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Seznam pouzitych symboli

Symbol
1)
Fmax

fcf

pH

Rmax

Sa

S,

Jednotka

Vyznam symbolu a jednotky

pramér [metr]

maximalni zatizeni [newton]

pevnost v tahu [megapascal]

tvrdost [newton/milimetr na druhou]
soucinitel tfeni [-]

potential of hydrogen [-]

potencial vodiku

maximalni pevnost v tlaku [megapascal]
primérnd aritmeticka vyska [nanometr]

maximalni vy$ka [nanometr]

11



Seznam pouzitych zkratek

Zkratka
3D

aj.
DND
FT-IR

GIC

hm.

kgf

MTS

napf.
ND
ND-OH
TUL
tzv.

uv
ZnO

ZnO-NP/NP-ZnO

Vyznam

trojrozmeérny

ajiné

detonac¢ni nanodiamanty

Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci
Glass Ionomer Cement

Skloionomerni cement

Hmotnost

kilogramme-force

kilogram sily
(3-(4,5-dimethylthiazol-2-yl)-5-(3-carboxymethoxyphenyl)-2-(4-
sulfophenyl)-2H-tetrazolium)

napftiklad

nanodiamanty

hydroxylované nanodiamanty
Technickd univerzita v Liberci
takzvané

ultrafialové

oxid zine¢naty

nanocastice oxidu zine¢natého
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1 Uvod

Pro kazdého zubniho lékatfe je v dneSni dobé na kazdodennim potradku lécba
zubniho kazu. Dlouhou dobu se diskutovalo o Skodlivosti amalgamovych plomb, a to,
at’ uz z hlediska zdravotni sestry, ktera plombu ptipravovala, nebo nés pacientd, kterym
se tato plomba vkladala do ust. Z tohoto diivodu se zacalo pracovat na novych,
stoleti se zacaly objevovat alternativni dentalni vyplné, jako napiiklad skloionomerni
cement. Postupem casu se tyto dentalni vyplné dockaly mnohych vylepSeni a velkého
uspéchu. Témeét plné nahradily amalgamové plomby. Bohuzel, s CastéjSim uzivanim
skloionomernich cementl se zacaly objevovat i jejich mnohé nedostatky. Mezi né patfi
napfiklad hor$i mechanické vlastnosti a kratsi trvanlivost skloionomernich cementu.
Tyto nedostatky pfivedly mnohé na otdzku, zdali neni mozné vylepsit jejich vlastnosti

a tim omezit jejich selhavani.

V této diplomové praci se budu zabyvat, zda je mozné zlepSit vlastnosti
dentdlnich vyplni pomoci aditiv ve form¢ nanocastic. Nanocéstice v poslednim
desetileti ziskévaji na své popularité nejen diky svym malym rozmérim, ale predevsim
diky svym schopnostem vytvaiet nové materidly nebo dosdahnout novych vlastnosti
u stavajicich materidl. Jedna se naptiklad o odolnéjsi materialy ve strojirenstvi nebo

jako pamétova média v elektronice.

Pro praci byly zvoleny nanocastice diamantu (ND) a oxidu zine¢natého (ZnO).
Cilem mé prace bude vylepsit nejen fyzikalné-mechanické vlastnosti skloionomernich
cementl, ale i zachovat jejich biokompatibilitu a netoxicitu vic¢i okolnim tkénim
nachazejicich se v duting ustni (zuby, dasen, sliny, ...). Vlastnosti skloionomernich
cementll budou zkoumany pomoci 3-bodého ohybu, méfenim tlaku, tvrdosti, pomoci
konfokalniho mikroskopu ¢i tribometru, jakoz budou hodnoceny i biocidni vlastnosti
a cytotoxicita. Kromé téchto vlastnosti se ve své praci zamefim i na to, jak se s takovym
GIC materidlem (GIC, glass ionomer cement), ktery obsahuje nanocastice, pracuje.
Cilem této prace neni pouze vylepSeni vlastnosti GIC, ale i mozné vyuziti v praxi.
Pro mnohé stomatology neni podstatné pouze zivotnost a vytrvalost GIC, ale i to,
jak se takova vypli nanasi do mista, kde se kaz nachédzel nebo zdali neni zapotiebi

novych vybaveni pro tuto vypli.
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2 Teoreticka Cast

2.1 Anatomie zubu

Zuby jsou nezbytnou soucdsti dutiny ustni, které odpovidaji pfedevSim
za uchopovani a drceni potravy. Morfologicky se zub dé€li na Ctyfi €asti. Prvni z nich
je zubni korunka (corona dentis), kterou lze rozdélit na klinickou a anatomickou
korunku. Druhou ¢ésti zubu je kréek (cervix), ktery se nachdzi na pomezi korunky
a kofene. Zde se setkdva sklovina, zubovina a cement. Tteti Casti je kofen zubu
(radix dentis), jehoz funkci je spolecné se zadvésnym aparatem udrZeni zubu v kosti
Celisti. Posledni Casti je dfefiova dutina (cavum dentis). Jedna se o vnitini ¢ast zubu,

kde nalezneme cévy, nervy a zubni dien (1).

2.1.1 SlozZeni zubu

Zakladni stavebni hmotou zubu je zubovina (dentin), kterd je slozena
z odontoblastli, mezibunécné hmoty a Tomesovych vldken. Na povrchu anatomické
korunky se nachézi sklovina (email), jez je nejtvrdsi tkdni lidského téla. Kréek a koten

zubu kryje cement (cementum), viz obr. 1 (1).

sklovina
korunka =

zubni
dfen
kréek —{

_ patrova
mandle

= hitan

zubovina

kofen — cement

= jazyk
oy ozubice
- uzdicka

jazyka kostni vybézky

celisti
krevni cévy,
nervy

4 e v
L. rF;'-l'".’rlhr"’

Obr. 1 Stavba zubu (2)

2.1.2 SlozZeni slin

Clovék denn& vytvoii okolo 1,5-2 1 slin pfiblizné o neutralnim pH.

Sliny obsahuji z vétsi ¢asti vodu (okolo 99,4 %), dale elektrolyty (HCO*, I, K*, CI,
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Ca?", fosfaty). V neposledni fad¢ obsahuji i organické latky, jako jsou napiiklad: mucin,

a-amylaza, lipaza, lyzozym, imunoglobin A a laktoferrin (3).

2.1.3 Zubni kaz

Zubni kaz je jednim z nejcastéjSich onemocnéni dutiny ustni a postihuje témet
100 % dospélych. Hlavni faktory ovliviiujici tvorbu zubniho kazu jsou bakterie, potrava
a imunitni odpoved’ hostitele (4). Zubni kaz nej€astéji vznika pii hromadéni se zubniho
plaku na povrchu zubu, ve kterém se mulzou vyskytovat kariogenni bakterie.
Ty zptsobuji demineralizaci zubni tkané, kterd vede ke vzniku zubniho kazu.
Nejcastéjsi kariogenni bakterie zplsobujici zubni kaz jsou z rodu streptokokd,

ato zejména S. mutans a z rodu Lactobacillus (5).

2.1.3.1 Klasifikace zubniho kazu

Existuje nékolik moznosti, podle kterych je mozné klasifikovat zubni kaz,
napiiklad z  hlediska c¢asového plsobeni ¢i dle postizené  plochy.
Nejcastéji se ale setkame s klasifikaci podle G. V. Blacka nebo Mount a Hume.
Klasifikace dle Blacka rozdé€luje zubni kaz do 5 tfid. Pfedev$im rozliSuje zdali kaz
vznikl na okluzni ¢i na aproximalni ¢asti zubu a o ktery zub se jedna (fezak, Spicak,

moral), tak jak je zndzorné€no na obrazku €. 2.

Jﬁ jA@{‘s(f\\

I. trida Il. tiida lIl. tfida IV. tfida V. tiida

Obr. 2 Klasifikace zubniho kazii podle G. V. Blacka (6)

Klasifikace dle Mount a Hume (také SI/STA) rozliSuje kaz dle poskozené plochy

a dle rozsahu poskozeni, viz obr. 3 (6).

SI N —_STA | inicidlni | minimdlni | stfedni velka destrukce
okluzni ¢dst zubu - 1 1.0 1.1 1.2 1.3 1.4
aproximdlni plochy - 2 2.0 2.1 22 23 24
krckova oblast - 3 3.0 31 3.2 33 3.4
remine- | minimalné | konvenéni | nepfima endo-
ralizace invazivni | preparace vypln dontické
zlepseni preparace osetfeni +
hygieny korunka

Obr. 3 Klasifikace zubniho kazii podle Mount a Hume (6)
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2.2 Materialy a metody

2.2.1 Dentalni vypliiové materialy

Dentalni vypliiové materialy slouzi k oSetfeni zubii, které byly napi. postizené
zubnim kazem nebo mechanickym poskozenim zubu (odstipnuti malé ¢asti skloviny).
Tyto materidly musi spliovat hned né¢kolik kritérii, aby je bylo mozné pouzit
v zachované stomatologii. Kromé biokompatibility musi vyhovovat jejich mechanické
vlastnosti, adheze k zubni tkani, teplotni objemové zmény, antibakteridlni vlastnosti

¢i estetické pozadavky (7).

2.2.1.1 Amalgamové vyplné

Amalgam je slitinou stiibra, médi, cinu, zinku a rtuti. Pouziva se jiz vice jak
150 let a je obliben pfedev§im diky svym mechanickym vlastnostem, nenaroc¢nosti
¢i nizké cené. Bohuzel i ptes veskeré své vyhody jsou zde jisté obavy z jeho toxickych
ucinkl na zdravi ¢lovéka. Nevyhodou amalgamu je i jeho esteticky vzhled, a proto
se v dneSni dobé& uptednostnuji jiné alternativni vypln€. RovnéZz se zde velmi casto
diskutuje o jisté bezpecnosti amalgamovych vyplni, a to zejména co se tyce likvidace

amalgamového odpadu (8).

2.2.1.2 Kompozitni pryskyrice

Kompozitni pryskyfice se skladd ze dvou hlavnich ¢&asti: pojivo a plnivo.
Pojivem je pryskyfice ve formé metylmetakryldtu. Plnivo je tvofeno CcCasticemi
rozemletého skla. Dale kompozitni pryskyfice obsahuje latky, které obstaravaji tuhnuti
materialu, vazby mezi pojivem a plnivem a barevné pigmenty. Kompozitni pryskyfice
délime dle mechanizmu tuhnuti a dle druhu plniva. Hlavni vyhodou kompozitnich
vyplni je velmi dobra adheze ke sklovin€. Znacnou nevyhodou je vSak to, Ze kompozitni

pryskyfice je potieba vkladat postupné a prostiedi musi byt naprosto suché (7).

2.2.1.3 Sklenény ionomerni cement

Sklenény ionomerni cement (GIC) se v poslednich desetiletich velice prosadil
ve stomatologii, a to ne pouze jako zubni plnivo, ale i1 jako napiiklad lutingovy
prostiedek ¢i jako endodontické tmely. V zachované stomatologii se vyuziva zejména
pro lécbu zubniho kazu u mlécnych zubl a kazy tiidy III a V (9). GIC vznika

smichdnim baze (praSkova ¢ast) s tekutou ¢asti. Prasek je jemné namleté kiemicité sklo,

16



které dale obsahuje slouceniny véapniku, hliniku a fluoru. Tekutou ¢asti je polyakrylova
kyselina. Smichanim téchto dvou latek ve spravném poméru dojde k acidobazické
reakci a vytvoii se pevna hmota na tuhnuti. Pfestoze GIC ma mnoho vyhod, jako
je naptiklad: uvolnovani fluorid, dobrd vazba ke skloviné a dentinu ¢i usnadnéni
remineralizace zubni tkan¢, ma velmi nizkou odolnost vii¢i opotiebeni a nedostateCnou

lomovou houzevnatost (10).

2.2.1.4 Neprimé vyplné

Méné béznou metodou osetfeni zubniho kazu jsou tzv. nepfimé vyplné.
Princip spociva v tom, ze zubni 1€kat nejprve odstrani zubni kaz a poté zhotovi otisk
chrupu. Pomoci otisku chrupu zubni laboratot vytvoii zubni vypln, ktera je pii dalsi
navstéveé pripevnénd pacientovi na onen zub. Vyplné jsou v laboratofich nejéastéji

zhotovené z kompozitni pryskyftice, celokeramické vyplné, popiipade ze zlata (6).

2.2.2 Nanocdastice

Nanocéastice jsou Castice, jejichz alespon jeden rozmér je mensi nez 100 nm.
Velikost a tvar nanocCastic mize ovlivnit fyzikalné-chemické vlastnosti latek.
Nanocastice se skladaji ze tii vrstev. Prvni je tzv. povrchova vrstva, druhou vrstvou
je skotapkova vrstva a posledni je jadro. Diky svym vlastnostem, ziskdvaji nanoc¢astice

v poslednich letech na své oblibenosti, a to zejména v multidisciplinarnich oborech (9).

2.2.2.1 Klasifikace nanocastic

Nanocastice muzeme rozdélit do nckolika skupin, v zavislosti na jejich

fyzikalnich a chemickych vlastnostech. Nize je uvedeno n€kolik z nich (11).
2.2.2.1.1 Nanoc¢astice na bazi uhliku

Mezi nejznaméjsi nanocastice na bazi uhliku patii fullereny a uhlikové
nanotrubice. Fullereny maji tvar kulovité duté klece. Uhlikové nanotrubice, jak jiz sdm
nazev napovidd, maji tvar protdhle trubicky o praméru pfiblizné 1-2 nm.
Uhlikové nanocastice vzbudily zijem piedevsim diky své elektrické vodivosti,
pevnosti a vSestrannosti. MlUzeme se s nimi setkat naptiklad jako druh plniva tzv.

nanokompozity ¢i jako nosné médium pro anorganické a organické katalyzatory (11).
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2.2.2.1.2 Kovové nanocastice

Kovové nanocastice jsou slozené z jadra, které je obaleno anorganickym
¢i organickym materidlem nebo oxidem kovu. Diky svym vlastnostem a rozmanitosti
nachdzi kovové nanocastice své uplatnéni v optice, mikroelektronice ¢i v medicing.
Ptesto, Ze kovové nanocastice dosahly velkého uspéchu, u mnohych stale neni zndma

jejich toxicita a dopad na lidské zdravi ¢i zivotni prostiedi (12).
2.2.2.1.3 Keramické nanocastice

Jedna se o anorganické nekovové pevné latky, které jsou syntetizované teplem
a poté postupné¢ ochlazovany. Vzhledem k tomu, Ze keramické nanocastice mizou mit
riznorodou strukturu, napt. amorfni ¢i polykrystalickou, zkoumd se jejich vyuziti

predevsim v katalyze, fotokatalyze, fotodegradaci barviv (11).
2.2.2.1.4 Ostatni nanocastice

Mezi dal$i nanocéstice patii polovodicové cCastice, které maji vlastnosti mezi
kovy a nekovy. Polovodiové nanocastice se vyuzivaji ve fotokatalyze ¢i fotooptice.
Dalsi skupinou jsou polymerni nanocastice, které jsou na organické bazi. V neposledni
fad¢ se setkdme s nanocasticemi na bazi lipidd, které nachazi své vyuziti v mnoha

biomedicinskych aplikacich (11).

2.2.2.2 VyuZziti nanocastic v biomediciné

e

V poslednich letech se Siroce rozsifilo vyuziti nanocastic v biomedicing.
Vyuzivaji se zejména ve zobrazovacich metodach, obzvlasté v magnetické rezonanci
(MRI, magnetic resonance imaging) jako kontrastni latky (nanocéstice FeOs, Fe;O4).
Déle v distribuci n€kterych 1é€iv (kovové nanocéstice), detekci proteinti a nékterych

patogent (nanocastice Au, Ag) ¢i v 1é¢be nadort - hypertermie (13).

2.2.2.3 Nanocastice oxidu zine¢natého (ZnO-NP)

Nanocastice oxidu zine¢natého patii mezi kovové nanocastice. ZnO-NP maji
velmi dobré chemické, optoelektrické a antibakterialni vlastnosti.
Jedna se o biokompatibilni a netoxické nanocéstice. Nanocastice ZnO maji Siroké
vyuziti v riznych primyslovych odvétvich, a to zejména v potravinafstvi,

elektronickych a optoelektronickych aplikaci a kosmetologii (48).
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2.2.2.4 Nanocastice diamantu (ND)

Nanodiamanty jsou nanocCéstice na bazi uhliku. Maji dobré optické
a mechanické vlastnosti a jsou biokompatibilni. Nachdzi své vyuziti jako optické
senzory, mazaci oleje a lestici prostredky, uzivaji se i v biozobrazovani a nanomediciné
(49). Mezi nejcastéjsi zplisoby vytvafeni nanodiamanti patii naptiklad: detonace
vybusnych materiali na bazi uhliku, brouseni diamanti metodou HPHT (High Pressure

High Temperature) nebo laserova ablace (55).

2.2.2.5 Modifikované nanodiamanty

Modifikované/funkcionalizované nanodiamanty jsou ND jejichz povrch prosel
dalsi upravou, diky které se na povrchu ND nachazeji pouze specifické chemické
skupiny. Mezi nejvice rozvijejici se modifikované ND patii karboxylované
a hydroxylované ND. Karboxylovan¢ ND vznikaji pomoci oxidace a vytvofenim
COOH skupin na povrchu ND. Hydroxylované skupiny na nanodiamantech jsou
ziskavané bud redukénimi reakcemi ND zakonceného kyslikem nebo oxidaci
hydrogenovaného ND. Modifikace ND jsou zndzornéné na obrazku ¢. 4. Jednou
z hlavnich aplikaci funkcionalizovanych nanodiamantl je podéavani 1é€iv. Jsou rovnéz

zkoumany z hlediska jejich vyuziti pfi zobrazovani, snimani a katalyze (56).

OH O air oxidation
0 piranha water
N

H supercrit. water _‘ COOH
HNO3, H2S804

HOOC™ ~Z HNO3, H2SO4, HCIO4

o

o o BH3 - THF
00—l )J\ LiAlHg4

o}
G Fenton reagent ‘ OH
), ZrOz beads, H20

0‘” h-v, H20 vapor

Obr. 4 Vytvareni karboxylovanych a hydroxylovanych ND (56)

2.2.3 Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

FT-IR slouzi k urceni chemickych funkénich skupin daného materialu pomoci
infracervenych spekter latek. Pro kazdou skupinu je charakteristickd intenzita IR zafeni,
kterou dana latka pohlcuje v zdvislosti na jeji frekvenci (resp. vlnové délce,

resp. vinoc¢tu) a rovnéz i absorbovana frekvence IR zateni. FT-IR se sklada z IR zdroje,
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rozdelovace paprskl, dvou zrcadel (jedno stacionarni a jedno pohyblivé) a detektoru.
Z IR zdroje vychézi paprsek, ktery je pomoci rozdélovace rozdélen do dvou smérii
(kolmo k sob¢). Tyto paprsky se poté odrazi od zrcadel a opét prochdzi rozdélovacem.
Zde ¢ast paprski sméiuje ke vzorku, které jim projdou a dopadnou na detektor. Pomoci
inverzni Fourierovi transformace je pfeveden signal ze zavislosti ¢asové na frekvenéni

(50).

