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ABSTRAKT

Diplomova praca sa zaobera stanovenim vhodnych zihacich teploét keramickych
polotovarov na baze oxidu zirkonicitého, uréenych pre CAD-CAM obrabanie a taktiez
i funkénymi vlastnostami obrobenych vzoriek po vypaleni. Experimentalna Cast cielila
na urcenie vlastnosti polotovarov, ktoré priamo ovplyvnuju proces obrabania a taktiez
definiciu mechanickych a fyzikalnych vlastnosti vypalenych telies, spolu sich
porovnanim s vlastnostami keramického polotovaru pripraveného zo Standardného
keramického prasku. Taktiez boli z keramickych polotovarov obrobené dentélna
korunka, dentalny troj¢lenny mostik a Giastoénd nahrada kolenného kibu ana
dentalnej korunke a nahrade kolenného kiba boli prevedené testy geometricke;
presnosti po obrobenie pomocou 3D skeneru.

Klacové slova
Oxid zirkonicity, CAD-CAM, teplota zihania,, priesvitnost, biaxialna pevnost, dentalna
korunka, trojélenny dentalny mostik, nahrada, ¢iastoény kolenni kib

ABSTRACT

Diploma thesis is focused on determination of proper pre-sintering temperatures of
zirconia ceramic blanks intended for CAD-CAM milling. Functional properties of milled
and sintered samples are also discussed. Experimental part is aimed on determination
of properties of blanks which directly affect the CAD-CAM process. Another solved
issue is definition of mechanical and physical properties of sintered bodies. Final
properties are compared with properties of ceramic blanks made from standard
ceramic powder. Dental crown, dental three-unit bridge and partial knee joint were
prepared successfully. The tests of geometric accuracy were performed on dental
crown as well as on partial knee joint replacement with using 3D scanner.

Keywords

Zirconia, CAD-CAM, pre-sintering temperature, translucency, biaxial strength, dental
crown, three-unit dental bridge, replacement, partial knee joint
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1 Uvod

Keramika ako material je vdaka jej vlastnostiam v dnesnej dobe znacne
vyuzivana v odvetviach priemyslu i mediciny. V suasnosti sa najma pre zubné
implantaty (napr. korunky a mostiky) alebo gulové hlavy bedrového kibu vyuziva
material na baze oxidu zirkoni¢itého (ZrO2), ato z ddévodu jeho vybornych
mechanickych vlastnosti (vysoka pevnost, lomova huzevnatost, odolnost proti oteru),
optickych vlastnosti, kedze sa vzhladovo blizi k prirodzenému vzhladu ludského zubu,
a taktiez vysokému stupriu biokompatibility. [1, 2]

Pri klasickych pristupoch vyroby keramickych telies nastava nutnost' vytvarania
geometrie telesa vo forme. Z tohoto dévodu vsak telesa maju vyznamné tvarove limity,
aby ho bolo mozné z formy vynat, a taktiez je nutné pri akejkolvek konstrukénej zmene
tvaru telesa, zmenit’ aj formu. Preto je malosériova vyroba neekonomicka.

Z pohladu protetickej mediciny je moznost pripravy dentalnych alebo
ortopedickych implantatov na mieru velmi ziaduca, kedze pri zachovani podobnosti
tvaru protetickej nahrady s pévodnou anatomickou Strukturou sa predchadza buducim
komplikaciam.

V sucasnosti zazivaju velky rozvoj aditivne technolégie, ako napriklad 3D tlac.
Avsak tieto metddy su stale v relativne rannej faze ich vyvoja. Telesa vytvorené tymito
technoldégiami  spravidla nedosahuju porovnatelné hodnoty mechanickych
a fyzikalnych vlastnosti s telesami pripravovanymi inymi metédami. Vplyvom
vytvarania telesa vrstvu po vrstve sa vyskytuju problémy najmé s drsnostou povrchu
a porozitou, nasledkom nedokonalého prepojenia medzi jednotlivymi vrstvami. Preto
je pocitacom riadené (CAM) obrabanie v sucasnej dobe najvyuzivanejsim postupom
pri vyrobe keramickych telies na mieru. [3-5]

Avsak aj obrabanie ma svoje jednoznacné obmedzenia a narocné predpoklady,
ktoré je nutné pred samotnym procesom vziat’ do uvahy. PriCcom parametre procesu,
ako napriklad hibka rezu (ap), $irka rezu (ae) a rychlost posuvu frézy maju vyznamny
vplyv na vyslednu kvalitu a vlastnosti telesa. Rovnako maju na vyslednu kvalitu
a vlastnosti produktu vyznamny vplyv i vlastnosti obrabaného polotovaru, kedze
vyznamne ovplyviiuju priebeh procesu obrabania. Preto je priamo ziaduce aby CAM
parametre a vlastnosti polotovaru boli, €0 mozno najviac optimalizované, aby bolo
mozné dosiahnut’' maximalnych moznych vlastnosti finalneho dielu, a to pri znizeni
¢asovej a finanénej naroénosti. [3, 6, 7]



2 Teoreticka cast’
2.1 Oxid zirkonigity

Oxid zirkonicCity je v dnesnej dobe jednym z najrozsSirenejsich typov materialu
pouzivaného k vyrobe pokrocilej keramiky, najma v protetickej medicine ako dentalne
korunky a mostiky, taktiez i pri nahradach kolenného alebo bedrového kibu. Vyznaéuje
sa vlastnostami ako je napriklad vyborna odolnost proti oteru, vysoka pevnost,
biokompatibilita a s Youngovym modulom pruznosti radovo podobnym ako zliatiny
oceli odolavajucich korézii. [2] Pri tlaku jednej atmosféry (101 kPa) méze, vzhladom
k teplote, nadobudnut’ tri krystalografické usporiadania, a to kubické (c) pri teplote
vy8Sej ako 2370 °C, tetragonalne (1) vrozmedzi teplét 1170 °C az 2370 °C
a monoklinické (m), pri teplote nizsej ako 1170 °C (Obr. 2.1). Pri fazovych prechodoch
medzi tetragonalnym a monoklinickym usporiadanim je vplyvom zmeny Struktury
mozné pozorovat’ zmenu objemu 0 4-5 % (Vi< Vm). Typicky k fazovej transformacii
u Cistého oxidu zirkonicitého dochadza, pri ochladzovani pod teplotu 950 °C, pripadne
pri ohreve nad teplotu 1170 °C, priCom je tento pochod reverzibilny. [2, 8-11]

(€)

Obr. 2.1 Krystalografické usporiadania jednotlivych faz: (a) kubicka (Fm3m), (b) tetragonaina (P4z/nmc)
a (¢) monoklinicka (P21/c). [11]

Tento jav sa u Cistého oxidu zirkoni€itého povazoval ako negativum, vzhladom
k tomu, ze vo faze sintrovania telesa, pri fazovom prechode a z dévodu zmeny objemu
jednotlivych faz vznikalo v telese pnutie, ktoré mohlo mat’ za nasledok vznik trhlin
a nasledné znicenie telesa [12]. AvSak pri blizSom skumani bola zistena moznost
takzvanej fazovej stabilizacie. Ide o efekt, pri ktorom sa vyuziva zvacsenie objemu
(znizenie hustoty) materialu pri prechode z Ciasto¢ne stabilizovanej tetragonainej fazy
na monoklinicku, o ma za nasledok napriklad uzatvaranie trhliny, teda pohltenie
energie potrebnej pre dalSi rast trhliny. Fazova zmena je vyvoland pdsobenim
vonkajSieho napatia (mechanického alebo tepelného) v danom mieste (Obr. 2.2). [13]
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Obr. 2.2 Proces spevriovania materiélu fazovou transformaciou. [10]

Aby bolo mozné dosiahnut’ takéhoto efektu, je nutné v materiali stabilizovat
fazu, ktora je za izbovej teploty termodynamicky metastabilna. K tomu najCastejsie
sluzia oxidy vapniku, horéiku, céru a ytria. Volba vhodného stabilizatoru sa
uskuto€nuje na zaklade buducej zamyslanej aplikacie telesa. V pripade bioaplikacii je
najCastejSie vyuzivanym stabilizatorom oxid ytrity (Y203), a to vdaka jeho priaznivému
vplyvu na znizenie teploty fazového prechodu medzi tetragonalnou a monoklinickou
fazou, a taktiez zapri€ifiuje zjemnenie Struktury. [2, 12]

Podl'a obsahu Y203 je mozné rozliSovat’ stabilizaciu na: uplnu (28 mol. % Y203
v ZrO2, bezne oznacované ako 8Y-FSZ: fully stabilized zirconia), kedy sa v Strukture
ZrO2 stabilizuje Cisto kubicka Struktura, dalej mdze byt stabilizacia Ciastocna (obvykle
4-7 mol. % Y203, bezne oznaCované ako 5Y-PSZ: partially stabilized zirconia), kedy
sa tvori Struktura s kubickou matricou spolu, ktora obsahuje precipitaty tetragonalnej
fazy. Specialnym pripadom je keramika na baze oxidu zirkonigitého, stabilizovana
tromi mol. % Y203, kedy by v idealnom pripade malo dochadzat k tvorbe Cisto
tetragonalnej Struktury (Casto oznaCované ako 3Y-TZP: tetragonal zirconia
polycrystals). [11, 14] Velkost' zrna je podstatnym faktorom ovplyvnujucim pochod
spevnenia materidlu fazovou transformaciou tetragonalnej fazy na monoklinicku,
pretoze ak zrno dosiahne urcitého kritického polomeru v zavislosti na druhu
a mnozstve pouzitého stabilizatoru, tak méze stransformovat’ samovolne, bez
pdsobenia externych Cinitelov. A naopak, ak je zrno prilis malé ~200 nm, tak dochadza
k jeho prestabilizovaniu a k fazovej transformacii nedochadza. [9, 10, 15]

2.2 Metddy pripravy keramickych telies

Typickou metddou pripravy keramickych polotovarov uréenych na obrabanie je
izostatické lisovanie keramického prasku za studena (CIP: cold isostatic pressing) [16-
20]. Principom je pbsobenie hydrostatického tlaku na keramicky prasok ulozeny vo
flexibilnej gumovej forme, pricom dochadza k jeho zhutneniu. Tento proces je mozné,



vzhladom na pouzité médium prenasajuce tlakovu silu na nadobu, rozdelit’ na: proces
s mokrou formou (Obr. 2.3a) a proces so suchou formou (Obr. 2.3b).

(@) _¢ b ) (b)
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Obr. 2.3 Schéma met6dy izostatického lisovania za studena za pouZitie (a) mokrej a (b) suchej formy. [21]

Pri postupe s mokrou formou je naj€astejsie pouzivanou kvapalinou hydraulicky
olej. Vyhody pristupu s mokrou formou: Siroké rozmerové a tvarové spektrum
produktov (s prihliadnutim na limity formy), homogénnejSie zhutnené teleso a nizsia
nakupna cena zariadenia oproti postupu so suchou formou. Nevyhodami su: nizka
rozmerova a tvarova presnost, dlhy procesny ¢as. V procese so suchou formou je
samotna forma sucastou zariadenia, teda po uvolneni tlaku je forma automaticky
odnata z telesa, Co umoznuje podstatné zvySenie produkcie. Spolonym negativom
pre oba pristupy je, ze nedochadza k homogénnemu zhutneniu v celom priereze
telesa. [21, 22] V komercénej sfére su takto pripravené telesa dalej vyzihané na urcitu
teplotu, ktora sa meni v zavislosti od vyrobcu a nasledne obrabané, presnejsie
frézované na Specificky rozmer polotovarov (Obr. 2.4). [16]

Obr. 2.4 Typicky keramicky polotovar zo ZrO:z o priemere 98.5 mm a hribke 16 mm
urceny pre obréabanie dentalnych nahrad. [16]



Nehomogénne zhutnenie materialu negativne vplyva na vyslednu rozmerovu
presnost’ produktov. Kedze sa material vplyvom nehomogénnej Struktury nezmrstuje
rovnomerne, tak nie je mozné zabezpelit rozmerovu presnost. Z toho vyplyva, ze
telesa, ktorych pouzitie spociva v ich rozmerovej presnosti, je potrebné pripravovat
z materialov s o mozno najvyssou Strukturnou homogenitou. [23]

Metdda, pomocou ktorej je mozné dosiahnut’ vysokej homogenity Struktury je
napriklad proces gélového odlievania (gel-casting). Principom tejto metddy je takzvané
zgelovanie (polymerizacia) suspenzie monoméru obsahujucej keramicky prasok.
Pricom pre dosiahnutie, vysokého stupria homogenity Struktury vysledného telesa je
nutné, aby boli uniformné keramické Castice rovnomerne rozdispergované v celom
objeme suspenzie. Pre minimalizovanie zmrstenia a deformovania sa materialu pri
suseni a finalnom vypalovani, je taktiez nutné, aby suspenzia mala vysoky obsah
keramického prasku (€asto > 50 obj. %). Po tom ako sa suspenzia odplyni, aby sa
zabranilo pritomnosti plynovych bublin, resp. pérov, méze byt naliata do neporéznej
formy. Nasledne sa prida polymerizacny iniciator a zacne proces zgelovania. Pri
zgelovani polymérne retazce vytvoria homogénnu Strukturu, ktora zabrani pohybu
keramickych cCastic. Po vynati telesa z formy proces pokracuje krokom susenia
v kontrolovanej atmosfére, kedy teleso nadobudne dostato¢nu pevnost, aby mohlo byt
pripadne obrabané ako tzv. ,green-body“. SuSenie je najdlhd§im a najkritickejSim
krokom procesu, kedze vplyvom teploty nastava odparovanie zloziek suspenzie (napr.
voda), ¢o ma za nasledok lokalne zvysovanie tlaku plynov v Strukture, a teda mbze
dojst’ k destrukcii telesa. Je nutné, aby plyny mali dostatocny ¢as na unik zo Struktury,
¢oho je mozné dosiahnut spomalenim procesu tym, ze prebieha v atmosfére s
vysokou vlhkostou (> 90 % rel. vlhkosti). Dalej nasleduje odstranenie vsetkych
organickych latok zo Struktury a finalne vypalovanie keramického telesa, pricom
u oxidovych keramik mézu tieto dva kroky prebiehat simultanne pri kone¢nom
vypalovani. AvsSak ohrev telesa musi byt’ dostato¢ne pomaly, aby bol dostatok casu na
spalenie polymérnej matrice a uhlikatych produktov. Vyhodami procesu su: nizSia cena
pristrojového vybavenia a foriem oproti inym metdédam, vysoka homogenita Struktury
a vysoka vytaznost’ procesu. Nevyhodou procesu je, ze u rozmernych objemovych
telies méze déjst’ k destrukcii telesa a to z dévodu pbsobenia lokalnych napéti v
Strukture, vplyvom obsahu plynov v Strukture. [24-26]

