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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva zménami mechanickych vlastnosti v zavislosti na pouzité
geometrii vyztuze, casového odstupu mezi vytvrzovanim a méfenim modelu zubniho mustku.
Dale byl studovan a porovnavan vliv hydrotermalniho namahani na mechanické vlastnosti
modelu zubniho mustku.

Modely dentalnich muistkd byly vyztuzeny dvéma typy vlaken vyztuzujici kompozity. Jeden
typ vlaken byl pouzit s jednosmérné orientovanymi vlakny a druhy se splétanymi vlakny.
Bylo provedeno mechanické testovani zavislosti sily na deformaci modelu mustku. Konverze
byla vypocitana na zakladé méfeni foto DSC a také byly pofizeny SEM a makro snimky
zobrazujici charakter lomu. Na mechanické vlastnosti mistkd mél vliv nejen typ materialu,

ale také geometrie vyztuzujicich vlaken a jejich vzajemna kombinace.

ABSTRACT

The diploma thesis aimed to changes of mechanical properties in the influence the use of
geometry reinforcement, time delay between cure and measurement. Mechanical properties of
model dental bridge observed effect of hydrothermal stress.

Dental bridges were reinforced two types of Fiber Reinforced Composites. The first
reinforcement had straight unidirectional orientation. The second reinforcement had
multidirectional orientation.

Mechanical testing was realized in the dependence at the force to deformation model of the
dental bridge. Conversion was counted pursuant photo DSC measurement. The character of
break was observed at SEM pictures and macro photos. Type of material and reinforcement

fibers and their combination had important role at the mechanical properties.
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1 UVOD

Materialy vyztuzené vlakny (FRC) nejsou vydobytkem moderni védy a pokroku, nybrz jsou
znamé lidmi po tisice let. Sama pfiroda vyuziva kompozitni materialy po mnoho milionu let.
Mez nejznamé;jsi prirodni kompozity patii napt. dievo, kde celuloza je vyztuzena ligninovymi
vlakny. Clovek se inspiroval pfirodou o n&kolik tisicileti pozd&ji, kdy zagal vyuzivat prednosti
jednotlivych riznorodych materialQi, k tvorbé materiald s novymi a notné vylepSenymi
vlastnostmi. Pfikladem mohou byt hlinéné cihly vyztuzené stébly slamy nebo koriské ziné
slouzici jako vyztuha vapennych omitek pouzivané na stropy mistnosti. Vyvoj kompozitnich
materiald je velice progresivni, coz je patrné ze stale Sir§iho uplatnéni v riznych odvétvi
lidské Cinnosti. Postupné tak dochazi k nahrazovani konven¢nich materiali, jako je ocel,
hlinik a jinych, novymi modernimi polymernimi kompozity, které vynikaji daleko nizsi
hmotnosti pfi zachovani stejné nebo dokonce vysSi pevnosti. Diky témto vlastnostem
nachazeji misto v leteckém, lodnim, automobilovém pramyslu, ale také ve vojenstvi, kde také
byly pouzity jako prvni.

Vyvoj FRC se nezastavil pouze u konstrukce dopravnich prostiedkid a vojenské techniky, ale
v poslednich desetileti pronika do oblasti dentalni mediciny, kde zacind pomalu nahrazovat
tradi€ni kovové a keramické implantaty, které maji své nevyhody. Hlavnim aplikacnim
nedostatkem kovu je hlavné esteticka funkce a u keramiky potom fakt, Ze je velmi kiehka, coz
muze vést ke vzniku defektt v jeji struktufe. Tyto neduhy odstrafiuji polymerni kompozity,
které jsou schopny splnit pozadavky na mechanickou odolnost 1 estetickou funkci. Na rozdil
od konven¢nich materialti jsou celkem snadno zpracovatelné a i aplikace je uzivatelsky
privétiva. Tyto vyjmenované vlastnosti z nich délaji vyborné materialy pro pfipravu raznych

dlah, mustkd, korunek a jinych konstrukci vyuzivanych ve stomatologii.

Cilem této diplomové prace je otestovat mechanické vlastnosti v zavislosti na pouzité
geometrii vyztuze a orientaci vlaken. Déle bude zkoumana hydrotermalni stabilita a vliv
casového odstupu mezi dobou vytvrzeni a meéfenim a vysledky budou srovnany se zaznamy
zfoto DSC. Na zavér prace budou pofizeny snimky ze skenovaciho -elektronového

mikroskopu a budou pofizeny makro fotografie.



2 TEORETICKA CAST

V teoretické Casti bude vénovana pozornost zakladnim pojmim v oblasti zubniho 1ékafstvi.
Bude pojednano o nejpouzivanéj§ich typech dentalnich pryskyfic a jejich monomerech.
V dalsi casti bude bran zfetel na obvykle pouzivané vyztuze, at’ to budou sklenéna vlakna, tak

i Casticové materialy. Zaveér teoretické Casti se bude zabyvat aplikaci dentalnich materiald.

2.1 Struktura a slozeni zubu

Zuby jsou organy bilé az nazloutlé barvy, které svou konzistenci pfipominaji kosti a vSak se
jedna o vysoce specializované derivaty ustni sliznice. Mezi zékladni stavebni jednotky chrupu
(obr. 1) patii sklovina vrchni obalovy material dentinu a obsahuje cca 97% anorganickych
latek a je tak nejtvrdsi tkani v lidském téle. Zubovina (dentin) tvoti ze vSech zubnich ¢asti tu
nejsilngj§i Cast, a také udava zubu jeho zakladni tvar. Dentin obsahuje vice jak 70%
anorganickych latek, které vytvareji strukturu pevnéjsi nez je kostni tkan. Koren a zubni krcek
je pokryt vrstvou cementu (z 70% je tvofen mineralnimi latkami). Vrstva cementu je
nejsilnéjsi v oblasti kofene a naopak nejslabsi v okoli zubniho kréku, coz také vysvétluje Casty
vyskyt zubniho kazu v této oblasti. Zubni dienn je me¢kka narizoveéla hmota prevazné tvorena
fidkym vazivem, jimz prochazi krevni a mizni cévy a také se zde bohaté vétvi nervova
zakonceni z ¢ehoz plyne, ze tato tkan je velmi citliva [1].

Sklovina
_ Dred

Korunka Zubovina

Kréek

Kofenova

Cast Kofen

Kofenovy nerv

Obrazek 1: Schematické znazornéni zubu s hlavnimi ¢astmi



2.1.1 Chemicka struktura skloviny a dentinu

Chemickd struktura skloviny

Stiedni hustota skloviny se pohybuje v intervalu od 2,8 do 3,0 kg/m’ v zavislosti na jeji
vyzralosti, chemickém slozeni a misté odbéru vzorku. Tvrdost udavana dle Knoopovi stupnice
je 250 KHN a v blizkosti rozhrani sklovina-dentin nabyvéa hodnot az 390 KHN. Slouceniny
tvortici sklovinu jsou prevazné anorganické povahy, jejich mnozstvi kolisd v rozmezi 93 -
98%. Dalsim vyznamnym zastupcem je voda, ktera se podili na tvorbé skloviny v rozmezi 1,5
-4% z celkové hmotnosti zubu. Voda se vyskytuje v zubni skloviné jednak jako véazana

v krystalech hydroxyapatita (HA), ale také ve volném stavu.

Zbylé procenta zastoupeni latek tvofici sklovinu jsou slozky organické povahy napf. proteiny

¢i lipidy.

Vyznamnou roli hraje ve slozeni skloviny skladba stravy a v€k. Bylo zjisténo, Ze na riznych
mistech skloviny existuje rozdilné zastoupeni jednotlivych komponent [2]. To je ziejmé
zpusobeno, kolisanim koncentrace jednotlivych prvku, pfi¢emz u prvka jako jsou fluor, chlor,

zelezo a jiné dochazi ve sméru k dentinu ke snizovani jejich koncentrace.

Vapnik a fosfor spoleCné vytvareji malé krystaly apatitu, ktery je vyjadifen nasledujicim

obecnym vzorcem (viz obr. 2).

|:Ca1O_X(PO4)6_X Xy H20:|

Obrazek 2: Obecny vzorec apatitu

V praxi v disledku kolisani obsahu vapniku, fosfatt a také zejména pusobenim uhli¢itand a
hydrogenuhli¢itan vznikaji nestechiometrické apatitové krystaly. Nejodoln€jsi formou
apatitu vaci zubnimu kazu je fluoroapatit a naopak nejméné odolnou formou je hydroxyapatit,
ktery byva znecistén uhli€itany. Struktura HA ma hexagonalni tvar, jak je zndzornéno na obr.