2.3 Mechanické vlastnosti

2.3.1 Tvrdost

Kazdy materidl je charakterizovan svymi fyzikdlnimi a mechanickymi
vlastnostmi. Pro dentalni vypln¢ je obzvlast¢ podstatnd tvrdost, kterd ve velké miie
muze ovlivnit Zivotnost dentalnich vyplni. Tvrdost mizeme definovat jako odolnost
vuci lokédlni deformaci. Znaci se pismenem H a je uvadéna bud’ bez jednotek nebo
s jednotkou N.mm (14). V praxi rozliSujeme tii typy zkouSek tvrdosti, které se lisi
zpusobem vniknuti indentoru do vzorku. Jedna se o statickou, dynamickou a vrypovou
zkousku. Staticka, ¢i téz ,,zkouska vnikajici’’ se méfi pomoci indentoru, ktery je kolmo
vtlaCovan do vzorku. Pfi dynamické zkouSce vnikéd indentor do vzorku razem, proto
se také velmi casto nazyvd ,razovou zkouSkou’’. U vrypové zkouSky dochazi
k poskozeni vzorku pomoci ostrého nastroje. NejCastéji se setkdme se statickymi

zkouskami, které jsou jednoduché a pomérné presné (15).

Kromé rozdéleni dle metody vniknuti indentoru, mizeme zkouSky tvrdosti
rozdelit i podle rozsahu piisobici sily a hloubky vtisku. Jedna se o rozdéleni podle
ISO normy, ptesnéji ISO 14577-1:2015. Tato norma definuje méteni tvrdosti na makro-,
mikro- a nanorozsah. Makro rozsah se pohybuje v rozmezi: 2 N < F < 30 kN;
mikrorozsah v rozmezi: 2 N > F, h > 0,2 um; a nanorozsah rozmezi: h < 0,2 um
(F je ptsobici sila a h hloubka vtisku). U nanorozsahu nejvice zalezi na skute¢ném tvaru

hrotu indentoru, na rozdil od makro- a mikrorozsahu, kde zélezi i na ptsobici sile (16).

2.3.1.1 Zkouska podle Vickerse

Pti Vickersove zkouSce tvrdosti md diamantovy indentor tvar jehlanu
s ¢tvercovou zékladnou, viz obr. 5. Protilehlé stény sviraji tthel 136° (14). ZkuSebni
zatézujici sila se pohybuje v rozsahu od 1 do 100 kgf (kgf - kilogram sily; jednotka sily)

a Cas pusobeni indentoru na vzorek trvd v rozmezi od 10 s do 15 s (17). Po odstranéni
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indentoru zlstanou vtlaceny do vzorku dvé uhlopficky, které se zméii pomoci
mikrometru nebo mikroskopu a vypocte se jejich pramér. Tvrdost je pak vypoctena jako
podil zatizeni a plochy otisku (14). Zkouska podle Vickerse ma mnoho vyhod, proto
dnes patii mezi jedny z nejpouzivanéjSich testii tvrdosti. Jednou z vyhod je naptiklad
maly rozmér indentoru. Diky tomu lze zabranit poskozeni testované¢ho materidlu.
Rovnéz je mozné tuto zkouSku pouzit na jakykoliv typ materidlu a vysledné vypocty

nejsou zavisle na velikosti indentoru (17).

2.3.1.2 Zkouska podle Knoopa

Ve zkousce podle Knoopa se pouziva diamantovy indentor ve tvaru podlouhlého
¢tytbokého jehlanu s thly 170° a 130° mezi protilehlymi hranami na vrcholu, viz obr. 5.
Na rozdil od Vickersove zkousky, kde se méti ob¢€ uhlopiicky a poté je z nich vypocten
pramér, u Knoopovy zkousky se méfi pouze delsi uhlopficka. Tvrdost je potom
vypoctena stejn€ jako u zkousky podle Vickerse, tzn. podilem zatizeni a kvadrat délky
delsi pticky. ProtoZe je zkouska podle Knoopa Setrnéjs$i, méfime pomoci ni tvrdost

ktehkych materialti, napt. sklo ¢i keramika (18).

2.3.1.3 Zkouska podle Rockewella

U Rockewellovy zkousky tvrdosti je pouzit diamantovy indentor ve tvaru kuzelu
s vrcholovym thlem 120° a o poloméru 0,2 mm nebo kuli¢kovy indentor
o specifikovaném priiméru, viz. obr. 5. Pomoci Rockewellovy zkouSky probiha méteni
ve dvou fazich. V prvni fazi pisobi indentor na vzorek mensi silou, tzv. ptedbéznym
zatizenim po dobu krats$i nez 3 sekundy. V druhé fazi se zv¢Etsi zatizeni, které plsobi
na vzorek piedem stanovenou dobu, aby umoznilo pruzné zotaveni materidlu. Jedna
se o tzv. hlavni zatizeni. Tvrdost je vypoCtena z odchylky hloubky vtisku mezi

hodnotou ptedbézného zatizeni a hlavniho zatizeni (16).

2.3.1.4 Zkouska podle Brinella

Ve zkousce tvrdosti podle Brinella pisobi na vzorek indentor ve tvaru kulicky
s predem stanovenou silou a po piedem stanovenou dobu, viz obr. 5. Po ukonceni
zpruméruji. Tvrdost je vypoctena pomoci zkusebni sily délenou plochou vtisku (16).
Pti zkouSce podle Birnella se pouziva velmi velké zatizeni. NejCastéji sila zatizeni

je v rozmezi od 500 kgf az 3000 kgf. Touto metodou se méti materidly s pfili§ hrubou
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méteni, kde dochéazi k nejvétSsim chybam, a to zejména u méfeni hloubky/uhlopticek
vtisku (16).
IF
IF
= 4 .V ?-'2. .
Specimen Specimen
Vickers Knoop Rockwell or Brinell

Obr. 5 Otisky indentoru pro jednotlivé zkousSky tvrdosti (16)

2.3.2 Pevnost v tlaku

Zkouska tlakem je pomérné velmi snadné méteni pro urceni pevnosti v tlaku
materidlu. Na vélcovy vzorek pisobi axidlni sila s konstantni rychlosti. Ta plisobi
tak dlouho, dokud nedojde k poSkozeni vzorku, a to at’ uz jeho Uplnym roztfisténim
nebo pouze vzniku prasklinek, viz obr. 6. Casto se na oba konce vzorku umistuje tenky
papir, aby rovnomérnéji rozlozil ptsobici sily (16). Mez pevnosti tlaku se vypocte

pomoci vztahu:

= Rovnice 1 (20)

0

Kde Fnmax je maximalni tlakova sila tzn. sila pfi které doslo k poskozeni vzorku a Ao

je pocatecni prifez vzorku (20).
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Obr. 6 Pribeh zkousky tlakem (21) (compressive load - tlakové zatizeni, elastic
deformation - elastickd deformace, plastic deformation - plasticka deformace,

compression - tlak)
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2.3.3 Ohyb

Zkouska ohybem patii mezi jedny z nej€astéjSich a nejjednodussich zkouSek
pevnosti materiald. RozliSujeme dva zplsoby pro méfeni zkouSky ohybem: pomoci
pricného ohybu a pomoci biaxialniho ohybu. Nejcastéjsi zkouska metodou pii¢éného
ohybu je tii a ¢ty bodovy ohyb (16). Zkouska ohybem se provadi nejCastéji tak,
ze vzorek je umistén na podstavce, které se nachdzeji od sebe v urcité vzdalenosti.
Ve stiedu vzorku je vzorek shora zatéZovan az do svého poruseni. Pomoci této zkousky
je mozné zjistit modul pruznosti v ohybu, ohybové napéti a ohybovou deformaci

materialu (22).

2.3.3.1 Ttibodovy ohyb

U tiibodového ohybu funguje vzorek jako nosnik o urcitych parametrech, ktery
je podepten na dvou valcich, viz obr. 7. Vélce jsou od sebe vzdalené v piedem
stanovené vzdalenosti. Podepieny vzorek je ve stiedu ze shora zatézovan tietim valcem.
Nosnik by mél na obou koncich ptesahovat pies podpéry o 10 % celé své délky.

Zkouska probihd nej€astéji az do poruseni vzorku (16).

2.3.3.2 Ctyfbodovy ohyb

Ctyibodovy ohyb probihd velmi podobné jak tiibodovy, s tim rozdilem,
ze vzorek je zatézovan dvéma valci ve specifikované vzdalenosti, viz obr. 7. Vyhodou
¢tytbodového ohybu je to, ze napécti je rozloZzeno na vétsi plochu a tim dojde

k poskozeni nosniku v této oblasti (16).

) ;S

;z’? o ?/
I ! 1
Fig. 1a: Three-paoint configuration.
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Fig. 1b: Four-point configuration,

Obr. 7 Zobrazeni 3-bodového a 4-bodového ohybu (23)
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2.3.3.3 Biaxialni ohyb

Pti této zkouSce je vzorek ve tvaru disku, ktery je podepien nejcasteji na opcre
ve tvaru prstence nebo na tfinohé opéfe. Ze shora je vzorek zatéZzovan pistem
bud’ ve tvaru valce nebo ve tvaru prstence. V praxi se cCastéji setkdme se tii

a ¢tytbodovym ohybem, pfedevs§im pro svou jednoduchost (16).

2.4 Fyzikalné - chemické vlastnosti
2.4.1 Drsnost

Drsnost povrchu je strukturni parametr, ktery je definovan jako nejmensi roztec
nerovnosti. Mezi dalsi struktury povrchu patii vlnitost povrchu a zakladni profil (24).
ISO norma 25178 specifikuje parametry pro trojrozmérnou analyzu plo$né povrchové
textury. Mezi jedny z nejcastéjSich pouzivanych 3D parametrii textury jsou tzv. vyskové
parametry povrchu, které jsou popsany pomoci velikosti hodnot v ose z. Patii zde
napiiklad primérnd aritmetickd vySka S,, maximalni hloubka dna S, nebo maximalni
vySka S.. VySkové parametry textury lze naméfit napiiklad pomoci konfokalniho
mikroskopu ¢i mikroskopu atomdarnich sil a vyhodnotit spole¢né¢ s prisluSnym

programem. Mikroskopické techniky jsou uvedeny nize v kapitole 2.6 (25).

2.4.2 Adheze

Adheze velmi jednoduse feceno, je schopnost atomt ¢i molekul k sobé ptilnout
a zahrnuje molekuldrni interakci na rozhrani mezi materidly. Adheze se sklada
z “adherenda” a z aplikovanym “adhezivem®, které spolecné¢ vytvaii “rozhrani®.
V piipadé stomatologie mohou byt adherendy takové materialy jako sklovina, dentin,
amalgdm, kompozit, skloionomer, atd. a adheziva mohou zahrnovat jedno ¢i vice
rozhrani. K pfilnuti dochazi uvniti adherentu, uvnitf adheziva a na rozhrani,
ale nejCastéji jsou zkoumany vazby na rozhrani. Existuje nékolik vazebnych sil
¢i mechanismil, kter¢é maji vliv na adhezi. Nejjednoduseji je muzeme rozdélit

na fyzikdlni, chemické a mechanické (26).

Pti fyzické adhezi se setkdme se sekundarnimi pfitazlivymi silami, které mohou
byt generovany napiiklad pomoci interakce dipol - dipdl. Pomoci pritazlivych sil, které
vznikaji mezi kladnymi a zapornymi naboji dochazi k polarnim reakcim. Velikost
energie interakce je vétSinou mensi nez 0,2 eV. Fyzicka adheze je pomérné velmi slaba

(27). K chemické adhezi dochdzi pomoci kovalentnich nebo iontovych vazeb. Tento typ
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vazby je siln€jSi nez fyzicka adheze. Ve stomatologii se nejCastéji setkame
s mechanickou adhezi. Mechanickd adheze vyplyvd z pfitomnosti nepravidelnosti

na povrchu, jako je napiiklad drsnost povrchu (26).

Ve stomatologii ale adheze nesouvisi pouze se zivotnosti dentdlnich vyplni,
ale 1 s tvorbou sekundarniho kazu. Pokud dojde k naruSeni pfilnavosti mezi zubem
a dentélni vyplni, zvysi se riziko moznosti vzniku sekundarniho kazu. V prostoru mezi
zubem a dentélni vyplni se hromadi zubni plak, ktery mimo jiné obsahuje i bakterie,
které zodpovidaji za tvorbu zubniho kazu. Bakteridlni adheze je ovlivnénd rtiznymi
fyzikalné-chemickymi vlastnostmi povrchli bakterii a materialli. Tyto vlastnosti jsou
dany napiiklad podminkami prostftedi (naptf. kyselost, teplota), povrchovymi
vlastnostmi (napt. drsnost) ¢i vlastnosti mikroorganismi (napf. hydrofobicita,

pohyblivost) (28).

2.4.3 Poréznost

Poréznost je vlastnosti pevnych latek, kterd vyjadiuje pomér prazdného prostoru
k celkovému objemu materidlu. Prazdné prostory mohou obsahovat naptiklad vzduch
¢i tekutinu. Jednim ze zakladnich rozdéleni poréznosti je na pory oteviené a uzaviené.
Uzaviené pory ovliviluji mechanické vlastnosti materiald. Oteviené pory zodpovidaji
za ,.komunikaci’’ s okolim (napi. pfi filtraci, vymeéné tepla ¢i difuzi) (29). DalSim
rozdélenim poréznosti je podle velikosti pori. Ty délime na: makroporézni - vétsi nez
50 nm, mezoporézni mezi 2 a 50 nm a mikroporézni - mensi nez 2 nm. Poréznost
materidli je mozno popsat pomoci optické mikroskopie, rastrovaci elektronové
mikroskopie (SEM), transmisni elektronové mikroskopie (TEM) ¢i pomoci rtutové

a prutokové porozimetrie (30).

2.5 Charakterizace trecich vlastnosti

2.5.1 Treni

Pojmem tfeni rozumime vzajemné pusobeni dvou ¢i vice téles, které jsou
v tésném kontaktu, coz jim brani v jejich pohybu. Odporové sily ptisobi proti
pohybujicimu se télesu. Vzajemny pohyb téles je znesnadnén povrchovymi nerovnostmi.
Velikost tfeni zalezi mimo jiné na typu, sloZeni obou téles a okolnich podminek (38).
Existuji ¢tyfi zékladni typy tfeni. Statické tfeni vznika, pokud je téleso vzhledem

k druhému télesu v klidu. Po uvedeni télesa do pohybu se statické tfeni méni na tfeni
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dynamické. Kluzné tfeni vznika, pokud jedno téleso klouze po druhém a valivé tfeni
vznikd pfevalovanim se télesa po povrchu. RozliSujeme jesté suché, smiSené a kapalné
treni. Velikost tfeni mezi dvéma télesy popisuje koeficient tfeni, ktery je vyjadien

pomoci vztahu:
=— Rovnice 2 (39)

Kde Frje tieci sila a N sila normélové (39).

2.5.2 Opotiebeni

Tak jako mnoho pfirodnich utvarti nebo strojirenskych soucastek jsou vystaveny
vnéj$im plusobenim a dochazi k jejich opotiebeni, tak ani biomateridly nejsou vyjimkou.
Opotiebeni je proces, kdy dochéazi k postupnému ubytku materialu z jednoho nebo vice
povrchill, pfi vzajemném pohybu téles (40). Podle zplsobu opotiebeni délime proces
na Sest typl: abrazivni opotfebeni, adhezivni opotfebeni, povrchova unava, erozivni
opotiebeni, korozni opotiebeni a opotfebeni tfenim. Mezi dalsi typy opotiebeni patii

napfiklad: narazové opotiebeni, kavita¢ni opotiebeni nebo difuzni opotiebeni (41).

2.5.2.1 Abrazivni opoti‘ebeni

Abrazivni opottebeni vznika nejCastéji (a) pokud klouze téleso s tvrdSim
povrchem po télesu s mékéim povrchem a tim dochézi ke ztraté materialu nebo (b) kdyz
se mezi t¢lesy nachazeji tvrdé castice, které budou zplisobovat opotiebeni. Procesy,

které ptedevs§im zpusobuji abrazivni opotiebeni povrchu jsou sefezavani a ryhovani (42).

2.5.2.2 Adhezivni opotiebeni

Adhezivni opotiebeni vznika tehdy, pokud nerovnosti dvou tiecich téles do sebe
“zapadaji“ a vzniké tak spojeni nerovnosti. Vzdjemnym tfenim dvou téles muze dojit
k zahfati materialu a tim ke vzniku mikrosvarii mezi nerovnostmi. Tento proces
ma za nasledek pfeneseni jednoho materidlu na druhy a mize zplsobit zvySeni drsnosti
povrchu materidlu. Ve strojirenstvi se tomuto opotiebeni nejcastéji zamezi napiiklad

pomoci mazadel (42).

2.5.2.3 Erozivni opoti‘ebeni

Erozivni opotfebeni je zplsobeno kinetickou energii Castic, které dopadaji

na povrch télesa. Rychlost erozivniho opotifebeni je ovlivnéna tvarem ¢astic, jejich
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tvrdosti, rychlosti dopadu, thlem dopadu. Erozivni opotiebeni mizeme rozdélit do tii
skupin. Pokud dochdzi k opottebeni materidlu v disledku neustdlého narazeni pevnych
¢astic, hovofime o tzv. erozi pevnych c¢astic. Eroze zpiisobena kapalinou, jak jiz sdm
nazev napovidd, je zplsobend kapalinou, ktera dopadd na povrch materidlu.
Ke kavitaéni erozi dochéazi v disledku rychlé zmény tlaku v bubliné (para nebo plyn)

v kapaling, coz zpiisobuje opotfebeni materialu (41).

2.5.2.4 Opotiebeni tFenim

Opotiebeni tfenim je velmi podobné adhezivnimu opotiebeni, s tim rozdilem,
ze pti adhezivnim opotiebeni jsou dva materidly ve vzdjemném pohybu. Pii opotiebeni
trenim jsou materidly témet ve stacionarni poloze. K opotfebeni mezi dvéma materidly
dochazi pfi zatizeni a mezi nimi dochédzi k mikroskopickym pohybliim. Protoze jsou
materidly v tésném kontaktu, zGstavaji castecky mezi nimi a tim urychluji opotiebeni

(A1),

2.5.2.5 Unavové opotiebeni

Pojmem unava se rozumi oslabeni materidlu v dusledku neustalého zatézovani
materidlu. Dochazi k popraskdni materidlu a nasledné¢ ke vzniku dulkd na povrchu
materidlu. Trhlinky mlzZou vzniknout na povrchu materiadlu nebo pod povrchem. Pokud
na materidl plsobi dlouhodobé zatizeni, mlze dojit ke vzniku mnohych

podpovrchovych trhlinek coz vede k rozpadu povrchu a tvorbé velkych dalka (41).

2.5.2.6 Korozivni opoti‘ebeni

Ke korozivnimu opotiebeni dochédzi pifi tieni dvou koroznich materialu.
Nejcastéji se setkdme s opotiebenim pomoci oxidace. Pokud by nedochézelo ke treni,
tak na povrchu materidlu vznikne velmi tenka vrstva, kterd zpomaluje ¢i dokonce brani
postupu dalsi koroze. Protoze ale dochézi ke tfeni, je tato vrstva stalé stirana a tim

dochazi k opétovné korozi (41).