2.3 Priprava tvarovo zlozitych keramickych telies

Keramické telesa su vytvarané odlievanim suspenzie alebo lisovanim prasku
do foriem, ako je popisané v predoslej kapitole. Tento fakt je v pripade protetickych
telies velkou nevyhodou, pretoze je mozné vytvorit' len niekolko typizovanych tvarov
so znacnym obmedzenim geometrie. Teda je nutné prispdsobit’ miesto urcenia (ako
napriklad Celust, stehenna kost) implantatu, nie implantat miestu urCenia. Najma
v zubnom lekarstve je priam nutna priprava, ¢o mozno najpresnejsich nahrad, aby sa
zamedzilo moznym zdravotnym problémom, ako su napriklad tvorba a zachytavanie
zubného povlaku na pre€nievajucich Castiach zubnej korunky alebo spésobovanie
réznych zapalov. [27, 28]

Takuto moznost’ pripravy tvarovo zlozitych telies so sebou prinasaju aditivne
technoldgie vyroby. AvSak, kedze su to technolégie pomerne nove, prinasaju so sebou
mnozstvo problémov, ako napriklad nedostatoénu rozmerovu presnost’ pre medicinske



alebo letecké aplikacie, vysoku porozitu a nesurody povrch vplyvom toho, ze teleso je
vytvarané postupnym nanasanim materialu po vrstvach. Tieto negativa so sebou
prinasaju vyznamné zhorsenie vlastnosti, teda vyznamny pokles lomovej huzevnatosti
a pevnosti, taktiez vyrazné zvySenie drsnosti povrchu a pérovitosti. [29, 30]

Protipélom k aditivnym technoldgiam je proces obrabania, pricom najCastejSie
sa jedna o frézovanie. Je to metdda, ktord umoznuje pripravu celistvych tvarovo
zlozitych telies, no v suCasnej dobe je v porovnani s nimi podstatne menej finan¢ne
a materialovo naro¢na. Z tychto dévodov je prave tato metdda velmi rozSirena na poli
pripravy keramickych protetickych telies, kedze so sebou taktiez prinasa obzvlast
vysoku €asovu a financnu efektivitu procesu, pretoze data zo skenera mézu byt
priamo prevedené na digitalny 3D CAD model. Nasledne sa pomocou CAM softvéru
vytvoria obrabacie drahy a vygeneruje sa NC kdd pre konkrétne obrabacie zariadenie.
[5, 31, 32]

Skenery, ktoré sa vyuzivaju na zber dat, su rozdelené do dvoch kategdrii, a to
na kontaktné a bezkontaktné. Bezkontakiné skenery sa oproti kontaktnym vyznacuju
podstatne vySSou hustotou nasnimanych bodov, a taktiez aj vyrazne vysSSou
rychlostou spracovania tychto dat. Presnost skenerov ma priamy vplyv na presnost’
telesa vytvaraného pomocou pocitaom riadenych pristrojov (CNC). [33, 34]

Nevyhodami procesu obrabania oproti aditivnym technolégiam je mnozstvo
odpadového materialu, ktory je produkovany (méze dosahovat’ az 90 % odstraneného
materialu), nemoznost obrabania dutin s malym polomerom z pohladu geometrie
nastroja, respektive jeho priemeru, a taktiez opotrebenie nastroja v priebehu procesu,
kvéli ktorému mézu vznikat odchylky v rozmeroch, pripadne mdze dochadzat az
k poSkodeniu povrchu obrabaného telesa. AvSak tieto negativa je mozné takmer uplne
neutralizovat’ spravnou volbou materialu a postupu obrabania. [4]

2.4 Proces obrabania keramickych materialov

Samotny proces obrabania keramickych materidlov je v porovnani s obrabanim
beznych materialov, ako napriklad ocel, drevo alebo polyméry, podstatne naroénejsi
z hladiska narokov na pristrojové vybavenie a pouzité nastroje, kedze keramické
materialy su charakteristické i6novou vazbou, ktora zapriCinuje vysoku tvrdost
materialu. Taktiez zapriCinuje to, ze material ztelesa je mozné odoberat’ len
abrazivne, kedze keramické materialy zvacsa nie su schopné deformovat sa plasticky,
teda nemdzu nastat’ rozmerové zmeny telesa vplyvom deformacie. To znamena, ze
pri procese obrabania su ztelesa vytrhavané jednotlivé zrna alebo dochadza
podstatné zvysSenie reznych sil pdsobiacich na nastroj, ¢o negativnhe ovplyviuje
zivotnost' nastroja. VVSeobecne sa procesy obrabania keramickych materidlov
rozdeluju na dva pristupy, ato na tvrdé a méakké obrabanie (hard machining, soft
machining). [9, 23, 33, 35]

Pri tvrdom obrabani su polotovary obrabané v plne zosintrovanom stave ([36-
38]). Ztoho vyplyvaju uréité negativa procesu, ako napriklad  obmedzenie
spracovatel'skych operacii na brusenie, lapovanie a lestenie, kedze material je z telesa
mozné odstranit’ len abrazivne. Oproti makkému obrabaniu su kladené vyssie naroky
na obrabacie zaradenia a nimi vyuzivané nastroje. Naroky su kladené najma na tuhost’



zariadenia alebo schopnost vyvinutia dostatoéného rezného vykonu. Z tychto
a dalSich narokov kladenych na samotné zariadenia nasledne vyplyvaju naroky na
obrabacie nastroje, a to napriklad nutnost’ chladenia nastroja, kedze sa pri procese
trenim nastroja o obrabany povrch vytvara odpadové teplo, taktiez je znacne
obmedzena geometria nastroja, kedze musi odolavat vysokym reznym silam
arovnako aj vysokym teplotam. V porovnani s makkym obrabanim je tento proces
casovo a ekonomicky naroénejsi, avSak telesa spracovavané takymto pristupom
vykazuju vysSiu rozmerovu a tvarovu presnost’. To je spésobené tym, ze po obrobeni
nepodstupuje finalne vypalovanie, pri ktorom dochadza k zmrsteniu (pozri kap. 2.5).
[9, 23, 35]

V procese madkkého obrabania je teleso mozné frézovat podstatne
efektivnejsie ako v procese tvrdého obrabania, kedze polotovary su len zhutnené po
formovacich operaciach alebo vo vyzihanom stave [6, 39-41], vdaka ¢omu vzrastie ich
tvrdost’ na hodnotu, pri ktorej je mozna bezpecna manipulacia s telesom, pripadne je
mozneé teleso upnut do pripravkov na obrabanie. Tato zvysena hodnota tvrdosti vSak
predstavuje len zlomok hodnoty tvrdosti plne zosintrovaného telesa. To ma za
nasledok vyznamneé znizenie reznych sil v porovnani s obrabanim plne zosintrovanych
telies. Zihacia teplota ma zasadny vplyv na mechanické a fyzikalne vlastnosti
obrabaného polotovaru [6], o je popisané v nasledujucej kapitole. Nevyhodou
procesu méakkého obrabania je, ze nemdze prebiehat’ za pritomnosti chladiaceho
média, pretoze by toto médium vniklo skrz otvorené poéry do obrobku a vo faze
vypalovania by mohlo déjst’ k destrukcii telesa. Preto je nutné pouzitie nizsich reznych
rychlosti. Pri procese obrabania keramiky su vyuzivané nastroje povalkované
diamantom alebo karbidmi, pripadne celokarbidové nastroje. [10, 35] Znacnou
vyhodou mékkého obrabania oproti obrabaniu tvrdému je, ze ostré hrany obrabacich
drah na povrchu telesa su v priebehu vypalovania zaoblené a taktiez zmensené
(vdaka moznosti keramickych Castic sa preusporiadat na volnom povrchu a tiez
vplyvom zmrstovania).

2.5 Vlastnosti polotovarov ovplyvnujice proces obrabania

Pri obrabani keramickych materidlov je ich tvrdost podstatnym parametrom
z hladiska kvality a rychlosti tohto procesu. Pri rastucej hodnote tvrdosti sa v désledku
zvacSovania reznych sil prudko znizuje zivotnost nastroja. [42] Vysledna hodnota
tvrdosti telesa uzko suvisi s teplotou zihania (predvypalu), pripadne vypalovania, ako
je ukézané na nasledujucom obrazku (Obr. 2.5) pre ZrO2 keramiku. U keramik na baze
ZrO2 sa ukazuje, ze vplyvom zvysenej mechanickej zataze pri obrabani mbze prist
k pred€asnej transformacii tetragonalnej fazy na monoklinicku, €o je pri procese
obrabania neziaduce, a taktiez méze déjst’ k vzniku mikrotrhlin. [7]
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Obr. 2.5 Vplyv teploty tepelného spracovania na tvrdost. [7]

Hodnota tvrdosti koreSponduje s hodnotou relativnej hustoty telesa a taktiez
s priemernou velkost'ou zrna v danom stadiu predvypalu, €o je graficky znazornené na
Obr. 2.6 pre oxid zirkoniCity dopovany troma molarnymi percentami ytria. Teda
srastucou teplotou sa zvySuju hodnoty relativnej hustoty arovnako aj
hodnota priemernej velkosti zrna. [7, 9]
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Obr. 2.6 Vplyv teploty na hodnotu relativnej hustoty telesa a velkosti zrna. [7]



Kedze u keramickych telies dochadza k odberu materialu vytrhavanim
jednotlivych zfn zo Struktury, tak je mozné tvrdit, ze velkost’ zrna priamo ovplyvnuje
parametre drsnosti povrchu. Pricom je snaha o dosiahnutie ¢o mozno najmensich
hodnédt drsnosti povrchu. Napriek tymto dévodom je zihacia teplota povazovana za
jeden z kritickych faktorov pri tvorbe polotovarov urCenych na obrabanie a nasledne aj
z nich obrabanych keramickych telies. [9, 33]

2.6 Vypalovanie keramickych materialov

Vypalovanie (firing alebo sintering) je vysokoteplotny proces, pri ktorom
keramika nadobuda svoje finalne vlastnosti. Castym spésobom je sintering v pevnej
faze (ang. solid state sintering), teda zahriatie materialu na teplotu priblizne 0,5 - 0,75
teploty topenia. U materidlov na baze oxidu zirkoniCitého sa tieto teploty typicky
pohybuju okolo 1450 °C. Dodana energia vo forme tepla umozni, aby sa Castice
zhutneného keramického prasku navzajom prepojili alebo sa zvaésovali (pozri Obr.
2.7). [33, 43]

Hrubnutie = Zmensovanie porov a
Struktdry hrubnutie Struktary

v \

Obr. 2.7 Procesy zniZovania volnej energie povrchov castic keramického praSku pri vypalovani. [44]

Vznik prepojenia medzi Casticami (takzvané kréky) alebo hrubnutie zfin su
zapricinené difuziou materialu (Obr. 2.8) na rozhrani s-g (solid-gass, v tomto pripade
zrno-par), priCom hnacou silou je znizovanie energie volného povrchu €astic. Vplyvom
znizovania porovitosti a snahou materialu, o €0 mozno najmensi volny povrch,
dochadza pri vypalovani k zvySovaniu hodnoty hustoty takto spracovavaného telesa
ataktiez aj krozmerovym zmenam, respektive k zmrsteniu materialu. Hodnoty
zmrstenia sa u materialov na baze oxidu zirkonicitého v zavislosti na kvalite prasku
a jeho naslednom formovani pohybuju v rozmedzi hodnét 20 — 25 %. [33, 43]
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Obr. 2.8 Ukazka moznych druhov prenosu hmoty pri procese vypalovania. [43]

Parametre, ktorymi su finalna teplota vypalovania spolu s vydrzou na danej
teplote, maju zasadny vplyv na vlastnosti keramickych telies, kedze vyrazne
ovplyviuju vyslednu strukturu materialu, ako napriklad vyslednu velkost zrna, hustotu
a porovitost. Ztoho vyplyva, ze priebeh procesu pozostavajuceho z postupného
ohrevu na pozadovanu teplotu ochladzovania a vydrze na danych teplotach, musi byt
striktne riadeny a kontrolovany. Vypalovanie materialov na baze ZrO> je mozné
pozitivne ovplyvnit pridavkom malého mnozstva AloOs, Co vedie ku skrateniu Casu
vydrze na teplote, a taktiez umozni jej znizenie. Aj z tohto dévodu komercné keramiky
¢asto obsahuju maly pridavok oxidu hlinitého. [33, 45]

Dal$ou moznostou, ako znizit teplotu vypalovania, pripadne skratit ¢as vydrze
na teplote, je pouzitie keramického prasku s nanometrickymi ¢asticami. Pouzitim
takéhoto materialu dochadza k vyraznému skrateniu difuznych drah, Co taktiez
urychluje priebeh difuzie. [46]

2.7 Testovanie a vlastnosti vypalenej keramiky

Vysledné vlastnosti keramickych materialov su zavislé na mnohych faktoroch
napriklad teplota zihania, vypalovania, Cistota a Struktura zakladného prasku, v
postupe vyroby a inych.

