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5
100

o)
°

i,
81
03
09
68
49
=16
S35
.00
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44,
e
e
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4.
.

100
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b
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Elmt

o

Na
Al
Si
K

Cr
Fe
Ni
Zxr
sn
Ce
Total

FEHEEARARRARARAR

Spect.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 73 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 6

Elmt

o

Na
Al
Si
cl
K

Cr
Fe
Ni
Zr
Mo
Sn
Ce
Total

HEHHERRRARRRARARRA

Element

-}
Cl

23wk
D79
6.14
24.55
14.90
0.49
0.05%
0.42
6.56
16.3%
6.01
100.00

Atomic
%
45233
1.05
6.96
26.93
11.66
0.29
0.03%
0.22
2+20
4,22
T.31
100.00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 74 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 7

Elmt

(e}
Na
Al
Si
cl
K
cx
Peé
Ni
4
Mo
Sn
ce
Tot

RAARARA

o HBEEHBEHRA

15

* = <2

Ryc. 75 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 8

%
19.28
0.61
6.19
21.74
0.10*
11.80
3.90
0.40
5.04
735
2.22
15.81
5.56

100.00

%
40.38
0.89
7.68
25.94
0.09*
10.11
2.52
0.24
2.88
2.70
0.77
4.46
1.33
100.00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Sigma

%

.41
31
96
18
05>
.80
w2l
.69
.74
= 19
10.186

6.25
24

[y

=

w
NDWOoOoOR OO

100.00

<

19,99
0.61
8.26

157589
0.07*
5.92

14.01
0.56

25.82
1.36
4.76
2.31
0572

100.00
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Elmt

Type
0O K ED
Al K ED
si K ED
Cl K ED
K K ED
Cr K ED
Fe K ED
Ni K ED
Zr L ED
Mo L ED
Sn L ED
Ce L ED
Total
* = <2 Sigma

Ryc. 76 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 9

Elmt

Al
Si
Cl
K

Cr
Fe
Ni
Zr
Mo
Sn
Total

FEHEARARARARARA

Spect. Element Atomic

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 ‘Sigma

Ryc. 77 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 10

]
5
g

Al
Si
(el
K

Cr
EFe
Ni
Zx
Mo
Total

HEEHERRAAIRAARRA

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 78 A. Skiad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 11

%

1.15
2.27
3. 1L
0.15%
0.51
22.46
1.05
54.16
0.85
13.32
0.74
0.25%
100.00

Element

2
©

0.04*
128
0.04*
0.01*
24.77
.06
60.86
0.43
11.41
0.10%*
100.00
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27.94

2

60.80

0.28
698
D:.05%

100.00

Element Atomic

9
S
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RUOoOoRr o
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wu
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61.54

100.00
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w
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0.0a* .07
si K ED 1,13 2.34
K K ED 0.03* 0.05*
€r K ED 25.32 28.34
Fe K ED 3200 $.22
Ni K ED 62.68 62.13
Z2r+L ED 02 17% 0:11%
Mo L ED 9.46 5.74
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
Ryc. 79 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 12

Elmt Spect. Element Atomic
Type % %

Al K ED 0.05* 0.11%
Si K ED 1.15 2.39
Cr K ED 25.48 28.56
Fe K ED 11 1.16
Ni K ED 62.13 61.67
Mo L ED 10.07 6.11
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 80 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 13

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Si K ED 1.15 29
Cr K ED 25.61 28.78
Fe K ED LD 1.20
Ni K ED 61.36 61.09
Mo L ED 1013 6.54
Total 100.00 100.00

Ryc. 81 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 14
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Tabela 6 A. Zestawienie analizy ilo$ciowej w poszczegdlnych punktach pomiarowych.

