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ABSTRAKT

Tato bakalafska prace se zabyva pevnosti v ohybu FRC/PFC dentdlnich bi-materidli a do
jaké miry jsou schopny odoldvat hydrolytické degradaci.

Vzorky ve tvaru trdmecku byly zatéZoviany ve tiibodém v ohybu. Pevnost a modul
pruznosti byly méfeny za pouZiti univerzalniho testovaciho stroje Zwick Z0100. Skenovaci
elektronovy mikroskop (SEM) byl pouZit pro pozorovéni poruSenych mist.

Ze ziskanych vysledkil vyplyva, Ze mechanické vlastnosti jsou ovlivnény kvalitou smaceni
vldknového kompozitu, prostorovym uspofdddnim vyztuze, absorpci vody do pouZitych
materiald a adhezi mezi matrici a vyztuZzi.

ABSTRACT

This thesis deals with the flexural strength of FRC/PFC dental bi-materials and their
resistance degree to hydrolysis degradation.

The block-shaped samples were exposed to the flexure in three points. The strength and
modulus of elasticity were measured by multi-purpose test device called Zwick Z0100.
Electron scanning microscope was used for observation of disrupted localities.

From the outcomes gained result that the mechanical characteristics are affected by dipping
of fiber composite, spatial organization of the support, water absorption of materials used and
the matrix and the support adhesion.

KLICOVA SLOVA
pevnost v ohybu, absorpce, vldknovy kompozit, hydrolyticka stabilita
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flexural strength, absorption, fibre composite, hydrolytic stability
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1 UVOD

Béhem nékolika let, naSly vldknové kompozity (FRC) aplikace v zubnim 1ékafstvi. FRC
mohou obsahovat skelnd, uhlikovd a polyethylenovd, vldkna, které se vyviji jako variace
zubnich aplikaci pro chrupy, korunky a pfedni a zadni fixni mustky.FRC se skelnymi vlakny
se preferuji pro estetické diivody. Tyto kompozity maji celkové dobré mechanické vlastnosti,
bio-kompatibilitu, dobré optické vlastnosti a k ostatnim materialam [1].

Vytvrzené vlaknové kompozity nabizeji zna¢né vyhody oproti tradicnim materialam.
Nicméné kompozity jsou nachylné k degradaci vlivem vlhkosti, teploty, ultrafialovému
zareni, tepelnym cyklim a mechanické tnavé. Napfiiklad, kdyz je epoxy- uhlikovy kompozit
vystaven vlhkému prostfedi, absorbuje vlhkost a to vede ke zméné termofyzikdlnich,
mechanickych a chemickych vlastnosti epoxidového matrixu, tim Ze zplastizuje a
hydrolyzuje. Tyto zmény v polymerni struktufe mohou sniZit modul pruZnosti a teplotu
skelného prechodu. Mimoto, absorbovana vlhkost zpisobuje dilatacni zvétSeni, které muze
zpusobit nendvratné poskozeni na rozhrani vldkna a matrice a podél interlaminarnich hranic
kvuli nevhodného spojeni materidlu, ktery ma jiné vlastnosti [2].

Nékolik autorti zkoumalo uc¢inek polohy vldkna a orientace na efektivitu vyztuzeného
vldkna v polymerni matrici. U téchto studii bylo zjiSténo, Ze umisténi vldken v tahu strany
vzorku kompozitni pryskyfice vylepSuje jejich ohybové vlastnosti, zatimco umisténi vldken
polymerni matrici mizZe zpusobit nékolik problému pro pouziti FRC. Pokud existuji mista, ve
kterych vldkna nejsou zcela smacfend v pryskyfici, budou mit tato mista zvySenou absorpci
vody a diky tomu sniZzené mechanické vlastnosti.

Rlzné druhy vldken byly pouzity k vytvrzovani pryskyficné matrice. Polyethylenova
vldkna ma pomeérné dobré mechanické vlastnosti, ale adheze k polymerni matrici je
nedostatecnd. Uhlikova vldkna maji dobré mechanické vlastnosti, ale ¢ernd barva omezuje
jejich vyuZiti z estetického hlediska. Sklenéna vldkna vykazuji dobrou pfilnavost k matrici.

Hydrolytickd stabilita dentdlnich FRC je dlouhodobé studovana. Pokud se kompozit
vystavi vodé€, mohou se vyskytnou dva neZadouci ucinky. Za prvé, voda muZze poskodit
vldkno v polymerni matrici a v konecném vysledku nendvratné snizuji silu FRC. Za druhé,
dochdzi zplastizovanim ke polymerni matrice s molekulami vody. [3].



2 CIL PRACE

Cilem préce je stanovit pevnost v ohybu a hydrolytickou stabilitu FRC/PFC dentdlnich bi-
materidlu a do jaké miry je bi-materidlovd konstrukce schopna odoldvat hydrolytické
degradaci.



3 TEORETICKA CAST

3.1 Kompozitni materialy pouzZivané ve stomatologii

Materiédly pouzivané ve stomatologii jsou podrobeny znacnému ohybovému namdhdani u
ptrednich i zadnich zubt. Proto je velmi dualeZita charakteristika ohybovych vlastnosti, ktera je
u kompozitnich materidlti dostate¢né Siroka.

Kompozity mohou byt definovany jako tfi dimenziondlni kombinace nejméné dvou
chemicky odlisnych materiald s odliSnym rozhranim. Dentdlni kompozity se v podstaté
skladaji z pryskyrice (organickd faze), anorganickych casteCek plniva (disperzni faze) a
dalSich pfiisad zahrnujici inicidtory polymerace, stabilizatory a barevné pigmenty [4].

Prvni  pouzit¢ materidly pro dentdlni ndhrady byly materidly na bdazi
polymethylmetakrylatu. AZ s objevem polymerace ,,za studena” prezentované firmou Kulzer
roku 1943, se zacCaly pryskyficné hmoty vyuzivat také jako vypliiové materidly [5]. Zdkladem
byly varianty akryldtu napf. methylmetakrylat, polymethylmetakryldt apod. Tyto pryskyfice
byly nestabilni, mély malou povrchovou odolnost a podléhaly velkym zméndm béhem tuhnuti
[6].

V 50. letech byly objeveny prvni vypliiové pryskyfice s anorganickym plnivem, coZ byl
zaCatek dneSnich kompozitnich hmot [5].

Od roku 1960, kdy byl objeven monomer (Bis-GMA), byl tento monomer vybrdn jako
zéklad vSech dentdlnich. Vzhledem k vysoké viskozité tohoto monomeru se jako fedidlo
pouzivd napiiklad triethylglykolmetakryldt (TEGDMA) nebo ethylenglykoldimetakrylat
(EGDMA). Pozdéji byly zavedeny slozit€jSi monomery. Zjistilo se, Ze urethandimetakryldt
viskozité se nemusi pouzivat fedidla. Pro zlepSeni mechanickych a jinych vlastnosti pryskytic
byly do materidlu pfiddny plniva. Mezi hlavni materidly pouZzivané v dentdlnich kompozitech
jsou sklo, sklo-keramika, kiemicitany a oxid kremicity [7].



3.2 Vyztuze a plniva

Polymerni kompozity kombinuji vysokou pevnost vyztuzi a vysokou houzevnatost pruzné
matrice [8]. NevyztuZend pryskyfice mé nizkou hustotu, je dobfe zpracovatelnd, ale mé nizky
modul pruznosti, nizkou pevnost a relativné malou creepovou odolnost. Vldkna maji
vysokoku tuhost a pevnost, ale jsou velmi kiehkd a snadno dochdzi k poSkozeni. Vyrobou
kompozitu, tak Ze vhodné umistime vyztuz v pryskyfici, kterd tvoii matrici, ziskdme novy
materidl s kombinujici vlastnosti obou materidlu. Hlavnim parametrem fidicim vlastnosti
vysledného kompozitu je pfi ur¢itém typu vldken a pryskyfice obsah vldken [9].