Priemerna velkost zrna méze byt urCena pomocou viacerych metod, pricom
najvhodnejsie je vyuzitie postupov popisanych v statnych normach alebo testovacich
tandardoch (napr. [47, 48]), a to meranim poétu zfn na jednotku plochy, dizky hranic
zfn na jednotkovej ploche, plochy zin, poctu priesecnikov zfn alebo priesecnikov
hranic zfn na jednotku dizky, pripadne dizky Use&ky pretinajlcej zrno. Pri meraniach
vyuzivajlce Usecky o dizke vacsej ako priemer jedného zrna, musia byt nanesené na
snimku Struktury (snimku zo SEM) nahodne, pricom ani ich pociatocny ani konecny
bod sa nesmu zhodovat. [49]

Drsnost’ povrchu je podstatnym faktorom ovplyviiujucim vlastnosti
keramickych protetickych telies. U dentalnych nahrad je to napriklad zachytavanie sa
zubného povlaku na ich povrchu. Tento jav nastava pri zvySujucej sa hodnote
priemernej odchylky od povrchu (Ra) nad hodnotu 200 nm, pricom dochadza
k zafarbeniu nahrady a zapalom okolitych tkaniv. [50] Rovnako aj u kibnych nahrad so
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zvySujucou sa hodnotou Ra sa vyrazne zvySuje mnozstvo zachytenych sa baktérii na
povrch. Praca [51] ukazuje, Ze pri Ra = 1 nm sa zachytia len 2 % z celkového poctu
baktérii v porovnani s Ra = 205 nm.

Urcenie hodnoty drsnosti povrchu umoznuje napriklad kontaktny profilometer, u
ktorého po povrchu telesa prechadza snimacia ihla so zaoblenym hrotom, pri
konstantnom zatazeni, pricom sa sleduje vychylenie snimaca. Zaoblenie hrotu
a zatazovacia sila su uréené normami CSN EN 623-4 a CSN EN ISO 4287 [52, 53].
[54, 55]

Hustota keramického telesa je priamo zavisla na teplote vypalovania, ako je
ukazané na obrazku (Obr. 2.6). Pomocou hodnoty hustoty je mozné uréit’ hodnotu
porovitosti v pripade, ze je znama teoreticka hustota daného materialu. PriCom tato
hodnota je porovnavana s relativnou hustotou telesa, ktoru je mozné zistit’ pomocou
metddy nasiaknutia telesa kvapalinou, podla normy CSN EN 623-2 [56]. Péry su
v objemovych telesach neziaduce, pretoze za ich pritomnosti prudko klesaju
mechanické vlastnosti ako napriklad pevnost’ materialu a rovnako negativne vplyvaju
aj na vlastnosti optické. [57, 58]

Vypocet:
my Pvody (1)
= X x 100,
Pret mz — m; Pteor
prei  — percentualna Cast’ z teoretickej hustoty (%),

pteor — hodnota teoretickej hustoty (g/cm3),
pvody — hodnota hustoty vody (pri danej teplote) (g/cm3),

mi;  —hmotnost’ vysusenej vzorky (g),
mz  —hmotnost vodou nasytenej vzorky ponorenej v kvapaline (g),
mz  —hmotnost’ vodou nasytenej vzorky (g).

Zmrstenie materialu je mozné urcit meranim telesa pred a po sintrovani a je
mozné stanovit hodnoty linearneho, AL, a objemového zmrstenia, AV, podla
nasledujucich vztahov:

_Lo— L) (2)
==
_ % -V) (3)
==

AL

av

AL a AV - linearne a objemové zmrstenie po vypaleni (-),
Loa Vo —dizkovy (mm) a objemovy rozmer (mm?) materialu pred vypalenim,
LaV —dizkovy (mm) a objemovy rozmer (mm3) materialu po vypalenim.

Linearne a objemové zmrstenie a v percentach ziskame vynasobenim AL
hodnotou 100.
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AvSak vyrobcovia komerénych polotovarov castejSie udavaju koeficient
,Zvacsenia“, oznacCeny K, ktory je potrebny na kompenzaciu zmrstenia sa telesa pri
vypalovani [16]:

k= -], (4)

Pevnost’ v ohybe a lomova huzevnatost’ charakterizuju reakciu materialu na
pdsobiace napatie na teleso a reakciu na Sirenie sa trhliny. U keramickych telies sa
tieto parametre uréuju pomocou metdd trojpbodového alebo Stvorbodového ohybu. Pri
tychto metédach su Casto zaznamenané vyrazné odchylky v hodnotach, pretoze
povrchové defekty na hranach testovanych telies pdsobia ako iniciatné miesta pre
vznik trhliny. Vzhladom k tymto negativam a taktiez vzhladom k zlozitosti pripravy
skusobnych telies sa €asto pristupuje k metdéde merania biaxialnej pevnosti v ohybe,
kedze je tato metdbda menej senzitivna na defekty na hranach, kedze ich priamo
nezatazuje a taktiez na nedokonalosti povrchu. [59-61]

Princip testovania v biaxialnom ohybe spocCiva v zatazeni telesa v tvare disku,
ktoré je ulozené na podstave v tvare prstenca alebo na aspon troch gulé¢kach, pricom
je zatazenie vyvolavané piestom na disk prenasané pomocou prstenca alebo gul'écky
ulozenej na telese. Typickym zastupcom je B3B test (ball-on-three balls), pri ktorom
su vyuzité podstavové a zatazovacie gulécky (Obr. 2.9). [60, 61]

c)

Obr. 2.9 a) Schéma testovacieho zariadenia, b) uloZenie vzory, ¢) napétové pole pésobiace vo vzorke. [61]

Pevnost’ v ohybe je taktiez mozné priblizne urit a to pomocou vypoctu Hall-
Petchovej rovnice (rov. 5), ak je znama priemerna velkost' zrna materialu a materialové
konstanty. Z tohto vztahu jednoznaéne vyplyva, ze znizovanim hodnoty priemernej
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velkosti zrna, je mozné dosiahnut zvySenie hodnoty pevnosti telesa. [62] Hall-
Petchova rovnica sa uvadza vo tvare:

k
o, = 0y +—, 5
y 0 \/H ( )
0o — odpor mriezky voci pohybu dislokacii (frikéné napétie) (MPa),
k — materialova konstanta zahfhajuca relativny prispevok hranic zfn

k spevnovaniu (-),
d — priemerna velkost zrna (nm).

KedZe v8ak poskodenie krehkych materialov obvykle iniciuje z defektov, ktoré
su rozdelené v strukture materialu, tak sa pevnost’ kazdej vzorky meni v zavislosti na
velkosti najvacsieho defektu. Z toho vyplyva, ze pevnost krehkych materialov je
popisana pravdepodobnostnou Statistickou funkciou. NajCastejSie je pouzivané
Weibullovo dvojparametrové rozdelenie, kedy sa pocCita s porusenim materialu
v pripade, ze dbjde k poruseniu jeho najslabSieho objemového elementu. Pricom
Weibullova charakteristicka pevnost' pocita s pravdepodobnostou porusenia 63,2 %.
Hodnoty Weibullovho modulu sa u pokrocilej keramiky pohybuju v rozmedzi 10 — 20.
[59, 63-65]

ar\™
Pr=1—exp [— (0—0) ] pre oy >0, (6)
Ps — pravdepodobnost’ porusenia (-),
m — Weibullov modul (-),
0o — Weibullova charakteristicka pevnost’ (MPa).

Tvrdost je schopnost’ materialu klast’ odpor proti vnikaniu cudzieho telesa. Je
to podstatny faktor ovplyvnujuci napriklad lomovu huzevnatost a obrobitelnost’ telesa.
V zavislosti na metdde merania je zvoleny typ, geometria, material a rozmer indentoru
(vnikajuceho telesa). U keramickych materialov sa najcastejSie urcuje hodnota tvrdosti
podla Vickersa (HV), pripadne Knoopa (HK). [27, 66, 67]

Knoopova metéda vyuziva indentor v podobe diamantového skoseného
ihlanu. Jej pouzitie je najma u tenkych keramickych povlakov, pretoze hibka vnorenia
sa je oproti inym metddam podstatne mensia, a taktiez spésobuje vznik mensieho
mnozstva trhlin. Pre objemové materialy sa pouziva Vickersova metdda (Obr. 2.10).
Ako indentor sa vyuziva diamantovy Stvorboky ihlan. Vzorky na testovanie tvrdosti
musia byt vylestené, a rovhako musi byt zabezpeéena rovinnost’ vzorky, respektive
os indentoru musi byt kolma na rovinu testovaného povrchu. Typicka hodnota
zat'azovacej sily sa pohybuje v rozmedzi 9,8-98 N. [66, 67]
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Obr. 2.10 Schéma geometrie testu tvrdosti podla Vickersa. [68]

Vysledna hodnota tvrdosti je dopocitavana pomocou nasledujuceho vztahu [67]

HV = £ = 1,8544 X i (7)
Ar d?
HV  — Ciselna hodnota tvrdosti (HV),
P — aplikovana sila (N),
Ar  — kontaktna plocha medzi indentorom a vzorkou (mm?2),
d — priemerna dizka uhloprieéky stopy (mm), respektive:
d, +d,
=1 (®)

Keramika na baze oxidu zirkoni€itého nadobuda svoju maximalnu hodnotu
tvrdosti (obvykle 1200 — 1300 HV) pri teplote vypalovania nad 1300 °C. [7]

Zivotnost’ keramickych telies na baze oxidu zirkoni¢itého ovplyvriuje najma
ich nachylnost k nizkoteplotnej degradacii (LTD-/low temperature degradation). K LTD
dochadza vo vihkych prostrediach v rozmedzi teplét 30°C — 400°C, v zavislosti na
druhu pouzitého stabilizatoru a velkosti zrna. Priebeh degradacie je znazorneny na
nasledujucom obrazku (Obr. 2.11). [14]

Molekuly vody (presnejsSie -OH skupiny) difunduju na kontaktnom povrchu do
krysStalickej mriezky cez kyslikové vakancie (Obr. 2.11(a)), o ma za nasledok zmenu
mriezkovych parametrov (Obr. 2.11(b)). To vyvola zvacsSenie lokalnych napati
v Strukture, ¢o v danom mieste spdsobi transformaciu tetragonainej fazy na
monoklinicku (Obr. 2.11(c)). Novovzniknutd monoklinicka faza sa dalej zvacsuje
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smerom do zrna (Obr. 2.11(d)). Na (Obr. 2.11(e) a (g)) je znazornena vzniknuta
kaskadova reakcia, kedy transformacia vjednom bode zapri€ini transformaciu
v ostatnych. Objemové zmeny Struktury sa prejavia zmenou morfoldgie povrchu
telesa, pricom je mozné pozorovat  vznik mikrotrhlin (modra farba) (Obr. 2.11(g)). Takto
vzniknuté trhliny umoznia vihkosti, aby sa dostala hibSie do telesa, za suc¢asného
vyvolavania dalej fazovej transformécie (Obr. 2.11(h)). Cervené Sipky v Obr. 2.11(h)
znazornuju smer posobiacich napati. [14]

(a) (b)

Obr. 2.11 Priebeh procesu LTD. [14]

Testovanie vzoriek prebieha v utesnenej komore za pritomnosti vodnej pary, pri
teplote 134 °C atlaku 2 bary. Pricom jedna hodina v takychto podmienkach sa
vyrovna dvom rokom pri podmienkach 34 °C a atmosférickom tlaku 101 kPa. [69]
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Transformacia tetragonalnej fazy na monoklinicki v pripade telies na baze
stabilizovaného oxidu zirkonicitého v zavislosti na ¢ase pri danej teplote je znazornena
na dalSom obrazku (Obr. 2.12).

Simulovany ¢as starnutia in-vivo (roky)

" ~3 ~30 ~300 ~3000
100 T T TTTI T T T T T T TTTTT
L 10Ce l{i'_‘
— i 3Y-TZP
0 b= : —
E’\i 80 |
- [
N — ' .
L H
o) - . il
R 60
L
E - -y
X
S . | ,
g 40 —_ In J :3 |
5>, ’ ;
o ! / h
Q. 20 - - _ I' = / —
AT0L0Y 7 7 !
- I/ ” —4
0 t--13rnonk= -l—’-;-klllul' L4 lllll’l‘f‘ L4 1
0.1 1 10 100 1000

Doba starnutia pri 134°C
Obr. 2.12 Fazova transformécia oxidu zirkonicitého vo vihkom prostredi, v zavislosti na ¢ase a teplote. [14]

Fazové zlozenie ma najma u keramik na baze oxidu zirkoni€itého podstatny
vyznam, kedze obsah tetragonalnej (pripadne monoklinickej) fazy je faktorom
ovplyviujucim  schopnost transformacného spevnenia materialu (popisané
v predchadzajucej Casti).

Fazové zlozenie méze byt kvantitativne ur¢ené pomocou metdd, akymi su
rontgenova difrakcia alebo Ramanova spektroskopia. Pri Ramanovej spektroskopii je
merané rozptylené ziarenie, ktoré vznika interakciou monochromatického ziarenia,
z laserového zdroja, s povrchovymi molekulami vzorky, za sufasnej zmeny ich
vibraénych a rotaénych stavov. Ramanov posun je reprezentovany vinovym cCislom
(1/cm), pretoze na rozdiel od vinovej dizky, je priamo Umerny energii exitovaného
fotdbnu s inou energiou (vySsou alebo nizSou) ako fotdbn dopadajuceho ziarenia.
Typické Ramanove spektra pre fazy oxidu zirkoni€itého su zobrazené na obrazku (Obr.
2.13). [70]
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Obr. 2.13 Typické Ramanovské spektra pre oxid zirkonicCity. (A) — vysoky podiel monoklinickej fazy, (B) —
monoklinické spolu s tetragonéainou fazou, (C) vysoky podiel tetragonéinej fazy. [70]

Analyzou tychto spektier je mozné pomocou vypoctovych modelov urCit’ podiel
monoklinickej fazy. Vypoctovy model, ktory berie do uvahy najintenzivnejSie vrcholy
spektier monoklinickej a tetragonalnej fazy, je dany vztahom [70]:

171n81 + 171n90

Vo, = X 100, 9
kUM + 812%%) + 3B+ Y0 )
Vm  — mnozstvo monoklinickej fazy v Strukture (%),
/ — plocha pod krivkou vrcholu s x-ovou suradnicou na vinovom Ccisle, pre

tetragonalnu a monoklinicku fazu (oznacené dolnymi indexami m a ).

Pricom hodnoty koeficientov ka & nie su v literature jednotné, ako uvadza
nasledujuca tabulka (Tab. 1).