2.5.3 Opotrebeni ve stomatologii

Nejvice nachylnd na opottebeni zubt je sklovina a dentin, a to proto, Ze se jedna
o vnéjsi vrstvu zubu, tudiz je nejvice vystavena opotiebeni a tfeni. K poskozeni povrchu
zubl dochézi v dasledktt konzumace potravin a napojt, starnutim ¢i Spatnymi navyky

pouzivani dentdlnich hygienickych prostiedki. V dutiné Gstni se setkdme nejcastéji
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s procesy: abraze, koroze, atrice a abfrakce. Pii abrazi dochazi ke ztrat¢ tvrdé zubni
tkané. Tento jev se muze vyskytnout bud’ fyziologicky, kdy s pfibyvajicim vekem
dochdzi k néhrad¢ dentinu sekundarnim dentinem nebo patologicky. Abraze muze
vzniknout naptiklad v dasledku $patného myti zubt, kousdnim tvrdych predmétt nebo
zvykanim tabdku. Koroze vznika v dasledku ptsobeni chemickych latek. Ke korozi
muze dojit Spatnym stravovanim napft. astym pitim coca-coly nebo ¢astym zvracenim
(bulimie). Atrice vznika pfi tieni “zub o zub®“. Abfrakce je ztrata zubni tkan¢ v mistg,

kde dochazi ke koncentraci vétSiny zatéze (43).

2.5.4 Tribologie

Tribologie je védecky obor, ktery se zabyva zkoumanim povrchu. Zahrnuje
tii zdkladni okruhy: tfeni, opotfebeni a mazéani. Tfeni a opotiebeni bylo popsano
v piedchozich kapitolach. Mazéni je zajisténo pouzitim napiiklad tekutiny ¢i jiného
mazadla, které snizi tfeni a opotfebeni. Jednd se o interdisciplindrni obor, nebot’
zahrnuje strojirenstvi, védu o materidlech, chemii, chemické inZenyrstvi aj. (44).
K ur€eni tribologickych veli¢in slouzi tribometry nebo tribotestry. VétSina téchto
pristrojii méfi predevsim tfeci silu a miru opotfebeni. Pfistroj nebo metodika méteni
by mély byt zvoleny tak, aby co nejvice napodobovaly zplsob opotiebeni nebo
parametry sledovaného procesu. Nejcastéji je hodnoceno opotiebeni tzv. hmotnostni,
linearni nebo objemové; dale se stanovuje tieci sila a koeficient tfeni. Tribometry
se skladaji z jedné, ve vyjimeéném piipadé z vice nehybnych desek. Na nehybné desce
se pohybuje pevné uchycené malé téleso nejcasteji ve tvaru vélce, kulicky nebo prstence,
které zpusobuje opotfebeni na nehybnych deskach. Tribometry méti kluzné treni
a nejcastéji se setkame s metodou Pin/Ball-on-Disc nebo pro méteni vratného pohybu
s metodou Ball-on-flat, viz obr. 8. a 9. Na tribometru se nastavuje velikost zatizeni,
pocet cykli ¢i frekvence pohybu téliska, resp. délka drahy, a to s cilem se co nejvice
pfiblizit tomu, aby pribéh méteni odpovidal skutenému opottebeni materialu (45).

Load

Wear Track Pin(Columnar Sample)\ l ﬂ
\ l el |

reciprocating

Obr. 8 Tribologicky test metodou Pin/Ball-on-Disc (46) a Obr. 9 Tribologicky test
metodou Ball-on-flat (47)
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2.6 Mikroskopické hodnoceni
2.6.1 Opticka mikroskopie

Mikroskop je pfistroj, pomoci kterého je mozné zobrazit drobné struktury
malych objektt. Mikroskopy se skladaji z osvétlovaci casti, kterou tvoii zrcadlo
a spojna cocka. Dale ze stolku, revolveru s objektivy, makro- a mikrosroubt,
zaostfovaci ¢asti a okularu (31). Obraz vznika tak, Ze pomoci objektivu se vytvoii prvni
obraz pozorovaného objektu, ktery je zvétSeny, pievraceny a skute¢ny. Obraz predmétu
vznikd mezi ohniskovou vzdalenosti objektivu a jejim dvojnasobkem. Sledovanim
vzniklého obrazu ptes okular ziskdme obraz zvétSeny, prevraceny, neskutecny. Zakladni
parametry, které popisuji vlastnosti objektivu jsou: ohniskovd vzdalenost, piicné

zvétseni a numerickd apertura, viz obr. 10 (32).

okular

objektiv

predmét ;w: in i

zobrazeni
objektivemn

zobrazeni
okularem

Obr. 10 Schéma zobrazeni obrazu pomoci mikroskopu (32).

2.6.2 Konfokalni mikroskop

U konfokalniho mikroskopu je zdroj svétla nahrazen laserovym zdrojem.
Laserovy svazek prochdzi pfes prvni tzv. zdrojovou clonku a odrazi
se od dichromatického zrcadla k &oéce objektivu. Co¢ka soustiedi svazek do bodu
uvnitt vzorku. Poté se paprsek bud od vzorku odrazi nebo dojde (v piipade
fluorescen¢niho vzorku) k emitaci fluorescence, ktera projde zpét pies ¢ocku. Paprsek
nasledné projde pies druhou clonu tzv. detektorovou, ktera zabranuje pruchodu zareni
z nezaostfenych mist ve vzorku. Nakonec paprsek dopadd na fotonasobi¢, pomoci

kterého je paprsek zaznamenam. Obraz zaostfené roviny je ziskdn pomoci rastrovani

bodu po bodu, viz obr. 11.
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Vyhodou konfokalniho mikroskopu je, Ze filtruje nezaostfené¢ paprsky
zkoumaného vzorku. Diky tomu ziskdme obraz s vysokym rozliSenim a s vysokou

hloubkou ostrosti. Rovnéz je mozné snimek zrekonstruovat do 3D obrazu (33).

Excitation Emission
‘ Detector ‘
Confoca \/
pinholes — ' |
FAY
N
& o \
i .. Dichroic v {-F \
" : i o
— s [ X
8 -fl \\\
Laser [ LS
A
J1I 1.
A A
f _____\
Objective l < )
—
\ 7
3D sample Se——
. £ \1\ o
Focal paint [ h)

Obr. 11 Schéma konfokalniho mikroskopu (34)

2.7 Hodnoceni biologické kompatibility
2.7.1 Cytotoxicita

Dentélni vypln¢ jsou biomateridlem, ktery pfichdzi do pfimého kontaktu
s lidskou tkéni a tim mtize ovliviiovat okolni struktury. Nej¢astéji prostiednictvim latek,
které jsou uvoliiovdny z materidlu. K tomuto procesu mize dochdzet v pribchu
vytvrzovani dentalni vyplné, ale 1 poté. Proto je velmi dualezit¢ zkoumat
biokompatibilitu dentdlnich vyplni. Jednim z nejzakladnéjSich testi posuzujicich
biokompatibilitu jsou testy cytotoxicity in-vitro (35). Pomoci téchto testii se hodnoti
pocet bunck v kontaktu s testovanym materidlem (v porovnani se standardnim vzorkem)
nebo jejich aktivita. Jednim =z nejCastéji provadénych testi je pomoci
MTT testu (MTT [3-(4,5-dimethylthiazol-2-yl)-2,5-difenyltetrazolium bromid]).
Jedna se o kolorimetricky test, ktery hodnoti bunécnou aktivitu. Mezi dal§i podobné
testy na cytotoxicitu patii napiiklad NBT, XTT, MTS nebo WST testy. Testy
biokompatibility pro biomateridly jsou popsany v normé& ISO 10993. Pozdé&ji z tohoto
dokumentu vyustila norma ISO 7405:2008 ,,Zkusebni metody pro dentdlni materialy*,
kterd je nejnovéjSim dostupnym ISO standardem pro testovani biokompatibility

dentalnich materialt (36).

30



2.7.2 Antibakterialni vlastnosti

Jak jiz bylo vySe uvedeno, divodem vzniku zubniho kazu jsou kariogenni
bakterie, které se nachazeji v dutiné ustni. Cilem tedy neni pouze zlepSit mechanické
a fyzikélni vlastnosti dentalnich vyplni, ale i vylepsit (nebo alesponn zachovat) jejich
antibakterialni ucinky. ZvySenim antibakteridlni aktivity dentdlnich vyplni by bylo
mozné zamezit vzniku sekundarniho kazu a tim 1 zamezit selhdni dentalni vyplné.
Mnoho studii, a ne pouze ve stomatologii, se jizZ zabyvalo antibakteridlnimi vlastnostmi
nékterych latek ¢i prvkd. Mezi nejznaméjsi latky ¢i prvky patfi napiiklad propolis,
stiibro ¢i oxid titaniCity (5).

Nejznaméjsi a nejCastéji pouzivand metoda pro zkoumani antibakteridlni
citlivosti je test diskové difiize. Princip testu je velmi snadny: na porch agaru v Petriho
misce se nanese tenka vrstva inokula testovaného mikroorganizmu; poté se na povrch
agaru vlozi testované materialy; Petriho misky se nechaji inkubovat za vhodnych
podminek po urcitou dobu a poté se zméii priméry zony inhibice, které se porovnaji

s referen¢nimi hodnotami (37).

2.7.3 Hemokompatibilita

Protoze zuby jsou velmi dobfe zéasobovany krevnim fecistém, je krome
cytotoxicity dualezité, aby dentalni vyplné byly hemokompatibilni. To znamena, ze dany
material nesmi nepfiznivé interagovat s zadnymi krevnimi slozkami tak, aby doslo
k jejich poSkozeni nebo dokonce zniceni. Krev se skladd z nckolika typl bunék
a viceslozkovych proteinovych systémd, jejichz funkénost miize byt danym materidlem

ovlivnéna.

Pokyny pro hodnoceni hemokompatibility jsou popsdny v normé ISO 1099-
4 . Vyber testu pro interakce s krvi“. V normé& jsou zahrnuté strukturované systémy
vybéru testll. Neposkytuje vSak podrobné zkuSebni metody nebo hodnotici kritéria.
Mezi testovaci kategorie patii: koagulace, trombdza, pocet krevnich desti¢ek, hemolyza

a imunologie (57).

2.8 Statisticka analyza

Statistika je matematicky obor, ktery se zabyva sbérem, prezentaci, analyzou
a interpretaci dat. Pod pojmem daty rozumime hodnoty, které popisuji vlastnosti

pozorovanych objektll a ziskdvdme je pomoci méfeni nebo pozorovani. Statistiku
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délime na deskriptivni a induktivni. Deskriptivni statistika popisuje ziskand data
matematickym nebo grafickym zplisobem. Mezi deskriptivni statistiku patii naptiklad
aritmeticky primér, median, smérodatnd odchylka, Sikmost, Spicatost nebo rizné typy
grafii. Induktivni statistika nepopisuje ziskand data, ale hledd mezi nimi zakonitost,

napftiklad, jestli ma na vysi platu vliv vzdélani (58).

2.8.1 Statisticka hypotéza

Statistickd hypotéza je tvrzeni o rozdéleni ndhodné proménné nebo jejich
parametrl. Pro ovéfeni statistické hypotézy je potieba si na zacatku stanovit dvé hlavni
hypotézy HO a H1. HO je nulova hypotéza a vétSinou vyjadiuje zddny nebo nulovy
rozdil. H1 je alternativni hypotéza a je opakem nulové hypotézy, tedy potvrzuje

zavislost mezi proménnymi (59).

2.8.2 Testovani hypotéz

Statistické hypotézy jsou testovany pomoci parametrickych a neparametrickych
testd. Parametrické testy se pouzivaji pro data, kterd maji normalni rozdéleni. Pokud
data nemaji normalni rozdéleni, je potfeba zvolit neparametricky test. Oba typy testl
maji své vyhody i nevyhody. Pro parametrické testy plati, Ze maji vétsi statistickou silu.
Neparametrické testy zase jsou vhodnéjsi pro mensi pocet dat. Mezi parametrické testy
patii naptiklad: t-test nebo jednosmérny ANOVA test, mezi neparametrické testy patii

napiiklad: Wilcoxon test nebo Mann-Whitney test (60).
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3 Vyzkumna cast

3.1 Cile a vyzkumné predpoklady

Cilem této prace je zvolit dle zndmych vlastnosti vhodné nanocastice, které
pfiddme do dentdlni vyplné¢ (znamy predem definovany materidl), kterym
je skloionomerni cement (GIC). V praci se zaméfime na hodnoceni vlastnosti
vysledného GIC kompozitu po pifidavku nanocéstic. Konkrétné¢ budeme zkoumat
fyzikélné-mechanické a biologické vlastnosti GIC a modifikovaného GIC
(GIC + nanocastice). Krom¢ vyse uvedenych vlastnosti, zhodnotime i adhezi GIC
k jinym materidlim. Nakonec porovname vysledky z naSich experimenti s odbornou
literaturou a data vyhodnotime. Porovnavany budou vysledky ndmi modifikovanych

GIC (pomoci nanocastic) s referenénimi vzorky, tedy GIC bez nanocastic.

Predpoklddame, ze soucasné pouzivané skloionomerni cementy nemaji
vyhovujici fyzikalné-mechanické vlastnosti, jako naptiklad amalgamové plomby.
Dochézi tak k jejich pfed¢asnému selhéni, a proto se tento druh dentalni vyplné pouziva
ptevazné pii 1é€bé zubniho kazu détského chrupu nebo zubniho kazu III a V tfidy.
Predpokladame, ze pfidanim vhodnych nanocastic v optimalnim mnozstvi, je mozné
zamezit pired¢asnému selhani skloionomernich cementli. Rovnéz predpokladame,
ze pridanim nanocastic negativné neovlivnime jejich schopnost uvoliiovat fluoridové

ionty ¢i jejich cytotoxicitu.

3.1.1 Metodika vyzkumu

Vyzkum probihal na riznych pracovistich Technické univerzity v Liberci.
Me¢teni fyzikélné-mechanickych vlastnosti, tribologie a mikroskopie probihala
na Katedie materidlu FS TUL a v laboratofich CxI TUL. Biologické testy prob&hly
v laboratotich FZS TUL v Liberci a EDX analyza skloionomerniho cementu byla
provedena v laboratofich CxI TUL. Casové rozmezi vyzkumu bylo od zafi 2022

do bfezna 2023.

3.2 Popis zkoumanych vzorki
3.2.1 Komeré¢ni GIC
Pro diplomovou préci jsme zvolili skloionomerni cement SDI Riva Self Cure

znacky SDI Dental Limited systém prasek/tekutina. Jednd se o samovytvrzujici GIC,
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pouzivany pievazné pii lé€bé zubniho kazu tfidy V, malych zubnich kazl tfidy I a 11
a k 1écbé mlécnych zubl. PraSkova cast s tekutou ¢asti se michd v poméru 1 : 1, tzn.
jedna kapka tekuté Casti a jedna plastova odmérka (1zicka) praskové casti. Odmeérka
je soucasti baleni. Pomoci odmérky pfreneseme praskovou ¢ast na desku urcenou
kmichani. Pocet odmeérek zdvisi od velikosti 1écené plochy/objemu (v nasem piipade
od velikosti vzorku). Poté¢ odmétime pocet kapek tekutiny, které pfeneseme na michaci
desku, vedle praskové Casti. Pomoci plastové Spachtle nejprve smichdme ¢ast prasku
s tekutou c¢asti a poté postupné pridavame zbytek praSkové casti. Doba michani obou
slozek by méla byt pfiblizn€¢ 30 vtefin. Doba vytvrzeni GIC je cca 2 minuty.
Po vytvrzeni se doporucuje potiit skloionomerni cement vrstvou ochranného laku Riva
Coat. Tento lak je potieba pro vytvrzeni nasvitit polymeracni UV lampou s modrym

svétlem.

3.2.1.1 Analyza skloionomerniho cementu

Pfedtim, neZ jsme zacali s vybérem vhodnych nanocastic pro na§ vyzkum,
tak jsme nejprve provedli analyzu slozeni doddvaného komer¢niho skloionomerniho
cementu (SDI Riva Self Cure znacky SDI Dental Limited). V teoretické ¢asti jsme uvedli,
ze GIC se sklada z praSkové a z tekuté casti (takto je doddvan 1 komeréné), rovnéz jsme
popsali jejich zakladni slozky, viz kapitola 2.2.1.3. Pro na$ vyzkum bylo ale nezbytné
zjistit, které funkcni skupiny a v jakém mnozstvi jsou zastoupeny v praskové i v tekuté
formé a zda se jednd o hydrofobni ¢i hydrofilni materidl. Analyzu jsme provedli
v laboratofi CxI TUL pomoci infracervené spektroskopie s Fourierovou transformaci,

zkracené FT-IR.

3.2.1.2 Analyza spektra

Chemické funkéni skupiny GIC byly méfeny pomoci pftistroje Nicolet iZ10,
ATR technikou na krystalu z diamantu. ATR technika znamend, Ze spektrum se mé&fi
odrazem od povrchu vzorku. Obrazky ¢. 12. a 13. znazoriiuji vysledna spektra,
v grafech jsou vyznacené jednotlivé funkéni skupiny jak pro tekutou tak i pro praSkovou
slozku (analyzu a vyhodnoceni provedla Ing. Jana Miillerov4, Ph.D., Katedra chemie,

Fakulta pfirodovédné-humanitni a pedagogicka, TUL).

Infracervené spektrum je zndzornéno graficky pomoci funkéni zévislosti energie,

v naSem piipadé¢ absorbance, na vlnoctu (definovan jako pocet vlnovych délek
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pfipadajicich na jednotku délky, tj. 1/A, kde X je vlnova délka). Cervena kiivka oznacuje
vzorek, pro ktery jsme chtéli ur¢it jeho funkéni skupiny. Modrad kiivka znazoriuje
vzorek, ktery byl pouzit z komer¢ni knihovny programu piistroje. Vysledna spektra byla
upravena atmosferickou korekci, vyhlazena a normalizovana na intenzitu 1.
Pomoci tabulek jsme byli schopni pfiblizné urcit, které funkcni skupiny dand latka
obsahuje. Napiiklad na obr. 12 vidime vysoky peak v rozmezi od 3300 az 3400 cm’!,
v tabulkach pak mizeme dohledat, Ze se jednd o vazby OH". V rozsahu vinové délky
2900-3000 cm™! se nachazi valenéni vazby funkéni skupiny CH. Dalsi vysoky peak se
nachazi pfiblizné kolem hodnoty 1700 cm!, v této oblasti se nachazi dvojné vazby CO.
Pfiblizné od 1600-1500 cm™ zacinaji deformacni vibrace. Pomoci této analyzy jsme
urcili, ze ob¢ latky jsou hydrofilni a byli jsme schopni pfiblizné urcit, které nanocastice

bude vhodné pouzit.
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Obr. 12 Vysledné spektrum pro tekutou slozku GIC
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Obr. 13 Vysledné spektrum pro praskovou slozku GIC
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3.2.2 Prehled pouzitych nanoc¢astic

Z analyzy skloionomerniho cementu jsme zjistili, Ze potiebujeme takoveé

nanocastice, které¢ vykazuji hydrofilni vlastnosti. Z prizkumu dostupnych nanocastic

a védeckych ¢lankt jsme se rozhodli pro tfi typy nanocastic.