3a, 3b, 3c. Zakladni stavebni jednotkou apatitd tvori tetraedry POy™.
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Obrazek 3: Ukazky SEM snimku hexagonalni struktury hydroxyapatitt [3]

Diky svému usporadani je mozna snadna vymeéna iontt ve struktufe apatitti, potazmo cela
sklovina vykazuje vlastnosti molekularniho sita. Tento proces vymény iontt je schematicky

znazornén na obr. 4.
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Obrizek 4: Schéma vymény iontii na zubni skloviné

Chemicka struktura dentinu

Ve srovnani se zubni sklovinou je dentin ziva tkan, ktera je podstatn€ mén€ mineralizovana
nez vySe uvedena zubni sklovina. Zastoupeni anorganickych latek se pohybuje okolo 70% a
organickéh latky se podili asi 20%, zbyld procenta zastupuje voda. Nejvyznamnéjsi
organickou latkou je kolagen (struktura je schematicky vyobrazena na obr. 5) a jeho derivaty
(asi 90%). Kolagen je protein o proménlivém slozeni aminokyselin v zavislosti na jeho
vyskytu v organismu. Struktura kolagenu je tvofena, tzv. triple helixy. Kazdé vlakno této
Sroubovice je tvoreno levotoCivymi o-helixy. Oproti skloviné je dentin velmi pruzny a
neformovatelny a také ma pomérné vysokou permeabilitu, coz je dano jeho porovitosti.
V tabulce 1 jsou shrnuty procentualni zastoupeni vyznamnych prvka v zubni skloviné a

dentinu a také jsou srovnany s procentualnim zastoupenim v kostech.

~1.5 nm

8.6 nm
Obrizek S: Struktura kolagenu [4]
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Tabulka 1: Procentudlni zastoupeni vyznamnych prvki

Slozka Sklovina [%)] Dentin [%] Kost [%]
Vapnik 36,50 35,10 34,10
Fosfor 17,70 16,90 15,20
Sodik 0,50 0,60 0,90
Hoicik 0,44 1,23 0,72
Draslik 0,01 0,05 0,03
Uhlicitan 3,50 5,60 7,40
Fluorid 0,01 0,06 0,03
Chlorid 0,30 0,01 0,13
Pyrofosfat 0,02 0,10 0,07
Celkem anorganické latky 97,00 70,00 65,00
Celkem organické latky 1,50 20,00 25,00
Vazana voda 1,50 10,00 10,00

2.2 Kompozitni materialy

Kompozitni materialy jsou vysoce cenény diky synergickému ucinku jednotlivych
komponent, tzn., Ze potfebnou pevnost pryskyfici, ktera sama osobé ma ve vytvrzeném stavu
malou pevnost dodava az vlozena vyztuz v podobé vlaken i riznych tkanin vyrabénych
s ruznych materiald. Pocatky vyroby se datuji do 70. let minulého stoleti. Od 1970 se zvySila
produkce polymert vyztuzenymi vlakny pfiblizné 4- krat, ze 320kt na 1200kt. [5]

Kompozitni materialy mtizeme délit s nékolika hledisek. Pokud budeme sledovat matrice, tak
délime na termoplasty a termosety. Pro termoplastické matrice je typické, ze za zvySené
teploty méknou a pfi dosazeni urcité teploty charakteristické pro dany polymer teCou. Po
ochlazeni se vraci zpét do pevného skupenstvi. Typické pro termoplasty jsou dlouhé
makromolekuly tvotené opakovanim jednoho strukturniho motivu. Tyto makromolekuly jsou
k sobé poutany pouze vzajemnymi interakcemi napf. van der Waalsovi, vodikovymi mustky.
Termosetické matrice jsou za laboratornich podminek viskézni kapaliny, které pro své
vytvrzeni potiebuji chemickou reakci vyvolanou uc¢inkem katalyzatora a iniciatort. Na rozdil

od termoplasti vytvari termosety po vytvrzeni 3D polymerni sit, ktera v idealnim ptipadé

12



vytvaii jednu makromolekulu a tedy po zahrati stale udrzuje tuhou konzistenci.[5-6] Nékteré

vyhody a nevyhody termosetti a termoplast jsou shrnuty v tabulce 2.

Tabulka 2: Vybrané rozdily mezi termoplasty a termosety [5-6]

Termoplasty Termosety

Polymerovana, vysokovizkozni Nevytvrzena, nizkovizkozni, dobfe se

Matrice SRR g , L , M
tavenina, $patn¢ se spojuje lepenim spojuje lepenim a opatfuje natérem

Cena matrice Nizka, ale i vysoka Nizka

Pi'edimpregnace Obtizné smaceni a prosycovani Snadné

Cena predimpregnace Vysoka Nizka

Skladovani Neomezené skladovatelné Omezena skladovatclnost (Y ghladu),
reakce pomalu pokracuje

Mechanické vlastnosti HouZevnaté, sklon ke creepu Dynamicky zatizitelné, kiechky lom

Chovani za tepla Vyrazné zméknuti pri Tg M¢éné zavislé na teploté

Starnuti Malo odolné az odolné Velmi odolné proti starnuti

Moznost opravy Omezena Dobra

Dalsi mozny pohled na rozdéleni kompozitu je z hlediska pouziti vyztuze, ktera miuze byt
vlaknova ¢i Casticova. Vlaknové kompozity dale délime na jednosmérné a mnohosmérné viz
obr 6.

13



kratkovlaknové
jednosmémé (pomér délka/pramér L/D < I
(vlakna orientovana vétSinou
v S dlouhovlaknové
( L/D >100)

(
kratkovlaknové ( L/D < 100)
mnohosmérné LS
(orientace v nahodné nebo pravi
orientovand dvéma ¢i vice sm 4 5 -
: dlouhovlaknové

\_ ( L/D >100)

Obrizek 6: Schéma rozdéleni viaknovych kompozita

2.2.1 Cisticové kompozity (PFC)

Vyvoj Casticovych kompoziti datujeme do 60. let minulého stoleti. Prikopnikem plnénych
polymerd je povazovan polyvinylchlorid (PVC). PVC se zpocatku plnilo vapencem nebo
kiidou za ucelem snizeni vyrobni ceny tohoto materialu pfi zachovani stejnych vlastnosti.
Soucasny trend je zcela opacny, kdy cilené pfidavkem plniva pfiznivé ovlivilujeme vysledné
vlastnosti polymerniho materidlu. Na plniva jsou kladeny pomérné vysoké naroky, které
ovliviiuji jeho cenu. Plnivo tudiz tvoii vyznamnou ¢ast ceny hotového dilce.

Obsah plniv se bézné pohybuje v rozpéti 20- 80 hmot. %. Velikost Castic je odvisla od
pouziti daného PFC pro konkrétni ucel (viz nize rozdéleni PFC). Pro dentélni ucely slouzi
jako plniva predevsim skla typu E, S,, nebo silikaty typu Mg(OH),, CaCO; s raznorodymi
tvary castic (kulovity, jehlicovity, destickovity).

Vysledné mechanické vlastnosti Casticového kompozitu znacné ovliviiuje pravé pouzité
plnivo. PFC vynikaji svou otéruvzdornosti, tvrdosti, teplotni stalosti a na rozdil od vlakny
vyztuzenych kompozitd maji vys$§i modul pruznosti v tahu a vykazuji mensi polymeraéni

smrsténi.
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Plniva délime do n€kolika kategorii:

e Makrocasticova plniva
e Mikrocasticova plniva

e Hybridni plniva

Makrocasticova plniva

Na vyrobu téchto Castic se pouziva silika, sklo (kfemicité, strontnaté, barnaté, a jiné) ¢i
keramické materidly. Velikost Castic se pohybuje v intervalu od Sum do 30um. Povrch
kompozitt diky rozdilné tvrdosti matrice a plniva umoziuje hydrolyzu povrchové vrstvy, coz
vede k neustalému vydrolovani této vrstvy plniva, nasledkem je, ze vrstvu nelze dlouhodobé
vylestit. Z toho tedy vyplyva, ze pokud chybi vylesténa povrchova vrstva, stava se
makrocasticovy kompozit méné odolnym viéi pusobeni vnéjSich vlivi. Navic pridavkem
rentgenokontrastnich latek (napf. baryum, stroncium), které jiz jsou obsazeny v plnivu,
dochazi ke zvySeni rozpustnosti ve vodé a uvolfiovani iontt tézkych kovi do ustni dutiny.