Tab. 1 Koeficienty k a 6, podla réznych autorov.

k

Nazov v tejto praci: 0 0 Odkaz
Tabares et. al. 1 0,3 1 [70]
Tabares et. al. 2 2,07 0 [70]
Clarke a Adar 0,97 1 [71]
Katagiri et. al. 2,2 0 [72]
Lim et. al. 0,33 1 [73]
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Optické vlastnosti oxidu zirkonicitého su ovplyvhované velkostou a tvarom
zrna, porozitou a hlavne fazovym zlozenim, kedze sa svetelny lU¢ lame prave na
rozhraniach, a to s indexom lomu Struktury vyskytujucej sa vdanom mieste. Teda, ked
sa zvySuje pocCet prechodov svetelného IuCa optickymi rozhranim s rozdielnym
indexom lomu, tym viac klesa pravdepodobnost jeho prechodu cez rozhranie. Taktiez
plati, ze pravdepodobnost prechodu svetelného lu¢a materialom klesa, pokial sa
v materiali vyskytuju fazy srozdielnym indexom lomu, kedy sa zvySuje
pravdepodobnost’, ze sa svetelny Iu¢ rozptyli. Ak je velkost zrna porovnatelna
s vinovou diZzkou dopadajuceho Ziarenia, tak dochadza k silnému rozptylu Ziarenia.
Naopak s klesajucou hodnotou priemernej velkosti zrna sa zvySuje priesvitnost
materialu. Porozita telesa ma na rozptyl svetelného lu¢a eSte vyznamnejsi vplyv ako
velkost' zrna alebo hranice, pretoze péry predstavuju dalSie optické prostredie
s vlastnym, vyrazne odliSnym indexom lomu. [74-76] Na obrazku Obr. 2.14 su tieto
interakcie znazornené.

Svetelny luc

Odraz od povrchu

Prejdené Ziarenie

Obr. 2.14 Znézornenie incidentov pri prechode svetelného luca Struktdrou materialu. [77]

NajvysSou priesvitnostou sa vyznacuje kubicka faza, pretoze na rozdiel od
monoklinickej a tetragonalnej fazy unej vdaka jej geometrickému usporiadaniu
nedochadza k dvojlomu. Avsak neposkytuje moznost spevnenia materialu pomocou
fazovej transformacie, teda nedosahuje mechanickych vlastnosti porovnatelnych
s PSZ keramik. U tetragonalnej a monoklinickej fazy dochadza k dvojlomu, pretoze ich
krystalické mriezky maju nizsi stupen symetrie, z €¢oho vyplyva, ze index lomu svetla
je smerovo zavisly. Taktiez je index lomu negativne ovplyvhovany chemickym
zlozenim, kedze sa pri dopovani keramiky na baze oxidu zirkonicitého vyuzivaju
zlu€eniny (napr. Y203, Al2O3), ktoré cCasto segreguju na hraniciach zfn, teda
predstavuju dalSie optické prostredie s rozdielnym indexom lomu ako matrica. [78, 79]

Celkova dopredna priepustnost’ (TFT-Total forward transmittance) zahima
vSetky IuCe svetla, ktoré su schopné prechodu cez material, a to €i uz priamou, alebo
difuznou transmitanciou. Tento jav je mozné pozorovat pomocou integracnej sféry
(Obr. 2.15), vdaka ktorej je mozné urCit, kol’ko percent z pévodného ziarenia prejde
telesom. Integracna sféra integruje prejdené Iuc¢e pomocou fotodetektora. Tento
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postup je mozné pouzit u dentalnych nahrad, kedze v ich pripade je priesvitnost
povazovana za esteticku vlastnost, ktora priamo neovplyvnuje funkciu a zivotnost
materialu. Testovanie optickych vlastnosti prebieha typicky na vzorkach o hrubke 1
mm. [77, 80, 81]

Integracna sféra

Zdroj Ziarenia Ochrana proti
priamemu dopadu

/ Ziarenia

— Detektor

\zorka

Obr. 2.15 Schéma TFT. [77]

Skutoéna priama priepustnost’ (RIT-Real in-line transmittance) je definovana
ako ziarenie vystupujuce z materialu po prechode lu¢a Cerveného laseru (645 nm)
(Obr. 2.16). KedZze je medzi vzorkou a detektorom velka vzdialenost, tak na detektor
dopada prakticky len nerozptylené svetlo. Luce, ktorych draha sa lisi o viac ako 0,5°
nie su detegované. Preto sa RIT vyuziva najmé& pre merania priehladnych telies.
Bezne je in-line prenos pozorovany pomocou Standardného spektrometra s velkou
aperturou (do 3° — 5°). [77]

Zdroj Ziarenia —T »Rticm

/

Vzorka Detektor

Obr. 2.16 Schéma RIT. [77]

Teoreticki maximalnu hodnotu transmitancie ziarenia je mozné urcit’ pri znalosti
indexu lomu svetla danej latky, avSak tuto hodnotu je mozné povazovat len za
teoretické maximum, ktoré sa realne neda dosiahnut, pretoze pocita s plne
homogénnym telesom s dokonale hladkym povrchom a rovnako neberie do uvahy
hrubku telesa ako aj jeho absorbanciu. Vypocet:

2n
Tnax = T2 (10)
Tmax — teoreticka hodnota transmitancie telesa (%),
n — index lomu materialu (-).

Posudzovat transmitanciu keramiky na baze tetragonalneho oxidu zirkonicitého
v zavislosti na indexe lomu n je naro¢né, pretoze autori literatury sa nezhoduju na
hodnote tohto parametra. NajCastejSie sa hodnoty indexu lomu pohybuju v rozmedzi
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2,0 -2,3.[75, 79, 82-84] Teda, priesvitnost by teoreticky mala dosahovat hodn6t 73,1
— 80,0 %. Pricom hodnoty komerénych keramik (nasledujuca Tab. 2) zvacsa
nedosahuju ani polovice teoretickej hodnoty priesvitnosti.

Tab. 2 Tabulka vlastnosti pre vybrané typy ZrO:z

Teplota Velkost’ Fazové o
Y203 | oo Pevnost’ . Priesvitnost
Typ ZrO2 vypalu/vydrz  zrna Zlozenie Odkaz
(mol.%)  (°C/hod) (nm) (MPa) (%) (%)
Luxen Zr 100 T
3 1500/2 305 1054t 30,9 [85]
(3Y-TZP) 0C
Aadva ST 76,8 T
3 1500/2 432 1200 ® 36,9 [86]
(3Y-TZP) 23,2C
Aadva El 80,3 T
3 1500/2 333 970°® 38,4 [86]
(3Y-TZP) 19,7 C
Zpex 979 T
3 1450/2 670 990 f 40,0Y  [87, 88]
(3Y-TZP) 21C
Luxen Enamel 100 T
4 1500/2 653 1038t 441 [85]
(4Y-PS2) 0C
Luxen Smile 100 T
5 1500/2 801 801! 51,1 [85]
(5Y-PS2) 0C
Aadva NT 67,8T
5,5 1550/2 770 420 43,4 [86]
(5Y-PS2) 32,2C
Katana UTML 689 T
>6 1550/2 1718 430 36,0 [86]
(PSZ) 31,1C

b biaxialna pevnost, ! trojpodovy ohyb, f Stvorbodovy ohyb, vV hodnota uvedena
vyrobcom

T: tetragonalna faza, C: kubicka faza, Priesvitnost (TFT) stanovena spektrofotometrom
(A =550 nm, hrubka vzorky 1 mm)
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3 Ciele prace

Pre vypracovanie diplomovej prace boli vyty¢ené nasledujuce ciele:
(A) Aktualny prehlad stavu problematiky (literarna resers).

(B) Charakterizacia keramickych polotovarov a vyfrézovanych obrobkov pred a
po vypaleni.

(C) Stanovenie mechanickych a fyzikalnych vlastnosti, uskuto€nenie fazovej a
Strukturnej analyzy vypalenych vzoriek a urenie presnosti obrabania.

(D) Obrobenie realnych telies (protetické nahrady).

21



4 Experimentalna Cast’

Experimentalna Cast prace spocivala v otestovani novo vyvinutych zirkonicitych
keramik metédou gélového odlievania zo Specialnych nanocasticovych praskov
s mezoporéznou Strukturou [89]. Pre dosiahnutie ¢o mozno najlepSich vysledkov
mechanickych a fyzikalnych vlastnosti finalnych telies bolo nutné stanovit vhodnu
zihaciu teplotu pocas tepelného spracovania polotovarov. Pre porovnanie vlastnosti
keramik zo Specialnych nanocasticovych praskov boli v studii tiez testované polotovary
pripravené taktiez gélovym odlievanim z komercne dostupného prasku od firmy Tosoh,
kedze je vdaka jeho stalym vlastnostiam mozné tento material povazovat’ za svetovy
Standard medzi keramikami na baze oxidu zirkonicitého.

4.1 Materialy a vzorky

Keramické polotovary réznych tvarov (pozri Specifikacie dalej v texte) uréené
na obrabanie boli pripravené na zaklade poznatkov z prace [6, 90] v laboratériach
CEITEC VUT. Pre ich pripravu boli pouzité tri typy praskov na baze oxidu zirkonicitého
stabilizovaného oxidom ytritym, ktorych zakladny popis a rozdelenie su uvedené
v Tab. 3. Objemové plnenie keramického prasku v polymérnej suspenzii sa pre kazdy
material liSilo: pre polotovary z prasku SZ-2Y bolo priblizne 47 %, SZ-3Y bolo 52 %
a v pripade polotovaru z pragku od firmy Tosoh bolo objemové pinenie 50 %. Strukttra
praskov je zobrazena na obrazku Obr. 4.1.

Tab. 3 Pouzité materialy.

Oznacenie SZ-2Y SZ-3Y Tosoh
Typ prasku SZ-HTS-2.0 SZ-DT-SE3 TZ-3YS-E
Vyrobca JiangXi Size Materials, Cina Tosoh Corp.,
Japonsko
Obsah Y203 (mol. %) 2 3 3
Obsah Al203 (hm. %) <0,05 <0,05 0,25
Teoreticka hustota 6,11 6,10 6,08
(g/cm?)
Priemerna velkost Castic 142 142 165
prasku (nm)
Merny povrch (m?/g) 15,9 11,8 6,3

Obr. 4.1 Mikro$truktura keramickych praskov (a) SZ-2Y, (b) SZ-3Y a (c) Tosoh.
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4.2 Zihanie polotovarov pred obrabanim

Pre stanovenie optimalnej teploty zihania sa polotovary po odliati a suseni (v
stave green-body) zihali na teplotach 800, 900, 950, 1000, 1050 a 1100 °C, vzdy s
vydrzou 1 hodina na danej teplote. Pomocou vysledkov testovania ich viastnosti boli
zvolené idealne teploty zihania telies uréenych na obrabanie a nasledné pozorovanie
mechanickych vlastnosti vypalenej keramiky.

4.3 Obrabanie

Obrabacie drahy a CNC kéd boli vygenerované pomocou programu Autodesk
Inventor professional 2022 s modulom HMS Ultimate 2022. Stratégie obrabania, ako
aj parametre obrabania sa liSili vzhladom k finalnemu tvaru vyrobku. U dentalnych
nahrad boli ako modely pouzité data poskytnuté laboratériom DENS-Technika
a obrabanie prebiehalo na ich profesionalnom obrabacom centre (Specifikované dalej
v texte), ktoré si voli stratégiu obrabania samostatne bez moznosti zasahu uzivatela.

4.3.1 Telesa na uréenie pevnosti a teploty zihania

Telesa sluziace na urcenie pevnosti a teploty Zihania (disky o priemere d = 27
mm a vySke h = 4,5 mm) boli obréabané na trojosej CNC frézke HWT E-442 CNC
TROLL (AZK, Ceska republika). Pouzité nastroje: diamantom povlakovana monolitna
stopkova fréza o priemeru 2 mm D-EPDR-2020-20-02 (MOLDINO Tool Engineering,
Ltd.), ktorych schéma a fotografia su na obrazku Obr. 4.2. Pre kazdu sadu vzoriek
(rozdielna zihacia teplota a rozdielny material) bola vzdy pouzitéa nova fréza. Kedze
polotovary nemali jednotny vySkovy rozmer, tak ich obrabanie prebiehalo v dvoch
krokoch. 1. krok: hrubé obrabanie, kedy boli telesa ofrézované na jednotnu vysku.
Parametre obrabania: ota¢ky vretena 20 000 1/min, pracovny posuv 600 mm/min,
odber materialu do hibky 0.5 mm a 0.8 mm do strany na jeden prechod frézy. Po éom
nasledoval 2. krok: dokoncovacie obrabanie, kedy bola zo vzorky odfrézovana horna
vrstva materialu o hrubke 0,1 mm. Parametre obrabania: otacky vretena 20 000 1/min,
pracovny posuv 600 mm/min, odber materialu do hibky 0,1 mm a 0,4 mm do strany
na jeden prechod frézy.

dn CR
_ ¥ 7
d|._ ........... _._._._.[n
1 T |
I_5 |n
L

Obr. 4.2 Toroidny nastroj MOLDINO Tool Engineering, Ltd..

4.3.2 Korunka a mostik

Obrabanie dentalnej korunky sa uskutoCnilo v spolupraci so zubnym
laboratériom DENS-technika, spol. s r.0. na 5-osom obrabacom zariadeni (Ceramill
Motion 3, Ammann Girrbach AG, Rakusko) s pomocou gulovej frézy o priemere 1 mm.
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Polotovar pripraveny gélovym liatim zo ZrO2 s 3 mol.% Y203 (SZ-3Y 1000/1) bol vo
tvaru disku s priemerom 100 mm a hrubke 15 mm. Modely korunky a mostika su
vyobrazené na obrazkoch Obr. 4.3 a Obr. 4.4, museli byt vynasobené koeficientom
zvacsenia k = 1,242, kedze sa keramické telesa pri vypalovani zmrstuju.

Obr. 4.3 Model zubnej korunky (a) horna c¢ast, (b) spodné cast.

Obr. 4.4 Model dentélneho mostika (a) predna cast, (b) zadna cast.