Pktl antz H)kt3 H)kt4 kats H)kt6 H)kﬂ H)kts kat9 H:ktlo katll H)ktlz H}ktlS ant14
pierwiastek F%] F%] F%] F%] ’%] '%] ’%] '%] ’%] F%] [%] F%] '%] F%]
O 01,21 23,4 23,29  |R1,51 |R2,79 |23,71 19,28 41 1,15
Na 0,67 0,93 |l 0,82 0,81 (0,79 0,61 31 ) 0 ) 0 0
Al 4,08 5,26 |648 543 6,03 |6,14 6,19 4,96 2,27 ,04 ,16 ,03 ,05
Si 1728  |23,8 (2526  |R2,68 (24,09 (2455 21,74  |I1,18 3,11 1,28 1,3 1,13 1,15 1,15
Cl 0 0 0 0 0 0,1 0,05 0,15 0,04 0,05 0 0
K 0,83 2,72 15,57 3,17 |14,68 [14.9 1.8 4,8 51 01 01 ,03
lr 28,91 13,72 |B,38 74 |7.49 6,56 7,35 2,75 85 43 31 17
Cr 13,65 |0 0 0 ) 49 3,9 16,21 D246 2477 |51 25,32 D548  |25,61
Ni 42 5,04 33,74 (54,16  |60,86 61,54  |62,68 62,13 61,36
Mo 0,22 10,16  |13,32  |11,41 1048 9,46 10,05 10,73
Sn 13,65  |14,73 |2035  |24,95 |18,76 (1637  |15,81 6,25 0,74 0,1 ) 0 0
Ce 3,36 537  |#.67 4,03 5,35 |6,01 5,56 D47 25
Fe 05 4 ,69 1,05 1,06 1,06 1,17 1,11 1,15
Co 0,02 0,07 |0 0 0 0 0 0 0 0 0

PROBKA ,,K”

Elmt Spect. Element Atomic

5 o

Type % 3
D K ED 3726 60.05
Na K ED 163 1.83
Al K ED DB 5.59
Si K ED 2303 2 .14
K- K ED 9. L 6.05
Zr L ED 6.38 1.80
50 B b ED 13.98 3.04
Ce L ED 2.69 0.50
Total 100.00 100.00

Ryc. 82 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 1
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Elmt

0

Na
Al
ST
K

Zr
Sn
Ce
TO

Ryc. 83 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 2

K
K
K
K
K
L
L
L
a

t

af

Elmt

Na
Al
Si

Zr

Sn
Ce

Total

Ryc. 84 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 3

Elmt

0
Na
Al
S
K
4r
Sn
Ce
Tot

Ryc. 85 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 4

il s e D

al

HEHEEHXRRARARARN

Spect.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Element

[o)

°

il
1.42
5 .87
220l
9.94
11.64
8.46
2 .85
100.00
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Q
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Jug
5%
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6.

.28

3

25
0.
100.

48
58
58
20
53

g3
52
00

Spect. Element Atomic

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Spect.

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

Elmt Spect.
Type
¥ R .1 ED
Na K ED
Al K ED
81 K ED
K- K ED
Er Ik ED
Zr L ED
an- T ED
Ce L ED
Total
* = <2 Sigma

Ryc. 86 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 6
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1.22
6.29
23.72
10.97
8.05
11.02
4.04
100.00
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1.29
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100.00
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100.00
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1.65
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100.00
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 30.03 53.94
Na K ED 1.01 1.26
Al K ED 6.01 6.40
Ssi K ED 20.68 21.16
Cl K ED 0.92 0.75
K K ED 8.78 6.45
Cr K ED 2.36 1.30
Fe K ED 0.87 0.45
Ni K ED 1.86 0.91
zr L ED 10.21 3.22
Mo L ED 1.71 0.51
Sn L ED 12.21 2.96
Ce L ED 3.36 0.69
Total 100.00 100.00

Ryc. 87 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 7

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
0 K ED 16.72 38.32
Na K ED 0.11* 0.17*
Al K ED 7.73 10.50
Si K ED 11.04 14.41
Cl K ED 2.32 2.40
K K ED 3.50 3.28
Cr K ED 13.45 9.48
Fe K ED 1.38 0.91
Ni K ED 22.37 13.97
Zr L ED 4.37 1.76
Mo L ED 7.79 2.98
Sn L ED 4.60 1.42
Ce L ED 1.55 0.41
Total 96.94 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 88 A. Sktad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 8