Kwvili estetickym vlastnostem, jsou dnes samostatné pouzivany mén¢.

Mikrocasticova plniva

Velikost mikroc¢asticovych plniv se standardné pohybuje v rozmérech menSich jak 1pm.
Typickou vlastnosti je velky specificky povrch (50 az 400 m%/kg). Dasledkem je velmi
vyrazné zvysovani viskozity matrice. Pro lepsi zpracovani byla vyvinuta tzv. nehomogenni
plniva, ktera se pripravuji rozemletim jiz pfipraveného PFC, ktery se postupné piidava do
nové matrice. Takto se daji pfipravit PFC o obsahu plniva dosahujicich az 80% hmotnosti.
Kulovité castice siliky se ziskavaji hydrolyzou chloridu kiemicitého ve vodiko-kyslikovém
plameni. Na rozdil od makroplniv jsou mikroplniva lestitelné a ponechavaji si vysoky lesk.
Jsou odolng&jsi vici otéru nez mikrocasticové kompozity, ale také maji své nevyhody, viz
tabulka 3.
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Tabulka 3: Vybrané vyhody a nevyhody plniv

Makroplniva Mikroplniva
Moznost lesténi omezeng lestitelné vysoce lestitelné
Odolnost vii otéru vydroluje se vynikajici odolnost
Rentgenokontrast vyborny Spatny
Nasakavost vodou niz§i vyssi
Polymeracni smrsténi niz§i vyssi

S velkou vyhodou je mozné kombinovat vlastnosti obou typu plniv, potom hovoiime o tzv.
hybridnich plnivech.

Hybridni plniva

Jedna se o kompozici makro a mikrocastic siliky. Celkové mnozstvi plniva je rozlozeno ve
prospéch makroplniv, které je zastoupeno v intervalu 85 — 90% hm. Zbyla procenta vétSinou
tvofi mikroplniva [2].

2.2.2 Vlikny vytuzené kompozity (FRC)

Vlakny vyztuzené kompozity jsou materialy kombinujici vlastnosti pevnych vlaken a snadno
deformovatelnych pojiv (pryskyfic). Tento vyztuzujici G€inek je predevsim odvisly od adheze
mezi vlaknem a matrici. Obecné plati, ze ¢im je vysSi adheze vlakna k matrici tim 1épe, se
prenasi a transformuje smykové napéti s pojiva na tahové napéti na vlakno, které ho do urcité
miry absorbuje bez poskozeni matrice. Pojivo ma tedy predev§im funkci ochranou, udrzuje
vlakna v nami pozadované orientaci a také slouzi jako prenase¢ deformacniho napéti na
vlakno.

Vyznamnou roli hraje objem vyztuzujicich vlaken v matrici, jejich délka, orientace, adheze
vici matrici. Obsah vyztuze je vyjadien objemovym zlomkem vlaken, vztazenych na celkovy

objem kompozitniho dilce (viz vztah uvedeny nize).

(1)
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Rozeznavame nékolik typl vlaken dle pouzitého materialu:

e Sklenéna vladkna

e Aramidova vlakna

e Uhlikova vlakna

e Polyvinylalkoholova vlakna

Sklenénd vidkna (GF)

Sklenéna vlakna se nejcastéji pouzivaji s kruhovym prufezem o pruméru 3,5-24um. U GF
rozliSujeme jejich slozeni, z ¢ehoz vyplyva oznaCeni rtuznych typa sklovin. Nejcastéji
pouzivané GF jsou typu E. E- sklovina se vyznaCuje vybornymi elektricky izola¢nimi
vlastnostmi a vysokou propustnosti pro zareni. E-vlakna se povazuji za standardni typ a
vyroba zaujima 90% vSech vyrabénych typu sklenénych vlaken. Sklovina s vyssi pevnosti asi
0 40% - 70% nez typ E se nazyva S-sklovina. DalSimi typy sklovin jsou naptf. C-sklovina,
ktera ma zvysenou odolnost vici ptisobeni proti kyselinam a jinym agresivnim chemickym
latkam nebo D- sklovina s velmi nizkou dielektrickou konstantou. Vyroba GF se provadi

tazenim z platinovych trysek, viz schéma vyroby na obrazku 7.

Zavazka
Tavici pec
L Homogenizace Predpeci
1540°C |
1425°C 1370°C l
‘_,__ 1260°C e !
1340 C

1370°C l
Nﬁstrlk Iubnkare

Obrizek 7: Proces vyroby sklen¢nych vldken [5]
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Aramidova viakna (AF)

Aramidova vlakna tvorti linearné uspotradané polyamidy, viz obr. 8. Jejich hlavni prednosti je
pevnost a tuhost a také vysoka odolnost vicCi otéru. Své uplatnéni nachazi v leteckém
prumyslu a vojenstvi. Teoreticka pevnost dosahuje hodnot okolo 200 GPa. Tato vyjimecna
pevnost je dana usporadanim fenylovych jader s amidovym skupinami propojenych pomoci
vodikovych mastkd. Primér b&Zné vyrabéného AF je okolo 12um s hustotou 1,45 g/cm’.
Hodnota hustoty AF je nejnizsi ze vSech pouzivanych vlaken ve formé vyztuzi. Zajimavou
vlastnosti je, ze pti pasobeni (napi. UV zafeni) dochazi ke znacnému snizeni pevnosti vlaken.
Obchodni nazev pro AF je KEVLAR (fa DuPont) jedna se o p-aramid a nebo NOMEX| coz je

m-aramid (viz obr. 9).

O

O

CH CH
R——NH——0c"" \‘C/ \NH—C/ \\c/

HC\C H//CH HC._ _~CH

Obrizek 9: m-aramidova vlakna NOMEX)
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Uhlikova vidkna (CF)

Pro uhlikova vladkna (viz obr. 10) je charakteristicka jejich velmi vysoka pevnost a tuhost. Na
druhou stranu maji nizkou mérnou hmotnost. Mezi vyznamné nevyhody patii jejich znacna
kiehkost a také vyrobni cena. CF se vyrabéji karbonizaci organickych surovin (napf.
polyakrylonitrilovd vlakna), tak ze pfi teploté okolo 1800°C se vSechny organické latky
odsteépi a zlstava pouze uhlik. CF rozdélujeme v zavislosti na zptisobu piipravy na vysoko
modulova (vznikaji pfi teplotach v rozmezi 2000 az 2800°C) a s vysokou pevnosti (v intervalu
900 az 1500°C). CF obsahuji vice jak 90 % uhliku, zbylé procenta zastupuji dusik (< 7 %),
kyslik (<1 %) a vodik (< 0,3 %).

Obrizek 10: Struktura uhlikového vldkna [S]

2.3 Dentalni materialy

Dentalni materialy musi pfedev§im spliiovat podminku biokompatibilitu s zivymi tkanémi
lidského organismu. Materialy pouzivané v dentalni mediciné mtizeme rozdé€lit mimo jiné dle
své povahy na kovové, keramické €i polymerni kompozitni materialy.

Z kovovych materialt se diky pomérné€ snadné opracovatelnosti vyrabi korunky, mustky,
protetické nahrady a dalSi. Nevyhodu je mozna elektrochemicka koroze, ktera muze byt
pfi¢inou chronického drazdéni sliznice nebo muze zpusobovat bolest v Gstni duting [8].

Keramické materidly jsou obecné krystalické, tvrdé, nevodivé materidly s vysokym
bodem tani. Keramické materialy nachazeji uplatnéni pti konstrukci korunek na titanovych

platformach [9]. Priprava keramickych materiald spociva v pyrochemické reakci, ze které
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vznika praskovy materidl, ktery se po smiseni s vodou tvaruje pomoci forem a nasledné se
vypaluje. Po vypalu dostavame hruby material, ktery se musi dale pokryt glazurou (povrchova
vrstva) [10].