1.

Prvnim typem jsou nanocastice oxidu zine¢natého. Ty jsme zvolili pro jejich
antibakterialni vlastnosti (51) a diky jejich vhodné barvé pro dentdlni vyplné
(bild). V dalSich studiich se dozviddme, Ze zinek nema problém vytvaret
cementy s vodnymi roztoky kyseliny akrylové. Vyuziva se toho naptiklad
ve skloionomerech pouzivanych v ortopedii ¢i kranioplastice (52). Prozatim
se mnoho studii nezabyvalo pfidanim nanoc¢astic ZnO do skloionomerniho
cementu pouzivaného ve stomatologii. Diskutuje se zde zejména o jejich
cytotoxicité. Jak ale uvadi jedna studie, cytotoxicitu nanocastic ZnO ovlivituje
pfedevsim jejich koncentrace a také, s jakou rychlosti se budou Castice
uvolnovat v biologickém prostiedi (62). Rovnéz bezpecnosti list pro praci
s nanocasticemi oxidu zine¢natého uvadi jisté riziko pro vodni organismy,
tzn. ryby, fasy, vodni bezobratli. Pro savce nebyly klasifikované jako akutné
toxické (Bezpecnostni list podle narizeni ES ¢. 1907/2006). Pro na§ vyzkum
jsme pouzili ZnO-NP Zinc oxide, nanoROTI®nanoMETIC 299 %, velikost

nanocastic 25 nm.

Druhym typem jsou nanocastice diamantu (ND). Jsou vhodné hlavné diky
svym mechanickym vlastnostem a nizké cytotoxicité. Mensi nevyhodou muze
byt barva ND, ktera je tmavé Sedé (54). S pouzitim ND v dentélnich vyplnich
se setkdvame v nékolika studiich, napt. lon release of chitosan and
nanodiamond modified glass ionomer restorative cements (63). Pro nasi praci
jsme zvolili nanoc¢astice diamant Detonation Nanodiamond Powder,

AdamasNano, velikost ¢astic 30-35 nm.

Tteti typ nanocastic je modifikovany ND. Pfesnéji - funkcionalizované
detona¢ni nanodiamanty, které diky své tUpravé dosahuji lepsi tvrdosti
a chemické odolnosti, a tim zvySuje mechanické a chemické vlastnosti
materidlu, k némuz jsou ptidany (53). Byly pouzity nanocéstice diamantii
Hydroxylated Detonation Nanodiamond Powder, AdamasNano 298 %, velikost

nanodastic 30-40 nm.
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3.2.2.1 Pouzité koncentrace nanocastic

Mnohdy se stava, ze dentdlni vyplii je potieba odstranit, naptiklad z divodu
vzniku sekundarniho kazu. Proto jsme hledali takovou koncentraci nanocastic, abychom
ziskali GIC s lepsimi mechanickymi vlastnostmi, ale ne “super tvrdy* material, ktery
nebude mozné odstranit. Pro na$ vyzkum jsme zvolili dvé koncentrace
nanocastic: 0,25 hm. % a 0,50 hm. %. Opé&t jsme vychdzeli z védeckych ¢lankt, které
zminuji, Ze jiz pii malych koncentracich ND (méné¢ jak 0,50 hm. %) dochazi ke zlepSeni

mechanickych vlastnosti materialti (54).

3.2.3 Velikost vzorku

Kazda sada obsahovala tfi rizné velikosti a tvary vzorkd, viz obr. 14. Velikost

a tvar vzorkll byly zvoleny dle metodiky daného méteni.

a) Prvni typ vzorkli mél tvar kvadru o rozmérech: 2,5 x 0,4 x 0,4 cm (Obr. 14 a).
Vychézeli jsme z normy ISO 4049:2019 Dentistry — Polymer-based restorative
materials. Pro naSe méteni jsme si velikost vzorkl ptizptsobili kvili tribologickym
testim. Tyto vzorky jsme pouzili k méfeni 3-bodového ohybu, adhesi,
tribologickym testim, mikrotvrdosti a hemokompatibilité. Déle byly vzorky

zkoumany pomoci digitalniho konfokéalniho mikroskopu.

b) Druhy typ vzorkil jsme pouzili pro tlakovou zkouSku a mély tvar valce o rozmérech:
0 0,4 cm, vyska 0,6 cm (Obr. 14 b). Velikost a tvar vzorki byl pouzit podle normy
1SO 7489:1986 Dental glass polyalkenoate cements.

c) Treti typ vzorkii mél tvar malych diskli a byly pouzity pro biologické testy (testy
cytotoxicity a antibakterialnich vlastnosti), rozméry byly: @ 0,5 cm, vyska 0,1 cm
(Obr. 14 c). Velikost vzorku byla zvolena s ohledem na testy cytotoxicity, jejichz
finan¢ni narocnost 1ze eliminovat praveé pouzitim vzoru s malymi rozméry (mensi

objem pouzitych reagencii béhem testu).
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a)

0.4 cm

0,4 cm 2,5 em

b) c)

0,6 cm 0,1 cm

20,5 cm

@ 0.4 cm
Obr. 14 Tvary a rozméry vzorkl

3.2.4 [Experimentalni set-up

Vzorky jsme si rozdélili do osmi tzv. “sad“. Pro kazdou z téchto jednotlivych
sad byly provedeny vSechna méfeni. Prvni dvé sady byly referencni. V prvni sadé
se nachazely vzorky, které byly pfipravené z cistého skloionomerniho cementu
(distributorem uvedeného slozeni, uvedenym postupem, bez jakékoliv modifikace
postupu ¢i sloZeni). V druhé sadé byly opét vzorky obsahujici Cisty skloionomerni
cement, ale po vytvrzeni byly navic pokryté vrstvou ochranného laku (SDI Riva Coat,
znacky SDI Dental Limited). Tento ochranny lak po dobu prvnich né€kolika dni chrani
GIC ptfed vodou a slinami. V pribéhu nékolika dni dojde ke zlepSeni vazeb
v samotném skoinomernim cementu, ale 1 v adhezi mezi GIC a zubni tkani, coz
napomahd v ochrané proti pfed¢asnému selhani skloionomerni vyplné. Dalsi dvé sady
vzorkll byly pfipravené ze skloionomerniho cementu s pfidavkem nanocastic ZnO,
o koncentraci 0,25 hm. % a druha v koncentraci 0,50 hm. %). Zbyl¢ Ctyfi sady vzorkt
byly vyrobené ze skloionomerniho cementu obsahujici nanocastice diamantu. Prvni dvé
sady obsahovaly bézné¢ ND (0,25 hm.% a 0,50 hm.%) a dalsi dvé sady obsahovaly
funkcionalizované hydroxylované detona¢ni nanodiamanty (ND-OH), o koncentraci

0,25 hm.% a 0,50 hm.%. Konkrétné viz tabulka 1.
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Tab. 1: Experimentalni set-up

Experimentalni set-up

Po sedmi dnech Po 24 hodinach Po 30+ dnech
-y 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, .
Referencni ax disk ax disk 12x disk
. 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, .
Referencni s lakem ax disk ax disk 12x disk
GIC + ZnO-NP 0,25 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, 12x disk
hm. % 4x disk 4x disk
GIC + ZnO-NP 0,50 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, 12x disk
hm. % 4x disk 4x disk
6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec
0, 7’ ’ 7’ ’ .
GIC+ND 0,25 hm. % Ax disk Ax disk 12x disk
6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec
o, 7 7 7 7 .
GIC+ND 0,50 hm. % 4x disk ax disk 12x disk
GIC + ND-OH 0,25 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, 12x disk
hm. % 4x disk 4x disk
GIC + ND-OH 0,50 6x kvadr, 4x valec, | 6x kvadr, 4x valec, .
12x disk

hm. %

4x disk

4x disk

3.2.5 Priprava GIC s nanocasticemi

Nanocastice byly pfidavany do praskové casti skloionomerniho cementu.
Nejprve jsme si vypocitali pfiblizné mnozstvi praskové casti, které bude potieba

pro piipravu vSech vzorkd jedné sady. Poté jsme pomoci troj¢lenky dopocitali, kolik

je potieba pfidat nanoc¢astic abychom ziskali 0,25 hm. % a 0,50 hm. % koncentraci.

Na vahu znacky BOECO s piesnosti vazeni d=0,01/0,1 mg jsme polozili vaZici
misku a pomoci tlacitka TARE jsme na vaze vynulovali hmotnost vazici misky.
Poté¢ jsme na misku piiblizn€é odméfili hmotnost ZnO-NP/ND/ND-OH pro danou
koncentraci. Misku spolecné s nanocasticemi jsme opét polozili zpét na vdhu a dle
potieby jsme ptidali nebo odebrali nanocastice. Tentyz postup jsme zopakovali pro GIC.
Protoze neni mozné zcela presné odmétit predem spoctenou hmotnost nanocastic a GIC,

proto jsme zapsali kazdou hmotnost nanocastic/skloionomerniho cementu na vazici
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misce. Z naméfenych hmotnosti jsme poté dopocitali pomoci trojélenky ptesnou
koncentraci. Naptiklad, pro ZnO-NP o koncentraci 0,25 hm. % jsme odméfili 0,0549 g
nanocastic a 21,9489 g GIC. Po provedeni vypocti jsme spocetli, ze vysledna

koncentrace je 0,2501 hm. %.

V digestofi jsme obé tyto smési vsypali do misky hmozdife a po dobu n¢kolika
minut jsme smé&s michali, aby se oba prasky dobte promisili a vznikla homogenni smés.
Pfiprava skoionomerniho cementu s nanoc¢asticemi musela probihat velmi rychle,
protoze praskova cast GIC mé hydrofilni vlastnosti, tedy dobie interaguji s vodou
(resp. 1 vzdusnou vlhkosti). Po dikladném promichéni obou praski byl findlni praSek
vlozen v digestofi zpét do lahvicky spolecné se sackem silikagelu, ktery pohlcuje
vlhkost a lahvicka byla diikkladn¢ uzaviena a utésnéna parafilmem (termoplasticka
tésnici folie, zabranuje kontaminaci vzorkll a odpafovani, jakoz i pruniku vlhkosti

z okoli ke vzorku).

3.3 Metody

3.3.1 Priprava vzorkiu

Pted zahdjenim prace jsme si ovéfili, zda mame vSe nezbytné pro piipravu
vzorkll. Pfipravili jsme si krabiCku se skloionomernim cementem (Cisty GIC
¢i modifikovany); ta obsahovala praskovou cast, tekutou ¢ast a 1zi€ku na nabirdni
praskové casti, kterd soucasn¢ fungovala jako odmérka. Tekutou cast bylo potieba
polozit do vodorovné polohy, aby pfi vytékani gelu na sklenénou desku, nevznikly

v kapkach vzduchové bublinky.

Dale bylo potfeba mit pfipravené tfi sklenéné desky. Prvni sklenénd deska
slouzila na michani GIC. Mnozstvi praskové a tekuté ¢asti zalezel od toho, ktery vzorek
budeme pfipravovat. Pro vzorky na tlak postacily dvé lzicky praSku a dveé kapky
tekutiny. Pro velké vzorky (na tvrdost, ohyb, tribologii a mikroskopii) bylo potieba Sest
odmeérek prasku a Sest kapek tekutiny. Na mikrobiologické testy jsme si odmétili dve
pomér 1:1. Na druhou desku se umistila forma, do které se po promichani praskové
a tekuté ¢asti vlozil smichany GIC (referen¢ni nebo modifikovany nanodiamanty). Tteti
sklenéna deska slouzila k ptiklopeni naplnéné formy. Tteti desku bylo potieba silné
pritlacit k formé, aby vyteklo piebytecné mnozstvi GIC, tim bylo definovano stejné

mnozstvi materidlu (objem a rozméry) pro vSechny vzorky a vSechny testy.
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Dalsi nezbytnou soucasti pro pfipravu vzorku byla plastova Spachtle, pinzeta
a skalpel. Pomoci plastové Spachtle jsme smichali dohromady praskovou a tekutou ¢ést
skloionomerniho cementu, pomoci pinzety jsme vyjmuli vzorky z forem a skalpelem
jsme ze vzorku odiezali piebyteéné okraje, viz obr. 15. Cast vzorkd, které slouzily jako
referencni vzorky jsme pomoci aplikdtoru potieli vrstvou ochranného laku (SDI Riva
Coat, znacky SDI Dental Limited). Ochranny lak jsme vytvrdili pomoci polymerizacni

lampy.

Kazdou sadu jsme piipravovali ve dvou casovych tusecich. Prvni ¢ast vzorkl
jsme si pfipravili tyden pfed méfenim mechanicko-fyzikdlnich a chemickych vlastnosti.
Druhou ¢ast vzorku jsme pfipravili den pied méfenim. VySe uvedeny postup jsme takto
zvolili, protoze skloionomerni cement v prubéhu nékolika prvnich dnil stale “pracuje”,
tzn. ze dochazi k dal$im reakcim, pomoci kterych material stale zraje. V prubéhu zrani
se neustalé méni jeho fyzikalni a mechanické vlastnosti. Opét vychazime z né€kolika
clankd, které tento postup zminuji. Vyjimkou byly vzorky pro méteni biologickych
interakci, konkrétné¢ pro cytotoxicitu a antibakterialni rezistenci, které bylo vhodnégjsi
pripravit jiz 30 dnd pfed zahijenim meéfeni. Hotové vzorky jsme prechovavali
pii pokojové teploté v oznacenych zkumavkéach Eppendorf s destilovanou vodou. Pokud
by jsme vzorky nevlozili do zkumavek s vodou, vzorky by se na vzduchu po nékolika

minutach zacaly vysouset a praskat.

’ it %, g

Obr. 15 Priprava vzorki
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3.3.2 Tlakova zkouska

Tlakova zkouska byla provadéna v laboratofich budovy G Technické univerzity
v Liberci, Katedra strojirenské technologie, FS, spole¢né s Ing. Sarkou Bukovskou.
Me¢éteni probihalo za pouziti pristroje znaCky Testometric. Pted zapoCetim tlakové
zkousky jsme v pfisluSném programu nastavili rychlost posuvu tlakového valce,
pfedpéti a kritéria pro ukonceni zkousky, tedy pifi dosazeni maximdlni sily nebo
pti poklesu sily v %Fmax. Rychlost posuvu tlakového vélce byla 0,05 mm/min, pfedpéti
¢inilo 300 N a pokles sily %Fmax byl 50 %Fmax. Teplota okolniho prosttedi byla 23°C.

Rovnéz jsme si zvolili vystupni hodnoty, které nas nejvice zajimaji pro nas vyzkum.

Pted vlozenim vélcového vzorku (Obr. 14 b) do pfistroje jsme pomoci
digitalniho posuvného méftitka zméfili jeho primér a vysku. Hodnoty jsme poté zapsali
do pfislusného programu. Po nastaveni vSech parametri jsme ulozili vzorek mezi dva
pravidelné Sestiboké hranoly a ty jsme upevnili do pfistroje, viz obr. 16. Tlakova
zkouska probihala do celkového poSkozeni vzorku. PfisluSny program vykresloval

diagram priibéhu tlakové zkousky. Tento postup jsme opakovali pro kazdy vzorek.

Obr. 16 Umisténi vzorku mezi dva pravidelné Sestiboké hranoly

3.3.3 Zkouska ohybem

Pro nasi praci jsme zvolili zkousku ohybem metodou 3-bodového ohybu.
Zkouska ohybem probéhla v laboratotich CxI TUL, a to ve spolupraci s Ing. Ladislavem
Lemberkem, Oddé&leni pokrocilych materidlll. Pro toto méteni byl pouZit ptistroj Bruker

Nano Surfaces Division. Opét pied zahajenim samotné zkousky jsme si nastavili
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v pfislusném programu rychlost posuvu horniho valecku, pocate¢ni pozici horniho
valeCku a vystupni hodnoty. Rychlost posuvu horniho valecku byla pfiblizné
0,02 mm/sec a pocatecni pozice horniho valecku ptiblizn€ 13 mm. Tyto hodnoty nebyly

pevné stanoveny a proto se s kazdym vzorkem mohly lisit v desetinnych mistech.

3-bodovy ohyb byl provadén na vzorcich ve tvaru kvadru (Obr. 14 a).
Pied umisténim vzorku do pfistroje jsme pomoci digitalniho posuvného méfitka zméfili
rozméry pii¢ného fezu vzorku a tyto si zapsali. Tyto parametry byly potieba
k pozdéjsimu vyhodnoceni vysledki. Poté jsme pomoci pinzety umistili vzorek na dva
podpérné valecky. Vzdalenost mezi podpérnymi valecky byla 20 mm a primér jednoho
valeCku byl roven 5 mm. Vzorek musel byt umistén na dva opémé valecky tak,
aby horni valec se dotykal pfesné stiedu kvadru, viz obr. 7a a obr. 17. Po spravném
umisténim vzorku do pfistroje bylo mozné zahdjit métfeni. ZkouSka probihala
do poruSeni vzorku, tedy do jeho zlomeni a ptisluSny program opét vykresloval diagram

pribéhu méfeni. VysSe popsany postup jsme opakovali pro kazdy jednotlivy vzorek.

Obr. 17 Umisténi vzorku mezi 3 valecky

3.3.4 Adheze

Protoze méfeni pro adhezi ndmi zkoumaného skloionomerniho cementu k zubni
tkani by bylo velmi naro¢né, at’ uz z hlediska legislativniho (prace s biologickym
materidlem odebrany pacientim) ¢i z hlediska technického (pfiprava vzorkl, uchopeni
zubu do pfistroje), zvolili jsme alternativni metodu. Namisto zubni tkané jsme pouzili

skloionomerni cement. Inspiraci jsme hledali v jinych v&deckych €lancich, kde rovnéz
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k testovani adheze dentdlni vypln€ pouzili jiny vypliiovy materidl napt. Effect of
different surface treatments on shear bond strength of ceramic brackets to old
composite (74). Pro vybér metody jsme vyuzili jiné studie, ve kterych bylo popsano
hned n¢kolik postupli méteni Assessment of Bonding Effectiveness of Adhesive
Materials to Tooth Structure using Bond Strength Test Methods: A Review of Literature
(75). Po odborné konzultaci jsme zvolili metodu 3-bodového ohybu, ktery je obdobou
PUSH-OUT testu.

Vzorky mély stejny tvar i velikost (Obr. 14 a), ale od piedchozich vzorki
se liSily tim, Ze jedna polovina byla vytvofena z cist¢tho GIC (bez nanocastic).
Po kratkém vytvrzeni Cistého GIC (jeSt€¢ ve formé&, cca 2 minuty) byla druhd cast
vzorku doplnéna skloionomernim cementem obsahujicim nanocastice (ZnO nebo ND
nebo ND-OH). Jako referen¢ni vzorek nam slouzil kvadr, vytvofeny pouze z Cistého
GIC, ale postup ptipravy byl stejny, jako u ostatnich vzorki na adhezi (tj. ¢isty GIC byl
doplnén cistym GIC). Pii testovani adheze jsme zanedbali referenéni vzorky

s coatingem, které by pro toto méfeni nemély podstatny vyznam.