Podle geometrie vyztuze délime kompozity na dveé zdkladni skupiny a to na vldknové a
Casticové [10].

kompozit

s kratkymi viakny

Obr. 1: Déleni kompozitnich materidlu podle vyztuZe [9].

3.2.1 Casticové kompozity

Césticové kompozity se vyuZivaji zejména kvali zvySeni tvrdosti, otdruvzdornosti a
odolnosti pti zvySenych teplotach [8]. Maji vétsi modul pruznosti v tahu, tvarovou stdlost pfi
zvySenych teplotach a mensi polymeracni smrsténi. [8].

Vyhoda ¢asticovych kompoziti ve srovnani s vlaknovymi kompozity je ta, Ze vétSinou
vldkny vyztuZeny materidl je vyroben v jednom kroku s konecnym produktem a je sloZité
oddglit od sebe uZite&né vlastnosti materidlu od vlastnosti vyrobku. Césticové vyztuZe jsou
rozdilné v tom, Ze maji vlastnosti nezdvislé na smeru [9].

Césticovy kompozitni materidly se vyuZivaji na opravu kazt na pfednich zubech a také na
1écbu mensich a stfednich defektt na zadnich zubech. Vlastnosti restorativnich kompozitt
jsou vyznamné& ovlivnény pouZitym plnivem. Plniva se 1i§i vyrobnimi procesy, chemickym
slozenim a praimeérnou velikosti Castic.

Kompozity obsahujici makroplnivo, kde primérna velikosti Castice se pohybuje v rozmez{
5 — 30 um jsou dnes z estetickych divodu méné pouzivany. Makroplniva byvaji Cisté
z anorganickych latek, jsou mechanicky pfipraveny mletim kfemene, veétSimi Casti skla nebo
keramiky (oxid kfemicity, stronciové sklo, barnaté sklo atd.), kifemicitana, keramiky, sklo-
keramiky (silikéty), barevné pigmenty.

V dnesni dobé byva velikost Castic v rozmezi 0,2 az 0,5 um. Mezi vyznamné zdstupce
mikroplniv patii pyrogenni silika. Ostatni mikro¢dsticové plniva mohou byt ptipraveny sol gel
cestou (Obr.2,3).
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Anorganické plniva z kulovitych Céastic o pramérné velikosti 5 az 100 nm byvaji oznaCovany
jako nanoplniva. Primdrni Castice téchto plniv Casto aglomeruji a zformované aglomeraty
mohou ovlivnit prihlednost kompozitu. Diky vysokému mérnému povrchu nanoplniva se
vyrazné€ zvySuje viskozita. Proto byly komplexy zaloZzené na mikroplnivech vyvinuty tak, aby
zvysily obsah mikroplniva v heterogennich kompozitech s mikroplnivy. Muizou byt
produkovany naptiklad ve spojeni s pyroxenickym kifemikem do pryskyficové matice, kde je
tento mix vytvrzovdn a poté je ziskany mikroplnivovy kompozit rozemlety na tfiskovité
Castecky o velik st(_ah castice od 10 do 100 pm [11].

I 2 1.0pm sil, D

Obr. 2: SEM obrdzky plniv pouZivanych pro dentdlni kompozity: silika (vlevo) a Ba silikdtové sklo
(vpravo) [11]

Obr. 3: SEM obrdzky plniv pouZivanych pro dentdlni kompozity: Zr/Si smiSeny oxid (vlevo) a Ba
Sfluoro silikatové sklo (vpravo) [11]

3.2.2 Vlaknové kompozity
Vldknové kompozity — jeden rozmer vyztuze je vyrazné veétsi, nez dva zbyvajici. Vldknové
kompozity dé€lime na kompozity s kratkymi vldkny a s dlouhymi vlakny.
Kratkd vldkna jsou mnohem mensi ve srovndni s danym vyrobkem, dlouhd vldkna jsou

svou velikosti srovnatelna [8]. Plati, Ze pomér délky a priméru vlakna L/D je L/D>100 pro
dlouhé vldkno a L/D<100 pro kritké vldkna (Obr.1) [9].
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Obr. 4: Schématické déleni vidken [12].

3.2.2.1 Orientace vidken

Vldkna vyztuZend v matrici mohou byt orientovdna jednoose, dvouose, viceose v roving,
prostorové (tfidimenziondlni sit) a nahodile v roviné. Kratkd vldkna (diskontiundlni) mohou

Obr. 5:Priklady usporddani rovinného usporddani vidken: a) jednosmérné uspovddani kontinudlnich
vidken, b) dvouosd orientace, tkanina z kontinudlnich vidken, c) rohoZz, nahodild orientace
kontinudlnich nebo krdtkych vidken, d) viceosd vyztuz z kontinudlnich vidken, e) krdtkd vidkna
jednosmérné orientovdna f) krdtkd vidkna s nahodilou orientaci [10]

Potfebnd tloustka kontinudlnich vldken se ziskdva skldddnim vrstev a vznikd tzv. laminat,
ktery ma vlastnosti zdvislé na orientaci vldken jednotlivych vrstev. Pokud jsou vldkna
v jednotlivych elementdrnich vrstvich jednosmérn€ orientovdna, vznikd kvaziizotropni
laminét, coZ znamend, Ze modul pruZnosti a pevnost v rovin€ lamindtu je ve vSech smérech
stejnd.

Tkaniny, které maji vldkna orientované dvéma smeéry vyztuZuji matrici ve smeru
uloZenych vldken, vyuZivaji se, kdyZ je obtizné najit smér nejvétsiho namdhani. Laminat,
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ktery je slozeny z vrstev vyztuZenych rohoZzemi md v rovin€ vrstev v makroskopickém
meéfitku dokonalou izotropii.

Laminaty se obvykle navrhuji kolem stfedni roviny symetrické, proto pii namdhdni
tahovymi silami, které pusobi v rovin€ laminatu nedochdzi k smykovym, ohybovym nebo
torznim deformacim[10].

Kompozity na bédzi pletenych a tkanych vyztuzi maji zvySenou odolnost vyslednych

kompozita proti $iteni lomu statického i lomu dynamického pfi zatiZzeni rizem. Tato odolnost
zavisi na stavbé tkaniny a typu pleteniny[9].

Obr. 6: SEM obrdzky vidken: tkané polyethylenové vidkna (nahove vilevo), opletené sklenénymi vidkny
(nahotve vpravo), oplétané polyetylenovymi vidkny (uprostied vlevo), tkané sklenéné vidkna (uprostied
vpravo) [13].

3.2.2.2 Typy viiken

Sklenénd vidkna

Sklenénd vldkna byvaji vetSinou na bdzi oxidu kiemicitého s pifidavkem oxidu sodného,
boritého, védpenatého, hlinitého a Zelezitého (Obr.7). Tyto skla jsou pfevdzné amorfni, ale
zvySenim teploty miize dojit ke krystalizaci, kterd vede ke sniZeni pevnosti vlaken [14].

Technologie vyroby spociva vroztaveni sklafského kmene a vytahovani vldkna
z platinovych vanicek. VytaZzeny pramen se naviji na buben. Pfed navinutim je vldkno velmi
abrazivni a kiehké a je proto opatfeno povrchovou dpravou s cilem vylepsSit vlastnosti vldken.
Lubrikace je pro pouZziti v kompozitech nevhodn4, zlepSuje sice manipulovatelnost, ale vldkna
maji témef nulovou adhezi k polymerni matrici.

K vylepSeni adheze se vldkna opatiuji apretacni vrstvou, kterd zlepsi vazbu mezi pryskyfici
a vlaknem.