Amalgamové vyplné z pohledu ekologické likvidace odpadi zacinaji byt problematické.
A také rostou pozadavky na estetiku dentalnich nahrad. Tyto problémy fe$i polymerni
kompozitni materialy, ktera nasli své misto pro konstrukci zubnich mustkt, dlah, korunek,

atd. (obr. 11) [11].

.),A

Obrizek 11: Moznost pouziti polymerniho kompozitu jako dentalni dlahy [12]

Dentélni polymerni kompozity obsahuji tyto nezbytné komponenty zabezpecujici jejich
biokomatibilitu a pozadavek na estetiCnost:

e Organicka matrice

e Vyztuz vlaknova, ¢asticova ¢i hybridni
e Inciatory

e Pigmenty

e Stabilizatory

o Surfaktanty

e UV-absorbéry
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2.3.1 Dentalni pryskyrice

Methyl methakrylat (MMA) a jeho polymer polymetha methylkrylat (PMMA) jsou
prukopniky akrylatovych pryskyfic pouzivanych v klinické praxi. MMA je za pokojové
teploty transparentni kapalina, kterd vynikd jako organické rozpoustédlo. PMMA je
pozoruhodny svou Cirosti a vysokou stabilitou. Chemicky je odolny asi do teploty 125 °C,

poté mékne a mize byt zpracovavan napi. lisovanim jako jiné bézné termoplasty.

Typickou vlastnosti vSech akrylatovych pryskyfic je urcitd tendence k absorpci vody. Sorpce
vody je zavisla na teploté a hmotnosti polymeru. Obecné lze fici, ze pryskyfice je schopna
pfijmout za tyden asi 0,5% hmotnostnich vody. Mensi molekuly nabiraji vodu méné nez ty
velké, coz je pravdépodobné ovlivnéno poctem karboxylovych skupin v pryskyfici, které jsou

schopny vytvaret vodikové mustky a tim poutat vodu [13-14].

C

n

H;C N
o7 o

Obrizek 12: obecné schéma PMMA

Avsak, pralom v dentalnich materialech pfinesl vyzkum R. L. Bowena, kterému se podafilo
syntetizovat monomer bis-GMA, neboli 2, 2-bis-[4-(2-hydroxy-3-methakryloyloxypropoxy)-
fenyl]propan viz obr. 3a. Obvykle se bis-GMA pfipravuje zbisfenolu A a
glycidylmethakrylatu viz obr. 14. Cista bis-GMA ma velmi vysokou hustotu, kterou zptisobuji
intramolekularni vodikové vazby. Ke snizeni viskozity a tedy zlepSeni zpracovatelnosti se
pouzivaji monomery s nizsi viskozitou, tzv. reguldtory viskozity (viskosity controllers).
Typickym zastupcem nizko viskéznich monomert je triethylenglykol dimethakrylat
(TEGDMA) viz obr. 13b. Nevyhodou tohoto monomeru jsou jeji hydrofilni vlastnosti.
Porovname-li tuhost monomeru TEGDMA s monomerem bis-GMA je patrnd vyssi tuhost
druhého jmenovaného. Tento jev je zpuisoben vazanymi aromatickymi jadry ve struktufe bis-
GMA. Dusledkem je, ze pifi zvySovani obsahu monomeru bis-GMA, dochazi ke snizovani
stupné konverze, avSak nedochazi ke ztraté pevnosti a tuhosti vytvrzeného kopolymeru. To
muzeme vysvetlit tim, ze bis-GMA obsahuje aromatické skupiny, které omezuji rotaci kolem
jednoduchych vazeb na rozdil od regulatoru viskozity (TEGDMA), ktera je pomérné
flexibilni diky pfitomnosti etherovych skupin. K zaji§téni co nejnizs$i viskozity a co

nejvyssiho stupné konverze byly vyvijeny pryskyfice, které kombinuji razné typy
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dimethakrylata. Prikladem maze byt pryskyfice obsahujici uretanové skupiny tzv. UEDMA

viz obr. 13c.

CH
ﬁH2 OH 3 OH ﬁHZ
0 0 0 0
HC” Y A A Y oty
0 CHj; 0

(a)

| I
H, C/I\”/O\/\o/\/o\/\o/\ll/c"'s
O

CH,

()

T, @ @ o 1
O NH CH» NH 0]
oy y o

©
Obrizek 13: Strukturni vzorce monomeru bis-GMA (a), UEDMA (¢) a regulatoru viskozity TEGDMA (b)

CH, 0 O CHs
| /N I l

HO (|: OH + H,C—CH—CH,——0——C——C=—CH,
CH;
bisfenol A j glycidylmetakrylat

s s 9
et grosnprano )mi—( )—o—autn-ou-o—f—i=on
o OH CHj O CHs
bis-GMA

Obrizek 14: Schéma vzniku bis-GMA
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K polymeraci bis-GMA se vyuziva fotochemické iniciace, kde jako iniciatory slouzi

camphorquinon (CQ) a 2-(dimethlylamino)ethyl methakrylat (DMAEMA) viz obr. 9a, 9b.

H3'C CH3 o
CHs EANANPS

O T

O

Obrizek 15: a) struktura camphorquinon [15], b) struktura 2-(dimethlylamino)ethyl
methakrylatu

2.4 Aplikace dentalnich materialu

Dentélni kompozity pouzivané v této diplomové praci jsou vyrabény firmou ADM, a.s., které

jsou znaceny dle nasledujici tabulky (tabulka 4).

Tabulka 4: Znaceni typu dentalnich prepregn

Pouziti Prurez vlaken Orientace vliken
Konstrukce mustka = P Plochy= F jednosmérna = U
Vyroba dlah = S Ultraplochy = UF splétana vlakna = M

Uplatnéni nachazi naptiklad pro fixaci zubli po odstranéni rovnatek, nebot narovnané zuby
maji tendenci se vracet zpét do ptivodni polohy. Vlaknovy kompozit se z estetickych davoda
aplikuje z lingualni strany chrupu (viz obr. 17). Pfed samotnou aplikaci se nejprve zaméfi
potfebna délka FRC a mezizubni prostory se ,,vyklinuji* tzv. rubberdamy, tim zajistime suché
pracovni prostfedi. Dale se povrch lepta gelovitou 30-40% kyselinou fosforecnou. Gelova
forma kyseliny ma tu vyhodu, Ze nestéka a ziistava nami na pozadovaném misté. Asi po 30 az
60 sekundach H;PO4 oplachneme vodnim sprejem a sklovinu vysu§ime proudem vzduchu. Do
mist, kde bude dlaha umisténa, se aplikuje nizkovizkézni cCasticovy kompozit (flow
kompozit), na ktery se umisti FRC dlaha a vytvrdi se pomoci modrého svétla o urcité vinové
délky a intenzity. Na zavér se znovu nanese slaba vrstva flow kompozitu, ktera se opetovné

vytvrdi modrym svétlem a povrch se vylesti do finalni podoby [5-16-17].
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Obrizek 16: Lingualni pohled na FRC vyztuzujici anteriorni zuby [17]

Zubni mustky se aplikuji do mist, kde doslo k uplné ztraté zubu. RozliSujeme nékolik typua
mustkd. Nejbéznéjsimi typy jsou inlay, onlay a Marylandsky mustek (viz obr. 17). Postup
zabudovani inlay mustkd, spociva v prvotni Upravé povrchu okolnich zubd, ze kterych se
vytvofi nejprve sadrova forma. Nasledné se zméfi vhodna délka FRC pomoci voskového
pasku. Na sadrovou formu se poté vlozi naméfeny FRC a cCasteCné se vytvrdi pomoci
modrého svétla a da se zatim stranou. Po té na sty¢né plochy aplikujeme flow kompozit, ktery
ovSem nevytvrzujeme. Vlozime zpét na sty¢né plochy okolnich zuba FRC podpéru , ktera se
,zanofi“ do vrstvy flow kompozitu a vytvrdime modrym svétlem. Na takto pfipravenou
podpéru se vymodeluje z plastu zubni nahrada a pfipevni se pomoci adheziv a cement. Na

zaveér celou konstrukcei vylestime.
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a) (b)

©

Obrizek 17: a) inlay [18], b) onlay [19]. ¢) Marylandsky mustek [20]
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Materialy

Na pfipravu matric byly pouzivany monomery triethylenglykol dimehtakrylat (TEGDMA) a
2,2-bis-[4-(2-hydroxy-3-methakryloyloxy-propoxy)-fenyl Jpropan (Bis-GMA). Oba monomery
byly od firmy Sigma-Aldrich. Jelikoz tyto monomery byly vyvrzovnany fotochemickou
ionizaci, byly jako inicatory pouzity camphorquinon a 2-(dimethylamino)ethyl methakrylat
(Sigma-Aldrich). FRC vyztuhy byly pouzity typy PFU (ploché jednosmérné orientované
pasky) a SFM (ploché splétané pasky) s datem expirace 10. 5. 2015 (obr. 18). Do nékterych
sérii vzorkli byla pridavana mikrosilika GM-39923 firmy Schott. Také byly pfipraveny
vzorky s komerénim kompozitem typu crown&bridge firmy ADM, a.s. s odstinem svétlosti
2,5 a 3 (obr. 20). Na prtipravu forem byl pouzit silikonovy kaucuk Lukopren N 1522 a N1000
( Lucebni zavody Kolin).