4.3.3 Ciastoéna nahrada kolenného kibu

Obrabanie giastoénej nahrady kolenného kibu bolo uskutoénené v laboratériach
CEITEC VUT za pouzitia frézky HWT E-442 CNC TROLL (AZK, Ceska republika).
Vzhladom k Uspore materialu a ¢asu bol pripraveny tvarovo zhodny polotovar
s minimalnymi pridavkami na obrabanie, z materialu SZ-3Y, vyzihany na 1000 °C po
dobu 1 hodiny. Prihliadnuc k moznostiam pouzitého zariadenia (3-osa frézka bez
moznosti naklanania alebo natacania obrobku, pripadne nastroja) bolo nutné toto
teleso obrabat’ v dvoch krokoch. Model telesa bol symetricky rozdeleny na dve Casti.
V priebehu procesu bol polotovar v upinacom pripravku uchyteny vakuovo. Pri
obrabani boli pouzité diamantom povlakované frézy Hitachi (MOLDINO Tool
Engineering, Ltd., Japan). Vzhladom k tvarovej zlozZitosti telesa bolo nutné pozit
monolitné stopkové frézy o priemere 2 mm ale s réznou geometriou, a to toroidnu
(Hitachi D-EPDR-2020-20-02) a gulovu (Hitachi D-EPDB-2020-20). Na zaklade prace
[6] boli zvolené nasledujuce parametre pre finalne konturové obrabania povrchu: ap =
0,1 mm, ae = 0,1 — max. 0,4 mm, pracovny posuv 600 mm/min pri otackach vretena
20 000 1/min. Postup pri procese obrabania je znazorneny na nasledujucom obrazku
(Obr. 4.5), kde su pre lepSiu nazornost’ pouzité dva mddy zobrazenia, a to: drétovy
(Obr. 4.5 a,c,e,g) a tienovany so skrytymi hranami (Obr. 4.5 b,d,f,h).
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Obr. 4.5 Postup procesu obrébania ¢iastoénej nahrady kolenného kibu: (a-b) zobrazenie vyrobeného upinacieho
pripravku, (c-d) umiestnenie polotovaru (oranzovo vyfarbeny) na pripravku v 1. kroku obrabania, (e-f) umiestnenie
Ciastocne obrobeného polotovaru pre 2. krok obrabania, (g-h) vysledny obrobok (Cerveno vyfarbeny) pred vyriatim

z pripravku.
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4.4 Vypalovanie obrobenych telies

Vypalovanie telies bolo uskutoénené vo vysokoteplotnej peci HT-1600-M
(CLASIC CZ, spol. sr.o., Revnice, Ceska republika). Priebeh procesu: ohrev
rychlostou 10 °C/min na teplotu 780 °C, ohrev 5 °C/min na finalnu teplotu vypalovania,
vydrz na teplote a nasledné riadené ochladzovanie rychlostou 5 °C/min na teplotu 800
°C, po tomto kroku nasledovalo volné ochladzovanie na laboratérnu teplotu. Finalne
teploty vypalu boli urené na zaklade pozorovania mechanickych a fyzikalnych
vlastnosti jednotlivych vzoriek (pozri kapitol 5). Vysledné zvolené teploty spolu
s vydrzou na danej teplote, pre kazdy typ keramického prasku boli nasledujuce:
1350 °C/2 h pre SZ-2Y, 1550 °C/2 h pre SZ-3Y a 1450 °C/2 h pre Tosoh.

4.5 Metédy hodnotenia

4.5.1 Uréenie hustoty telies vo vyzihanom stave

Hustota vyzihanych telies bola urena pomocou metddy nasiaknutia telesa
kvapalinou. Telesa boli vysusené pod infraCervenou lampou, pri teplote ~110 °C, po
dobu minimalne jednej hodiny. Nasledne bolo teleso viozené do exikatora, ktory sluzi
na jeho ochladenie. Po ochladeni je teleso odvazené s presnostou 0.1 mg na vahach
Mettler AG 64 (Mettler Toledo, SRN) — hmotnost' m1. Dalej proces pokraéuje viozenim
vzorky do vyvakuovatelného exikatora, pricom vakuovanie prebieha aspor 30 minut.
Po uplynuti tejto doby je odCerpavanie exikatora preruSsené, aby bolo mozné pridat
destilovanu vodu s troma kvapkami zmacadla, do vysky hladiny 1 — 2 centimetre nad
povrch telesa. Nasledne sa znova spusti odCerpavanie, rovnako, ako v predoslom
kroku asport na 30 minut. Napokon je exikator zavzdusneny, pricom sa vzorka
ponecha ponorena dalsich 30 minut.

Nasledne je nasiaknutu vzorku nutné odvazit ponorenu v kvapaline
(destilovana voda) — hmotnost mo. V dalSom kroku, je vzorka otreta filtracnym
papierom a zvazena na vzduchu, pricom relevantna je pocCiatoc¢na hodnota zobrazena
na vahach — hmotnost’ ms.

Hodnoty telies, respektive porovitosti su vypocitana pomocou rovnice (1),
pricom pouzité hodnoty teoretickej hustoty udava Tab. 3 (materialy a vzorky).

4.5.2 Uréenie hustoty vypalenych telies

K stanoveniu hustoty vypalenych vzoriek bola pouzita Archimédova metdda
podla CSN EN 623-2. [56] Vzorky boli pred samotnym meranim vysusené pod
infralampou (teplota cca 150 °C) po dobu 30 min a ihned zvazené na vahach Mettler
AG 64 (Mettler Toledo, SRN) s presnostou 0,1 mg. Vypocte relativnej hustoty vzorky,
podla rovnice:

my, Pvod
X y

= x 100, 11
Pret My =My Pteor ( )
prel  — relativna hustoty vzorky (%),
my  — hmotnost’ vysuSenej vzorky (g),
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mm  — hmotnost vzorky ponorenej vo vode (g),

pwdy — hodnota hustoty vody (pri danej teplote) (g/cm?),

pror — hodnota teoretickej hustoty materialu (g/cm3), pricom pouzité hodnoty
teoretickej hustoty su uvedené v Tab. 3.

4.5.3 Ortut'ova porozimetria vyzihanych telies

Na stanovenie distribucie velkosti pérov vzoriek vo vyzihanom stave bola
pouzita metdéda ortutovej porozimetrie. Pred testovanim boli vzorky vysusené pod
infralampou po dobu aspon 1 hodiny a nasledne ihned odvazené. Toto testovanie bolo
uskutocnené na ortutovom porozimetre (PoreMaster 60, Quantachrome, USA).

4.5.4 Urcenie fazového zlozenia

Ramanove spektra boli ziskané z konfokalneho zobrazovacieho Ramanovho
mikroskopu (Alpha300 R+, WITec, Ulm, Germany) osadeného objektivom 100 x 0,9
NA (Zeiss EC Epiplan-Neofluar Dic, Carl Zeiss AG, Jena, Germany). Bol pouzity
excitaény laser s vinovou dizkou 532 nm avykonom 25 mW. Na zaklade tychto
zvolenych parametrov bol spocitany priemer plochy laserového lu¢a dopadajuca na
vzorku - 721 nm. Findlne Ramanovo spektrum bolo zostavené z 20 jednotlivo
snimanych spektier s integraénym ¢asom 4 s pre kazdé spektrum (celkovo 80 s pre
jednu vzorku) a s pouzitim korekcie pozadia. Meranie sa na kazdej vzorke opakovalo
trikrat a bol vypocitany priemer, pricom vypocet monoklinickej fazy bol uskutoéneny
podla rovnice (9) s pouzitim koeficientov z Tab. 1.

Fazové zlozenie vypalenych vzoriek bolo stanovené na zaklade réntgenovej
difrakcie pomocou difraktometra (Rigaku SmartLab 3 kW, Rigaku, Japan). Difrakéné
krivky boli merané v rozsahu 26 uhlov od 10° do 90° s Cu Ka ziarenim.

4.5.5 Uréenie tvrdosti vyzihanych telies

Tvrdost bola stanovena na obrobenej ploche disku, a to vzdy z minimalne 10
platnych merani. Pre indentaciu bolo pouzité univerzalne testovacie zariadenie Zwick
Z2,5 vybaveny inStrumentovanou tvrdomerovou hlavou ZHU 02 (Zwick/Roell,
Nemecko). K meraniu tvrdosti bol pouzity Vickersov indentor pri normovanom postupe
pre skusku HVO1 (t. . maximalna zatazna sila 0,981 N). Vzhladom k nemoznosti
stanovit' rozmery stopy po indetacii optickou metédou, kvéli kvalite povrchu telesa
a taktiez malou velkostou stopy, bolo pristupené k vypoctu tvrdosti Hir z indentacnej
hibky. Dalej bol stanoveny indentaény modul pruznosti, ato z odlah&ovacej &asti
zaznamenaného priebehu sily na indentaénej hibke. Takto ziskané data boli dalej
Statisticky spracované.

4.5.6 Profilometria povrchu vyzihanych telies po obrabani

Drsnost’ povrchu a povrchové mapy boli ur¢ené kontaktnym profilometrom
DektakXT (Bruker Corporation, USA), pricom skuska prebiehala a bola vyhodnotena
na zaklade parametrov zadanych v normach [54, 55]. Pristroj bol osadeny snimacom
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so zaoblenym hrotom o priemere 2 uym. Spracovanie dat prebiehalo v programe
Gwyddion, teda boli uréené povrchové mapy a parametre drsnosti povrchu Ra, Rz.

4.5.7 Mikrostruktura a velkost’ zrna

Pre pozorovanie mikrostruktury a stanovenie velkosti zrna bola zo vzoriek
sluziacich na ur€enie mechanickych a fyzikalnych vlastnosti nahodne vybrany jeden
alebo dva kusy z kazdej série. Tieto vzorky boli vyleStené a tepelne naleptanég, pre
zvyraznenie jednotlivych hranic zfn. Tepelné leptanie prebiehalo pri teplote o 50 °C
nizSej ako samotné vypalovanie danej vzorky, po dobu 10 minut. Nasledne boli takto
pripravené vzorky povlakované 20 nm vrstvou uhlika pre zabezpecenie elektrickej
vodivosti (Leica EM ACEB00, Leica microsystems, Svajéiarsko), aby ich bolo mozné
pozorovat’ na skenovacom elektronovom mikroskope (SEM, Verios 460L, FEI s.r.0.,
Ceska republika). Velkost zrna bola uréena pomocou linearnej prieseénikovej metédy
na ziskanie priemernej velkosti zrna.

4.5.8 Vysokoteplotna dilatometria

Vysokoteplotna dilatometria bola testovana na dilatometri (Linseis L75 Platinum
edition, Linseis, Germany) s teplothym rezimom 5 °C/min do teploty 780 °C
a naslednym pomalym ohrevom 1 °C/min do teploty 1550 °C s vydrzou 2 hodin na tejto
teplote.

4.5.9 Uréenie pevnosti vypalenych telies

Na uréenie pevnosti vypalenych telies bol vyuzity univerzalny testovaci pristroj
(8862, Instron, USA) s pripravkom umoznujucim zatazenie vrezime biaxialneho
ohybu na zaklade ball-on-three-balls metédy (Obr. 2.9). Podperné gulécky boli
rovhnako ako zatazovacia o priemere 17,463 mm z ocele odolavajucej korozii.
Zatazovacia rychlost’ bola konstantna: 0,5 mm/min. Zo zataznych kriviek bola vzdy
odcCitana maximalna hodnota prisluchajuca pevnosti materialu, ktora bola vypocitana
podla vztahu:

F
Omax = [ X 12 (12)
Omax — pevnost (Pa),
f — tvarovy faktor (-),
F — maximalna zatazna sila (N),
t — hrdbka vzorky (m).

Pricom, geometricky faktor bol na zaklade numerickych analyz danej skuSobne;
geometrie stanoveny na hodnotu 2,05. Pre kazdy material bolo vykonanych aspon 20
merani. Nasledne boli uréené parametre Weibullovej pevnosti pomocou numerickej
metddy maximalnej vierohodnosti (anglicky maximum likelihood method) v sulade s
normou EN 843-5 [59].
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4.5.10 Uréenie optickych vlastnosti vypalenych telies

Vypalené vzorky, na ktorych boli urCované optické vlastnosti (TFT), boli pred
testovanim brusené a lestené na lesticke (Tegramin-30, Struers, Denmark). LeStenie
prebiehalo za pritomnosti diamantovej suspenzie s velkostami ¢astic 9-3-1 um, pricom
sa postupovalo od suspenzie s najvacsimi Casticami k suspenzii s najmensimi
Casticami. Meranie TFT bolo uskutoénené na takto lestenych vzorkach o hrubke 1 mm,
pomocou spekirometra (Specord250 Plus, Analytik Jena AG, Germany),
vyuzivajuceho integraénu sféru s priemerom 75 mm. Priemerna hodnota TFT bola
uréena z piatich nezavislych individualnych merani, pre kazdu vzorku, v rozsahu
vinovej dizky IG&a Ziarenia 300 — 900 nm.

4.5.11 Ur€enie percentualneho zmrstenia vypalenych telies

Pre urCenie zmrstenia obrobeného materialu po plnom zosintrovani bolo
gélovym odlievanim vytvorené predspekané teleso v tvare valca, z ktorého boli
nasledne v kazdej Casti (vrchna, stredna a spodna) odobraté vzorky v tvare kocky (a
=5 mm). Nasledne boli tieto vzorky v kazdom smere premerané pomocou mikrometra.
Po ich plnom vypaleni boli znova zmerané dizkové rozmery na rovnakych miestach.
Z tohto suboru dat bola podla vztahu (2) uréena priemerna hodnota linearneho
zmrstenia.

