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DENTARE

(57) Rezumat:

Inventia se referd la niste materiale realizate din
straturi subtiri, sub formd de multistraturi dure gi ade-
rente la substraturile metalice de NiCr gi CoCr pe care
au fost depuse, rezistente la coroziune, cu proprietai
biocompatibile, utilizate pentru imbun&tatirea aderentei
dintre metal gi ceramicd, din cadrul restaurdrilor pro-
tetice fixe, de tip metalo-ceramicd, obtinute printr-o
metodd de tip depunere fizicd din faz& de vapori.
Materialul conform inventiei este realizat din straturi
succesive, Tn care primul strat este unul de nitrurd MeN,
unde Me este unul dintre metalele din seria Ti, Zr, Cr i
Ta, al doilea este un strat de silico-nitrurd MeSiN, iar al
treilea strat este unul de silico-oxi-nitrurd, cu grosimea
totald cuprinsd in intervalul 1,3...3,3 pm, cu aderentd

ridicatd la substrat, foriele normale critice la testul de
aderentd prin zgériere sunt de 48...68 N, cu duritafi
cuprinse Tn intervalul 26...38 GPa, cantitatea de ioni
eliberatd in salivd artificiald Fusayama este <
25 ug/em?, cu vitezd de coroziune < 4 x 10°mm/an i cu
un factor de viabilitate celulard > 85% la testul de
citotoxicitate, sistemul substrat metalic-multistrat-
ceramicd prezentand tensiuni de desprindere/initiere a
fisurdrii la testele de incovoiere in trei puncte, cuprinse
in intervalul 30...50 MPa, superioare celor intélnite la
sistemele fara strat de aderentd, care au 26...28 MPa.
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STRATURI SUBTIRI PENTRU iMBUNATATIREA ADERE
METAL iN RESTAURARILE PROTETICE DENTARE

DESCRIERE

Inventia se referd la materiale din straturi subtiri, dure, sub formd de multistraturi
subtiri, rezistente la coroziune, aderente la suportul pe care au fost depuse, utilizate pentru
imbunatatirea aderentei dintre metal si ceramicd in restaurdrile protetice fixe de tip metal-
ceramica.

In prezent, pentru realizarea restaurdrilor protetice, in special restaurdrile coronare
metalice sau metalo-ceramice, sunt utilizate mai ales aliajele de NiCr si CoCr. Restauririle
protetice pot avea o duratd de utilizare in jur de 10 ani, sau mai mult in cazul unei ingrijiri
minutioase. Cele mai rezistente sunt considerate a fi cele confectionate integral din aur,
deoarece au in componenti un singur metal. In general, o restaurare protetici necesita
inlocuire atunci cand gingia incepe sa se retragd sau cand apar probleme legate de restaurarea
protetica in sine. In practica medicald, restaurarile protetice de tip metal-ceramica sunt cele
mai des utilizate datorita proprietatilor mecanice si estetice deosebite. Unul din cele mai mari
dezavantaje ale acestora este aderenta slaba dintre metal si ceramica, care conduce in cele mai
multe cazuri la spargerea ceramicii, fiind necesard inlocuirea totald a lucrarii. De cele mai
multe ori, aceste tipuri de restaurdri au o durata de viata mica. In vederea cresterii timpului de
viatd a restaurdrilor protetice de tip metal-ceramicd, au fost folosite diverse metode de
imbunatatire a aderentei dintre cele doua suprafete prin tratamente termice sau termochimice.

in ultimii ani, au fost dezvoltate numeroase tehnici pentru imbunatatirea aderentei
ceramicii la suporturi metalice. De exemplu, rezistenta legaturii metalo-ceramice a fost
imbunatatita prin silanizarea suprafetei metalice [1], prin utilizarea unui strat metalic [2] sau
ceramic [3] intermediar, prin nitrurarea suprafetei metalice [4], prin crearea unei suprafete
rugoase prin intermediul bailor caustice [S] sau prin sablare pentru cresterea rugozitatii
metalului [6 — 8]. Aceste metode nu au condus insd la imbunatatirea legaturii metalo-
ceramice, intrucdt suprafata metalicd prezintd o oxidare puternicd si continua, care duce la
craparea ceramicii in timpul solicitarilor repetate aparute in procesul de masticatie.

in ceea ce priveste utilizarea unui strat de aderenta intre ceramica si substraturile din

aliaje metalice de NiCr sau CoCr, au fost propuse pana in prezent doar straturi intermediare
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de TiAIN [9], care au prezentat valori ale tensiunii de desprindere/initiere a fisurdrii la testul
de incovoiere cuprinse intre 15 si 28 MPa.