Soupis materialu:

e Bis-GMA (Sigma-Aldrich)

e TEGDMA (Sigma-Aldrich)

e Camphorquinon (Sigma-Aldrich)

e 2-(dimetylamino)etyl metakrylat (Sigma- Aldrich)
e PFU, SFM (ADM, as.)

e C&B (ADM, ass.)

e Mikrosilika GM-39923UF0,4 (SCHOTT)

e Lukopren N1522, N1000 (Lucebni zavody, Kolin)

Obrizek 18: Vlevo splétana vlakna SFM, vpravo jednosmérné orientovana vlakna PFU
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Obrazek 19: Tuby Dentapreg C&B,

3.2 Pristrojové vybaveni

Na vytvrzovani modeld zubnich mustkd byla pouzita vytvrzovaci komora Targis Power
(Ivoclar, Lichtenstejnsko). Na predvytvrzeni paski SFM, PFU byla pouzita LED lampa
emitujici modré svétlo o vilnové délce 460nm. Mechanické zkousky byly provedeny na
univerzalnim testovacim zafizeni Zwick 010 (Zwick/Roell) viz obr. 20. Dale byl zjistén
obsah plniva v komerc¢nim C&B kompozitu na pfistroji TGA Q-500 (TA Instruments) viz obr.
21. Urceni stupné konverze a polymeracni rychlosti bylo provedeno na zafizeni diferencni
kompenzacni fotokalorimetrie DSC 2920 (TA Instruments) viz obr. 22. Snimky ze
skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM) byly pofizeny na zatizeni ZEISS EVO/LS10
(ZEISS).

Soupis vybaveni:

e Vytvrzovaci komora Targis Power (Ivoclar, Lichtenstejnsko)
e LED vytvrzovaci lampa (Blue Dent)

e Zwick 010 (Zwick/Roell)

e DSC 2920 (TA Instruments)

e TGA Q-500 (TA Instruments)

e SEM ZEISS EVO/LS10 (ZEISS)
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Obrizek 20: Mechanické testovaci zafizeni Zwick 010

Obrizek 22: DSC 2920( TA Instruments)
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3.3 Metody

Diferencni kompenzacni fotokalorimetrie

Mefeni probihalo v inertni dusikové atmosféfe s pritokem dusiku 70ml/min s ohfevem na
35°C. Vzorek byl osvétlovan rtutovou lampou po dobu 10min. Data byla zaznamenavana po
uplynuti 60s od zahajeni méfeni a k osvitu vzorku doslo az po dalSich 30s od zacatku zapisu
dat. Filtr FSQ-BG40 (Newport) byl pouzit na kontrolu vinové délky, vlastnost tohoto filtru
spociva v propustnosti zafeni o vinové délce okolo 470nm.

Vypocet teoretické hodnoty polymeracniho tepla pti 100% konverzi dvojnych vazeb C=C

je dana rovnici:

2A0Qo(NgiscmatNTEGDMA) -1
AQ, = . 2
Q (mpisgmatmMrEGDMA) U g ] )

, kde AQoje teplo polymerace metylmetakrylatu, jehoz hodnota je Qo= 54 800 J-mol", n je

latkové mnozstvi v molech a m je hmotnost pryskyfice v gramech, AQ; = 298,64 [J/g]. Dle

rovnice Ban a Hasegawa byl vypocten stupeni konverze dvojnych vazeb:
A
Pe=c = 5o % 10 [%] G)
AQ;

,kde AQ je naméfena hodnota polymeracniho tepla a AQ: je celkové teoretické teplo pii 100%
konverzi dvojnych vazeb. Rychlost polymerace R, 1ze vypocitat dle vztahu uvedeného nize:

_ ho -1 -1
Rp_AQO [mol. 7. s7] (4)

, kde /4 je tepelny tok [W-g'], p je hustota materialu [g-1"] a AQo hodnota polymeracniho tepla
metylmetakrylatu [J-mol-1]

Mechanické testy

Testovani piipravenych trameckid probihalo na univerzalnim testovacim zatizeni ZWICK 010.
Model dentalniho mastku byl testovan v modifikované formé tifibodového ohybu za
laboratornich podminek ve specialné zkonstruovanych Celistech (obr. 23) Testovaci rychlost
byla nastavena na 2mm/min. Vzorky byly testovany az do jejich uplného lomu. U této

zkousky bylo sledovano maximalni zatizeni pisobici na vzorek. Model mastku byl uchycen
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mezi dva dily Celisti a utazen momentem 15 N.cm (obr. 24) Polomér zatézovaciho trnu byl
1,5mm. Hodnoty maximalni sily ohybu zkuSebnich téles byly stanoveny pro vzorky bez
plniva a s 20% hm. mikrosiliky pro vSech 7 moznych orientaci. Dale byly provedeny ohybové
testy u vzorkd s kombinaci prohnutych paska SFM a rovnych PFU, u kterych se sledovala
hydrotermalni stabilita. Tyto vzorky byly opakované po dobu 14 dni v jednodennich cyklech
zahtivany ve vodé na teplotu 100°C a nasledné vlozeny do teplotni komory s teplotou -26°C.
Modely zubnich mustkd s kombinaci prohnutych paski SFM a rovnych PFU byly také
zkousSeny v zavislosti na casovém odstupu od vytvrzeni. VSechna méfeni byla provedena pro
vSechny tfi typy matric (bez plniva, s plnivem, komercni ¢asticovy kompozit). Chyba méfeni
se pohybovala v intervalu 20-30%, pro vypocet smérodatné odchylky by bylo potieba udélat
série vzorktl po 10 az 15 modelech mustka. V grafech jsou proto uvedeny kiivky vizualné

vybranych modeld dentalnich mustki.

Obrazek 24: Pohled na oteviené Celisti s modelem mustku
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Termogravimetricka analyza (TGA)

Provedenim TGA byla zjisténa hodnota plniva v komerénim C&B kompozitu. Méfeni bylo
zapocato dosazenim teploty 50°C a ukonceno bylo pii teploté 500°C. Bylo méfeno v inertni

dusikové atmosfére s teplotnim gradientem 5°C za minutu.

Skenovaci elektronovda mikroskopie (SEM)

Mista lomu na vybranych testovacich modelech byly pozorovany elektronovym mikroskopem
ZEISS EVO/LS10. Povrch vzorkli byl pokoven v inertni atmosféfe dusiku Au/Pd v tloustce

vrstvy asi 6nm.

3.4 Priprava matrice

Viskozita monomeru Bis-GMA byla snizena ohfatim na teplotu na 60°C. Poté k
monomeru Bis-GMA, hlinikovou folii, obalené kadinky byl pfidan monomer TEGDMA
v hmotnostnim poméru 1:1 a na magnetickém michadle byla smés obou monomert michana
po dobu 20min. Po uplynuti 20min bylo ptidano 0,2% hmotnostnich camphorquinonu a 0,3 %
hmotnostnich 2-(dimethylamino)ethyl methakrylatu a opét bylo 20min michano na
magnetickém michadle ovS§em jiz vtemnu, aby bylo zabranéno pred¢asnému vytvrzeni
pryskyfice. Z takto pfipravené pryskyfice byla ¢ast odebrana (23g). Do této odebrané casti
bylo pfidano 20% hmotnostnich mikrosiliky. Plnivo bylo suseno pfi teploté 150°C 24 hodin.