3.3.5 Mikrotvrdost

Me¢fteni tvrdosti probihalo na Katedfe materidlu FS TUL, ve spolupraci
s Ing. Michalem Krafkou, za pouziti pfistroje znacky Struers Duramin-40. Tento
pfistroj umoznuje méteni tvrdosti metodou Vickers, Knoop a Brinell. Pro na§ vyzkum
jsme zvolili metodu Vickers. Dale jsme v programu nastavili zatizeni - 0,015 kg a pocet
vtiski - 10 wvtisk(. Protoze rozméry indentori jsou malé, bylo mozné pouZit
jiz rozlomené vzorky ze 3-bodového ohybu (Obr. 14 a). Kromé& vyménnych indentorti
pfistroj disponuje Ctyfmi objektivy, viz obr. 18. Pomoci téchto objektivii dojde
k zmapovani plochy vzorku urcené ke vtisku. Diky otaCeci vézi s indentory a objektivy
se pristroj po kazdém vtlaceni zkalibruje a je schopen urcit polohu a velikost uhlopficky
kazdého jednotlivého vtisku. Tim je mozné alespoil ¢aste€né zamezit chybam
zpisobenych lidskym faktorem. Krom¢ urceni polohy a velikosti thlopti¢ek vtisku
ptistroj po kazdém vtlaceni potidi snimek povrchu vzorku v daném misté. To umoznuje

(v ptipadé nesrovnalosti) rucné upravit plochu vtisku uréenou pro vyhodnoceni.
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Obr. 18 Otaceci véz s indentory a objektivy

3.3.6 Tribologické testy

Pro tribologické testy byl pouzit tribometr znacky TRB3 od firmy Anton Paar,
ktery umoznuje provadét méfeni v suchém i1 v kapalném prostiedi a je shodny
s normami ASTM G99 a ASTM G133. Tribometr umoznuje testovani metodou
Pin/Ball-on-Disc nebo Linearni vratny tribologicky test. Méfeni probéhlo v Laboratofi

tribologie na Katedie materidlu FS TUL ve spolupraci s Ing. Totkou Bakalovou, Ph.D.

Pro nad$ vyzkum jsme zvolili metodu linearni vratny tribologicky test a byly
pouzity vzorky ve tvaru kvadru (Obr. 14 a). Vzorek byl upevnén ve svéraku mezi dvé
kovové uchytky. Protoze se jednalo o kiehky material, vzorek musel byt zafixovan tak,
aby pii méteni nedoslo k jeho pohybu, ale zaroven, aby se neposkodil. Jako protitéleso
byla pouzita keramicka kulicka (Al,O3) o priméru 6 mm, kterd je pevné zafixovana,

aby v pribéhu méteni nedoslo k jejimu protacenti.

V pfislusném programu jsme nastavili zatizeni, rychlost pohybu protitélesa
a ujetou drahu, pfi které dojde k ukonceni méteni. Zatizeni jsme zvolili SN (pfi vétSim
zatizeni (10N) se vzorky hned poSkodily). Rychlost pohybu kulicky jsme nastavili

na 4,50 cm/s a ujetou drahu na 10 m.

Po ukonceni méfeni jsme zkoumali miru opotfebeni povrchu vzorku pomoci
konfokalniho mikroskopu SENSOFAR S Neox. PredevS§im nas zajimala hloubka
zanechané stopy na vzorku po opotiebeni a jeji Sitka. Protoze je skloionomerni cement

nehomogenni material, hodnoceni protitélesa jsme zanedbali.

45



3.3.7 Mikroskopie

Vzorky byly zkoumané pomoci dvou typid mikroskopli. Prvnim typem
mikroskopu byl konfokdlniho mikroskop SENSOFAR S Neox. Druhym typem
mikroskopu byl digitdlni mikroskop znacky Leica DVMG6. Méteni probéhlo na Katedie

materialu FS TUL ve spolupraci s vedouci této DP prace.

U konfokéalniho mikroskopu jsme zkoumali strukturu povrchu, zejména
povrchovou poréznost vzorki a jejich drsnost (Obr. 14 a). Poréznost je jednim z aspektil,
které ovliviiuji Zivotnost dentalnich vyplni. Mezi faktory, které maji vliv na poréznost
vyplni patii naptiklad prace s materidlem ¢i vlastnosti samotného materialu. Obecné
plati, Ze vétsi poréznost zkracuje zivotnost dentalnich vyplni. S vétSim mnozstvim porii
dochazi ke zvySeni rizika tvorby sekundarniho kazu. V porech, obzvlasté na okraji zubu
a vypln¢, se usazuje zubni plak, kde se rovnéz nachdzeji bakterie, které maji za nasledek
tvorbu zubniho kazu (29). Pro dentadlni vyplné¢ ma veliky vyznam rovnéz drsnost
povrchu, kterd ovliviiuje adhezi vypln€ k jinym materidlim. S vétSi drsnosti roste
pfilnavost vyplné k jinym tkdnim, konkrétné k zubni, ale rovnéz roste i adheze bakterii
k vyplni, coz miize mit za nasledek opét tvorbu zubniho kazu. Tudiz by drsnost neméla
byt ani piili§ moc velké ani piili§ mala (69). U konfokalniho mikroskopu jsme potidili

snimky se 20 a 150 nadsobnym zvétSenim.

Digitalni mikroskop byl pouzit k pofizeni snimkl vzorkd po 3-bodovém ohybu
a po tlakové zkousce. U vzorkil z 3-bodového ohybu jsme zkoumali misto zlomu vzorku.
Zam¢ftili jsme se na to, jestli se po poskozeni nevytvotily v misté¢ zlomu prasklinky.
U vzorkil z tlakové zkouSky jsme zkoumali smér poSkozeni, tzn. jestli se jednalo

0 podélné ¢i o pii¢né prasknuti.

3.3.8 Hodnoceni biologické kompatibility

K hodnoceni biologické kompatibility jsme pouzili vzorky ve tvaru disku
(Obr. 14 c). Pti testech na hemokompatibilitu jsme zanedbali vzorky s coatingem,
vzhledem k tomu, Zze ochranny lak se nanasi pouze na povrch GIC, tudiz nepfichazi
do ptfimého kontaktu s krvi. Mé&feni probchlo na Katedie materidlu FS TUL
ve spolupréci s vedouci této DP prace; jakoZ 1 na Odd¢leni védy a vyzkumu (laboratoie

FZS TUL) ve spolupraci s Mgr. Olgou Buchar Klinovskou.
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3.3.8.1 Antibakterialni aéinnost

Pro hodnoceni antibakteridlni aktivity jsme zvolili tzv. Kirby-Bauertv
test. Pfed zahajenim testu bylo potieba vytvofit bakteridlni populaci. Byly pouzity dva
typy bakterii. Prvnim typem byla bakteridlni populace, kterd se béZzné vyskytuje
v lidskych tustech (slinach). Ziskaly jsme je pomoci stéru z Ust zdravych dobrovolnikii
pomoci sterilni vatové tyCinky. Poté byly naneseny na krevni agar a kultivované
po dobu 48h pii 37°C. Nasledné byly z povrchu krevniho agaru vyselektovany bakterie,
které byly dale namnozeny pro provedeni celého nize uvedeného testu v jednom béehu.
Druhym typem bakterii byla Escherichia coli, ktera se bézn¢ vyskytuje v lidském téle
(je soucasti stievni mikroflory teplokrevnych zivocichti véetné cloveka). Jedna
se o jeden z nejcastéji pouzivany mikroorganismil pro hodnoceni antibakteridlni aktivity,
a tudiZ je 1 nejvice probadany. Kromé vytvoieni bakteridlni populace, jsme si rovnéz
ptipravili Petriho misky spole¢n¢ s agarem: Mueller-Hinton agar (bézné€ pouzivany
v diskové diftizni metod¢€) byl pfipraven dle navodu (15,2 g prasku bylo rozpusténo
ve 400 ml demineralizované vody a byla provedena sterilizace média autoklavovanim),

tekuty a vychladly agar byl rozlit do Petriho misek a ponechan ke ztuhnuti.

V den testu jsme si piipravili bakteridlni inokulum. Z agarové plotny
s namnozenymi bakteriemi jsme pomoci sterilni mikrobiologické klicky
(pfedem opalené plamenem) setieli malé mnozstvi Dbakterii, které jsme
rozmichali ve fyziologickém roztoku. Nasledné jsme si pomoci Denzitometru
McFarland typ DEN-1 ovéfili koncentraci bakterialniho inokula. Pro bakterie ze stéru
jsme naméfili koncentraci 0,6 McF (tzv. stupnice McFarland) a pro E. coli 0,5 McF.
Daéle jsme si pfipravili vSechny Petriho misky s agarem takto: dle typu bakteridlniho
kmene (tj. dvé skupiny), dle typu vzorki (vzorky dle tabulky 1); dalsi dvé skupiny byly
kontrolni - tzv. negativni kontrola (na misku byly inokulovany pouze bakterie, nebyl
pouzit zadny vzorek — slouzilo k ovéfeni ristu bakterii) a dvé tzv. pozitivni kontroly
(pouzivaji se zde definované disky napusténé antibakteridlnim cinidlem, u nichz
se predpoklada antibakterialni aktivita a k nimZ se vztahuji testované vzorky; nami

zvolenymi byla antibiotika Cefazolin o koncentraci 30 ug a Gentamicin 10 pg).

Na povrch agaru jsme rovnomérné rozetfeli testovany organismus (bakterie)
pomoci sterilni sklenéné hokejky. Pfiblizné po 15 minutach byly doprostfed Petriho

misky s agarem aplikovany testované vzorky (GIC vzorek s/bez nano€astic, nebo disk
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filtra¢niho papiru napustény definovanym mnozstvim antibiotik). Petriho misky se poté
inkubovaly po dobu 24 hodin (pro E. coli) nebo 48 hodin (pro bakterie ze stéru)
pii teploté¢ 37 °C. Nakonec byly vysledky zdokumentovany a vyhodnoceny inhibi¢ni

zony, a to pomoci programu ImagelJ.

3.3.8.2 Cytotoxicita

Pro stanoveni cytotoxicity materiald jsme pouzili lidské bunky odvozené
z primarniho osteosarkomu (bunécna linie SAOS-2). V sérii experimentd jsme nejprve
sledovali metabolickou aktivitu bunék a nasledné bunécnou proliferaci.

Buniky jsme nasadili v pozadované koncentraci do 96jamkovych desticek,
jejichz jamky obsahovaly vzorky ve tvaru disku (Obr. 14 c), nebo byly prazdné
pro standardni kultivaci bunék na plastovém podkladu (kontrolni vzorek). Nasledovala
inkubace po dobu 2 a 48 hodin pfi teploté¢ 37°C a atmosféie s 5% CO2. Po uplynuti
stanovenych ¢asovych intervall jsme vzorky pienesli do novych 96jamkovych desti¢ek
a kultivaéni medium nahradili mediem obsahujicim 10% MTS roztok. Po 2 hodinach
kultivace v MTS mediu jsme supernatant prenesli do nové 96jamkové desticky, v niz
byla méfena absorbance pomoci multidetekéniho readeru (Synergy HT, BIOTEK)
pti vinovych délkach 490 nm a 650 nm. Po provedeni MTS testu metabolické aktivity
jsme medium nahradili roztokem pro méfeni proliferace bunck, jehoz soucésti
je Cyquant barvivo, které je schopno detekovat bunéénou DNA. Po hodinové inkubaci
s Cyquant roztokem jsme zméfili fluorescenci vzorkii a kontrolni jamky pomoci
multidetek¢niho readeru (Synergy, HT, BIOTEK) s vyuzitim vinovych délek 485 nm
a 530 nm. Jadra obarvena proliferacnim kitem jsme pozorovali fluorescenénim
mikroskopem Olympus IX73 s Olympus kamerou DP74 a vytvoiené snimky nasledné

zpracovali v programu Imagel. Vysledna data jsme zpracovali programem Statistica.

3.3.8.3 Hemokompatibila

Poslednim z biologickych testd, ktery jsme provedli v ramci diplomové prace
byl test interakce povrchu vzorku s lidskou krvi. Zaméfili jsme se predevSim
na erytrocyty. Zkoumali jsme, jestli po kontaktu krve s povrchem vzorku se zméni tvar

¢1 velikost.

Od dobrovolného darce, jehoz prst byl fadn¢ vydezinfikovan, bylo pomoci

sterilni jednordzové lancety odebrano né¢kolik kapek krve. Na povrch testovaného
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vzorku byl proveden roztér krve do formy velmi tenkého filmu krve. Pokud by roztér
nebyl dostateéné tenky, Cervené krvinky by se na povrchu vzorku piekryvaly, nebyly
by dobfe rozlisitelné a pfedevsim by nedochazelo k pfimé interakci bunky s povrchem.
Po zaschnuti krve na povrchu (cca 2 minuty) jsme vzorky hodnotili pomoci
konfokalniho mikroskopu. Jednd se o jednu z nejjednodusSich metod zkouméni
interakce materidlu s krvi, kterd je levna, nenarocné na ptipravu a neni potteba zadnych

barvicich latek.
3.4 Analyza vyzkumnych dat

Data jsme zpracovali v programech Microsoft Excel (tabulkovy procesor
vyvinuty spole¢nosti Microsoft), RStudio (bezplatny softwarovy program s otevienym
zdrojovym kodem pro statistickou analyzu). Pro analyzu obrazu jsme pouzili programy
Gwyddion (modularni program pro vizualizaci a analyzu dat vyskovych poli,
napt. ziskanych technikou rastrovaci nebo konfokdlni mikroskopie; bezplatny
a otevieny software) a ImageJ (program pro zpracovani digitdlniho obrazu zaloZeny
na Javé vyvinuty v National Institutes of Health a Laboratory for Optical and

Computational Instrumentation, University of Wisconsin).

Statistickou analyzu jsme provedli pomoci jednosmérné analyzy rozptylu (One-
Way ANOVA). Pro stanoveni rozdilu mezi referencnimi a modifikovanymi vzorky
a mezi prvnim a sedmym dnem jsme zvolili Tukey’s test a Wilcoxon test. Interval
spolehlivosti pro Tukey’s test byl 95% (= hladina spolehlivosti 5%, p<0,05). Vysledky

ze statistické analyzy nalezneme v pftiloze A.

3.4.1 Tlakova zkouska

Po dokonceni meéteni pfislusny program vygeneroval pro kazdy typ vzorku
protokol. Protokol obsahoval tabulku s ndmi zvolenymi vystupnimi hodnotami a graf
s prabéhem tlakové zkouSky pro kazdy vzorek. NejdilezitéjSimi parametry
pro vyhodnoceni tlakové zkousky pro diplomovou praci byly maximalni pevnost v tlaku
Runax @ maximalni zatizeni Fua. Jednd se o maximalni hodnoty, kdy dojde k poskozeni
vzorkidl. V programu Excel jsme vypocetli median, prvni a tieti kvartil z namétenych
hodnot a poté je zapsali do tabulky ¢islo 2 (Rua) a tabulky 3 (Fiua). Pro nasi praci jsme

zvolili medidn, protoZe je vhodngjsi pro data, kterd maji odlehlé hodnoty a pro data

s malym poctem méteni. Pokud bychom zvolili primér, vysledek by byl zkreslen
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odlehlymi hodnotami. Nésledné¢ jsme z naméfenych hodnot vytvofili v programu
RStudio grafy typu tzv. box-plot (krabicovy graf). RovnéZ jsme RStudio pouzili pro

statistickou analyzu.

Tab. 2 Maximalni pevnost v tlaku po 1 dni a po 7 dnech

Maximalni pevnost v tlaku Maximalni pevnost v tlaku
po 1 dni [MPa] po 7 dnech [MPa]

Median | 1. kvartil | 3. kvartil | Median | 1. kvartil | 3. kvartil

Referen¢ni 88,19 79,48 90,92 100,06 89,64 112,77

Refer.t+coating | 62,83 59,08 67,77 72,39 65,90 83,48

Zn0 0,25% 105,46 93,81 117,79 | 126,01 | 121,46 130,08

Zn0 0,50% 77,15 73,65 82,54 122,77 | 113,83 128,55

ND 0,25% 78,04 66,86 81,04 97,68 80,58 101,44

ND 0,50% 70,93 68,19 75,81 95,43 82,33 103,74

ND-OH 0,25% | 66,95 63,47 72,07 88,72 64,08 108,60

ND-OH 0,50% [ 68,33 63,70 71,57 114,91 104,76 115,37

One-way F=4,519, p=0,00298 (Sig.diff. F=2,355, p=0,0556
ANOVA *#p<0,01) (Sig.diff. .p<0,1)
One-way

F=4,004, p=0,00014 (Sig.diff. ***p<0,001)

ANOVA
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Graf 1: Maximalni pevnost v tlaku po 1 dni

50



Maximalni pevnost v tlaku po 7 dnech [MPa]
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Graf 2: Maximalni pevnost v tlaku po 7 dnech

Z tabulky ¢islo 2 a grafu ¢islo 1 je patrné, Ze po jednom dni se pevnost v tlaku
zvysila pouze u vzorkli obsahujici nanocéastice ZnO v koncentraci 0,25 hm. %
(105,46 MPa) vzhledem k referencnim vzorkiim (88,19 MPa). Po sedmi dnech dochazi
ke zvySeni pevnosti v tlaku u vice vzorkl. V tabulce €. 2 a grafu €. 2 vidime, ze oproti
referencnim vzorkiim (100,06 MPa) se zvySila pevnost v tlaku u vzorkd obsahujici
nanocastice ZnO v obou koncetracich (126,01 MPa a 122,77 MPa), s nanocasticemi
ND-OH v koncentraci 0,50 hm. % (114,91 MPa) a mirné€ i u vzorkii s nanocasticemi
ND v koncentraci 0,25 hm. % (101,91). Dale je zietelné, ze na pevnost v tlaku ma vliv
1 Cas zrani skloionomerniho cementu, at’ uz bez uprav ¢i obsahujici nanocastice.
Po sedmi dnech se u vSech typli vzorki zvySila maximalni pevnost v tlaku. Pfestoze
podle tabulek a grafi mély nekteré pfidané nanocastice vliv na zvyseni pevnosti v tlaku
GIC, po provedeni statistické analyzy, ani jeden vysledek neprokazal, ze by doslo

k vyznamnym zméndm (na hladin€ vyznamnosti a = 0,05).
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Tab. 3 Maximalni zatizeni po 1

dni a po 7 dnech

Maximalni zatizeni po 1 dni Maximalni zatizeni po 7 dnech
[N] [N]
Median | 1. kvartil | 3. kvartil | Median | 1. kvartil | 3. kvartil
Referen¢ni 1172,30 | 1045,08 | 1207,00 | 1299,20 | 1133,15 | 1466,03
Refer.+coating | 806,95 744,65 907,63 903,35 801,78 1033,95
Zn0 0,25% 1367,50 | 1176,73 | 1557,63 | 1594,30 | 1523,23 | 1628,78
Zn0 0,50% 1020,95 | 972,18 1060,45 | 1534,10 | 1444,75 | 1624,40
ND 0,25% 961,20 846,40 1013,85 | 1289,50 | 1165,98 | 1397,88
ND 0,50% 922,10 904,83 968,88 | 1034,05 | 765,78 1258,63
ND-OH 0,25% | 974,70 868,00 984,85 | 1102,80 | 791,38 1382,55
ND-OH 0,50% | 900,80 811,68 961,60 | 1487,65 | 1343,53 | 1518,28
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Graf 3: Maximalni zatizeni po 1 dni
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Maximalni zatiZeni po 7 dnech [N]

1 - g

1600 '?
14001 L

1800

1

[N]

\

i - -
=1200/]
N
<1000 |
E
@ 800 S .
‘ 1
600 | i s
400 |
°lo lo o3
0360]0 n,‘-’@]o o 08¢ xc0?® © i (s,'f’oie Q«E’QOJO
ot o o (o)
Y W WO WO ae®" et h 1o

Nazev vzorki

Graf 4: Maximalni zatizeni po 7 dnech

Z vysledkt v tabulce ¢islo 3 a grafi ¢islo 3 a 4 vidime, Ze témét koreluji
s vysledky v tabulce €. 2 a s grafy ¢. 1 a 2. Pfesto byly pro nas hodnoty maximalniho
zatizeni dilezité pro srovnani se sviraci silou zdravého lidského chrupu. Maximalni
zatizeni pro referencni vzorky po sedmi dnech bylo 1299,2 N. Nejvyssiho maximalniho
zatizeni doséhly vzorky s obsahem nanocéstic oxidu zine¢natého v obou koncentracich

a s obsahem ND-OH ve vyssi koncentraci, vSechny po sedmi dnech.