Problema pe care o rezolvd aceasta inventie este realizarea unor straturi subtiri
aderente, sub forma de materiale multistrat cu proprietafi biocompatibile, rezistente la
coroziune, care determind cresterea duratei de viatd a restaurdrilor protetice de tip metalo-
ceramica prin imbunatidtirea aderentei dintre metal §i ceramica, fard a afecta proprietatile
mecanice sau estetice ale acestora.

Materialul multistrat, conform inventiei, este realizat sub forma unor straturi in care
primul strat este unul de nitrurd (MeN), unde Me este unul dintre metalele din seria Ti, Zr, Cr,
si Ta, care are rolul de a asigura o aderentd buni la substrat, al doilea este un strat de silico-
nitrurd (MeSiN), cu rolul de a rcaliza o buni tranzitie compozitionala si structurala la stratul
exterior, iar al treilea strat este unul de silico-oxi-nitrurd (MeSiON), care, datoritd prezentei
elementelor Si si O care sc regasesc si in compozitia ceramicii, determind o aderenta buna la
ceramica.

Conform inventiei, primul strat din componenta materialului multistrat, este un strat
de TiN sau ZrN sau CrN sau TaN, cu o grosime cuprinsd intre 50 si 300 nm.

Al doilea strat din componenta materialului multistrat, conform inventiei, este realizat
dintr-un strat subtire de silico-nitrura de tip TiSiN, ZrSiN, CrSiN, sau TaSiN, avdand grosimea
cuprinsa intre 250 nm si 1 um, in care concentratiile elementale pentru metale (Ti, Zr, Cr, Ta)
si N variazi intre 10 si 90 % at., concentratia de Si intre 4 si & % at., iar raportul dintre
concentratia de N si suma concentratiilor (metal+Si) intre 0,5 si 2.

Al treilea strat din componenta materialului multistrat, conform inventiei, este realizat
dintr-un strat subtire de silico-oxi-nitrura, care poate fi de TiSiON, ZrSiON, CrSiON,
TaSiON, TiZrSiON, ZrCrSiON, CrTaSiON, TiTaSiON sau ZrTaSiON, cu grosimea totald
cuprinsa intre 1 s1 2 um, in care concentratiile elementale pentru unul dintre metalele utilizate
(T, Zr, Cr sau Ta), oxigen si azot variaza intre 10 si 90 % at., concentratia de Si intre 4 s1 8 %
at., raportul concentratiilor metalclor intre 0,1 st 0,9, iar raportul dintre suma concentratiilor
de O si N si suma concentratiilor (metal+Si) intre 0,8 si 1,5.

Materialele multistrat, conform inventiei, sunt obfinute printr-o metoda de tip
depunere fizica din fazd de vapori (arc catodic, pulverizare reactiva magnetron), intr-o plasma
reactiva care confine atomi si ioni de metal (care poate fi unul din seria Ti, Zr, Cr, Ta) si de

silictu, de azot si de oxigen, functic de natura straturilor depuse. Temperaturile/Substratului pe
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care se face depunerea pot fi cuprinse intre 100° si 400° C, ceea ce nu determind modificari
structurale sau dimensionale ale acestuia.

Materialele multistrat, conform inventiei, au grosimea totala cuprinsi intre 1,3 si 3.3
um. Materialele prezintd aderentd ridicatd la substrat, forjele normale critice la testul de
aderentd prin zgariere (“scratch test”) fiind de 48-68 N. Materialele multistrat au duritati
cuprinse intre 26-38 GPa. Cantitatea de ioni eliberatd in saliva artificiald Fusayama este < 25
pg/em?, incadrandu-se (conform ISO 8044) in clasa de rezistenta “perfect stabil”. Materialele
multistrat prezintd o viteza de coroziune < 4 x10~ mm/an. Materialele multistrat prezinta un
factor de viabilitate celulard > 85% la testul de citotoxicitate. Sistemele substrat metalic-
multistrat-ceramica prezintd tensiuni de desprindere/initiere a fisurarii cuprinse intre 30 - 50
MPa (teste de incovoiere in trei puncte realizate conform ISO 9693/1999), superioare celor
intalnite la sistemele fara strat de aderenta (26 — 28 MPa) sau cu strat intermediar de TiAIN
(15 —28 MPa) [9].