Udaje o pouzitém plnivu jsou shrnuty v tabulce 5.

Tabulka 5: Zakladni fyzikalni udaje o plnivu

zrnitost dso [u] hustota [g.cm's] index lomu [ng]
0,4 +1 2,8 1,52

Pozn.: Plnivo bylo dodano s povrchovou upravou pomoci 3-(trimetoxysilyl)propyl metakrylatem

Vytvrzovani matrice probihalo ve vytvrzovaci komote Targis Power (Ivoclar). Vytvrzovaci
program byl nastaven na 3min vytvrzovani a 1min chlazeni. U modelti mustka pfipravenych
s komerc¢niho C&B kompozitu, byly vzorky po ukonceni vytvrzovani pretoCeny na druhou

stranu a vytvrzovany za stejnych podminek jesté jednou.
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3.5 Priprava vliknovych vyztuzi
PFU byly ustfizeny na délku 18mm a vlozeny mezi dvé podlozni sklicka, abychom tim

docilili srovnani tvaru vlaken. V této fazi také probéhlo jejich ¢astecné vytvrzeni pomoci LED
lampy s modrym svétlem o vlnové délce 460nm. SFM pasky (i nékteré PFU) se vkladaly do
forem jako prohnuté, délka téchto paskd byla 21mm. Tohoto tvaru bylo docileno pouzitim
formy vyobrazené na obr. 25. Oba typy paskd byly ozafovany po dobu 30s a nasledné

vlozeny do formy pro vyrobu zkuSebnich téles.

Obrazek 21: pohled na kauCukovou formu pro piipravu FRC
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3.6 Piiprava modelu dentalnich mustku

Bylo pripraveno 5 vzorkl v kazdé sérii. ZnacCeni vzorki je zobrazeno v tabulce nize (tab. 6).

Tabulka 6: Pouzité znaCeni pro ohybové testy, cervené vyznacené pasky byly PFU a modie SFM pasky

Matrice
Schéma Geometrie vyztuze
Bez plniva S plnivem
H_f—‘ 0 M-0 P-0
iﬁ_fJ 1 M-1 P-1
M 2 M-2 P-2
v 3 M-3 P-3
% 4 M-4 P-4
@ 5 M-5 P-5
Tl 6 M-6 P-6

Dale byly ptipraveny modely mustkil ze tfi matric pro hydrotermalni stabilitu. Byla vybrana
kombinace vlaken prohnutého SFM a rovného pasku PFU; oznaCeni vzorki je zobrazeno

v tabulce (tab. 7).

Tabulka 7: ZnacCeni vzorku ur¢enych pro hydrotermalni stabilitu

Typ matrice Bez plniva S plnivem C&B
Oznadeni M-6-HT P-6-HT CB-6-HT
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Kombinace vlaken prohnutého pasku SFM a rovného PFU byla rovnéz vybrana pro zhotoveni
modelt mustkt pfipravenych pro testovani mechanickych vlastnosti v zavislosti na Case

uplynutého od vytvrzeni (oznaceni je shrnuto v tabulce 8).

Tabulka 8: Znaceni modelt mustki pro mechanické testovani s casovym odstupem od vytvrzeni po meieni

v ) . Matrice
Casovy odstup od vytvrzeni po méieni
Bez plniva S plnivem C&B
ithned M-6-1 P-6-1 CB-6-1
4 hodiny M-6-4h P-6-4h CB-6-4h
2 dny M-6-2d P-6-2d CB-6-2d

Vzorky byly pfipravovany ze smési dvou silikonovych kaucukt ve formach zobrazenych na
obrazku 26, které ze spodni strany byly pruhledné. Formy byly zhotoveny odlitim podle
presnych kovovych modelt dentalnich mustki. Rozméry zkusebniho télesa jsou zobrazeny na
obr. 27.
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—
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———

Obrazek 22: formy pro vyrobu mustku ze smési silikonového kaucuku
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Obrizek 27: Rozméry testovanych modelu dentalnich mustka

3.7 Priprava vzorku pro foto DSC

Byla vybrana sada 12 hlinikovych panvi¢ek o podobné hmotnosti. Na hlinikové panvicky
bylo navazeno okolo 15mg vzorku a spole¢né s referencni hlinikovou panvickou byla
umisténa do méficiho zafizeni. Pro métfeni byly pouzity pryskyfice s ¢asovym odstupem od
vytvrzeni a meéfeni. Také byly pfipraveny vzorky nevytvrzenych matric. V tabulce 9 je

ukazano oznaceni vzorka pro foto DSC.

Tabulka 9: legenda k foto DSC

casovy odstup od vytvrzeni po Matrice
méreni Bez plniva S plnivem C&B
nevytvrzena M-n P-n CB-n
ihned M-i P-i CB-i
4 hodiny M-4h P-4h CB-4h
2 dny M-2d P-2D CB-2d
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 TGA analyza komer¢niho ¢asticového kompozitu

Na obr. 28 je zobrazen graf zavislosti obsahu plniva v kompozitu na teploté. Obsah plniva byl

78 % hmotnostnich.

obsah plniva [%)]
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obsah plniva[%]
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T
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| TR DO FRC W T R RNE I (TRC O [ LY P P DR DT P TR |

1
100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650

teplota [°C]

Obrizek 28:Termogravimetricky zdznam komer¢niho kompozitu
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4.2 Mechanické testovani modelu zubnich mustku

4.2.1 Vliv geometrie

Na obr. 29 je zobrazen graf pro zkuSebni télesa pfipravené z pryskyfice bez plniva. Na sérii
obrazki uvedenych nize (obr. 32) jsou zobrazeny fotky testovaci modelt patfici k jednotlivym
kiivkam v grafech. Vyssi deformace vSech vyztuzenych mustkd vyplyva z vyztuzujiciho
efektu FRC. Kritickym mistem je uchyceni mustku v Celistech, kde dochazi ke vzniku a Sifeni
lomu v zavislosti na geometrii vyztuzeni. Ve vzorku M-1 se §ifil lom v podélném sméru

s vlaknem. U vzorku M-2 se lom $ifil dovnitf modelu mustku. U vzorku M-3 dochézelo pfi

vyssi deformaci jen k pozvolnému poklesu sily.

250 -
—M-0,
200 -
Y .—nﬁj_ai.l{”w' i } ’ 2
‘ / r M — M2,
/! 4 ——M-3,
150 l / . l
Z ‘ /" ™
= |
b ;" |
1004 | e
‘ 8
’ gy ™
| .‘
50 |
I|
|
‘I
0 T 1 T T T T T T - I = ; . I
0,0 0.5 1,0 1.5 2,0 25 3.0 3.5

deformace [mm]

Obrizek 23: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (M-0,), s jednosmérnou orientovanou
FRC vyztuzi (M-1,), prohnuta FRC vyztuz (M-2,), kombinace rovna s prohnutou (M-3,) v matrici bez plniva

Obrazky 30, 31, zobrazuji grafy shrnujici zaznamy méfeni modelti mustkt s riznou geometrii

vyztuze a s matrici obsahujici 20% hm plniva. Na obrazcich pod grafy jsou zobrazeny snimky

jednotlivych modeli mustku (obr. 32).

V porovnani vzorkiit M-2 (viz obr. 29) a M-4 (obr. 30) bylo zjisténo podobného vyztuzujiciho
efektu PFU a SFM pasku. Podobné vlastnosti byly také zjistény u vzorki M-3 (viz obr. 29) a
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M-5 (viz obr. 30) jen s vétsi deformaci, coz bylo zptisobeno pouzitim kombinaci s rovnymi

pasky, které zvySovaly stabilitu konstrukce.

250 —
— M-0,
—M-4
200 - —_— M5
1
150 +
3 .
E
=
100 -
50 -
0 L) l Ll ' Ll I L) l L) l
0.0 0.5 1.0 1.5 2,0 25

deformace [mm]

Obrizek 30: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuze (M-0,) a s prohnutou splétanou FRC
vyztuzi (M-4;) a pro vzorek s kombinaci rovné jednosmémé a splétané FRC vyztuze (M-5,) v matrici bez plniva
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U vzorku M-6 na pocatku méfeni byl patrny prudky nartst sily a také byla zaznamenana
vysokéa deformace, coz znamena, ze vyztuz ve vzorku byla dobfe smacena pryskyfici a tedy

konstrukce mustku byla stabilni.