NejbeZznéjsi vyrabena sklenénd vlakna jsou ze skloviny oznacované jako sklo E (electrical).
Zakladem typu E skla je soustava oxidu SiO,.A1,03.Ca0.Mg0.B,03. Dalsim typem skloviny
je typ S (strength), které se vyuzivd na vojenské ucely a jeho komer¢ni verze S2 zdkladni
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soustava je Si02.Al,03. MgO. S-sklo mad vyssi pevnost v tahu a vyS$i modul pruznosti
v porovndni s E-sklem. Sklo typu D mé hor§i mechanické vlastnosti nez E sklo, pouzivd se
diky své nizké dielektrické konstanté. C sklo oproti E sklu vykazuje velkou chemickou
odolnost, hlavné vici kyselinam, ale mechanické vlastnosti jsou hor$i. Sklo typu L ma vysoky
obsah olova, které zvySuje jeho nepropustnost vyrobeného lamindtu rentgenovému zéteni.
Toto sklo se pouziva v 1ékatstvi, védeckych pfistrojich a vojenstvi [9].

05 e
C" s ‘V @J \)(C (7‘(':? ® kiemik

O kyslik

J* 0
OA@ “j OY Oi @ sodik, draslik, vapnik

v&(\};}%% — chemiclka vazba
O 0%
ogod

Obr. 7: Chemickd struktura skla [15]

Uhlikovd vldkna

Uhlikové vldkna se vyrdbé&ji z polyakrylonitrilovych nebo viskéznich vldken, alternativné
z anizotropni smoly zvldkiované v taveniné€.

Tyto vldkna maji vysoka pevnost, modul pruznosti a teplena odolnost s nizkou meérnou
hmotnosti.

Z praktickych davodu se uhlikova vldkna dé€li podle modulu pruznosti a pevnosti. Vldkna,
ktera se ziskdvaji pfi 900°C az 1 500°C jsou pevnéjsi, nazyvaji se vysokopevnostni uhlikova
vldkna ( oznaCovand HS = high strength). Karbonizaci HS vldken pii teploté 2 000°C az
2 800°C vznikaji grafitovd vldkna, kterd maji men$i tahovou pevnost, ale vys§i modul
pruznosti v tahu (vysokomodulova vldkna HM = high modulus) [9].

Duavod pro¢ se uhlikova vldkna moc nepouzivaji pro dentdlni aplikace je jejich tmava
barva, kterd muze zpusobit ztmaveni kompozitu.

Aramidovd vildkna

Aramid je aromaticky polyamid,byl vyvinut firmou DuPont (obchodni nazev Kevlar) [15].
Jsou dva typy téchto vldken, takzvané meta-aramidy, které jsou odolné proti mnoha
chemikdliim a zpracovdvaji se v textilni vyrob€. Druhym typem je para-aramid (Obr.8)
(Kevlar), mezi jeho vlastnosti patii vysokd pevnost, vysoky modul pruznosti v tahu ve
srovnani se sklenénymi vldkny,nedosahuji vSak hodnot uhlikovych vldken, nizkd mérnd
hmotnost, Zaruvzdornost, nevyhodu je mald odolnost proti svételnym dc¢inkim a snadné
nabijeni statickou elektfinou.

%OyQSO
%O>Qg0

Obr. 8:vzorec para aramidu [16].
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Tab. 1: Iustrativni stfedni hodnoty pevnosti v tahu

, modulu pruznosti, hustoty p [12]

Typ vldkna

Sklo

Aramid

HS - uhlik

HM - uhlik

Modul pruznosti v
podélném smeru
E, (MPa)

74 000

130 000

230 000

390 000

Modul pruznosti v
pri¢ném smeru
E; (MPa)

74 000

5400

15 000

6 000

Modulu pruznosti
ve smyku

G, ; (Mpa)

30 000

12 000

50 000

20 000

Pevnost v tahu
o (MPa)

2100

3 000

5 000

3 800

Hustota p

(kgm™)

2 500

1 500

1 600

1700
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3.3 Matrice

3.3.1 Déleni kompozitu podle druhu matrice

Nejcastéji se jako polymeracni matrice pouZzivaji reaktoplasty. Nejvétsi prekdZkou vyroby
matrice z termoplastu je velkd viskozita taveniny pifi zpracovani, je od 2-4 vyS§i neZ u
béznych termosetu [9].

Mezi nejcastéji pouzivané polymery k biomedicinckym ucelim patii nedegradabilni PP,
PE, PS, PTFE a silikony nebo biodegradabilni polylaktity a polyglykoly. Jejich vysokd
elasticita a nizkd specifickd hmotnost znich ¢ini vyhodné materidly pro transplantace
mekkych tkani. Po vyztuZeni vldkny mohou byt pouzity pii konstrukci umélych kloubt a
kosti [8].

Keramické matrice — matrice je tvofena keramikou a vétSinou byva velmi tvrd4, ale celkem
kiehka. Kompozity s touto matrici patii mezi vysokoteplotni materiély.

Kovové matrice — matrice je tvofend kovem a je charakterizovdna houZevnatosti a
tvarnosti.

3.3.2 Obecna charakteristika matric

Matrice ma za kol chranit vyztuz pred vlivy okoli. Funkce pojiva by matrice méla vydrzet
i po prvnich poruchdch a jeji pomérné prodlouZeni by mélo byt vétsi, neZ mezni prodlouZeni
vyztuZze. Tohoto poZadavku jsou schopny pouze polymerni a kovové matrice.

Pokud ma byt vyztuz dokonale obklopena matrici, je duleZité, aby pfi piipravé kompozitu
doSlo k dobrému smdceni vyztuze. Znamend to, Ze pii vysoké energii volného povrchu
vyztuZe by méla mit kapalnd matrice co nejmensi povrchovou energii.

Pokud je kontaktni dhel velmi maly, tj. hodnota cos 0 se bliZi jedné, pak kapalnd faze
dobfe smaci podklad.

NejniZsi povrchovou energii yi, maji matrice s nizkou kohezni energii, které jsou v tuhém
skupenstvi malo pevné. Patii zde vSechny polymerni matrice, napf. epoxidové pryskyfice maji
Yip PEibliZné okolo 40 MJ.m™,

KdyZ nelze pouZit pro impregnaci pretlak, pak dobré prosyceni vyztuZe zavisi na nizké
viskozit€¢ matrice. Reaktoplasty, které obsahuji reaktivni rozpoustédlo (nenasycené
polyesterové a vinylesterové pryskyfice obsahuji monomerni styrén) a snadnéji prosycuji
vldknovou vyztuz nez epoxidové pryskyfice, které neobsahuji rozpoustédlo [10].

3.3.2.1 Polymetakryldtové pryskyfice

Polymetakrylatové pryskyfice se pouzivaji jako protézy, pryskyti€né zuby aj.. Jednd se o
tuhé, bezbarvé a Ciré latky. Jsou to jedny z mechanicky nejodolnéjSich polymert, které se
pfipravuji radikdlovou polymeraci. Méknou od 125°C, coZ umoZiiuje termoplastické
tvarovani. Maji trvaly skelny charakter, jsou odolné vuci vodé a rozpustné v organickych
rozpoustédlech (kyseliny, ethanol, desinfek¢ni prostredky). Jsou snadno barvitelné a kaleni na
pozadovanou transparenci. Nejsou rentgenoveé kontrastni, musi se teda pfiddvat
rentgenokontrastni latky napt. BaSO4 [17].

3.3.2.2 Metylmetakryldt
Metylmetakryldt je Cird kapalina o hustoté 0,93 g.cm'3 . Diky dvojné vinylové vazbé
(CH,=CH-), kterd je v molekule nestdld, coZz md za nésledek, Ze monomer md snahu

16



samovolné polymerizovat exotermickou reakci a pfitom prechdzi na sklovity polymer o
hustoté 1,19 g.cm™ [18].