Elmt Spect. Element Atomic

Type 3 %
g K ED 6.43 18.38
Al K ED 8.29 14.04
S K ED 21538 4.12
Ci K ED 1.68 255
K K ED QL3 05341
Cr K ED 22,38 19.867
Fe K ED 1.84 1,50
Ni K ED 42,76 33.28
Zr L ED 0.88 0.44
Mo L ED 11.84 5.64
sn b ED §.91 0.39
Ce L ED 0.09% 0. 03*
Total 99. 99 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 89 A. Sktad chemiczny, analiza ilo$ciowa przeprowadzona w punkcie 9
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Elmt

Al
S
cl
K

Cr
Fe
Ni
Zxr
Mo
Sn
Total

HEHERARARARAR

Spect.
Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 90 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 10

Element

[\

w

OO UNE O O O

=
o =
€]

oe

<36
=98
=95

.24
.42
+55
T
+56

=05

Spect. Element

Elmt

Type
Al K ED
810K ED
K ED
Cr 'K ED
Fe K ED
Ni K ED
ar 'L ED
Mo L ED
Sn L ED
Total
¥ = <2 Sigma

Ryc. 91 A. Skiad chemiczny, analiza ilosciowa przeprowadzona w punkcie 11

Elmt

Al
si
& o
Fe
Ni
Zr
Mo
Sn
Total

HHEHRRRRAA
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=3l
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Spect. Element

Type
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED
ED

* = <2 Sigma

Ryc. 92 A. Sktad chemiczny, analiza iloSciowa przeprowadzona w punkcie 12

%

0.
2.
29.
0.
57.
0.
18.
0.
109.

18*
52
22
97
19
65*
78
19*
70

.13%

< 28%

Atomic

213
S
.86
T
216
.41
<99
.48
09
~13*
.00

w

[&)]
QO WVWONRPLPOOOWONR

=t
o

Atomic

R g

29
P 4

17

w
D OO e
.

Atomic

%

0.37*
4.83
30.30
0.94
52.53

0.39*
10.55

0.09*
100.00
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Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0=00* 016>
Si K ED 302 6.46
Cr K ED 25.18 29.09
Fe K ED 0.94 1.01
Ni K ED 47.78 48 .88
Mo L ED 23.00 14.40
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 93 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 13

Elmt Spect. Element Atomic

Type % %
Al K ED 0.13%* 0.28%
St K ED 2-10 4.39
cr K ED 2771 31.27
Fe K ED 0.98 1.03
Ni K ED 53.53 5351
Mo L ED 15.56 9.52
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma

Ryc. 94 A. Sktad chemiczny, analiza ilo§ciowa przeprowadzona w punkcie 14

Tabela 7 A. Zestawienie analizy ilosciowej w poszczegdlnych punktach pomiarowych.

W1sz‘ﬁm WM4WM‘HM WM7 WM ‘W9 me Wm1‘Wu Wm3‘@m
pierwiastek ’%] ’%] '%] ’%] F%] ‘%] ’%] F%] F%] F%] F%] F%] ‘%] '%]
O 37,26 |37,71 34,68 |B4,98 31,71 30,03 |16,72  [6,43 0 ) 0 ) 0
Na 1,63 |1,42 1,22 1,29 1,04 1,01 11 0 0
Al 5,85  |5,87 6,29 7.3 5,46 6,01 7,73 8,29 0,36 0,15 0,18 07 0,13
Si 03,03 22,11  [23,72  |R7.22 p3,78 20,68  |11,04  |2,53 1,98 D73 D,52 3,02 2,1
Cl 92 2,32 1,68 0,55
K 017 19,94 0,97 3,6 035 |878 3,5 32 13 13
lr 6,38 |11,64  |8,05 4,92 10,85  |10,21 4,37 88 79 53 .65
Cr 25 2,36 13,45 22,38 28,24  [2895  |R922 (25,18  |27,71
Ni 0 0 0 0 ) 1,86 D237 (42,76  |55,55 54,6 57,19 47,78 |53,53
Mo 1,71 7,79 11,84 |l6,56 (19,52  |18,78 |23 15,56
Sn 13,98 |8,46 11,02 7,79 13,44 |12,21 4,6 0,91 0,28 0,57 0,19 0
Ce 2,69 |2,85 4,04 2,89 3,12 3,36 1,55 0,09 0 0 0
Fe 87 38 .84 42 31 .97 94 ,98
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