250 -
' ——M-0,
200 —M-1,
_ —— M4,
A —— M-6
1504/ /
(r— f I!"I
z | [/
= / U \
100 - ‘ \

50

deformace [mm]
Obrizek 31: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorky s prohnutou splétanou FRC vyztuzi (M-4;) a vzorek

s rovnou jednosméme orientovanou FRC vyztuzi (M-1,) a pro vzorek kombinujici pfedeslé FRC vyztuzeni (M-6s) v matrici
bez plniva.
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M-0, M-1,

M-2, M-3,

M-4, M-5,

M-65

Obrizek 24: Makro fotografie modeli mustku s matrici bez plniva po deformaci

Ve vzorku P-1 (viz obr. 33) se Sifil lom v podélném sméru s vlaknem. U vzorku P-2 (viz obr.

33) se lom S$ifil dovniti modelu mustku. U vzorku P-3 dochazelo pfi vyssi deformaci jen
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k pozvolnému poklesu sily. Vici matrici bez plniva se zde projevovaly defekty (napf. bubliny

v modelu mistku). Modely jsou kieh¢i, coz lze pozorovat u vzorku P-1. U vzorkl
s kombinaci roste odolnost vii¢i plisobeni sily.

sila [N]

deformace [mm]

Obrizek 26: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (P-0,) a s jednosmémou orientovanou
FRC vyztuzi (P-13), s rovnou prohnutou FRC vyztuzi (P-24) v matrici s plnivem
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U vzorku P-5 (viz obr. 34) byla naméfena mala deformace. Je to zplsobeno ziejmé rovnym
SFM paskem, ktery zhorsuje vlastnosti mistku. V porovnani P-4 s M-4 dochazi k nartstu

deformace a snizeni stability mistku. (foto P-4 na obr. 36)

—P4,
—P-5,

sila [N]
2
1

100

50 4

0 , T ' T ' , : T ' ,
0.0 0.5 1.0 1,5 2.0 25

deformace [mm]

Obrizek 27: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuze (P-0,) a s prohnutou splétanou FRC vyztuzi
(P-4)) a pro vzorek s kombinaci rovné jednosmérné a splétané FRC vy ztuze (P-5,) v matrici s plnivem
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V porovnani vzorki P-1 a P-4 (viz obr. 35), kde rovny pasek PFU ma vyssi pevnost i modul

pruznosti a naopak prohnuty SFM ma niz§i pevnost a modul pruznosti, pfesto se jejich

mechanicka odolnost vic¢i pusobici sile vyrovnava. Divodem je, ze prohnuty pasek SFM

zabrafuje spojeni dvou lomt. Vzorky P-1 a P-2 vykazuji pokles sily nez vzorky M-2 a M-4 a

to z davodu horsiho smaceni povrchu vyztuzi pryskyfici, protoze obsahuji plnivo. U vzorku

P-6 na pocatku méfeni byl patrny prudky narGst sily a také byla zaznamenana vysoka

deformace, coz znamend, ze vyztuz ve vzorku byla dobfe smacena pryskyfici a tedy

konstrukce mustku byla stabilni.

sila [N]

300 -
250 - P-0,
——P-1,
—P4,
200 f
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Obrizek 28: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (P-0,), s jednosmérnou
orientovanou FRC vyztuzi (P-1;), prohnutou FRC vyztuzi (P-4-)), kombinace rovné jednosmérné a splétané

prohnuté (P-65) v matrici s plnivem
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P-2, P-3,4

P-4, P-5,

Obrazek 29: Makro fotografie vzorki modelu mustki s matrici s plnivem
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4.2.2 Hydrotermalni namahani

Vzorek M-6-HT vykazoval dle grafu (obr. 37) snizeni sily v porovnani se vzorkem M-6-2d,
ktery nebyl vystaven hydrotermalnimu namahani. Rozdil je pravdépodobné zptisoben urcitou

mirou difuze molekul vody, ktera zptsobuje velky pokles sily pti malych deformaci.

200

——M-6-HT

150 <

100 - ,W

(%
50 4 M

sila [N]

r————
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2,5 3.0 3.5 40

deformace [mm)]

Obrizek 30: Srovnani zavislosti pusobici sily na deformaci vzorki po hydrotermalni namahani (M-6-HT) a vzorku bez
hydrotermalniho namahani (M-6-HT). Vzorky obsahovaly matrice bez plniva

M-6-2d

M-6-HT

Obrizek 31: Makro fotografie vzorku po hydrotermalnim namahani (M-6-HT) a bez
hydrotermalniho namahani (M-6-2d) matrice bez plniva
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Vzorek P-6-HT vykazoval (graf na obr. 39) obdobné jako u matrice bez plniva velky pokles
sily pfi malé deformaci. Stejné jako u predeslého vzorku M-6-HT 1 zde dochazelo k urcité

difuzi molekul vody do zubniho mustku.

200 =

——P-6-HT

150

100 <

sila [N]

deformace [mm]

Obrizek 39: Srovnani zavislosti pusobici sily na deformaci vzorku po hydrotermdlni namahani (P-6-HT)
a vzorki bez hydrotermalniho namahani (P-6-HT). Vzorky obsahovaly matrice bez plniva

P-6-HT P-6-HT

Obrazek 33: Makro fotografic vzorki po hydrotermalnim namahani (P-6-HT) a bez
hydrotermalniho namahdni (P-6-2d) matrice s plnivem
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Vzorek CB-6-HT na grafu nize (obr. 41) byl vysoce plnény systém, u kterého béhem 14 dna
hydrotermalniho namahéani pravdépodobné prevladal pozitivni efekt dotvrzovani na difuze

molekul vody, které slouzily jako plastifikatory komeréniho kompozitu.

300

250 ——CB-6-HT

200

“1¥ Y

100

sila [N]
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Obrizek 34: Srovnani zavislosti pusobici sily na deformaci vzorku po hydrotermalni namahani (CB-6-HT) a vzorku bez
hydrotermalniho namahani (CB-6-2d). Vzorky obsahovaly matrice z komer¢niho kompozitu

CB-6- HT CB-6-2d

Obrazek 35: Makro fotografie vzorku po hydrotermalnim namahani (CB-6-HT) a bez hydrotermalniho
namahani (CB-6-2d) matrice s plnivem
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4.2.3 Zavislost mechanickych vlastnosti na ¢asovém odstupu mezi vytvrzenim a

mérenim

U matrice bez nebo s plnivem nebyl zasadni vliv na mechanické vlastnosti, protoze vzhledem
k pouziti matrice bez plniva 1 s nizkym obsahem plniva doslo k dostate¢nému prozateni
vzorku,resp. jeho polymeraci. Tento efekt pravdépodobné neprobiha u komer¢niho
¢asticového kompozitu. U C&B nemusi ve vétsich tloustkach dojit k prosviceni vzorku

v celém objemu, cemuz odpovida graf na obr. 55. U vzorki M-6-i, M-6-4h, M-6-2d (graf na

obr. 43) vytuzujici efekt prevazil vliv ¢asového odstupu mezi vytvrzenim a méfenim.

200

sila [N]

deformace [mm)]

Obrizek 36: Zavislost pusobici sily na deformaci pro vzorky méfené s casovou prodlevou od vytvrzeni matrice bez plniva
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M-6-i M-6-4h

Obrizek 37: Makro fotografie vzorkui mefené s Casovou prodlevou od
vytvrzeni matrice bez plniva

U vzorkl P-6-i, P-6-4h, P-6-2d (graf na obr 45.) vyztuzujici efekt prevazil vliv ¢asového

odstupu mezi vytvrzenim a méfenim.