4.5.12 Kontrola presnosti vyrobenych telies

Kontrola spravnosti obrabania bola uskuto¢nena v programe Geomagic Control
X. Do programu boli viozené pévodné CAD modely telies, ktoré boli porovnavané
s naskenovanymi datami, ktoré boli ziskané bezkontaktnym skenerom (Ceramill Map
600, Amman Girrbach AG, Nemecko). Vyrobca skeneru uvadza skenovaciu presnost
4 um. Model a naskenované data boli medzi sebou prelozené funkciou prvotného
prelozenia (initial alignment), nasledne bolo pouzité zarovnanie pomocou funkcie best
fit alignment, po ¢om nasledovalo porovnanie naskenovanych dat s pdvodnym
modelom pomocou funkcie 3-D comparation. Bol ziskany 3D sken obrabaného
vypaleného telesa s farebnou skélou znazorfiujucou odchylky jednotlivych bodov.
Pricom boli uréené parametre ako maximalna/minimalna odchylka, priemerna
maximalna/minimalna odchylka, priemerna odchylka a RMSE. RMSE (Root Mean
Square Error) je druhd odmocnina strednej kvadratickej odchylky a znaci ako daleko
su datové body (naskenované data) rozprestreté od najvhodnejsie polozenej regresne;
priamky, ktoru v tomto pripade predstavuje model telesa. Teda popisuje priemernu
odchylku bodov modelu a naskenovanych dat aje mozné ju vypocitat pomocou
vztahu:

n
1 2
RMSE = - ;(XM ~ X5,)", (13)
n — pocet bodov (-),
X1i  —poloha bodov modelu (-),
Xz2i  —poloha bodov skenu (-).
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4.5.13 Nizkoteplotna degradacia

Testovanie vzoriek prebiehalo v nerezovych reaktoroch s teflénovou vlozkou,
pri teplote 134 °C a tlaku 2 bary, po dobu 2, 5 a 12 hodin. Nasledne sa pozorovala
hibka stransformovanej vrstvy na SEM, priom rozmerovy Gdaj bol ziskany v programe
Gwyddion. Taktiez bolo pozorované fazoveé zlozenie vzoriek pred a po nizkoteplotnej
degradacii, k comu sluzila metéda Ramanovej spekiroskopie, ktora je popisana
v predoslom texte. Studium zmeny povrchu vzoriek po testovani LTD bolo
uskutocnené pomocou mikroskopie atomarnych sil (AFM) na pristroji ICON Dimension
(Bruker Corp., USA).
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5 Vysledky a diskusia
5.1 Mechanické a fyzikalne vlastnosti vyzihanych telies

5.1.1 Hustoty vyzihanych telies

Pre optimalizaciu procesu obrabania, ¢o sa tyka znizenia opotrebenia nastroja
a zvySenia rozmerovej a tvarovej presnosti obrobku, bolo potrebné najskér urcit
spravnu teplotu zihania polotovaru. Vplyv teploty zihania bolo mozné najjednoduchsie
pozorovat' ur€enim hustoty vzorky po vyzihani. Vysledné relativne hustoty su
znazorneneé v grafe na Obr. 5.1.
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Obr. 5.1 Graf relativnej hustoty v zavislosti na teplote Zihania.

Z grafu zavislosti relativnej hustoty na teplote zihania jasne vyplyva, ze so
zvySujucou sa zihacou teplotou rastie hodnota relativnej hustoty telies, teda so
zvysujucou sa teplotou zihania dochadza k znizovaniu porozity telesa, €i uz jeho
zmrétovanim sa, alebo rastom zfn. Dalej je tiez zrejmé, Ze vzorka SZ-2Y za&al vyrazne
zhuthovat uz pri nizkych teplotach pod 1000 °C, v porovnani s ostatnymi typmi vzoriek.
Pri teplote Zihania 1050 °C dokonca vzorka SZ-2Y dosiahla hustotu vyssiu, nez mala
vzorka Tosohu (pozri Tab. 4) ato aj napriek faktu, ze vzorka SZ-2Y mala nizSiu
pociatocnu hustotu (47,44 % t.h.), nez bola pociato¢na hustota vzorky Tosoh (50,11 %
t.h.). Toto spravanie je v sulade so vSeobecnou tedriou, ze prasky s mensimi Casticami
a vacsim mernym povrchom sa zhutfiuju intenzivnejSie oproti hrubym cCasticiam
s malym mernym povrchom. Je zaujimavé, ze vzorka SZ-3Y zacala rapidne zhuthovat’
az pri teplote 1050 °C. To mohlo byt spdsobené prave nizSim mernym povrchom
vzorky SZ-3Y (11,8 m?/g) oproti vzorke SZ-2Y (15,9 m?/g), pretoze oba typy praskov
mali priblizne rovnako velké Ccastice (142 nm). Najvyssi narast hustoty bol
zaznamenany u vzorky SZ-3Y. Nie je uplne jasné preco k tomu doslo, ale je mozné,
ze to mohlo byt spésobené najvyssim objemovym plnenim (pociato¢na hustota cez
52 % t.h.).
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Tab. 4 Relativne hustoty vzoriek v zavislosti na Zihacie teplote (% t.h.).

Zihacia teplota (°C)

Vzorka 800 900 950 1000 1050 1100
SZ2Y 4744 4840 4901 5049 5213 56,95
SZ-3Y 5204 5258 5252 5280 5498 6585
Tosoh 5011 50,14 5040 5054 5087 52,56

5.1.2 Tvrdost vyzihanych telies po obrobeni

Tvrdost keramickych polotovarov ma zasadny vplyv na zivotnost’ nastroja pri
obrabani, a taktiez na vyslednu geometrickl a rozmerovu presnost. Teda hodnota
tvrdosti telesa nesmie byt prilis vysoka.
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Obr. 5.2 Graf tvrdosti vyZihanych a obrobenych telies v zavislosti na teplote Zihania.
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Obr. 5.3 Graf Indentacného modulu pruznosti vyZihanych a obrobenych telies v zavislosti na teplote Zihania.

Z merania tvrdosti vyplyva, ze s rastucou teplotou zihania rastie hodnota
tvrdosti materidlu, a taktiez aj indentaCny modul pruznosti, o zodpoveda vysledkom
zprace Ji et. al. [7]. Dévodom je vy8Si stupen zhutnenia materidlu pri vysSich
teplotach, ¢o je mozné odvodzovat’ z relativnej hustoty telies, ktora rastie spolu so

zihacou teplotou (5.1.1).
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5.1.3 Fazové zlozenie vzoriek pred a po obrabani

Fazové zlozenie povrchu vzoriek pred a po obrabani bolo ur€ované na zéklade
Ramanovej spekiroskopie a cielom bolo stanovit mnozstvo monoklinickej fazy pred
obrabanim a popisat’' zmenu obsahu monoklinickej faze vplyvom obrabania. Mnozstvo
monoklinickej fazy na povrchu vzoriek pred a po obrabani je na obr. 5.4 a 5.5.
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Obr. 5.4 Obsah monoklinickej fazy na povrchu vzorky pred obrébanim v zvislosti na teplote Zihania vypocitané
podla réznych modelov.
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Obr. 5.5 Obsah monoklinickej fazy na povrchu vzorky po obrébanim v zavislosti na teplote Zihania vypocitané

podla réznych modelov.

Z dévodu nejednoznacnosti literatury boli pre vypoCet monoklinickej fazy

vyuzité teoretické modely uvedené v Tab. 1. Z vysledkov merani fazového zlozenia
povrchu vyzihaného materialu pred a po obrabani je zrejmé, ze model podla Clarkeho
v porovnani s ostatnymi modelmi vyrazne podhodnocuje mnozstvo monoklinickej fazy.
Pre celkové porovnanie fazového zloZenia materialov (obr. 5.6) boli na zaklade
vysledkov zvolené parametre podla Tabaresa et. al. 2 [70], kedZe pri kazdom materiali
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sa takto ziskané hodnoty javili ako priemer hodnét zistenych pomocou ostatnych
metdd.
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Obr. 5.6 Graf obsahu monoklinickej fazy, podla rovnice (9), za pouZitia koeficienfov k = 2,07, 6 =0 [70] v
zavislosti na teplote Zihania, po obrébani.

U vzoriek SZ-3Y stabilizovanych troma molarnymi percentami ytria pred
obrabanim, vyzihanych nad teplotu 900 °C, vratene, sa mnozstvo monoklinickej fazy
pohybovalo pod urovriou dvoch percent. U vzoriek stabilizovanych dvoma molarnymi
percentami oxidu ytria bolo pozorované najmensie mnozstvo monoklinickej fazy pred
obrabanim, 63,23 %, a to pre teplotu zihania 950 °C. U vzoriek SZ-2Y zihanych na
ostatné teploty bol obsah monoklinickej fazy vyrazne vyssi. Z toho je mozné vyvodit,
ze 2 mol% oxidu ytria nepostacuju k vacsinovej, az takmer uplnej stabilizacii
tetragonalnej fazy, ako je tomu u vzoriek s 3 mol. % Y203 (vzorky SZ-3Y a Tosoh).

Dalej z vysledkov vyplyva, Ze pri procese frézovania, zrejme vplyvom
mechanického zatazovania telesa obrabacim nastrojom, dochadza k fazovej
transformacii tetragonalnej fazy na monoklinicku, ¢o potvrdzuje tvrdenie Denryho et.
al. [9]. Tento jav vyrazne ovplyviuje kvalitu obrabanych keramickych telies, kedze
vplyvom fazovej transformacie vznikaju lokalne napétia v Strukture, a taktiez dany
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ovplyvneny objem uz nadalej nie je schopny branit’ Sireniu sa trhliny. Popisané javy su
jednymi z hlavnych nevyhod tvrdého obrabania pine vypalenych telies. Pri méakkom
obrabani nevyzihanych a vyzihanych telies dochadza pri finalnom vypaleni
k regeneracii takto stransformovaného objemu. Nie je mozné urcit absolutne mnozstvo
stransformovanej fazy, kedze meranie neprebiehalo na rovnakych miestach danych
vzoriek.

Na z&klade vysledkov zexperimentov popisanych v predchadzajucich
kapitolach bolo mozné vytipovat' vhodné Zihacie teploty, a sice 950 °C pre SZ-2Y
z dévodu najnizsieho obsahu monoklinickej fazy pred obrabanim, 1000 °C pre SZ-3Y
kvéli nizkemu obsahu monoklinickej fazy po obrobeni a zaroven pri zachovani nizSej
tvrdosti a 900 °C pre Tosoh z dévodu najnizSieho obsahu monoklinickej fazy po
obrabani, vzhladom k tomu, ze ostatné parametre nevykazovali vyraznu zmenu.

5.1.4 Ortutova porozimetria

Na nasledujucom obrazku (Obr. 5.7) su uvedené distribucie velkosti pérov pre
prehladnost len pre vytipované zihacie teploty. Distribucie velkosti pérov pre ostatné
zihacie teploty je mozné n3jst’ v prilohe (Priloha 1).

1,6 ¢
514 —SZ-2Y 950/1
51,2 —SZ-3Y 1000/1
§ 1 i —Tosoh 900/1
_Q -
©0,8 f
> N
o C
w 0,6 [
(@) C
@ 04 F
kS :
50,2 ;
o
0 0,1 0,2 0,3

Velkost péru D (um)

Obr. 5.7 Distribucie velkosti pérov vzoriek pre vybrané Zihacie teploty.

Na zaklade vysledkov ortutovej porozimetrie je mozné tvrdit, ze materidly SZ-
2Y a SZ-3Y maju vo vyzihanom stave celkom podobnu distribuciu velkosti pérov a
podstatne mensiu strednu hodnotu velkosti porov ako je tomu u Tosohu. To mohlo byt
spbsobené velkostou keramickych Castic, ktora bola pre SZ-2Y a SZ-3Y zhodna
(142 nm) a v pripade Tosohu boli €astice vacsie (165 nm).
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5.1.5 Profilometria povrchu vyzihanych telies po obrabani

Uréenie parametrov drsnosti povrchu (Ra, Rz) vzoriek po obrabani (znazornené
na Obr. 5.8 a Tab. 5) sluzilo ako faktor naznacujuci obrobitelnost’ vzoriek v zavislosti
na teplote zihania. Taktiez hodnota drsnosti povrchu vyrazne ovplyvnuje funkénost
telesa a jeho zivotnost'. Preto je nutné dosahovat, ¢o mozno najnizsich hodnét. Vzorky
z materialu SZ-2Y sa takmer vo vSetkych pripadoch vyznacovali najvy$simi hodnotami
drsnosti povrchu vzoriek po obrabani, ¢o je mozné vysvetlit fazovou transformaciou
tetragonalnej fazy na monoklinicku fazu (5.1.3), vplyvom mechanického zatazovania
vzorky v procese obrabania. Z hladiska drsnosti povrchu su v pripade SZ-2Y
najvhodnejsie zihacie teploty v rozmedzi 950-1050 °C.
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Obr. 5.8 Graf zavislosti parametrov drsnosti povrchu Ra a Rz na feplote Zihania.
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Tab. 5 Parametre drsnosti povrchu vyZihanych telies po obrébani, Ra a Rz v (um).

Oznagenie Zihacia teplota (°C)
materialu 800 900 950 1000 1050 1100
S7.0Y Ra 0,33 0,41 0,23 0,14 0,18 0,64
Rz 1,47 1,92 1,31 0,87 1,17 3,69
S7.3Y Ra 0,14 0,10 0,07 0,13 0,10 0,25
Rz 0,69 0,79 0,50 0,91 0,73 2,26
Ra 0,10 0,15 0,17 0,18 0,12 0,13
Tosoh
Rz 0,94 1,34 1,39 0,92 0,95 0,79

U vzoriek z materidlov SZ-3Y a Tosoh nedoslo ktak vyraznej zmene
parametrov drsnosti povrchu ako u vzoriek SZ-2Y, ¢o bolo spdsobené dostatoCnou
stabilizaciou tetragonalnej fazy oxidom ytritym, Comu nasvedCuje aj pozorovanie ich
fazového zlozenia (5.1.3). Teda z hladiska pozorovania parametrov drsnosti povrchu
vzoriek po obrabani sa javi takmer cely rozsah zihacich teplét ako vhodny (okrem
teploty 1100 °C).

5.2 Vlastnosti vypalenych telies
5.2.1 Mikrostruktura

Mikrostruktura vypaleného telesa ma zasadny vplyv na jeho mechanické
a fyzikalne vlastnosti. SEM snimky mikroStruktur su uvedené na Obr. 5.9-Obr. 5.11.
Na SEM snimkach nie su viditelné ziadne defekty (typu por), o naznacuje, ze vzorky
by mali taktiez dosahovat’ vysokych hodnét relativnej hustoty po vypaleni.