N
Obr. 9: Polymetylmetakryldt [19]

3.3.2.3 Polymetylmetakryldt

Charakteristickd vlastnost polymethylmetakryldtu (PMMA) je Cirost a tplnad bezbarvost i
v silnych vrstvach. To zpusobuje snadné vybarvovani a dokonalou prihlednost. Propustnost
svétla v celém rozsahu spektra je priblizné 92 %.

Je stabilni i v extrémnich podminkach. Pfi teploté 130 az 140 °C je snadno tvarovatelny.
PMMA odoldvéd vodé, ziedénym alkdliim a kyselindm. Rozpousti se esterech, ketonech,
etherech, chlorovanych a aromatickych uhlovodicich [20].

PMMA je hojné vyuzivand v 1ékafstvi pro vyrobu zubnich protéz. Nevyhodou je kiehkost
pod teplotou skelného ptechodu. Tento problém byl vyfeSen pomoci vlidken vyztuZenych
kompozita [21].

Obr. 10: PMMA predpolymer pripravované suspenzni polymeraci [22]

3.3.2.4 Metakryldtové a akryldatové prysky¥ice

Z téchto matric je nejb€Znéji pouzivan bis fenol A-glycidyldimetakryldtu — Bis-GMA. Tato
latka ma znacnou viskozitu a tudiZ je sniZzovdna pfidavkem méné& viskdznich dimetakrylatu.
Mezi mén¢ viskdzni latky 1ze zahrnout monometakrylaty, alifatické a aromatické,alickylické
dimetakryldty, uretan-dimetakryldty atd. Jednd se tedy o esterové zbytky kyseliny
metakrylové, které jsou navdzané na centrdlni molekulu [6].

ST T o O o UL D

=C-C—0—CH,—~CH—CH,—0 C 0 —CH,—CH—CH,-0 -C —C =CH

HC=C~C—0~CH,=CH—CH, @|@ 2 2-0C )
0 CH, o

Bis-GMA
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I CH;
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TEGDMA
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CH4 0
DMA

Obr. 11: Dimetakryldty pouZivané ve stomatologii [23]

Vytvrzovani kompozitu se déje béhem rychlé radikdlové polymerizacni reakce. Kdyz
reakce zaCne, monomery v kompozitni pasté jsou transformovéiny do sesiténé polymerni
matice [24]. Vyb& monomeru ovliviiuje polymeracni smrS$t€ni matrice, viskozitu i
mechanické vlastnosti vysledného kompozitu [23]. Polymerni smrSténi je zptsobeno tim, Ze
se monomerni molekuly snaZi reagovat jedna s druhou a vytvofit tak chemické vazby, musi se
dostat blize k sob& neZ jsou v nevytvrzené pasté. Vysledkem je, Ze celkovy objem kompozitu
se zmensSuje s tim jak polymerizuji tzn. Ze se smr$t'uji [24].

Duvod pro¢ se Bis-GMA, tak Casto pouziva je, Ze tento monomer vykazuje nizké
polymeracni smrsténi a nizkou t€kavost [23].

Monomery, které se vyuZivaji jako fedidla se od Bis-GMA 1isi ve viskozité a povrchovém
napéti. Mezi nejCastéji pouzité fedidla patii triethylglykolmetakrylit (TEGDMA) nebo
ethylenglykoldimetakrylat (EGDMA) [7].

3.3.2.5 Epoxidové pryskyrice

Epoxidové pryskyfice, jsou slouceniny, které obsahuji oxiranovou skupinu (Obr.12). Tato
skupina je velmi reaktivni [20]. Vytvrzovanim se trojclenné cykly ve slabé& alkalickém
prostiedi slabé oteviraji a prostoroveé situji [17], nedochdzi k odstépovani vedlejSich produkti,
dochdzi pouze k malému smrsténi [20]. Tyto pryskyfice maji nejlepsi ptilnavost k povrchove
neupravené sklenéné vyztuzi [9]. Mezi jejich nevyhodu patii toxicita, bobtnavost a barevné
zmeny [10].
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Obr. 12: Struktura neupraveného epoxidového predpolymeru [25]

3.3.2.6 Polykarbondtové pryskyrice

Polykarbonétové pryskyfice se sklddaji z Bisfenol A a difenolukarbonétu (Obr.13). Maji
vyborné mechanické vlastnosti i chemickou odolnost. Vstfikuji se pfi vysokych teplotach,
proto nelze pouzivat sddrové formy. Pouzivd se pouze s keramickymi zuby, ale hrozi tvorba

prasklin [17].
CHy i
+O-EO~Lot
CH3 n

Obr. 13: Opakujici se chemickd struktura jednotky polykarbondtu z bisfenolu A [26]
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3.4 Polymerace

Polymery lze délit podle rtiznych kriterii: typu chemické reakce, kterou vznikly, podle
vychozich surovin a chovéni za zvySené teploty.

Podle chovani za zvySené teploty se polymery rozdéluji na termoplasty, reaktoplasty a
elastomery [27].

MMA pryskyfice polymerizuji bud’ za zvySené teploty nebo pii pokojové teploté. Nejméné
kvalitni polymery se ziskdvaji chemickou polymeraci. Plasty, které polymerizuji pfi zvySené
teploté jsou pevné&jSi a chemicky odolnéjsi, protoZze vznikd polymer s vyssi molekuldrni
vahou. Polymerace je vyrazné exotermickad reakce [28].

Akrylaty polymeruji diky elektrofilni dvojné vazbé -COOCH3 skupiny radikalovou adi¢ni
polymeraci [20]. Polymerace zahrnuje tyto procesy: iniciaci, propagaci, pfenos a terminaci.

Radikdlov4 adi¢ni polymerace je jedna z nevyznamnéjSich druhu polymeraci, je iniciovdna
pusobenim volnych radikdlu (neparovy elektron), které mohou vznikat fotochemickou,
tepelnou nebo chemickou iniciaci [29]. Béhem iniciace nejdiive dochdzi k otevieni dvojné
vazby a pfenosu elektronu na koncovy uhlikovy atom puvodni dvojné vazby. Poté je
molekula monomeru aktivovana a dochazi k rastu fetézce ( propagace), ktery se projevuje
linedarnim rustem nebo sitovdnim [9].

3.4.1 Fyzikalné — chemické zmény béhem polymerace

JelikoZ vétSina monomeru je za béZnych podminek ve skupenstvi kapalném nebo plynném,
je mozné jejich vlastnosti meénit piidavkem inertnich plnidel za vzniku dobfe zpracovatelné
pasty. Plniva maji pfiznivy ucinek na ziskané vlastnosti vzniklého materidlu. Béhem
polymerace roste molekuldrni hmotnost, prodluZuji se fet€ézce a materidl se stdva visk6znéjsi.
Z fyzikdlniho hlediska je ndpadnd faze absence rozpouStédla, kdy se prodlouZi fetézec a
vznik4 rigidnéj$i materidl, ktery se jevi jako amorfni tuhy materidl nez jako kapalina [28].

3.4.1.1 Zména teploty

VétsSina polymeracnich reakci je exotermickd a zpusobuje zvySeni teploty polymeru.
Urcitou moznosti, jak rozptylit vzniklé teplo, je polymerace ve vodni ldzni. Suspenze
polymeru byvé formovédna a polymerovana za dodéni tepla, tlaku nebo jejich kombinaci.

3.4.1.2 Rozmérové zmény

Béhem polymerace vznika kontrakce materidlu, kterou mé za nésledek zkrdceni vazebnych
vzdéilenosti mezi monomerem v tekutém stavu, kde se uplatiiuji pouze Van Der Waalsovy
sily, ve srovndni se vzniklym polymerem, kde se nachdzi kovalentni vazby.