200 -
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Obrazek 38: Zavislost pusobici sily na deformaci télesa s casovou prodlevou od vytvrzeni matrice s plnivem
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P-6-1 P-6-4h

P-6-2d

Obrizek 39: Makro fotografie vzorkii mefené s Casovou prodlevou od
vytvrzeni matrice s plniva
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Obrizek 40: Zavislost pusobici sily na deformaci t€lesa s casovou prodlevou od vytvrzeni komer¢niho ¢asticového kompozitu

50



CB-6-i CB-6-4h

CB-6-2d
Obrizek 41: Makro fotografie vzorkii mefené s Casovou
prodlevou od vytvrzeni matrice s plniva

4.2.4 Polymeracni charakteristika v zavislosti na casovém odstupu mezi vytvrzenim a
mérenim

Nasledujici grafy potvrzuji predesly zavér z mechanickych zkousek. U vzorkt uréenych pro
foto DSC zfejmé dochazelo k Uplnému prosvitu i u vysoce plnéného kompozitu, tudiz
s predpokladem stupeni konverze byl by rozdilny nez u modelu mustka. U ostatnich vzorka

v dusledku absence vysokého obsahu plniva nenastal problém s vytvrzenim vzorkd.
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Obrizek 42: Zavislost tepelného toku a konverze na Case pro matrici bez plniva
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polymeraéni rychlost [mol.I"s"]
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Obrazek 43: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi nevytvrzené matrice bez plniva
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Obrazek 44: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi s odstupem casu mezi
vytvrzenim a métenim matrice bez plniva

Tabulka 10: Hodnoty konverze, polymeracniho tepla, polymeracni rychlosti

Pec [%]  AQ, [J/g] R, [mol/Ls]
M-n 62,66 187,12 0,0550
M-i 7,79 23,27 0,0040
M-4h 7,00 20,91 0,0037
M-2d 1,60 4,95 0,0009
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Obrazek 45: Zavislost tepelného toku a konverze na ¢ase pro matrici s plnivem
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Obrizek 46: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi nevytvrzené matrice s plnivem
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Obrizek 47: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi s odstupem ¢asu mezi vytvrzenim a métenim
matrice s plnivem

Tabulka 11: Hodnoty konverze, polymeracniho tepla, polymeracni rychlosti

Pec [%]  AQ, [Vg] R, [mol/Ls]
Pon 38,81 115,91 0,0471
P-i 3,60 13.73 0,0024

P-4h 12,24 4,09 0,0023

P-2d 12,04 4,03 0,0022
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Pro komercni kompozit nebyl stanoven stuperi konverze, nebot’ nezname piesné zastoupeni
monomerd.
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Obrazek 48: : Zavislost tepelného toku na Case pro komercni kompozit
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4.3 SEM snimky vybranych vzorku po ohybovych testech

Na obrazcich (obr. 56, 57) byla pozorovana jednosmérné orientovana vlakna (vzorek M-6).
Na obr. 57 jsou vidét fragmenty matrice bez plniva ulpélé na vlakné. Na obr. 58 byl
pozorovan SFM péasek patfici vzorku M-6 s dobrou adhezi vlaken k matrici, ponévadz je
viditelné odtrzeni vlaken od pasku. Nasledujici obrazek (obr. 59) ukazuje strukturu mista
lomu modelu mistku s jednosmérnym rovnym paskem v matrici s plnivem (vzorek P-6). Obr.
60 poskytuje detailni zabér na fragmenty matrice s plnivem obalujici vldkna. Na obr. 61 je
patrna struktura pasku SFM v matrici s plnivem. Obr. 62 zobrazuje misto lomu komercniho
Casticového kompozitu s jednosmérné€ orientovanymi vlakny (vzorek CB-6). Obr. 63
zobrazuje detail ulpéni fragmentd komeréniho kompozitu na jednosmérné orientovanych
vlaknech.

Obr. 63 =zobrazuje detail ulpéni fragmenti komercniho kompozitu na jednosmérné
orientovanych vlaknech. Obr. 64 zachycuje SFM pasek v komercnim kompozitu. Obecné
z pozorovani snimkd byla vidét velmi dobra adheze matrice k vlakniim, protoze byl patrné

odtrhnuti vlaken z pasku. PFU pasky méli tendenci k interlaminarnimu lomu.

SEM ] Signal A =SE1 IProbe= 60 pA
EVO LS 10 200 pm Image Pixel Size = 3.015 ym Width =6.175 mm
17 Apr 2013 Chamber = 2,63e-003 Pa

Obrazek 49: SEM snimek vzorku M-6, zvétSeno 50x
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Probe= 50 pA
Image Pixel Size = 145.4 nm Width = 267.8 pm
Chamber = 2.34¢-003 Pa

EHT = 10.00 kv Signal A= SE1 IProbe= 50 pA
100 um WD = 10.0 mm Image Pixel Size = 1469 um Width = 3,009 mm
Mag= 100X Chamber = 2.29¢-003 Pa
W, | Ok | T

Obrizek 51: Struktura SFM pasku v matrici bez plniva pfi 100x zvétSeni
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EHT = 10.00 kv
WD = 9.0 mpm
Mag= 50y

By
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Obrizek 52: Jed
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Obrizek 53. Fragmenty Pryskyrice ulpélé ng Vldknech, 1000x zvétseno
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00 kv nal A = SE1 IProbe= 50pA
EVOLS 10 WD =11.0 mm Image Pixel Size = 1.469 ym Width = 3.009 mm
17 Apr 2013 Mag = 100 X Chamber = 4.29¢-003 Pa

Obrizek 54: Struktura splétaného pasku v matrici s plnivem, 100x zvétSeni

SEM EHT = 10.00 kV' Signal A = SE1 1Probe = 50 pA
EVOLS 10 200 ym WD = 85mm Image Pixel Size =3.015 ym Width = 6.175 mm
17 Apr 2013 Mag= 50X ‘Chamber = 5.38¢-003 Pa

Obrizek 55: C&B kompozit s jednosmérn¢ orientovanymi vlakny (CB-6), 50x
zvétseno.
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Obrizek 56: Detailni zabér na fragmenty matrice na vlaknech, 1000x zv€tSeno

& 3 <! 2 fr o S

SEM EHT =10.00 kV Signal A = SE1 IProbe= 50pA
EVOLS 10 WD = 8.0 mm Image Pixel Size = 1.469 ym Width = 3.009 mm
17 Apr 2013 Mag= 100X ‘Chamber = 6.15e-003 Pa
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Obrizek 57: Struktura SFM v komerénim kompozitu, 100 zvétSeni
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5 ZAVER

Cilem této diplomové prace bylo sledovat vliv geometrie vyztuze, hydrotermalniho naméahani
a také Casové odstupu mezi vytvrzenim a méfenim na mechanické vlastnosti modelt
dentalnich mustku.

V této praci byly pouzity dva typy vyztuzi. Prvnim typem byla vyztuz PFU, kterd ma
jednosmérné orientovana vladkna, pouzivana na konstrukci rovnych pfevazne rovnych vyztuzi.
je poddajné;si a 1épe se tvaruje a ma nizsi pevnost a modul pruznosti.

Bylo zjisténo, ze pii vhodné geometrii vyztuzujicich paska se splétanou vyztuzi maze byt
dosazeno stejné odolnosti vici lomu, jako pfi pouziti vyztuzujicich pasku jednosmérné
orientovanou vyztuzi.

Hydrotermalnim namahanim bylo zji§téno, ze maly pfidavek plniva neovliviiuje difuzi
molekul vody dovnitf matrice. Tato difuze molekul vody byla pravdépodobné pficinou
poklesu sily pfi malych deformacich. U matrice z komeréniho ¢asticového kompozitu byl
pozorovan pii 14 dennim testu efekt dotvrzovani. V tomto pfipadé molekuly vody
pravdépodobné slouzily jako plastifikator.

Mefeni zavislosti mechanickych vlastnosti na ¢asovém odstupu mezi vytvrzenim a métenim
prokazala, ze u matric dochazi k postupnému dotvrzovani, coz bylo také patrné na zdznamech
z foto DSC zévislosti ¢asu na konverzi (obr.). U komeréniho kompozitu v naméfenych datech
s mechanickych testd a foto DSC tato shoda neplatila, nebot’ bylo pfedpokladano, Ze silna
vrstva Casticového kompozitu v modelu zubniho mastku musi mit jiny stupen konverze, nez
tenka vrstva vzorku ureného pro foto DSC, dale u C&B nebyl uren stupenn konverze

z divodu neznalosti presnych poméra jednotlivych monomerd.
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