- Vi - A 4 -
Obr. 5.9 MikroStruktura materialu (a) SZ-2Y 1300/2, (b) SZ-2Y 1350/2, (c) SZ-2Y 1400/2, (d) SZ-2Y 1450/2
v leStenom a tepelne naleptanom stave.
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Obr. 5.10 MikroStruktdra materialu (a) SZ-3Y 1350/2, (b) SZ-3Y 1450/2, (c) SZ-3Y 1550/2, (d) SZ-3Y 1650/2
v leStenom a tepelne naleptanom stave.

Obr. 5.11 MikroStruktidra materialu Tosoh 1450/2 v leStenom a tepelne naleptanom stave.

Priemerné hodnoty velkosti zrna, hustoty a zmrstenia su pre kazdy material
uvedené v Tab. 6. Hodnoty relativnej hustoty po vypaleni boli u takmer vsetkych telies
>99,38 % t.h., teda je ich mozné povazovat za dokonale hutné. Vynimka nastala len
u telesa z materialu SZ-2Y vypalovaného pri teplote 1300 °C po dobu 2 hodin, hodnota
relativnej hustoty v tomto pripade bola 98,85 % t.h..

Pri pozorovani zmrstenia jednotlivych telies sa ukazalo, ze hodnoty zmrstenia
nie su zavislé na ich polohe v polotovare. To znamena, ze polotovar pripraveny
metdédou gélového odlievanie ma takmer uplne homogénnu Strukturu.
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Tab. 6 Hustota, velkost zrna a lineérne zmrstenie vzoriek vypélenych pri roznych teplotédch, SZ-2Y (950/1), SZ-3Y
(1000/1) a Tosoh (900/1).

R
(°C) / () (% t.h.) (nm) (%)
SZ-2Y 1300/2 1300/ 2 98,85 +0,02 156 16 17,328 +0,001
SZ-2Y 1350/2 1350/ 2 99,84 +0,04 190 +10 17,731 +0,001
SZ-2Y 1400/2 1400/ 2 99,62 +0,04 230 +17 17,743 +0,001
SZ-2Y 1450/2 1450/ 2 99,47 +0,06 281 +14 17,745 20,001
SZ-3Y 1350/2 1350/ 2 99,40 +0,03 147 +7 19,332 +0,001
SZ-3Y 1450/2 1450/ 2 99,80 +0,03 215 12 19,458 +0,001
SZ-3Y 1550/2 1550/ 2 99,81 +0,02 397 +16 19,462 0,001
SZ-3Y 1650/2 1650/ 2 99,84 +0,06 773 £27 19,463 0,001
Tosoh 1450/2 1450/ 2 99,38 +0,07 290 +11 19,932 10,002

Relativna hustota po vypdleni, velkost zfn a linearne zmrstenie su uvedené s 95% konfidenénymi

intervalmi.

Vysokoteplotna dilatometria vzoriek je znazornena na Obr. 5.12 a detail na Obr.
5.13 je zamerany na vydrz pri vypaleni.
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Obr. 5.12 Graf z4vislosti relativnej hustoty na ¢ase pri ohreve a vydrzi 2h na teplote 1550 °C.
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Obr. 5.13 Detail priebehu zhutriovania pre pomaly krok ohrevu a vydrZz 2h na teplote 1550 °C.

Z pozorovania zavislosti relativnej hustoty vzoriek (zhutfiovacej krivky) na Case
pri ohreve a vydrzi jasne vyplyva, ze vzorky SZ-2Y a SZ-3Y sa zacinaju vypalovat
podstatne skér ako je tomu u vzoriek z Tosohu. Tento jav je zapri€ineni mensim
rozmerom Castic a va¢sim mernym povrchom nez mal prasok Tosoh.

5.2.2 Fazové zlozenie vypalenych vzoriek

Difrakéné krivky vypalenych ZrO2 vzoriek s 2 mol. % Y203 su uvedené v Obr.
5.14. Privzorkach SZ-2Y bola zistena monoklinicka faza pre vSetky vypalovacie
teploty.

—sz-2xk450/2
—sz-zj\\(x 400/2

—SZ-2Y [1350/2

Intenzita (-)
—
]

—SZ-2Y [1300/2

20 40 60 80
28 (°)

Obr. 5.14 Difrakéné krivky vypélenych ZrO2 vzoriek s 2 mol. % Y20a.
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Réntgenova analyza vypalenych ZrO2 vzoriek s 3 mol. % Y203 (pozri Obr. 5.15)
ukazala, ze Struktura materialu bola Cisto tetragonalna pre vzorky vypalené do teploty
1550 °C.

= —Tosm450/2 M
m A
GEJ A —SZ-3Y,135012),
2 ) ——SZ-3Y,1450/2 M

— SZ-3Y,1550/2 M

) J —SZ-3Y)1650/2 A\M
20 40 60 80
26 (°)

Obr. 5.15 Difrakéné krivky vypélenych ZrO2 vzoriek s 3 mol. % Y20z.

Prvé naznaky monoklinickej fazy, ktora vznikla spontannou transformaciou povrchove;
vrstvy sa objavili az na vzorke, ktora bola vypalena na teplotu 1650 °C. Detail
charakteristického vrcholu pre monoklinicku fazu je uvedeny v Obr. 5.16. Vzorky
vypalené nad teplotu 1350 °C vykazovali ur€ité malé mnozstvo kubickej fazy. Vyvoj
charakteristického vrcholu pre kubicku fazu je mozné pozorovat’ na detaile Obr. 5.17.
Narast obsahu kubickej fazy v Strukture pri vysSich teplotach je mozné popisat’ vdaka
poznatkom z prace [90], kde bolo zistené, Ze v materidli dochadza k postupnej
segregacii i6énov ytria na hranice zfn tetragonainej fazy, teda dochadza
k obohacovaniu urcitych oblasti, ¢o pravdepodobne umozruje vznik kubickej fazy
v danej oblasti.
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Obr. 5.16 Detail oblasti s charakteristickym vrcholom monoklinickej fazy pre vzorky s 3 mol. % Y20s.
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Obr. 5.17 Detail oblasti s charakteristickym vrcholom monoklinickej fazy pre vzorky s 3mol. % Y20s.
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5.2.3 Pevnost’ vypalenych telies

Zakladné mechanické vlastnosti ako pre zubnu keramiku, tak aj pre chirurgické
implantaty st udavané normou CSN EN ISO 6872 [91] a CSN EN ISO 13356 [92)].
Normou vyzadovana biaxialna pevnost’ pre monolitické keramické dentalny korunky je
>800 MPa apre chirurgické implantaty je vyzadovana pevnost >500 MPa
s Weibullovym modulom >8. Teda z vysledkov testovania pevnosti, ktoré su zhrnuté v
Tab. 7, je mozné tvrdit, ze vietky materidly tito zakladnu funkén podmienku spifaju
a vo vacsine pripadov (okrem vzorky SZ-3Y 1350/2) aj znaéne prevysuju pozadované
naroky.

Tab. 7 Biaxidlna pevnost’ v ohybe, Weibulova pevnost a Weibulov modul pre jednotlivé vypalené vzorky.

Oznacenie Teplota/vydrz Velkost Biaxialna Weibulova Weibulov
vzorky na teplote elkost zrma pevnost pevnost modul
(°C/h) (nm) (-) (MPa) ()
1300/2 156 +6 1088 +37 111412 25,38
1350/2 190 +10 1127 +43 116372 17,0554
S22y 1400/2 230 +17 1112 +98 117318 7,760 565
1450/2 28114 1103 £57 1156143 10,4757
1350/2 147 +7 835 52 886130 6,927
1450/2 215412 1013 243 1063"43 8,237
52:8Y 1550/2 397 16 1144 47 1204749 9,017
1650/2 773427 1115 48 1158741 12,1354
Tosoh 1450/2 290 +11 1120 +43 1162*49 11,8757

Hodnoty su udavané s konfidenénym intervalom na hladine spolahlivosti 95%.

Vysledky nepodporuju funkény vztah popisany Hall-Patchovou rovnicou, kedy
pevnost’ materialu rastie so zmensujucou sa hodnotou velkosti zrna. Naproti tomu
vysledky poukazuju na celkom opacny jav, ktory moze byt zapri¢ineny zmensovanim
Strukturnych defektov typu pér, vplyvom vysSich teplét vypalovania, ktoré ulahcuju
difuziu. Toto tvrdenie je podporené vysledkami merania relativnej hustoty v predosie;
kapitole (5.2.1). AvSak, u vzoriek SZ-3Y 1650/2 nastal pokles hodnoty priemernej
pevnosti, ktory bol spésobeny spontannou fazovou transformaciou tetragonalnej fazy
na monoklinicku, pretoze vplyvom vyssej teploty doslo k rastu zfn nad kriticku hodnotu,
teda tetragonalne zrna uz neboli nadalej stabilné. Tato domnienka bola potvrdena
réntgenovou analyzou (pozri kapitolu 5.2.2). Rovnako bol pozorovany narast obsahu
kubickej fazy, zapri€ineny difuziou i6nov ytria na hranice zfn, kde pri dostatocne;
koncentracii sluzilo ako stabilizator danej fazy-potvrdené clankom [90]. Weibullove
grafy su na obrazkoch Obr. 5.18-Qbr. 5.20.
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Obr. 5.18 Weibullov graf pevnosti vzoriek SZ-2Y, pre vSetky pozorované teploty vypalovania.
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Obr. 5.19 Weibullov graf pevnosti vzoriek SZ-3Y, pre vSetky pozorované teploty vypalovania.
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Obr. 5.20 Weibullov graf pevnosti vzoriek Tosoh (pre tento typ vzoriek bola zvolené len jedna teplota
vypalovania).

5.2.4 Celkova dopredna priepustnost’

Vysledky celkovej doprednej priepustnosti (TFT) su uvedené v Tab. 8. PriCom,
vzhladom k uspore materialu a ¢asu boli zvolené len urcité teploty vypalu, a to pre SZ-
2Y 1400 °C, pre SZ-3Y 1450 °C a 1550 °C a pre Tosoh 1450 °C. V nasledujuce;
tabulke su uvedené absolutne hodnoty TFT jednotlivych vzoriek ziskané pri pouziti
zdroja emitujiceho Ziarenie s vinovou dizkou 550 nm. Na Obr. 5.21 je znazornena
zavislost TFT na vinovej dizke dopadajliceho Ziarenia. Z vysledkov merania celkove;
doprednej priepustnosti vyplyva, ze u vzoriek Tosohu boli pozorované nizSie hodnoty
TFT ako u ostatnych vzoriek. Kedze vzorky mézeme z hladiska velkosti zrna
a relativnej hustoty (resp. porozity) povazovat za podobné, tak znizenie hodnoty TFT
muselo byt spésobené vysSim obsahom oxidu hlinitého v Strukture vzoriek Tosohu
(~0,25 hm. %). Kedze idény hlinika predstavuju dalSie optické prostredie s rozdielnym
indexom lomu ako matrica, zvysSuje sa pravdepodobnost, ze sa svetelny IU¢ nedostane
cez material.

Tab. 8 Celkovéa dopredna priepustnost vypéalenych vzoriek o hribke 1 mm pri vinovej dike 550 nm.

Oznacenie Teplotal/vydrz na teplote Velkost zrna TFT
vzorky
(°C/h) (nm) (%)
SZ-2Y 1400/2 230 £17 38,0 £0,03
S7.3Y 1450/2 215 +12 39,7 £0,02
1550/2 397 £16 40,0 +0,03
Tosoh 1450/2 290 £11 35,0 £0,02

Hodnoty velkosti zfn a TFT su udavané s konfidenénym intervalom na hladine spolahlivosti 95%.
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O materialoch SZ-2Y a SZ-3Y je mozné tvrdit, ze sa oproti komercéne
dostupnym praskom vyznacuju asi o0 3-5 (%) vy$Sou hodnotou TFT pri zachovani
pevnostnych charakteristik [86, 93-97].
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—SZ-2Y 1400/2
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Obr. 5.21 Graf zé4vislosti celkovej doprednej priepustnosti (TFT) vypélenych vzoriek na vinovej dizke
dopadajuceho Ziarenia.

Na Obr. 5.22 je porovnanie materidlu SZ-3Y 1550/2 s inymi komercnymi
materialmi na zaklade pevnosti a celkovej doprednej priepustnosti.

80
- m3Y-TZP
70 r ®5Y-PSZ
60 | A SZ-3Y 1550/2

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Pevnost (MPa)
Obr. 5.22 Porovnanie TFT (pri vinovej dizke 550 nm a hrubke vzoriek 1 mm) a pevnosti materidlu SZ-3Y
s viastnostami komercnych vzoriek. V grafe su uvedené konfiden¢né elipsy na hladine spolahlivosti 95 %

vypocitané pre déta z literatury [86, 93-97] a konfidencné intervaly na hladine spolahlivosti 95 % vypocitané pre
TFT a pevnost’ vzorky SZ-3Y 1550/2.

47



Dalej vzorka SZ-3Y 1550/2 vykazuje vy$$iu hodnotu TFT nez vzorka SZ-3Y
1450/2. Hustota vzoriek sa liSi 0 0,1 % t.h., teda vplyv hustoty je mozné povazovat’ za
zanedbatelny. AvSak u vzorky vypalenej na vyssiu teplotu vzrastla hodnota priemernej
velkosti zrna takmer na dvojnasobok hodnoty priemernej velkosti zrna vzorky
vypalenej na nizsiu teplotu. Je mozné predpokladat’, ze nasledkom zvacsenia sa zrna
zaroven dochadza k znizovaniu poctu hranic zfn, na ktorych dochadza k lomu, teda je
vacsia pravdepodobnost’ prechodu Iuca svetla. V €erstvo publikovanej studii [90] bolo
dokazané, ze dochadza k segregacii ytria na hranice zfn, ¢oho nasledkom je
pravdepodobne lokalne vytvaranie kubickej fazy v miestach s vy§Sou koncentraciou
ionov ytria. Pricom vysSSia teplota vypalenia ma za nasledok ulahcenie difuznych
pochodov. Tuto hypotézu je v8ak nutné potvrdit alebo vyvratit dalSimi casovo
narocnymi experimentami.