Napt. methylmetakrylat (MMA) se méni na PMMA s objemovou kontrakci 21 %. Diky
této vysoké kontrakci neni mozné ji akceptovat pro vétSinu zubnich ndhrad. Proto se
monomery bézn€ misi s inertnim materidlem jako je skelny prasek nebo polymer (PMMA
rozemlety na prasek). Také existuje metoda, kterd je zaloZena na principu vétSi molekuly
plniva. Je dokdzano, Ze kontrakce pifi pouziti Bis — GMA je prokazatelné niz§i nez u
klasického MMA [28].

3.4.2 Fotochemicka iniciace

Timto zpusobem se vétSinou polymerizuji kompozitni plasty. Jedna se o polymerizaci
svétlem s variantou dopolymerovani teplem nebo hydropneumatickou polymeraci [28].
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U tohoto typu reakce Vznikajl’ radikély pﬁsobenl’m viditelného (VIS) nebo ultrafialového
vazby a dﬂiy této absorpci se rozpadaji na volné radikdly. Mezi nejCasté€jsi fotoinicidtory patii
aromatické aldehydy, ketony a dalsi [30].

Zdrojem svétla jsou halogenové lampy nebo =zafivky, inicidtorem byv4 nejCastéji
kafrchinon. Pfi osvétleni halogenovym svétlem, ktery ma maximdlni d¢inek 468 nm iniciuje
systém polymeraci dimetakrylatd. Maximalni pranik svétla je 3 — 4 mm, proto se doporucuje
postupnd polymerace. U svétlem polarizovanych pryskyfic hrozi nebezpeci vzniku
vzduchovych bublinek pfi nedostate¢né kondenzaci latky a také vznikd nebezpeci vytvoreni
povrchové inhibované vrstvy [28].

Vyhoda fotopolymerizace je nezdvislost na teploté, muze byt provadéna i pfi teplotiach pod
0 °C. Polymerizace lze snadno zastavit preruSenim osvétleni [30].

H
Svetlo i H\%\C,/O/H
e .
amin H ,_H/C\O
N

Obr. 14:Excitace kafrchinonu absorpci fotonu za vzniku volného radikdlu [22].
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Obr. 15 Iniciace molekuly metylmetakryldtu. Kdy se nepdrovy elektron volného radikdlu pribliZi k
molekule metylmetakryldtu (1. rovnice), jeden z elektronii dvojné vazby je pritahovdn k volnému
radikdlu za vzniku elektronového pdru a kovalentni vazby mezi volnym radikdlem a molekulou
monomeru(2.rovnice). Zbyly elektron vytvori z nové molekuly volny radikdl [17].

3.4.3 Chemicka iniciace

Pti chemické iniciaci vznikaji radikaly tak, Ze se peroxidy redukuji vhodnymi redukénimi
Cinidly. VétSinou se jednd a o soli kovu nebo tercidlni aminy ¢i kyselina askorbové.. Tento
zpusob lze pouZit pii pokojové teploté, jelikoz aktivaéni energie redoxni reakce je nizsi, nez
termické [30].
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Obr. 16: Schéma rozpadu dibenzoylperoxidu v pFitomnosti tercidlnich aminii, nékdy to byvd oznaceno
Jjako redoxni systém [17].

3.4.4 Termicka iniciace

Polymerace pryskyfic je vétSinou iniciovana termickym rozkladem iniciatord. Iniciatory,
které se rozklddaji vlivem tepla, byvaji vétSinou pouZzity v rozmezi 40 — 140 °C. Aktivacni
energie byvd 120-170 kJ.mol'[31].  V technologické praxi byvd nejpouZivangjii
dibenzoylperoxid, ktery se $t€pi na dva volné radikély (Obr.14).

O
O
O/Op — 5 @AO
O

Obr. 17:Aktivace dibenzoylperoxidu, dochdzi k rozstépeni vazby mezi kysliky [29]

Tepelny rozklad peroxidu se dd vypoditat ze vzoretku C=C,.e™, kde C je koncentrace
peroxidu, k je rozpadovd konstanta
—Ea
Teplotni zdvislost rychlostni konstanty 1ze vyjadrit Arheniovou rovnici: k(T) = Ae ®T | kde
k(T) je rychlostni konstanta pfti teploté T (K), Ea je aktivacni energie, R univerzalni plynova
konstanta.
Z této rovnice vyplyva, Ze ¢im je vyssi 7, tim je vysSSi k a koncentrace radikalu [22].

3.4.5 Propagace

Propagace je rastova reakce, kde muze dojit k dals{ reakci. Jednd se o exotermicko reakci
s velkou rychlosti. Teoreticky mize trvat do t€ doby nez spolymeruji v§echny monomery.
V redlu tento proces ovliviiuje terminace [18].
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Obr. 18: Propagace a riist Fetézce. Kdy se aktivovand molekula pvibliZi k dalsi molekule
metylmetakryldtu a volny elektron reaguje s dvojnou vazbou metylmetakryldtu za vzniku volného
radikdlu s delsim uhlovodikovym retézcem [17].

3.4.6 Terminace

Terminace znamena ukonceni rustu fetézce. K terminaci dochdzi disproporcionaci, nebo
kdyZ je urCitym zpisobem deaktivovan radikal na rostouci makromolekule. Jednim z téchto
moznych zptsobl je srazka dvou monofunk¢nich radikald, dochdzi tak ke spojeni kolidujicich
radikalu [9].
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Obr. 19: Terminace disproporcionaci: JestliZe se volné radikdly p7iblizi, miiZe dojit ke vzniku dvojné
vazby k molekuly, kterd je donorem vodikového atomu [17].
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Obr. 20: Terminace kombinaci kolidujicich radikdlu [17].

3.4.7 Sitovani

Pod timto pojmem se rozumi vzdjemné spojovani fetézct polymeru za vzniku prostorové
sité.

Sitovanim ztriceji polymery svou rozpustnost (v rozpousStédle pouze bobtnaji),
termoplasticitu a tavitelnost. Naopak ziskdvaji tvarovou stélost pfi vysSich teplotiach a nékdy i
vy$si odolnost vi&i chemikélifm. Cim hustéji je polymer zesitfovén, tim obtizn&ji se do ngj
dostavaji nizkomolekuldrni latky a tim vice kles4 jeho tendence k nasédkavosti a bobtndni.

Vznik prostorové sité polymeru dochéazi riznymi zptsoby:

» Polykondenzaci nebo polyadici tii a vicefunkénich monomera

»  Kopolymeraci monomeru, kde aspoi jeden ma vyssi funkcnost nez 2

» Zabudovanim pficnych vazeb mezi linedrni makromolekuldrni fetézce

* Vzijemnou reakci makromolekuldrnich fetézcl s vhodnymi reaktivnimi

skupinami
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Obr. 21 Zesitovdany kopolymer metyl — metakryldtu a etylenglykol — dimatkryldtu [17].

3.4.8 Prenos

U prenosovych reakei se pfendsi radikdl z rostouciho fetézce na molekulu nékteré latky
vhodné chemické struktury pfitomné v polymerizaCnim systému. Tato reakce je spojena
s vymé&nou atomu, vétSinou vodiku nebo chloru, podle typu prenaSece [30].
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Obr. 22: Zndzornéni pienosu rostouciho retézce na polymer.
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Obr. 23: Zndzornéni prenosu rostouciho retézce na monomer
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3.5 Absorpce vody

Vldkna je obtizné impregnovat pryskyfici s vysokou viskozitou. Dobfe impregnované FRC
by teoreticky mély mit nizsi absorpci vody, nez Spatn€ impregnované FRC, coz jsou ty, které
nejsou zcela zalité pryskyfici a vysledkem je vznik dutin ve struktute polymerizovaného FRC

a to muze zvysit sorpci vody. Sklenéné vldkna redukuji schopnost materidlu absorbovat vodu

Obr. 24: SEM mikrofotografie, kterd ilustruje vzdjemny vztah mezi sklenénymi vidkny a matrixem
[30].