3.4.2 Zkouska ohybem

Pti zkouSce ohybem pro nés nejpodstatnéj$im parametrem bylo maximalni
zatizeni F, kterého jsme dosédhli ptfi poSkozeni vzorku. Ke kazdému vzorku jsme
si v piisluSném programu vygenerovali soubor, kde se nachazely vSechny nami
nastavené vystupni hodnoty. V daném souboru jsme nalezli sloupec s maximalnim
zatizenim a v tomto sloupci jsme vyhledali maximalni hodnotu. Protoze k poskozeni
vzorku nedo$lo okamzité, ale maximalni sila ptsobila néjakou dobu, vypocitali jsme
v programu Excel primér z 13ti nejvysSich hodnot pro kazdy vzorek. Rovnéz jsme
v Excelu vytvortili tabulky s rozméry pticného fezu vzorki. Nasledné jsme pomoci

rovnice vypocitali pevnost v tahu ohybem.

x

= Rovnice 3. (61)

1% 2

Kde F je maximalni zatiZeni [N], 1 je vzdalenost mezi podp€rnymi valeCky

[mm], d1 a d2 jsou rozméry pFiCného Fezu vzorku [mm]. Vysledek je vyjadfen v MPa.
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Z vypoCitanych hodnot pro pevnost v tahu ohybem jsme vypoCitali median,
prvni a tfeti kvartil pro kazdy typ vzorku. Vysledné hodnoty jsme zapsali do tabulky
a vytvorili pro né grafy, které vyhodnocuji pevnost v tahu ohybem pro vSechny typy

vzorkl po jednom dni a po sedmi dnech, viz tabulka €. 4 a grafy €. 5 a 6.

Tab. 4: Pevnost v tahu ohybem po 1 dni a po 7 dnech

Pevnost v tahu ohybem po 1 Pevnost v tahu ohybem po 7
dni [MPa] dnech [MPa]

Median | 1. kvartil | 3. kvartil | Median | 1. kvartil | 3. kvartil

Referencni 35,89 27,15 44,69 42,26 40,85 53,36

Ref. + coating 19,90 18,05 22,96 35,29 32,84 36,64

Zn0 0,25% 43,02 41,26 45,95 45,52 40,32 53,68

Zn0 0,50% 47,36 44,02 48,71 46,18 40,47 49,82

ND 0,25% 21,81 16,19 26,52 27,60 22,21 34,05

ND 0,50% 27,30 20,78 32,99 18,98 17,10 19,43

ND-OH 0,25% | 14,39 13,62 15,27 27,80 21,99 37,05

ND-OH 0,50% | 14,41 12,43 18,37 40,71 28,68 52,20

One-way | F=8,778, p=0,000024 (Sig.diff. | F=3,326, p=0,0128 (Sig.diff.
ANOVA *%4p<0,001) *p<0,05)

One-way

— — o diff Kk
ANOVA F=5,416, p=0,00000346 (Sig.diff. p<0,001)
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Pevnost v tahu ohybem po 1 dni [MPa]
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Graf 5: Pevnost v tahu ohybem po 1 dni
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Graf 6: Pevnost v tahu ohybem po 7 dnech

Po jednom dni zrani GIC vysSich hodnot nez referen¢ni vzorky (35,89 MPa)
doséhly pouze vzorky s obsahem nanocastic oxidu zine¢natého v obou koncentracich
(43,02 MPa a 47,36 MPa). Taktéz po sedmi dnech zrani byly u vzorki s obsahem
nanocastic ZnO v obou koncentracich (45,52 MPa a 46,18 MPa) naméfené vySsi
hodnoty nez u vzorka referen¢nich (42,26 MPa). K hodnotam pevnosti v tahu ohybem
referenc¢nich vzorkl se pfiblizily i vzorky s obsahem nanocastic ND-OH ve vyssi
koncentraci (40,71 MPa). V tabulce ¢. 3 vidime, ze témét u vSech vzorki doslo

po sedmi dnech zrani GIC ke vzriistu pevnosti v tahu ohybem. Vyjimkou jsou pouze

55



vzorky s obsahem nanocéstic ND 0,50 hm. %, kde pevnost v tahu klesla a vzorky
s obsahem NP-ZnO 0,50 hm. %, kde nedoslo ke zménam. Po vyhodnoceni statistickou
analyzou bylo definovano, ze ani hodnoceni pevnosti v tahu ohybem neprokézalo

vyznamny rozdil naméfenych dat (na hladin€ vyznamnosti o = 0,05).

3.4.3 Adheze

Postup pro zpracovani dat z testu na adhezi byl totozny, jako pii testovani
vzorkil v pevnosti v tahu ohybem, viz kapitola 3.4.2. Tentokrat jsme ale namisto
medianu, 1. a 3. kvartilu spocitali pouze primér a smérodatnou odchylku, viz tab. €. 5.
Rovnéz jsme misto box-plot grafu zvolili sloupcovy graf s odchylkami, viz graf ¢. 7.
Diivodem zmény statistickych parametrt a volby grafu je mensi pocet naméfenych dat,

tudiz graf typu box-plot by byl mén¢ piehledny.

Tab. 5: Adheze

Pevnost v tahu ohybem [MPa] - adheze
Primér * o - Smérodatna odch.

Referencni 36,00£1,76
Zn0 0,25% 42,80%8,77
Zn0 0,50% 26,61+21,06
ND 0,25% 21,14+7,94
ND 0,50% 45,18+1,42

ND OH 0,25% 51,55+0,01

ND OH 0,50% 51,86%18,52

One-way ANOVA F=2,145, p=0,17 (Sig.dift. ' ' p<1)
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Graf 7: Adheze

Z tabulky cislo 5 a grafu c¢islo 7 mizeme vidét, Zze nejvetsSi pevnosti v tahu
ohybem dosdhly vzorky s obsahem nanocastic ND-OH v obou koncentracich
a s obsahem nanocastic ND ve vys§i koncentraci. S vyjimkou vzorkli obsahujici
nanocastice ND-OH v koncentraci 0,50 hm. % byla u téchto vzorkl spoctena i nejmensi
smérodatnd odchylka. Namétfené hodnoty budeme dale porovnavat s hodnotami
pro drsnost povrchu (viz kapitola 3.4.6.1). Jak jiz bylo zminéno v kapitole 3.3.7, drsnost

povrchu ma vliv na pfilnavost materialu k jinym materialiim/tkdnim.

3.4.4 Mikrotvrdost

Po dokonceni méfeni mikrotvrdosti jsme si pro kazdy vzorek vygenerovali
v piislusném programu protokol, ktery obsahoval: hodnotu mikrotvrdosti kazdého
vtisku, délku obou uhlopticek, misto vtisku a snimek vtisku. Ziskané hodnoty
pro mikrotvrdost jsme zapsali do tabulek v Excelu a posléze jsme pro kazdy vzorek
spocetli median, 1. a 3. kvartil, viz tab. ¢. 6. Nakonec jsme v RStudio vytvofili grafy

¢. 8 a9 pro vzorky po 1 dni a po 7 dnech a provedli statistickou analyzu.
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Tab. 6: Mikrotvrdost po 1 dni a po 7 dnech

Mikrotvrdost po 1 dni Mikrotvrdost po 7 dnech
[HVO0,015] [HVO0,015]
Median | 1. kvartil | 3. kvartil | Median | 1. kvartil | 3. kvartil
Referen¢ni 38,52 29,24 42,92 57,90 54,54 60,00
Ref. + coating | 31,74 25,00 33,72 59,44 53,70 64,51
Zn0 0,25% 33,97 32,78 35,80 35,78 32,16 37,89
ZnO 0,50% 33,94 31,50 40,51 43,83 43,49 46,50
ND 0,25% 36,27 33,74 43,01 37,58 31,42 40,40
ND 0,50% 43,78 37,47 46,11 46,99 37,61 64,03
ND-OH 0,25% | 30,68 27,76 33,77 40,92 36,57 46,65
ND-OH 0,50% | 23,24 21,50 27,88 35,07 34,42 38,71
One-way F=3,854, p=0,00151 (Sig.diff. F=14,7 p=2,56¢!! (Sig.diff.
ANOVA **p<0,01) **%p<0,001)
gﬁfg\v,ﬁl F=10,41, p=6,44¢1® (Sig.diff. ***p<0,001)
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Graf 8: Mikrotvrdost po 1 dni
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Mikrotvrdost po 7 dnech [HV0,015]
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Graf 9: Mikrotvrdost po 7 dnech

Jak vidime v tabulce €. 6, po jednom dni nejvyssi hodnota mikrotvrdosti byla
naméfend u vzorkll s obsahem nanocastic ND pii koncentraci 0,50 hm. %
(43,78 HVO0,015). Po sedmi dnech nejvyssi hodnota mikrotvrdosti byla namétena
u referencnich vzorki (57,90 HVO0,015) a referen¢nich vzorkd s coatingem
(59,44 HV0,015). Pomérn¢ vysokd mikrotvrdost byla namétena u vzorkli s obsahem
NP-ZnO pfti koncentraci 0,50 hm. % (43,83 HVO0,015), nanocastic ND 0,50 hm. %
koncentraci (46,99 HVO0,015) a ND-OH 0,25 hm. % koncentraci (40,92 HVO0,015).
Dale vidime, ze ¢as zrani GIC m¢l rovnéz vliv na mikrotvrdost vzorki. Na tento fakt
poukézala 1 statisticka analyza, kdyz pfi pouziti Wilcoxon testu témét u vSech vzorki
byla ptekrocena hladina vyznamnosti 0=0,05. Vyjimkou byly pouze vzorky s obsahem
ND v obou koncentracich a NP-ZnO 0,25 hm. %. Pti hodnoceni vzorki po sedmi dnech
(referen¢ni/modifikace GIC) byla rovnéZ u vétSiny piekrocena hladina vyznamnosti,
bohuzel se ale nejednalo o zvySeni mikrotvrdosti. Hodnoty mikrotvrdosti budeme dale
porovnavat s vysledky z tribologickych testli (viz kapitola 3.4.5). Tvrdost materialu

uzce souvisi s opotfebenim, predevsim s hloubkou stopy po opotiebeni.

Daéle jsme pozorovali, jestli v okoli mista vtisku nevznikly mikrotrhliny. Kromé
tvaru mikrotrhlin, se zkouma jejich pocet, délka ¢i vzdalenost od mista vtisku. RozliSuje
se nekolik tvart mikrotrhlin, mezi nejzndméjsi patii: radialni, kiidlové (wing crack)
a prstencové (ring/cone crack). Radidlni trhliny se $ifi z rohil vtisku smérem ke stfedu,
kolmo k okrajim vtisku. Ki¥idlové se §ifi také z rohu, ale pod thlem, ¢imz vytvareji tvar

kiidel. Prstencové jak jiz sam nazev napovida, vytvareji prstence kolem mista vtisku.
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Snimky s mikrotrhlinami se nachazi v pfiloze B. U vSech vzorkll byly patrné
prstencové mikrotrhliny, které jsou charakteristické pro kiehké materidly, jako
je napiiklad keramika. Vyjimkou byly referen¢ni vzorky s coatingem po 7 dnech
a vzorky s obsahem ND v obou koncentracich taktéz po 7 dnech. Nejveétsi
prstence (nejvice vzdalené trhliny od mista vtisku) jsme zaznamenali u vzorki
s obsahem NP-ZnO a u vzorkd s obsahem nanocastic ND-OH. RovnéZ po sedmi dnech
doslo ke snizeni po¢tu mikrotrhlin u vSech vzorkl, vyjma vzorkd s obsahem NP-ZnO
v obou koncentracich. Dale jsme se zaméfili na vzdalenost prstencti od mista vtisku.
Pokud se prstence shlukuji pobliZ mista vtisku, znamena to, Ze material je méné kiehky

a ma vyssi houzZevnatost.

3.4.5 Tribologie

Po ukonCeni méfeni, pFisludny program vygeneroval pro kazdy vzorek graf
s prlbéhem koeficientu tfeni, viz obr. 19. Nésledné jsme pomoci konfokdalniho

mikroskopu zméfili hloubku zanechané stopy po opotiebeni a jeji $itku, viz obr. 20.
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Obr. 19 Koeficient tfeni v prabéhu tribologické zkousky

Obr. 20 Fotodokumentace stopy na vzorku po opotiebeni
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Hodnoty pro vSechny tfi parametry jsme si zapsali do tabulky vytvofené
v Excelu. Poté jsme vypocetli primér a smérodatnou odchylku koeficientu tfeni,
hloubku a sitku stopy pro kazdy vzorek, viz tabulka ¢. 7 a 8. Nakonec jsme v RStudio
vytvofili pro vS§echny parametry grafy a provedli statistickou analyzu, viz graf ¢. 10, 11

al2.

Tab. 7: Siika a hloubka stopy po opotiebeni

Sitka Sitka Hloubka Hloubka
opotiebeni opotiebeni opotiebeni opotiebeni [um]
[um] 1. den [um] 7. den [um] 1. den 7. den
Primér + o Primér + o Primér + o Primér + o
Referen¢ni 350,18+26,83 | 320,17+63,43 1,24+0,31 3,0540,40
Ref. + coating | 321,55%£16,59 | 260,82+19,52 4,78+4,92 2,6010,15
Zn0 0,25% | 348,45+43,91 | 291,53+26,83 3,794£2,08 3,21£0,50
Zn0 0,50% | 342,25+41,95 | 268,76+58,06 2,20+1,19 1,90+1,72
ND 0,25% 332,24+48,30 | 371,92+12,68 0,82+0,63 1,13£0,12
ND 0,50% 363,29+68,79 | 269,45£57,08 3,98+0,81 1,45+0,60
ND OH 0,25% | 301,88+54,16 | 374,67+69,28 1,92+1,81 10,1615,43
ND OH 0,50% | 342,93+£50,74 | 364,68+4,39 2,410,82 4,22+0,03
F=0,337, F=2,321, F=0,896, F=4,016,
One-way p=0,915 p=0,131 p=0,551 p=0,0348
ANOVA (Sig.diff. (Sig.diff. (Sig.diff. (Sig.diff.
'p<l) 'p<l) 'p<l) *p<0,05)
One-way F=1,355, p=0,277 (Sig.diff. F=2,338, p=0,0512
ANOVA "'p<l) (Sig.diff. .p<0,1)
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Graf 10: Siika opotiebeni
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Graf 11: Hloubka opotiebeni

Ke zmenSeni Sitky opotiebeni (v porovnani s referenénim vzorkem) doslo
u vzorku s obsahem ND v 0,50 hm. % koncentraci a u vzorki s obsahem NP-ZnO
v obou koncentracich. Hloubka opotiebeni poklesla u vzorki s ND v obou
koncentracich a mirn€ 1 u vzorki s NP-ZnO 0,50 hm. %. Jak jsem zminovala v kapitole
3.4.4, tvrdost materidlu souvisi s hloubkou opotiebeni materidlu. Pokud hodnoty
porovname, nejvyssi tvrdosti (kromé referencnich vzorki) dosahly vzorky s obsahem
ND 0,50 hm. % a nanocastice ZnO 0,50 hm. % (porovnavame pouze vzorky po sedmi

dnech, kdy materidl je jiz dostatecné ‘’uzrdly’’). Mizeme tedy fici, ze pfidanim
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nanocastic ND nebo ZnO mirn¢ zvysila odolnost proti opottebeni materidlu. U vzorkil
s obsahem nanocastic ND-OH v koncentraci 0,25 hm. % doslo k velkému nartstu
hloubky opotiebeni, které mohlo byt zplisobeno odtrzenim vetsi plochy vzorku nebo
nanocastice. U tribologickych testli jsme zanedbali vysledky z méfeni referen¢nich

vzorkil s coatingem, protoze se opotiebovaval ochranny lak a ne sdm material.

Tab. 8: Koeficient tfeni

Koeficient tfeni [-] 1. den Koeficient tfeni [-] 7. den
Primér + o Primér + o
Referencni 0,46%0,16 0,48+0,07
Ref. + coating 0,43+0,02 0,37+0,06
Zn0 0,25% 0,50+0,01 0,480,02
Zn0 0,50% 0,47+0,03 0,460,05
ND 0,25% 0,51£0,15 0,42+0,08
ND 0,50% 0,47+0,09 0,40+0,03
ND OH 0,25% 0,43+0,09 0,47+0,08
ND OH 0,50% 0,4610,06 0,430,04
One-way F=0,205, p=0,975 (Sig.diff. | F=1,009, p=0,488 (Sig.diff.
ANOVA "'p<l) ''p<I)
i;eg\vfz F=0,454, p=0,933 (Sig.diff. ' 'p<1)
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Graf 12: Koeficient tfeni

Koeficient tfeni modifikovanych GIC se vzhledem k referenénim vzorkiim
vyznamné neliSil (naméfené primémé hodnoty byly v ramci chyby méfeni,
resp. smeérodatné odchylky). Primérna hodnota koeficientu tfeni se u vSech vzorki
pohybovala v rozmezi od 0,37 do 0,51. Rovnéz statistickd analyza pro zadny vzorek

neprokdzala vyznamny rozdil vzhledem k referencnimu GIC (na hladin€¢ vyznamnosti
a=0,05).