5.3 Testovanie nizkoteplotnej degradacie (LTD)

Testy nizkoteplotnej degradacie boli uskutocnené pre porovnanie zivotnosti
materialov SZ-2Y a SZ-3Y s komercne dostupnym praskom Tosoh, ktory vykazuje
znaénu odolnost’ proti takémuto degradaénému mechanizmu. SEM snimky
stransformovanej vrstvy materialu po 12 hodinach LTD je mozné vidiet na Obr. 5.23.

Obr. 5.23 SEM snimka stransformovanej vrstvy po dvanéstich hodinach simulovanej nizkoteplotnej degradacie
pre vzorku (a) SZ-2Y 1350/2, (b) SZ-3Y 1550/2 a (c) Tosoh 1450/2.

Graf vysledkov merania hrubky stransformovanej vrstvy Obr. 5.24 ukazuje, ze
material SZ-2Y odolava nizkoteplotnej degradacii podstatne horsie ako materialy SZ-
3Y a Tosoh. To je zrejme z dévodu nizSieho obsahu oxidu ytria, ktory ma stabilizacnu
funkciu. V pripade materidlov SZ-3Y a Tosoh doslo k stransformovaniu vrstvy
o priblizne rovnakej hrubke. AvSak Tosoh na rozdiel od SZ-3Y obsahuje asi
patnasobok oxidu hlinitého, ktorého i6ny sa v strukture nachadzaju na hraniciach zfn,
pricom fyzicky brani fazovej transformacii. [98] V $tudii [90] je ukazane, ze v pripade
materialu SZ-3Y s nizkym obsahom oxidu hlinitého mézu idény ytria difundovat’' na
hranice zfn a tymto spésobom rovnako ako iény hlinika branit’ fazovej transformacii
spbsobenej nizkoteplotnou degradaciou. To je zrejme dévodom, preco bola u vzoriek
SZ-3Y a Tosoh spozorovana rovnako hruba stransformovana povrchova vrstva po 12
hodinach LTD.
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Obr. 5.24 Hrubka stransformovanej vrstvy v zavislosti na dobe starnutia.

Fazové zlozenie stransformovanej vrstvy v zavislosti na Case, ktoré potvrdzuje
stabilizaciu ibnmi ytria a teda zvacsenie odolnosti proti LTD je na Obr. 5.25.

100 F —
__ 80 |
B I
£ 60
S
S —-SZ-2Y 1350/2
E o -8-SZ-3Y 1550/2
—-#-Tosoh 1450/2
0 1 1 1 1 1 1 1

0 2 4 6 8 10 12 14
Doba nizkoteplotnej degradacie (h)

Obr. 5.25 Graf priebehu testovania LTD — je ukézana zévislost’ mnoZstva stransformovanej tetragonalinej fazy na
fédzu monoklinickd v priebehu ¢asu starnutia.

Pozorovanie vplyvu LTD na zmenu morfolégie povrchu vypalenych telies je
zobrazené na Obr. 5.26. Rovnako ako v praci Kohorsta et. al. [99] bolo pozorované
zdrsnenie povrchu vyzihanej vzorky po obrobeni, spésobené fazovou transformaciou
tetragonalnej fazy na monoklinicku, pricom vyskovy profil povrchu sa v pripade vzorky
SZ-2Y 1350/2 a Tosoh 1450/2 dvojnasobne zvacsil. Vyskovy profil vzorky z materialu
SZ-3Y sa zvacsil takmer trojnasobne, avsak na Obr. 5.26 (d) je pozorovatelna vyrazna
priehlbina, ktora mbze byt zapriCinena odstiepenim Castice z povrchu.
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Obr. 5.26 Vplyv LTD na zmenu morfolégie povrchu pomocou metédy AFM pre vypalené vzorky (a),(c),(e) pred
LTD testom a (b),(d),(f) po 12 hodinéch testovanie na LTD vypalenych vzoriek (a-b) SZ-2Y 1350/2, (c-d) SZ-3Y
1550/2 a (e-f) Tosoh 1450/2.
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5.4 Obrabanie dentalnej korunky, mostika a kolenného kibu

Obrabanie korunky a mostika prebiehalo podla kapitoly 4.3.2 z polotovaru SZ-
3Y 1000/1, pretoze tento material vypaleny na 1550/2 vykazoval najlepSie funkéné
vlastnosti (najvyssiu priesvitnost a zaroven nevy$Siu hodnotu pevnosti s dobrou
odolnostou proti LTD) Na Obr. 5.27 su uvedené jednotlivé kroky CAD-CAM pripravy
dentalnej korunky a mostika.

Obr. 5.27 Jednotlivé Stadia pri vyrobe dentalnej korunky a mostika — (a) vyZihany polotovar v tvare disku SZ-3Y
1000/1, (b) vyfrézované telesa uchytené konektormi SZ-3Y 1000/1, (c) telesa po ru¢nom odstraneni konektorov
§Z-3Y 1000/1, (d) vypélené telesa SZ-3Y 1550/1.

Obrabanie &iastoénej nahrady kolenného kibu je popisané v kapitole 4.3.3. Na
Obr. 5.28-Obr. 5.29 su znazornené Stadia procesu vyhotovenia Ciasto¢nej nahrady
kolenného kibu. V priebehu obrabania bol keramicky prach kontinualne odsavany, aby
nezapricinoval zvySené opotrebenie nastroja. Obrabanie muselo byt uskutoénené bez
uplného vypnutia CNC frézky, aby nedoslo k zmazaniu paméte s udajmi o polohe
nulového bodu sustavy. Teda, aby Ciastocne obrobeny polotovar mohol byt po prvom
kroku obrabania uvolneny a vsadeny do pripravku bez straty suradného systému. lba
takto mohla byt zachovana presnost obrabania.
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Obr. 5.28 Stadia obrabania vyz'ihanéhq tvarového polotovaru SZ-3Y 1000/1 pre ¢&iasto¢nt nédhradu kolenného
kibu — (a) prvy krok, (b) druhy krok.

Obr. 5.29 Stadia obrabania vyZihaného tvarového polotovaru pre ¢iastocnii néhradu kolenného kibu — (a) tvarovy
polotovar SZ-3Y 1000/1, (b) obrobené teleso SZ-3Y 1000/1 a (c¢) vypélené teleso SZ-3Y 1550/2.

5.5 Kontrola tvarovej a rozmerovej presnosti

Prace [23, 100, 101] uvadzaju, ze priemerna odchylka obrobenych dentalnych
koruniek by mala nadobudat’ hodnoty pod 100 um. Zistené geometrické odchylky pre
korunku a kolenny kib pomocou rozmerovej analyzy 3D skenov v softwarei Geomagic
Control X su uvedené v Tab. 9. Maximalna zaporna odchylka dentalnej korunky bola -
0,176 mm bola pozorovana na jej boku, v mieste, kde bol manualne odstraneny
konektor umoznujuci uchytenie korunky pocas frézovania. Maximalna kladna odchylka
+0,325 mm sa vyskytovala v zahibeniach s malym priemerom (<1mm) hornej &asti
korunky, kde fréza s priemerom 1 mm nebola schopna vytvorit pozadovanu geometriu.
Z tychto dévodov je ukazana aj priemerna odchylka a interval tolerancie 0,086 mm
(zlta a zelena farba na obrazku), do ktorého spada 90 % bodov. 3D mapa s farebne
Skalovanou vyskovou mapou je na nasledujucom obrazku (Obr. 5.30).
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Tab. 9 Geometrické odchylky dentéainej korunky a iastoénej nahrady kolenného kibu.

Teleso  Oblast —oy,x +O0yax —Owe +Oavc FOmix Priemerne RMSE

Te 0100 0325 -0026 0045 0078 0028 0050

Sleets 0176 0127 0042 0021 0078 0019 0,047

Spodna 450 0,168 -0,039 0,048 0088 0004 0,054
Korunka  Cast

vnaony - ;593 0324 -0,018 0051 0092 0042 0,058

povrch

VorkalSl - 176 0299 -0036 0041 0081 0010 0,049

povrch

Celok -0,176 0,325 -0,034 0,045 0,086 0,021 0,053

Koleno Celok -0,181 0,593 0,020 0,041 0,081 0,019 0,048

i -150 ym I -150 pm

Obr. 5.30 Geometrické presnost’ keramickej dentélnej korunky SZ-3Y 1550/2 — farebne $kalovana 3D mapa (a)
horné cast, (b) spodna ¢ast.

Maximalna kladna odchylka &iastoénej nahrady kolenného kibu 0,593 mm bola
zistena na hranach telesa. Pricom ale odchylky na funkénych plochach (vnutornej
a vonkajsej) nepresiahli hodnoty +0,05 mm (zelena). Taktiez 90% vsSetkych bodov
spada do mnoziny odchylky +0,081 mm. Maximalna negativha odchylka -0,181 mm
bolo pozorovana v okoli zakladne drieku sluziaceho na upevnenie nahrady v stehennej
kosti. AvSak kedze sa protetické nahrady uchytavaju na kost' lepenim, pripadné
zaporné rozmeroveé odchylky nijako negativne neovplyviuju vyslednu funkcionalitu
[102]. Farebne $kalované 3D mapy &iastoénej nahrady kolenného kibu st na Obr. 5.31
a Obr. 5.32.
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-150 pm

Obr. 5.31 Geometrické presnost ¢iastocnej néhrady kolenného kibu SZ-3Y 1550/2 — farebne $kélovana 3D mapa
S vyobrazenim vnutornej plochy s driekom.

150 um
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0.045

003

ams

2000

ams

-150 pm

Obr. 5.32 Geometrické presnost ¢iastoénej nahrady kolenného kibu SZ-3Y 1550/2 — farebne $kélované 3D mapa
s vyobrazenim vonkajsej plochy.
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6 Zaver

Praca sa zaoberala Specifikovanim vlastnosti keramickych polotovarov z oxidu
zirkonicitého a z nich vypalenych keramickych telies. Keramické polotovary boli vopred
pripravené gélovym odlievanim keramickej suspenzie oxidu zirkonicitého
stabilizovaného dvoma (SZ-2Y) a troma (SZ-3Y) molarnymi percentami oxidu ytria.
K porovnaniu vysledkov boli pouzité taktiez vopred pripravené polotovary z komercne
dostupného prasku Tosoh s troma molarnymi percentami oxidu ytria. Polotovary z
troch réznych praskov sluzili na uréenie najvhodnejsej teploty zihania, na zaklade
testov, ktoré spocivali v ur€eni parametrov priamo ovplyvrujucich proces obrabania.
Pozorovanie hustoty potvrdilo, ze jej hodnota rastie so zvysujucou sa teplotou zihania.
Rovnaky trend sa ukazal byt platny aj v pripade tvrdosti a indentacného modulu
pruznosti pozorovanych vzoriek. Pri pozorovani fazového zlozenia vyzihanych telies
pred apo obrabani bolo zistené, ze v procese obrabania dochadza k fazovej
transformacii tetragonalnej fazy na monoklinickd, zrejme vplyvom mechanického
zatazovania telesa nastrojom. NajnizS§i obsah monoklinickej fazy bol pozorovany
v pripade vzoriek SZ-2Y zihanych na 950 °C, u SZ-3Y zihanych na 1000 °C
a u vzoriek Tosohu zihanych na 900 °C, po dobu 1 hodiny vo vSetkych spominanych
pripadoch zihania. Interval vhodnych zihacich teplét sa taktiez zuzil pozorovanim
parametrov drsnosti povrchu vyzihanych telies po obrabani, kedy sa ukazalo, ze
vzorky SZ-2Y zihané na teploty v rozmedzi 950-1050 °C vykazuju najnizSie hodnoty
tychto parametrov. V pripade vzoriek stabilizovanych troma molarnymi percentami
oxidu ytrittho nenastala vyrazna zmena vo fazovom zlozeni povrchu po obrabani. Na
zaklade tychto testov bola zvolena najvhodnejsia zihacia teplota pre kazdy material:
SZ-2Y 950 °C, SZ-3Y 1000 °C a Tosoh 900 °C s vydrzou na teplote po dobu jedne;j
hodiny.

NajvysSich pevnosti vypalenych telies v biaxialnom ohybe bolo dosiahnuté
v pripade SZ-2Y, 1173 MPa, pri vypale 1400 °C / 2h, 1204 MPa pre SZ-3Y 1550 °C /
2h a 1162 MPa u Tosohu 1450 °C / 2h. Vysledky testovania celkovej doprednej
priepustnosti materidlov SZ-2Y a SZ-3Y sa ukazali byt asi 03-5 % vySSie ako
u Tosohu, az na urovni telies dopovanych piatimi molarnymi percentami oxidu ytritého,
s prevazujucim obsahom kubickej fazy, ktora vSak vyznamne degraduje ich
mechanické vlastnosti, menovite pevnost. Pri pozorovani rozmerovej presnosti telies
po obrobeni a vypaleni bolo potvrdeng, ze priprava metddou gélového odlievania
poskytuje telesa s takmer uplne homogénnou Strukturou ateda aj zmrstenim pri
vypalovani, kedze v kazdom smere (X, y, z) nadobudalo zmrstenie rovnakych hodnét.
Pri kontrole rozmerovej presnosti na realnych telesach (korunka, Ciasto¢na nahrada
kolenného kibu) sa taktiez ukézalo sa ukazalo, Zze priemerna odchylka 90 % objemu
porovnavaného telesa vo¢i modelu nepresahuje hodnotu 86 um.

Bolo overené, ze novo vyvinuta keramika oxidu zirkoni€itého s troma molarnymi
percentami oxidu ytritého svojimi vlastnostami (vysoka priesvitnost a sucasne vysoka
pevnost) prevysuje vlastnosti najmodernejsich komeréne dostupnych materialov
uréenych pro dentalne aplikacie.
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8 Zoznam skratiek

CAD
CAM
CNC
AFM
SEM
LTD
RIT
TFT

— computer aided design — pocitacové modelovanie

— computer aided manufacturing  — pocCitaom riadena vyroba

— computer numerical controll — pocitacom riadeny pristroj

— atomic force microscope — mikroskopia atomarnych sil

— Scanning Electrone Microscope - skenovaci elektrénovy mikroskop
— low temperature degradation — nizkoteplotna degradacia

— Real in-line transmittance — skuto€na priama priepustnost’

— Total forward transmittance — celkova dopredna priepustnost’
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