Sorbovand voda pravdépodobné dlouhodobé ovliviiuje v polymernim vldknu FRC a ma
vliv na vyrobky z FRC, které mize ovlivnit prostfedi ustni dutiny. Kdyz je kompozit
vystaveny pusobeni vody, mohou nastat dva Skodlivé Gc¢inky. Zaprvé muize dojit k poruseni
vazby vldkno — polymer, coZ md za ndsledek nendvratné sniZeni pevnosti FRC. Silonova
Cinidla zvySujici adhezi mezi polymerni matrici a sklenénym vldknem je oslabovana
vyluCovanim oxidd formujicich sklo zpovrchu vldkna a hydrolytickou degradaci
polysiloxanovou siti, kterd byla ziskdna hydrolyzou a polykondenzaci spojovaciho
kfemicitanového Cinitele.

To vede k nendvratnému sniZzeni mechanickych vlastnosti FRC. Zadruhé, reverzibilni
snizeni mechanickych vlastnosti FRC je zpusobeno zplastizovanim polymerni matrice
molekulami vody. Je uvddéno, Ze vystavenim polymeru pro zdkladnu umélého chrupu
vyztuZzeného E-sklenénymi vldkny ve vodé po 180 tydnu, se jeho absolutni sila v pficné ose
sniZi ptiblizné o 27 %.

Kompozity obvykle absorbuji vice vody, nez nevyplnéné polymery s ohledem na celkovy
objem polymeru, zvIasté pii vysokych teplotich a také obvykle absorbuji vice vody, nez
neplnéné polymery s ohledem na absolutni objem polymeru. Hlavné ve vysSich teplotach, kde
rozpojovani vldken od polymerni matrice je vice evidentni a ovliviiuje lokdlni zachycovéni
vody.

Absorbované mnozstvi vody je ovlivnéno chemickou stabilitou ¢asticového plniva na ktery
pusobi voda [30].

27



3.6 Vliv vnéjsiho prostiedi na mechanické vlastnosti kompozitu

Pevnost je vlastnost, kterd charakterizuje odpor nebo odolnost materidlu proti poruseni
soudruZnosti.

Popis pevnostniho chovani vétSiny materidld byva komplikovan jeho citlivosti na
piitomnost strukturnich vad.

Mechanické vlastnosti polymernich materidli zavisi predev§im na jejich struktufe.
Strukturu lze rozdé€lit do riznych drovni: od molekularni, fibrilarni, strukturni usporadani
polymernich smési a kompozita az po makroskopické nehomogenni trhliny.

Pro popsani mechanického chovani je dilezity vztah mezi pusobenim vnéjsich sil na dany
materidl. Uginek sily z4visi na rozmérech t&lesa, proto se vztahuje sila na jednotku plochy, Ize
ji vyjadrit jako napéti a zménu rozmérd nebo Ghli vztdhnout na jednotku délky vyjadrit jeji
deformaci [32].

Primdrni mechanismus pruniku vody do vzorku je disociace a nékteré absorpce jsou
usnadnény polaritou polymernich fetézci. Molekuly vody pronikaji do mezer mezi fetézce
polymeru, a zaujmou pozici mezi fetézci a dochazi k nuceném oddéleni polymerd. Voda
pusobi jako plastifikdtor a polymerni fetézce se stavaji mobilni a vysledkem je snizeni
modulu pruznosti a pevnosti v ohybu. Také vlhkem indukované botndni matrice bylo citovano
jako duvod pro snizenou tuhost polymerni matrice.

Oboustranny efekt vody na pevnost kompozitu po dehydrataci indikoval, Ze zhorSujici se
efekt dopadu vody na kompozit by mohl byt kvuli efektu plastikace (zmékcovani) na matrici a
rozhrani vldknité matrice spiSe nez diky nezvratnosti reakci na rozhrani plnici matrice.

Dalsi moZzné vysvétleni snizeni ohybovych vlastnosti je hydrolyza polysiloxanové sité
mezi sklem a matrici. Hydrolyza je zndma jako autokatalytickd reakce, ale je moZné, Ze
hydrolyza silanu podporovand adhezi by mohla byt reverzibilni. Podle Roulet je to diky
zesitovani polysiloxanu na povrchu skla.

Jestlize nastane vyluCovédni na povrchu skelnych vldken, dochdzi k nevratnému sniZeni
ohybovych vlastnosti. Povrch E skla s B,O3 na povrchu jako tavici ¢inidlo mohla by byt
rozpuSténa a dochdzelo by k nevratnému poklesu ohybovych vlastnosti. Bylo zjiSténo, Ze
sklenénd vldkna obsahujici barnaté slozky byly vyluhovdny mnohem vice nez Cisté CasteCky
kifemene a také se vlikna mnohem vice vyluhuji v umélych slindch nez v destilované vodé.

Na druhou stranu bylo zjisténo, Ze pii dlouhodobém vystaveni vzorkii FRC ve vodé se
jejich ohybova vlastnost snizila hlavné béhem prvnich 4 tydnt, kdy byly vzorky nasyceny
vodou a poté zastaly ohybové vlastnosti na stejné trovni nasledujicich 180 tydnu. SniZeni
ohybovych vlastnosti byl vysvétlen plastifikaci.

Ohybové vlastnosti jsou také zavislé na zpusobu deformace. Pokud porucha zahrnuje
tlakové namdhéni, pak je poskozeni nizsi [31].

Vliv prostfedi je také vyznamny pii zvySeni teploty, jelikoZ zvySend teplota sniZuje
potencidlovou bariéru pro mnoho degradacnich reakci,proto dochdzi k jejich akceleraci ve
srovnani zpusobenim stejnych latek pii pokojové teploté. Dalsim moznym divodem, ktery
vede ke zvyraznénému vlivu prostfedi na udrzeni mechanickych vlastnosti za zvySenych
teplot, je zvySeni molekuldrni pohyblivosti diky pfibliZovéni se vnéjsi teploty teploté skelného
pfechodu dané polyesterové matrice. Umoziuje to zvySend rychlost difize
nizkomolekuldrnich latek polymerni siti, vznik botnajicich efektd a dodatecnych vnitinich
pnuti, které ovliviiuji negativné mechanické vlastnosti kompozitu. Muze také dojit snadné&ji
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k poruseni mezivrstev prendset napeti do vldken. Tim klesd vyztuZujici efektivnost a dochdzi
k poklesu schopnosti modulu pruznosti takto degradovanych kompozitd. Epoxidova
pryskyfice ma vyrazné€ vyssi odolnost proti vétSin€ prostiedi i za vysSSich teplot. Proto je lepsi
pouZzivat pfi ndrocnych aplikacich vinylestery nebo epoxidy misto klasickych UP [9].

Degradace kompozitnich materidlu vede ke sniZzeni mechanickych vlastnosti a klinickym
nevyhoddm. Kromé ztraty mechanickych vlastnosti, se mohou z materidlti uvoliovat latky,
které maji drazdivé ucinky, které se mohou objevit jako opozd’ujici alergickd reakce. Je proto
nezbytné zndt probihajici procesy degradace, které se odehrdvaji v dentdlnich kompozitnich
materialech a identifikovat latky, které se z t€chto materialti uvolnuji [33].