3.4.6 Mikroskopie
3.4.6.1 Drsnost

Drsnost povrchu materidlu jsme méfili promoci konfokéalniho mikroskopu
pfi zvétSeni 20x. Po pofizeni snimku jsme si v pfisluSném programu vygenerovali
protokol, ktery mezi jinym obsahoval parametry povrchovych vlastnosti materiald, které
jsou definovany podle normy CSN EN ISO 25178, viz obr. 21. Nejpodstatngjsimi
parametry byly pro nas Primérnd aritmetickd vyska Sa a Maximalni vyska Sz. Pro toto
méteni byly opét zanedbany referencni vzorky s coatingem, kdyZ samotny lak pfiblizné

po mésici zmizi, tudiz nemé dlouhodoby vliv na material.
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ISO 25178 / Height

Sa 0.1175 pm Sq 0.1505 pm
Sku 3.70189 Ssk 0.1468

Smean 0.0000 pm Sv 0.4394 pm
Sp 0.5536 pm Sz 0.9930 pm

Obr. 21 Povrchové vlastnosti materialu

Vsechny hodnoty jsme zapsali do tabulek v Excelu a poté vypocetli medién,
prvni a tfeti kvartil, viz tabulka €. 9. Pro oba parametry jsme si vytvofili grafy ¢. 13 a 14
pomoci RStudio. Protoze se pii métfeni vyskytlo mnoho odlehlych hodnot (nékteré i 10x
veétsi), byly nékteré hodnoty zanedbany. Pokud bychom takto neucinili, grafy by byly

zkreslené a neptehledné.

Tab. 9: Primérna aritmeticka vySka Sa a maximalni vyska Sz

Primérna aritmetickd vySka Sa

] Maximalni vyska Sz [nm]

Median | 1. kvartil | 3. kvartil | Median | 1. kvartil | 3. kvartil

Referencni 220,2 215,5 2422 1931,7 1769,4 2125,8

Zn0 0,25% 271,3 262,9 312,8 2063,1 1983,6 2065,6

Zn0 0,50% 189,4 167,7 201,7 1515,1 1473,66 | 17444

ND 0,25% 306,5 275,5 379,2 3892,2 3606 42973

ND 0,50% 173,2 154,3 283,1 2507,5 2047,3 3165,2

ND OH 0,25% | 193,5 182,5 201,1 1709,2 1572 3491

ND OH 0,50% | 269,1 235 313,2 2216,1 1745,2 3165,1
One-way F=2,352, p=0,0557 F=0,784, p=0,59
ANOVA (Sig.diff. .p<1) (Sig.diff. ' 'p<1)
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Graf 13: Primérna aritmeticka vyska Sa
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Graf 14: Maximalni vySka Sz

Z tabulky ¢. 9 a grafti €. 13 a 14 vidime, Ze pro oba parametry se hodnoty vSech

vzorklli pohybovaly pfiblizn¢ na stejné urovni, jako hodnoty referencnich vzorki

(220,2 nm pro Sa a 1931,7 nm pro Sz). Vyjimkou jsou pouze vzorky s obsahem

nanocastic ND v niz$i koncentraci (306,5 nm pro Sa a 3892,2 nm pro Sz). Rovnéz

vidime, Ze 1 pfes upravu dat pied jejich zpracovanim (korekce odlehlych hodnot), stale

se mnoho odlehlych hodnot vyskytuje (v grafu oznaceno jako o). Vyskyt vétsiho

mnozstvi odlehlych hodnot miize naznacovat vyssi nehomogenitu materialu.

Drsnost ma vliv 1 na adhezi materialu, proto jak zmiflujeme v kapitole 3.4.3,

cvwr
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nanocastic diamantl v nizsi koncentraci. Tentyz typ vzorki se i nejvice liSil drsnosti
oproti referencnimu vzorku. Piesto, Ze statistick4 analyza pro zadny vzorek neprokazala
vyznamny rozdil dat (na hladiné¢ vyznamnosti a = 0,05), byla pro vzorky s ND

pii koncentraci 0,25 hm. % spoc¢tena nejmensi p-hodnota.

3.4.6.2 Poréznost

Kromé drsnosti povrchu jsme na snimcich z konfokalniho mikroskopu hodnotili
povrchovou poréznost. Snimky byly pofizené pii zvétSeni 20x jejich zpracovani

probihalo pomoci programu Gwyddion.

Pro detekci porti jsme pouzili tzv. prahovani (thresholding). Jedna se o jednu
z nejjednodusSich metod segmentace obrazu, ktera pomoci nalezeni *’prahu’
v histogramu rozd¢€li obraz na oblast zajmu a na pozadi. Pro zjednoduseni: vSechny
pixely, které maji mensi hodnotu jasu nez prah nabudou nabudou nejnizsi hodnoty jasu
(¢ernd barva); hodnoty které piekro¢i prah, tak nabudou maximalni hodnoty jasu (bila
barva). Pro doplnéni jsme v programu vyhodnotili rozdily v profilech snimkai,
na kterych jsou také velmi dobie detekovatelné pory. Snimky z programu Gwyddion

se nachazeji v piiloze C.

S i . ND 0,25% 1. den
Referencni 7. den o

Ref. + coating 7. den ND 0.50% 1. den

P B e PV,

=

700 0.25% 7. den

ND-OH 0,25% 1. den

" ND-OH 0,50 % 7. den

7000,50% 1.den  Zn00,50% 7. den

Obr. 22 Povrchova poréznost (tmavé oblasti v obrazech jsou zndzornénim pori)
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Na obrazku ¢. 22 vidime, Ze u vétSiny vzorkil doslo po sedmi dnech ke zmenSeni
poctu 1 velikosti pord. Nejméné poéru je u vzorkit s obsahem NP-ZnO v obou
koncentracich po sedmi dnech, s obsahem ND v koncentraci 0,50 hm. % po sedmi
dnech, s ND-OH v nizsi koncentraci po sedmi dnech a u vzorkii s ND-OH ve vyssi
koncentraci po jednom dni. Dale vidime, Ze na snimku referencniho vzorku s coatingem
po jednom dni je velmi dobie viditelny ochranny lak. Po sedmi dnech nelze jiz lak
pozorovat, ale pii 150x zvétSeni byl lak stale ziejmy (snimek neni uveden). To znamena,
ze jsme potvrdili, ze lak postupem casu mizi a spliiuje funkci ochrannou po dobu

nékolika prvnich dni.

3.4.6.3 Digitalni mikroskopie

Pro digitalni mikroskopii jsme pouzili vzorky z testovani adheze, snimkovani
probihalo pii zvétSeni 80x. Ucinili jsme takto ze dvou diivodl: pro srovnani barevnych
rozdili (GIC vs. modifikovany GIC) a pro zhodnoceni mista zlomu. . Mikroskopie byla
provedena za stejnych svételnych podminek, ve stejném cCase. U mista zlomu jsme

zkoumali, jestli na okraji nezistaly odlomky materidlu z protitélesa (Cisty GIC) nebo

jestli nevznikly na okraji dalsi praskliny.

Referenéni Zn0 0,25% Zn0 0.50% ND 0.25%

ND 0,50% ND-OH 0,25% ND-OH 0,50%

Obr. 23 Snimky vzorkt z digitalniho mikroskopu

Na obrazku 23 vidime, ze nanocastice ZnO neovlivnily plivodni barvu materidlu
(skloionomerniho cementu). Nanocastice ND a ND-OH jiZ mély vliv na barvu materialu,
obzvlasté nanocastice diamantti ve vyssi koncentraci. Rovnéz jsou viditelné samotné
aglomeraty nanocastic ND a ND-OH. Dale vidime, Zze v misté zlomu nejsou témet

zadné ulomky. Ptfedpokladame, Ze pifi poSkozeni skloionomerniho cementu
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(modifikovaného/nemodifikovaného) by se zub neposkodil - nedojde k odlomeni
skloviny v misté spojeni. Svétlejs$i mista na vzorcich vznikly vysychanim materidlu,
proto vzorky musely byt pfechovavany ve vlhkém prostiedi (béhem snimkovani byly
vzorky umistény na mikroskopickém sklicku; mezi vzorkem a sklickem a v okoli
vzorku byla ponechana voln4 hladina destilované vody, aby se omezilo vysychédni

vzorku).

3.4.7 Antibakterialni aéinnost

Po ukonceni kultivace (48 hodin od inokulace) jsme Petriho misky se vzorky
vyfotili a pomoci programu ImageJ jsme snimky zpracovali. Pro hodnoceni velikosti
(resp. priméru) inhibicni zony v misté aplikace antibakteridlniho ¢inidla jsme pouzili
postupy analyzy obrazu. Fotografie jsme upravili pomoci ptfedzpracovani obrazu tak,
ze agar bez bakterii je Cerny, bakteridlni kultura (kolonie) je v obrazech zobrazena
barvou bild/zlutd/bézova. U kazdé fotografie jsme hodnotili plochu inhibi¢ni zény
(tj. plocha bez bakteridlnich kolonii), a to v dasledku nepravidelné inhibi¢ni zoény
(ne vzdy tvofila kruh). Primér inhibi¢ni zony je pfepocten vzorcem z této detekované
plochy (primér vzorku/disku byl odeéten). Nakonec jsme pro oba typy bakterii

vypracovali grafy v RStudio. Snimky Petriho misek se vzorky nalezneme v ptiloze D.

Mira inhibice ristu pro bakterie ze stéru [%]
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Graf 15: Mira inhibice rastu — Stéry (vyska sloupct pro vzorek Cefazolin odpovida

100%; z diivodu lepsi ¢itelnosti grafu je rozsah osy-y omezen jen do 50%).

Z grafu 15, kde jsou hodnoceny bakterie ze stérii vidime, ze antibakterialni
ucinnost (resp. mira inhibice testovaného vzorku ve vztahu ke vzorku Cefazolin 30 pg,
ktery odpovida 100%) s postupem casu u vzorkl klesala. Pouze u vzorkli s obsahem

nanocastic ZnO v niz$i koncentraci antibakteridlni U€innost s asem mirné stoupala.
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Po 1 dni zrani vzorkli nabyly vy$Sich hodnot (neZ referen¢ni vzorky) vzorky GIC
s coatingem, s obsahem ND v obou koncentracich a s obsahem ND-OH ve vyssi
koncentraci. Po 30ti dnech jiz zadny vzorek nedosahl vys$si ucinnosti nez vzorky

referenéni.

Mira inhibice riistu pro E. coli [%)]
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Graf 16: Mira inhibice ristu — E. Coli (vySka sloupct pro vzorek Cefazolin odpovida

100%; z diivodu lepsi ¢itelnosti grafu je rozsah osy-y omezen jen do 50%).

Z grafu 16, kde jsou hodnoceny bakterie E. coli vidime, ze u vzorkli s NP-ZnO
ve vys$si koncentraci a s ND v obou koncentracich antibakteridlni G¢innost s postupem
Casu stoupala. Po 1 dni pouze vzorky s obsahem ND-OH v nizs8i koncentraci dosahly
stejné antibakteridlni Gc¢innosti jako referen¢ni. Ostatni vzorky mély niz§i ucinnost.
Po 30ti dnech byla u vSech vzork(i naméfena vyS$$i mira inhibice (antibakteridlni

ucinnost) nez u referen¢nich vzorkd.
3.4.8 Cytotoxicita

Pro urceni cytotoxicity materialti jsme vyhodnocovali bunéénou aktivitu pomoci
MTS testu, pocet bun€k a bunécénd proliferace pomoci fluorescence CyQUANT barvy.
Pro vyhodnoceni MTS testu a fluorescence barvy CyQUANT jsme pouZili
spektrofotometr Tecan. Vysledky jsme ulozili do tabulek v Excelu a vyhodnotili.
Pro vyhodnoceni poc¢tu buné¢k jsme pofidili snimky vzorkti na fluorescencnim
mikroskopu. Ty jsme nasledné zpracovali pomoci programu ImagelJ. Pro detekci bunék

jsme opét pouzili metodu prahovéni.

Protoze vysledky jednotlivych testd se vyrazné lisily, nejsme schopni vyvodit
adekvatni zavér. Pro MTS testy po 2 hodinach byla kromé referencnich vzorkl

s coatingem naméfena u vSech vzorkli bunééna aktivita. Po 48 hodindch u vSech vzorkl
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byla jiz naméfend minimalni az nulova aktivita bunck a to i u referencniho materialu,
ktery je bézné pouzivany. Pocty bunék na nadmi piipravenych vzorcich byly oproti
kontrolnim vzorkiim nékolika ndsobné mensi. Po 48h klesl poc¢et bunék na vzorcich,
prestoze na kontrolnich vzorcich doslo k zdvojnasobeni pocétu bunck. Pouze
na referencnich vzorcich zlstal i po 48h pfiblizné stejny pocet bunck. Naopak tomu
bylo u fluorescencniho testu, kdyz byla u vétSiny vzorkd naméfend piiblizn¢ stejna
¢i dokonce vyssi fluorescence. Vyjimkou byly opét referencni vzorky s coatingem.
Pokud ovSem budeme vysledky testi vztahovat k referencnim vzorkim, zjistime,
ze nejblize s vysledky se pfibliZzily vzorky s nanoc¢asticemi ZnO ve vysS§i koncentraci.
U vSech vzorka doSlo po 48h k poklesu poctu bunék, pouze u vzorkl referen¢nich
a s NP-ZnO pfi 0,50 hm. % koncentraci ziistal pocet bun€k pfiblizn¢ stejny. Rovnéz
vysledky vzorkli s obsahem NP-ZnO pfti koncentraci 0,50 hm. % z fluorescence témér

koreluji s vysledky referencnich vzork.

3.49 Hemokompatibilita

Vzorky pro hodnoceni hemokompatibility jsme pozorovali pomoci konfokalniho
mikroskopu pii 50x zvétSeni. Analyzu obrazu jsme provedli v programu Gwyddion.
Na snimcich jsme méfili rozméry erytrocytl, konkrétné vySku (tloustka na obvodu),
primér erytrocytu a tloustka ve stfedu erytrocytu (resp. hloubka jamky). Parametry
jsme si zapsali do tabulky v Excelu a spocetli medidn, 1. a 3. kvartil. Kromé& zméteni
parametrl jsme si pro erytrocyty vygenerovali grafy, které zndzornuji tvar erytrocytu.

Tabulu, grafy a snimky nalezneme v pfiloze E.

Obr. 24 Zobrazeni erytrocytii na kontrolnim sklicku
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U zadného ze vzorkd nedoSlo k poSkozeni erytrocytl, tzn. Ze jsme
nevypozorovali, ze by krvinky praskly. Mizeme si ale vS§imnout, Ze nékteré krvinky
maji nepravidelny tvar (nemaji kruhovy obvod). Rovnéz z grafti je mozné vycist,
ze nekteré krvinky jsou lehce vypuklé nebo je prohloubenina ptesunuta vice k okraji
krvinky - absence bikonkavniho tvaru. Rozméry erytrocytl na vzorcich odpovidaji
kontrolnim rozmérim erytrocytiim na skli¢ku, pouze hloubka poklesla, coz nasvédcuje
vypuklému tvaru ktivek v grafech. Po konzultaci s doktorkou, jsme dosli k zavéru,
ze zména tvaru cervenych krvinek mohla byt ovlivnéna hypotonickym prostiedim
(roztok s nizkym osmotickym tlakem). Vzorky musely byt uchovavany ve zkumavkach
Eppendorf s destilovanou vodou. Po rozetfeni krve na vzorek, erytrocyty vsakly
pozistatky destilované vody, ktera je hypotonickym roztokem. Proto krvinky postradaji

bikonkavni tvar, ale nedoslo k jejich prasknuti.
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4 Diskuze

V této diplomové praci jsme zkoumali vliv pfidanych nanocastic do komeréné
pouzivaného skloionomerniho cementu (dentalni vypli). Jednalo se o nanocéstice oxidu
zine¢nateho, nanodiamanty a funkcionalizované detonacni nanodiamanty (konkrétné
hydroxylované nanodiamanty) ve dvou koncentracich (0,25 a 0,50 hm. %). Nanoc¢astice
jsme zvolili podle jejich specifickych vlastnosti. Na nésledujicich fadcich porovndme
naSe vysledky s jinymi experimenty a vyzkumy. Pifedem je potieba upozornit,
ze vysledky z ¢lankti nemtizeme brat zcela zavazné k nasim vysledkiim. Postupy méteni
se v kazdém c¢lanku mohly lisit, at’ uz s ¢asem zrani materialti, pfechovavanim vzorka

¢1 samotnym pribéhem méteni (napft. typ indentoru pii méteni tvrdosti).

Mechanické vlastnosti

Tlak - pro srovnani, ve studiich (64, 65), komerc¢né pouzivané dentalni
kompozity dosahuji maximalni pevnosti v tlaku ptiblizné 210+1,84 MPa a amalgém
199,46+1,77 MPa. Je nutné ale podotknout, Ze v této studii namétené hodnoty pevnosti
v tlaku pro komer¢né pouzivané GIC byly 104,98+1,18 MPa (64). Velmi podobné
hodnoty pro amalgam a GIC byly naméfené i ve studii: Study of the Mechanical

Properties of the Novel Zirconia-reinforced Glass lonomer Cement (65).

U referencnich vzorkil po sedmi dnech jsme naméfili podobnou hodnotu, jako
u vyse zminénych studii (100,06 MPa). Nanocéstice oxidu zine¢natého mély pozitivni
vliv na pevnost v tlaku vzorkl, kdyz po sedmi dnech jsme u téchto vzorkli naméfili

hodnoty vyssi né€z pro vzorky referencni (126,01 MPa a 122,77 MPa)

Hodnota sviraci sily zdravého lidského chrupu se mize u kazdého jedince liSit.
Jedna studie uvadi, ze maximalni naméfend sviraci sila byla u muzi 847 N a u Zen
597 N (66). V jiné studii se hodnoty sily pohybovaly v rozmezi od 244 do 1243 N (67).
Tudiz, by prvni den po aplikaci vyplné, bez Gprav i s nanocasticemi, musel byt clovék
opatrny pii konzumaci jidla, zejména téch tvrdych, jako napiiklad ofechy ¢i mrkev.
Po sedmi dnech by maximdalni sviraci silu nevydrzely vyplné¢ s obsahem ND
v koncentraci 0,50 hm. %, ND-OH v koncentraci 0,25 hm. % a referen¢ni s coatingem.
V ¢lanku Temporomandibularni kloub a jeho 2D a 3D modely jsme se ale docetli,
ze v extrémnich pfipadech jsou zvykaci svaly schopné vyvodit tlakovou silu az 4000 N
(70). V tomto ptipadé¢ by zadné vzorky nevydrzely. Vysledky jsme konzultovali
s doc. Ing. Karlem Dad’ourkem, CSc. (Katedra materialu, FS, TUL), ktery nas upozornil,
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ze se jednd pouze o extrémni piipady. Navic zZvykaci sila vétSinou neplisobi pouze zub
na zub, ale je rozlozend na vétsi plochu. Rovnéz poznamenal, Ze do budoucna by bylo

vhodné zvysit rychlost zatézovani, aby se vhodnéji simulovalo prostiedi v tstech.