Un exemplu de realizare a unui sistem substrat metalic-multistrat-ceramica este acela
in care substratul metalic este un aliaj NiCr, multistratul, conform inventiei, obtinut prin
metoda arcului catodic, este cel constituit din straturi de CrIN/CrSiN/CrSiON, iar ceramica
este Vision Classic (Wohlwend AG). Materialul multistrat are o grosime totala de 2.8 um, o
duritate de 32 GPa si prezinta o aderenta ridicata la substrat, forta normala critica la testul de
aderenta prin zgdariere “scratch test” fiind de 62 N. Materialul are o cantitate de ioni eliberata
in saliva artificiala Fusayama de 1,8 p.g/cml, o viteza de coroziune de aproximativ 2,8 x 10”
mm/an, incadrandu-se (conform [SO 8044) in clasa de rezistentd “perfect stabil” si un factor
de viabilitate celulara de 94 % la testul de citotoxicitate. Tensiune de desprindere/initiere a
fisurdrii la testul de incovoiere in trei puncte a sistemului substrat NiCr-multistrat

CrN/CrSiN/CrSiON-ceramica este de 46.3 MPa.

&
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STRATURI SUBTIRI PENTRU IMBUNATATIREA ADERENTEI CERAMICA-
METAL iN RESTAURARILE PROTETICE DENTARE

REVENDICARI

. Materialele multistrat caracterizate prin aceea cia sunt formate din straturi subtiri in care
primul strat este unul de TiN, ZrN, CrN sau TaN, avand grosime cuprinsd intre 50 — 300
nm, al doilea este realizat dintr-un strat de TiSiN, ZrSiN, CrSiN sau TaSiN, cu grosime
totald cuprinsa intre 250 nm si 1 um, in carc concentratiile elementale pentru Ti, Zr, Cr, Ta
si N variazd intre 10 si 90 % at., concentratia de Si intre 4 s1 8 % at., iar raportul dintre
concentratia de N si suma concentratiilor (imetal+Si) intre 0,5 si 2, iar al treilea strat este
dintr-un strat de TiSiON, ZrSiON, CrSiON, TaSiON, TiZrSiON, ZrCrSiON, CrTaSiON,
TiTaSiON sau ZrTaSiON, cu grosimi totale cuprinse intre 1 §i 2 pum, in carc concentratiile
clementale pentru unul dintre metalele utilizate (T1, Zr, Cr sau Ta), O si N variaza intre 10
st 90 % at., concentratia de Si intre 4 $1 8 % at., raportul concentratiilor metalelor intre 0,1
si 0,9, iar raportul dintre suma concentratiilor de O s1 N si suma concentratiilor (metal+Si)
intre 0,8 si 1,5.

. Materialele multistrat, conform revendicarii 1, caracterizate prin aceea ¢ au grosime
totala cuprinsa intre 1,3 — 3,3 pum, sunt aderente la substrat, forfele normale critice la testul
de aderentd prin zgariere (“scratch test™) fiind de 48 — 68 N, au duritafi cuprinse in
domeniul 26 — 38 GPa, au o cantitatea de ioni eliberata in saliva artificiala Fusayama este
<25 pg/em?, incadrandu-se (conform ISO 8044) in clasa de rezistenta “perfect stabil”, au o
viteza de coroziune < 4 x10” mm/an si un factor de viabilitate celulard > 85% la testul de
citotoxicitate.

. Sistemele substrat metalic-multistrat-ceramicd, unde multistratul este realizat conform
revendicarii 1, caracterizate prin aceea cd prezintd tensiuni de desprindere/initiere a

fisurarii la testele de incovoiere n trei puncte cuprinse intre 30 — 50 MPa.
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