Tab. 2: Vliv piisobeni tekutého prostiedi na procentudlni pokles hodnot modulu pruznosti taZenych
kompozitnich profiliu UP/sklenénd tkanina a epoxy/sklenénd tkanina. Materidly uvedené v této tabulce
byly danym prostredim vystaveny po dobu 1 000 hodin, tedy asi %> roku.

material % modulu pruznosti v tahu % modulu pruznosti v ohybu
voda olej kerosén voda olej kerosén
100°C 130°C  130°C 100°C 130°C  130°C
UP/skl. tkanina |95 110 109 38 77 87
128 130 109 47 92 87
epoxy/sklen.
tkanina 93 114 120 80 125 104
64 140 149 56 135 115
122 177 203 70 120 104
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Materialy a priprava vzorku

4.1.1

Pouzité materialy

BIS — GMA (Sigma Aldrich)

TEGDMA (Sigma Aldrich)

PEGDMA (Sigma Aldrich)

Camphorquione (Sigma Aldrich)

N,N - dimethylaminoethylmetakrylat (Sigma Aldrich)

Dentapreg PFU (ADM)

Dentapreg PFM (ADM)

Dentapreg CB (ADM)

Forma Lukopren N 1000, Lukopren N1522 (Lucebni zdvody Kolin)

Lij(

=

Obr. 25: Dentapreg PFU (vlevo), dentapreg PFM (vpravo) [35].

f
.

4.1.2 Priprava pryskyric

Pro snaz§i michani a sniZeni viskozity byl monomer Bis-GMAI zahiét na teplotu 60 °C.
Poté byl v ptipadé pryskyfice typu A pfidin monomer TEGDMA, v piipadé pryskyfice typu
B monomer PEGDMA 800. Smés téchto monomerti byla michdna po dobu 30 minut pfi

.....

hm. camphorquinone + 0,5 % hm. N,N-dimethylaminoethylmethakryldtu) a smé&s byla
michdna jest€ po dobu 15 minut pfi teploté 60 °C.

4.1.3 Priprava zkuSebniho télesa bez vlaknové vyztuze

Na zkuSebni t€lesa ve tvaru trdmecCku byla pouZita pryskyfice typu A a B a také komercni
Casticovy kompozit. Tyto tramecky byly pfipraveny z divodu srovndni vlastnosti Cisté a
vyztuZené matrice.

Postup pripravy vzorku:

1.
2.

hat

Forma o rozmérech 2x3x40 mm byla vyplnéna jednotlivymi typy pryskyfice.

Poté byla matrice vytvrzena o vlnové délce 460 nm za pouZiti svétlem tvrdici
komory Targis Power po dobu 2 minut.

Vzorek byl ndsledné vytazen z formy a ociStén acetonem.

Nasledovala dprava vzorku obrouSenim stran pietokd.
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4.1.4 Priprava zkuSebniho télesa vyztuZzeného FRC

7 Yz

Tyto zkuSebni télesa byly pfipraveny v podobé tramecka, které ve spodni Casti obsahovaly
FRC vyztuz—jednosmérné orientovana vldkna PFU nebo pletenou vyztuz PFM.
Postup pripravy vzorku FRC a CB:

1. Do formy o rozmérech 2x3x40 mm byl vloZen vldknovy kompozit o délce 40 mm
(Obr.26).

2. Poté byly vldknové kompozity zatizeny trdmeckem z Lukoprenu N1522 a
vytvrzeny o vlnové délce 460 nm za pouZiti svétlem tvrdici komory Targis Power
po dobu 2 minut (Obr.27).

3.a)Pro vzorky typu FRC po vytvrzeni vldken byla forma ve tvaru trdmecku doplné€na
pomoci injekéni stiikacky o matrici typu A nebo B a pfikryt4 folii.

b)Vzorky typu CB byly po vytvrzeni vldken doplnény €asticovou matrici (Obr.28).

4. Matrice byla vytvrzena o vlnové délce 460 nm za pouZiti svétlem tvrdici komory
Targis Power po dobu 2 minut.

5. Vzorek byl nasledn€ vytazen z formy a poté byl ociStén acetonem.

6. Nasledovala iprava vzorku obrousenim stran pretoku.

Obr. 28: Doplnéni formy cdsticovou matrici PFC.
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Celkem bylo ptipraveno 90 vzorku, které byly rozdé€leny do 18 sad. Ztoho 3 sady
obsahovaly Cistou matrici typu A, B nebo ¢asticového kompozitu. Dal§i 3 sady obsahovaly
vldkna typu PFU a 3 sady vldkna typu PEM. Stejny pocet sad byl pro test hydrolytické

stability.

Tab. 3: PouZité plniva.

Material

Podminky méfeni

A

BIS - GMA+TEGDMA

laboratorni teplota

B

BIS - GMA+PEGDMA

laboratorni teplota

CB

DENTAPREG CB

laboratorni teplota

A-HS

BIS - GMA+TEGDMA

testy na hydro. stabilitu

B-HS

BIS - GMA+PEGDMA

testy na hydro. stabilitu

CB-HS

DENTAPREG CB

testy na hydro. stabilitu

HS - hydrolyticka stabilita ve vodé pii 100 °C
4.2 Metody méieni vzorku

4.2.1 Meéreni modulu pruznosti a pevnosti

P1i zkouSce modulu pruznosti a pevnosti je vzorek obdélnikového prafezu polozen na dve
opory. Testovaci pfistroj pracuje v rezimu tlakového zatéZovani, kdy horni Cast ptipravku pro
ohybovou zkousku tvoii jeden trn, ktery ptsobi uprostied zkuSebni tyce ( zkouska titbodovym
ohybem).

Meéfeni byla provadeéna za pouZiti univerzdlniho testovaciho pfistroje Zwick Z010, které
probihalo za laboratorni teploty.

Obr. 29: Univerzdlni zarizeni Zwick
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Modul pruznosti je zaloZen na elastické deformaci, kterd je zaloZena na vratném pohybu
atomul v okoli rovnovaznych poloh [31].

Vzorek byl proméfen tifbodym ohybem. Rychlost méfeni byla 2 mm/min pii maximalni
deformaci 0,5 %, predpéti 5 N a pro B pryskyfici 2 N.

ZkouSka pevnosti se pouziva pro hodnoceni kiehkych predmétd, kdy dochazi k lomu
z povrchovych defektu [35].

Obr. 30: Ocelovd Celist s testovacim vzorkem.

4.2.2 Testovani hydrolytické stability

Toto testovdni bylo provedeno v aparatute, kterd se sklddalo z topného hnizda, varné
banky a spirdlového chladice.

Do varné banky bylo ddno 9 sad vzorkl, které byly zhotoveny za tcelem sledovani
hydrolytické stability po dobu péti dni v destilované vode pii teploté 100 °C. Poté byly
vzorky ponechdny tyden na vzduchu pii pokojové teploté.

4.2.3 Skenovaci elektronovy mikroskop SEM

Skenovaci elektronovy mikroskop Philips 30 (FEI) byl pouZit k analyze charakteru lomu
bi-materidlové konstrukce vzorku typu CB + PFU a CB + PFM.

4.2.4 Instrumentované vysokorychlostni kladivo

Vysokorychlostni defekt byl zptisoben instrumentalnim kladivem typu Resil Impact Junio
(Ceast) pro vzorku typu CB + PFU a CB + PFM. Tento proces byl snimédn vysokorychlostni
kamerou typu i- Speed 3 (Olympus).
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Obr. 31: Instrumentované vysokorychlostni kladivo a vysokorychlostni kamera i — Speed 3.

4.2.5 Zpracovani namérenych dat

Modul pruZnosti a pevnost ve statickém ohybu se uréil podle normy CSN EN ISO 178 v
tzv. tifbodém ohybu. Pii konstantni rychlosti zat€Zovani se zjisti sila pfi porusSeni zkuSebniho
télesa.

40
!

-

; 30 J

T

\
y

FRC

Obr. 32:ZkouSka modulu pruznosti a pevnosti v tFibodém ohybu.