Ohyb - studie zminéné v predchozim odstavci, kde byla hodnocena pevnost
v tlaku i v tahu ohybem pro jiné dentdlni vypln¢: dentalni kompozit dosahl maximalni
pevnosti v tahu ohybem hodnot 119,57£2,27 MPa, amalgdm pouhych 17,65+1,14 MPa
a komer¢né pouzivany GIC kolem 31,49+0,59 MPa (66). Ackoli jsme nedosahli hodnot,
jako jsou napiiklad pro dentalni kompozity, mizeme téméf s jistotou fici, ze pridanim
nanocastic ZnO v obou koncentracich (45,52 MPa a 46,18 MPa) a ND-OH (42,26 MPa)
ve vys$i koncentraci jsme dosahli zvySeni pevnosti v tahu ohybem pro skloionomerni

cement.

Adheze - vzorky s obsahem ND-OH v obou koncentracich s ND ve vyssi
koncentraci a ZnO-NP v nizsi koncentraci dosdhly v testu adhese nejvysSich hodnot.
Jak jiz bylo v predchozi kapitole zminéno (3.3.4), jednalo se pouze o alternativni
metodu. Je potieba vzit v ivahu, Ze pred aplikaci dentalni vypln€ je nejprve zub upraven
(odstranéni zubniho kazu). Tudiz se méni drsnost povrchu zubu, coz muze ovlivnit

1 adhezi dentalni vyplné€ k zubni tkani.

Mikrovtrdost - rovnéz nami namétené¢ hodnoty mikrotvrdosti vzorkl jsme
porovnali s vysledky studie, ktera se zabyvala mikrotvrdosti dentalnich vyplni a zubnich
komponentt (dentin a enamel). Naptiklad mikrotvrdost dentinu se pohybovala od 46 do
53 VHN, kompozitu od 72,6 do 76,2 VHN a skloionomerniho cementu od 58,6 do
59,8 VHN. Dal§im zajimavym poznatkem je to, ze v této studii kromé& konvencénich
kompozitii a GIC byly pouzité i modifikované kompozity a GIC. Rovnéz i zde doslo
k poklesu mikrotvrdosti mezi konvencni (referenc¢ni) dentalni vyplni a modifikovanou
dentdlni vyplni (68). Tudiz miZeme usoudit, ze modifikace dentdlnich vyplni

pravdépodobné nezvysuji jejich mikrotvrdost.

Fyzikalné-chemické vlastnosti

Drsnost - primérnd aritmetickd vyska vSech vzorkid se pohybovala v rozmezi
0,2-0,3 um. V jedné studii byla naméfena primérna aritmetickd vySka dentalnich
kompozith pfiblizné¢ 0,14 pm (71). V jiné naméfili pouze 0,03 pm, ale po povrchové

upraveé (rizné metody lesténi), jinak vystoupala také na 0,2-0,3 um (72). To poukazuje
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na fakt, ze dentdlni vyplné budou denné ptichézet do kontaktu se zubnim kartdckem,
jidlem atd., coz bude mit vliv na jejich drsnost. Mizeme ptredpoklédat, ze i drsnost
skloionomernich cementii se bude v pribéhu Casu zvysSovat a tim i vystava riziko

sekundérniho kazu (vys$si adheze zubniho plaku k vyplni).

Poréznost - v této diplomové praci byla povrchova poréznost pouze doplitujicim
méfenim z méfeni mikroskopie. Pro ditkladnéj$i analyzu materialu by bylo vhodné
provést dalsi métfeni napiiklad na SEM (skenovaci elektronovy mikroskop), ktery

je vhodné¢jsi pro zobrazeni vnitinich port.

Tribologie - v této praci jsme se zabyvali opotiebenim kompozitniho materidlu.
Prvni parametr, ktery jsme u tribologickych testli zkoumali byl koeficient tfeni. Ten byl
u vSech vzorkt takika totozny - v rozmezi 0,37-0,51. Koeficient tfeni naSich vzorki
jsme porovnali s vysledky méteni z ¢lanku Improvement of the mechanical, tribological
and antibacterial properties of glass ionomer cements by fluorinated graphene,
kde koeficient tfeni byl naméfen obdobné (73). Proto jsme se zaméfili na hloubku
a s obsahem NP-ZnO ve vyssi koncentraci po sedmi dnech, kde doslo k poklesu

hloubky opotiebeni vii¢i referenénim vzorkim.

Biologické vlastnosti

Antibakteridlni u¢innost - pro nas vyzkum jsme zvolili bakterie ze stéru ust
lidského dobrovolnika a bakterie E. coli. Pro bakterie ze stéru byl nejvyssi
antibakterialni u¢inek prokdzan po 1 dni, coz prokéazaly téméf vSechny vzorky. Po 30ti
dnech jsme zaznamenali u vSech vzorkii pokles antibakteridlni U¢innosti témef
na minimum. Pouze referencni vzorky a vzorky s obsahem ZnO-NP mély pfiblizné
stejnou Uc¢innost jako po 1 dni. Pro bakterie E. coli byla nejvyssi antibakterialni aktivita
vyhodnocena po 1 dni u vzorkli referencnich a s nanocésticemi ND-OH pii nizsi
koncentraci. Tato uc¢innost ovSem po 30ti dnech razantné poklesla. U vzorkii s ND
v obou koncentracich a ZnO v koncentraci 0,50 hm. % jsme vypozorovali opacny jev -
antibakteridlni  aktivita stoupla. OdliSnost vysledki poukazuje na fakt,

zZe na antibakterialni G¢innost ma vliv vybér bakteridlniho kmene.

Cytotoxicita - jak bylo zminéno v kapitole 3.4.8, z vysledkl nejsme schopni
vyvodit celkovy zavér. Rozdilnost vSech téchto testii mohla byt ovlivnéna nékolika

aspekty. Je mozné, ze fluorescencni barvivo z MTS testu bylo materidly pohlceno,

wrwe
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ze vétsina bun€k se nachazela na okraji vzorkl. Po prozkoumani vzorkl na konfokalnim
mikroskopu, jsme zjistili, Ze vzorky nejsou rovné (v pritbéhu ,,zrani* dochazi ke zméné
jak rozméra tak i tvaru), coz mohlo zapfiCinit nerovnomémné rozlozeni bunék,

viz obr. 25.
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Obr. 25 Tvar vzorkl urenych pro stanoveni cytotoxicity (hodnoceno konfokéalni

mikroskopii, 30 dnil od ptipravy vzorku)

Ackoliv vysledky test pro referenéni vzorky s coatingem na prvni pohled
nedopadly dobfe (prokazaly mirnou cytotoxicitu), bylo po konzultaci se specialisty
usouzeno, ze méteni probchlo spravné. Coating je ochranny lak, ktery prvni tydny
chrani GIC, aby mohl dostate¢né ‘’uzrat’’. Proto je dobte, Ze coating brani builkdm,

aby pfilnuly k povrchu GIC a tim ho narusily ¢i zpomalily ¢as zrani.

Hemokompatibilita - testy interakce vzorkid s krvi jsme zvolili, protoze jsme
nenalezli Zadnou studii, kterd by se timto zabyvala. Ackoliv skloionomerni cement
neptichazi do pfimého kontaktu s krvi, kdykoliv mize dojit k poranéni zubu. U zadného
vzorku jsme nezaznamenali snizeni poc¢tu ¢ervenych krvinek. Rovnéz u zadnych vzorkt
nedoslo k poskozeni erytrocytd. Predpokladame, ze pii kontaktu vzorkt s krvi

by nedoslo ke komplikacim.

Poznatky z prace s modifikovanymi GIC - pii piipravé vzorkl
z modifikovaného GIC nebyly zaznamenéany zadné odlisnosti oproti nemodifikovanému
GIC. Pfi ptipravé GIC s nanodiamanty a ND-OH doSlo ke zméné barvy vzorkl
na svétle Sedou. V pribéhu métfeni nékterych experimentl (co neprobihaly ve vlhkém
prosttedi, tlakova zkouska, 3-bodovy ohyb) jsme zaznamenali, zZe vzorky s obsahem ND

a ND-OH se rychleji vysousely.
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5 Navrh doporuceni pro praxi

Nanocéstice se v posledni dobé vyuzivaji v mnoha oblastech, jako naptiklad
v medicing, elektronice, energetice nebo kosmetice. Jejich vyuZiti je spojeno s fadou
vyhod, jako jsou zlepSena vodivost, magnetické vlastnosti nebo biologicka aktivita.
V této diplomové praci jsme zkoumali, jestli by bylo mozné vyuzit vlastnosti vybranych

nanocastic ke zlepseni vlastnosti skloionomernich cementt

Vzorky s obsahem nanocastic oxidu zinecnatého a ND-OH ve vyssi koncentraci
zvySovali hodnoty béhem testovani mechanickych vlastnosti. V tribologickych testech
byly vzorky s obsahem ND v obou koncentracich vice odolné. Co se ty¢e biologickych

vlastnosti, neni mozné z vysledkl vyvodit adekvatni zavér.

Podle mého nazoru by bylo vhodné dale zkoumat vlastnosti nanoc¢astic oxidu
zine¢natého a ND-OH, popfipad¢ vyzkouset jiné modifikace ND. Z vysledkli vidime,
ze pridané nanocastice mély na nékteré vlastnosti pfiznivy vliv. Rovnéz bych
se v dalSich pracich vice zaméfila na biologické testy. Pokud by se napiiklad spolu
se zvySenim koncentrace nanocastic jesté vice zlepSily jejich mechanické vlastnosti,
souCasn¢ by nevykazovaly zadné cytotoxické ucinky, mély by tyto modifikace

skloionomerniho cementu potencial ve stomatologii.
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6 Zavér

V této diplomové praci jsme si stanovili tii cile. Prvni cil byl: prozkoumat vliv
pfidanych nanocastic na mechanické vlastnosti skloionomerniho cementu.
Po prozkoumani zékladniho materidlu (GIC) a po odbornych konzultacich,
jsme se rozhodli pro nanocastice oxidu zine¢natého, nanodiamanty a modifikované
nanodiamanty. VSechny nanocastice byly pfidany ve dvou koncentracich

(0,25 a 0,50 hm. %)).

Druhym cilem bylo zhodnotit fyzikdlné-mechanické vlastnosti (napf.: tvrdost,
ohyb, otéruvzdornost) a biologické vlastnosti (napf.: antibakteridlni uc¢innost,
hemokompatibilitu) skloionomerniho cementu obsahujici nanocéstice, porovnat tyto
vlastnosti s bézné¢ pouzivanym typem skloionomerniho cementu. Timto cilem jsme
se zabyvali v analyze vyslednych dat a néasledné v diskuzi. VSechny vlastnosti byly
hodnoceny na zékladé provedenych experimenti v laboratofich a dale pomoci
statistické analyzy. Ackoliv ze vSech experimentli nejsme schopni vyvodit kompletni
zaver, je patrné, ze ptidané nanocastice maji vliv na fyzikalné-mechanické a biologické
vlastnosti skloionomernich cementii. V mechanicko-fyzikalnich vlastnostech jsme
vypozorovali dosazeni vys$$ich hodnot u vzorkd s obsahem NP-ZnO a u vzorki
s obsahem ND-OH. Naopak pro otéruvzdornost byly vypozorovany vyssi hodnoty
u vzorkl s obsahem ND. V ramci hodnoceni antibakterialni i¢innosti po 30ti dnech pro
bakterie ze stéru dosahly pozadované uc¢innosti pouze vzorky s obsahem nanocastic

A4

7ZnO v nizsi koncentraci.

Poslednim cilem bylo zhodnotit adhezi skloionomerniho cementu
bez/s nanocasticemi k dalSim materidlim. Vzhledem k narocnosti testu jsme zvolili
alternativni metodu za vyuziti adhese modifikovaného vzorku k nemodifikovanému
GIC. V testu vyssi adhese dosahly vzorky s obsahem nanocastic ND-OH v obou

koncentracich, ND ve vy$si koncentraci a ZnO-NP v niZsi koncentraci.

Zavérem muzeme fici, ze vSechny tfi cile byly splnény a podafilo se nam
prokézat vliv nanocastic na vlastnosti skloionomernich cementi. Je ale potieba zminit,
ze vysledky nemizeme povazovat za plnohodnotné, protoze experimenty in-vitro
nemohou dosahnout stoprocentné stejnych podminek, které panuji v ustech (vlhké

prosttedi, jina zatéZovaci sila = Zvykaci sila, rychlost méfeni = rychlost kousani).
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Priloha A: Vysledky statistické analyzy

Tlak 1. den Tlak 7. den Ohyb 1. den Ohyb 7. den

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon

Referencni-ND 0,25% 0,969 0,75 1 1 0,211 0,125 0,19 0,25
Referencni-ND 0,50% 0,964 0,375 0,848 0,625 0,731 0,625 0,013 0,125
Referencni-ND OH 0,25% 0,809 0,5 0,951 0,625 0,022 0,125 0,309 0,25
Referencni-ND OH 0,50% 0,673 0,25 1 1 0,045 0,125 0,876 0,375
Referencni-Ref. + coating 0,471 0,125 0,792 0,125 0,225 0,25 0,493 0,125
Zn0 0,25%-Referencn 0,174 0,25 0,855 0,25 0,842 0,625 1 1
Zn0 0,50%-Referenéni 1 0,875 0,965 0,25 0,736 0,25 0,984 0,875

Tvrdost 1. den Tvrdost 7. den Hloubka 1. den Hloubka 7. den

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon

Referencni-ND 0,25% 1| 0,6953 0| 0,0039 1 0,5 0,972 0,5
Referencni-ND 0,50% 0,928| 0,3125 0,414| 0,3125 0,872 0,5 0,989 0,5
Referencni-ND OH 0,25% 0,656/ 0,08398 0 0,002 1 1 0,091 0,5
Referencni-ND OH 0,50% 0,02 0,002 0 0,002 0,999 0,5 0,998 0,5
Referencni-Ref. + coating 0,412 0,1563 1 1 0,695 0,5 1 0,5
Zn0 0,25%-Referencn 0,994 1 0| 0,0039 0,906 0,5 1 1
Zn0 0,50%-Referenéni 0,939 0,3594 0,005 0,0039 1 1 0,998 0,5

Sitka 1. den Sitka 7. den Koeficient 1. den Koeficient 7. den

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon

Referencni-ND 0,25% 1 0,5 0,931 0,5 0,997 1 0,96 1
Referencni-ND 0,50% 1 1 0,937 1 1 1 0,876 0,5
Referencni-ND OH 0,25% 0,954 1 0,914 0,5 1 1 1 1
Referencni-ND OH 0,50% 1 1 0,967 0,5 1 1 0,982 1
Referencni-Ref. + coating 0,997 1 0,877 0,5 1 1 0,557 0,5
Zn0 0,25%-Referencn 1 1 0,997 1 1 1 1 1
Zn0 0,50%-Referencni 1 1 0,933 0,5 1 1 1 1

Tlak Ohyb Tvrdost

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon

ND 0,25% 7-ND 0,25% 0,768 0,5 1 0,25 1 0,6523
ND 0,50% 7-ND 0,50% 1 0,875 0,998 0,25 0,999 0,5469
ND OH 0,25% 7-ND OH 0,25% 1 0,5 0,666 0,125 0,66| 0,03711
ND OH 0,50% 7-ND OH 0,50% 0,291 0,125 0,141 0,125 0,135 0,002
Ref. + coating7-Ref. + coating 1 0,625 0,921 0,125 0] 0,03125
Referenéni 7-Referencni 0,979 0,125 0,73 0,375 0,001| 0,01367
Zn0 0,25% 7-Zn0 0,25% 0,985 0,125 1 0,875 1 0,7422
Zn0 0,50% 7-Zn0 0,50% 0,211 0,125 1 1 0,508 0,0078

Hloubka Sitka Koeficient

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon

ND 0,25% 7-ND 0,25% 1 1 1 1 0,994 0,5
ND 0,50% 7-ND 0,50% 0,994 0,5 0,778 0,5 1 0,5
ND OH 0,25% 7-ND OH 0,25% 0,051 0,5 0,951 0,5 1 0,5
ND OH 0,50% 7-ND OH 0,50% 1 0,5 1 1 1 1
Ref. + coating7-Ref. + coating 0,999 1 0,988 0,5 1 0,5
Referenéni 7-Referencni 1 0,5 1 1 1 1
Zn0 0,25% 7-Zn0 0,25% 1 1 0,994 0,5 1 0,5
Zn0 0,50% 7-Zn0 0,50% 1 1 0,948 0,5 1 0,5
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Adheze Sa Sz

Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon |Tukey Wilcoxon
Referenc¢ni-ND 0,25% 0,839 0,5 0,185/ 0,0625 0,708 0,125
Referenc¢ni-ND 0,50% 0,978 0,5 0,998 1 1 0,625
Referencni-ND OH 0,25% 0,812 0,5 0,999| 0,1875 1 0,625
Referencni-ND OH 0,50% 0,8 0,5 0,962| 0,4375 0,993| 10,1875
Referencni-Ref. + coating
Zn0 0,25%-Referencn 0,995 1 0,966/ 0,3125 0,952 0,625
Zn0 0,50%-Referencni 0,976 1 0,993| 10,3125 1| 0,0625
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Priloha B: Trhliny vzniklé indentorem v okoli mista

vtisku pri hodnoceni mikrotvrdosti

ND 0,50% 1. den

Zu00,50% 1. den ND-OH 0,50% 1. den ND-OH 0,50% 7. den
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Priloha C: Analyza povrchové poréznosti

a) snimky po provedeni prahovani

Referen¢ni 7. den

Zn0 0,25% 7. den

Zn0 0,50% 1. den

Zn0 0,50% 7. den

ND 0,25% 7. den

ND 0,50% 7. den

ND-OH 0,25% 1. den

ND-OH 0,25% 7. den

ND-OH 0,50% 1. den ND-OH 0,50% 7. den

b) znazornéni profilu snimkia pro hodnoceni povrchové poréznosti
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Priloha D: Snimky Petriho misek

E.Coli 1. den
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E. Coli 30. den
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Negativni a pozitvni kontroly E. Coli

Cefazolin (30 pg
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Priloha E: Vysledky testi interakce krve se vzorky

vySka [nm] Sitka [um] hloubka [nm]

median [1. kvartil|3. kvartil{medidn |1. kvartil [3. kvartil|median |1. kvartil |3. kvartil
Si02 326,8| 307,6| 3523 4,92 4,71 5,17 | 114,20 92,68 | 134,30
Referencni 349,2| 290,3 450,3 4,43 3,82 5,04 53,15 13,63 | 123,78
Zn0 0,25% 372,2| 3024 426,8 3,61 3,48 3,92 18,30 17,25 38,13
Zn0 0,50% 435,0| 279,0| 4673 4,32 3,77 4,85 70,50 13,00 | 103,00
ND 0,25% 385,01 297,0| 479,8 4,55 4,31 5,13 34,50 15,25 43,00
ND 0,50% 342,0| 283,8 383,3 4,64 4,33 5,02 43,00 23,75 86,25
ND-OH 0,25%| 259,0 201,6| 279,8 5,25 4,89 5,67 | 104,10 60,05 | 132,05
ND-OH 0,50% | 288,5 195,7 332,0 4,76 4,22 5,07| 46,10 18,73 97,00
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