Modul pruznosti je roven hodnoté smérnic & v rovnici, kterd byly vypoctena linedrni
regresi zavislosti napéti na deformaci:
el’
s, =—
6h
" §i.....jednotliva hodnota prihybu v milimetrech
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" g13.... odpovidajici deformace ohybem

» L.....rozpéti podpér v milimetrech

* h......tloustka zkuSebniho télesa v milimetrech
Krajni hodnoty deformace intervalu, ze kterého byl vypocten modul pruznosti g;; = 0,0005 a
En= 0,0025

. . : 3F 1
Pevnost ve statickém ohybu se vypocte podle rovnice: o, = 2bn;x2
"  Fmax...lomové zatiZzeni v N
"l vzdalenost mezi sttedy podpér [mm]
= h..... vyska zkuSebniho télesa [mm]
" b...... Sitka zkuSebniho t€lesa [mm]
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5 VYSLEDKY A DISKUZE

Modul pruznosti a pevnost FRC/PFC bi-matridlu byly ureny pomoci tiibodého ohybu.
Celkem bylo studovano 18 sad vzork, které se od sebe liSily obsahem plniva a vldken. Typy
pouzitych pryskyfic shrnuje tabulka Tab. 3. V tabulce Tab.4, jsou uvedeny prumérné hodnoty
modulu pruznosti pro jednotlivé sady vzorkd. V tabulce Tab. 5 jsou uvedeny hodnoty
pevnosti pro jednotlivé sady vzorka. Kazda sada obsahovala 5 vzorki, ze kterych byl pocitan
prumér a smerodatna odchylka.

Srovnavaci grafy pro modul pruZnosti jsou na obrdzku Obr.33, Obr.34, Obr.35 a grafy pro
pevnosti jsou na obrazku Obr. 36, Obr. 37 a Obr. 38.

Tab. 4:Priimérné hodnoty modulu pruznosti a smérodatné odchylky pro prysky¥ici typu A, B a

ddsticové plnidlo.

Typy vzorki | Modul pruznosti [GPa] | Smérodatna odchylka [GPa]
A 1,8 0,1
A-HS 2,9 0,3
A + PFU 5,0 0,2
A-HS + PFU 6,9 0,1
A + PEM 5,0 0,3
A-HS +PFM 5,3 0,6
B 0,3 0,5
B-HS 0,6 0,2
B + PFU 1,3 0,1
B-HS + PFU 1,8 0,7
B + PFM 1,0 0,1
B-HS + PFM 1,6 0,2
CB 11,9 0,6
CB-HS 12,9 0,2
CB + PFU 18,1 0,1
CB-HS + PFU 13,2 0,4
CB + PEM 10,9 0,1
CB-HS +PFM 10,9 0,1
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Tab. 5: Primérné hodnoty pevnosti a smérodatné odchylky pro vzorky A, B a cdsticové vzorky.

Typy vzorkii | Pevnost [MPa] | Smérodatna odchylka [MPa]

A 83 9

A-HS 54 18

A + PFU 315 17
A-HS + PFU 209 24
A + PEM 234 17
A-HS +PFM 231 10
B 21 2

B-HS 23 9

B + PFU 104 6
B-HS + PFU 82 3
B + PFM 61 6
B-HS + PFM 74 5
CB 135 11
CB-HS 79 17
CB + PFU 670 20
CB-HS + PFU 332 20
CB + PEM 250 36
CB-HS +PFM 234 22

5.1 Efektivita vyztuze

Efektivita vyztuZe u modelu pruznosti i pevnosti byla obecné vyssi pro vzorky, kde byla
pouzita vyztuz typu PFU. Nejvys$s§i hodnoty byly zaznamendny pro vzorek typu CB,
nasledovany vzorky typu A. Hodnoty pro vzorky typu B byly pfiblizn€ 5x niz§i nez oproti
typu A. Nejnizs$i hodnoty mély nevyztuzené vzorky.

Modul pruznosti [MPa]

6000 -

5000 -

4000 -

3000 -

2000 -

1000 -

A A-PFU

A - PFM

Obr. 33: : Graf hodnot prumérnych modulii pruznosti pro vzorky typu A.
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Modul pruznosti [MPa]

Modul pruznosti [MPa]

1400 -

1200 -

1000 -

800 -

600 -

400 -

200 -

B B + PFU B + PFM

Obr. 34: Graf hodnot priimérnych modulii pruZnosti pro vzorky typu B.

20000 -

18000 -
16000 -
14000 -
12000 -

10000 -
8000 -
6000 -
4000 -
2000 -

0
CB CB + PFU CB + PFM

Obr. 35: Graf hodnot priimérnych modulii pruZnosti pro vzorky typu CB.
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Pevnost [MPa]

Pevnost [MPa]

350 -

300 -

250 -

200 -

150 -

100 -

50 -

A A + PFU A + PFM

Obr. 36: : Graf hodnot prumérnych pevnosti pro vzorky typu A.

120 ~

100 -

80 -

60 -

40 -

20 -

B B - PFU B - PFM

Obr. 37: Graf hodnot priimérnych pevnosti pro vzorky typu B.
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800 -
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Obr. 38: Graf hodnot priimérnych pevnosti pro vzorky typu CB.

5.2 Efekt hydrolytické degradace

Efekt hydrolytické stability byl porovnan pro modul pruZnosti a pevnost vzorkd. Model
pruznosti byl vyssi u hydrolyticky namahanych vzorku typu A a B. Pro vzorky typu CB tomu
bylo naopak, coZ mohlo byt zpiisobeno malou absorpci vody do zkusebnich téles typu CB.
Kompozit typu CB obsahuje pfiblizné 70 % hmotnostnich plniva a diky tomu, mohla byt
absorpce vody do vzorku niZsi.

Pevnost byla obecné€ vyssi pro hydrolyticky nenaméahané vzorky.
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0 I 1| |
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Obr. 39: Grafické srovndni modulu pruZnosti cistych matric.
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Obr. 40: Grafické rovndni modulu pruZnosti jednotlivych druhu matric a vidken PFU.
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Obr. 41: Grafické rovndni modulu pruZnosti jednotlivych druhu matric a vidken PFM.
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Obr. 42: Grafické rovndni pevnosti jednotlivych druhu matric.
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Obr. 43: Grafické rovndni pevnosti jednotlivych druhu matric a vidken PFU.
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Obr. 44: Grafické rovndni pevnosti jednotlivych druhu matric a vidken PFU.

Pro sadu vzorku typu CB byla provedena analyza lomové plochy pomoci SEM a prubéh
lomu pfi vysokorychlostni deformaci byl snimdn vysokorychlostni kamerou. Vyplyvd, Ze
vzorek typu CB + PFU mél lepsi adhezi k povrchu, nez CB + PFM. ZhorSend adheze u
vzorku CB + PFM mohla byt zptisobena nerovnosti splétaného vlikna a diky tomu, mohly
vzniknout defekty na rozhrani matrice a FRC.

5:18:23 AM |20.00 kV |64.1 mm|ETD | 50 x C4

8/27/2008‘ Hv ‘ WD ‘det mag 3mm

Obr. 45:SEM snimek zobrazujici poruchu vzorku typu CB+PFU (zvétseni 50x).
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8/27/2008 ‘ HV ‘ WD ‘ det ‘ mag

5:23:36 AM | 20.00 kV|63.7 mm|ETD | 150 x

Obr. 46: SEM snimek zobrazujici poruchu vzorku typu CB+PFU (zvétseni 150x).

LA

= 3. ~ T %
9/8/2008 ‘ HY ‘det mag|spot| WD pressure

10:37:53 AM | 5.00kV |ETD | 50 x| 3.5 |39.6 mm|[5.65e-4 Pa

Obr. 47: SEM snimek zobrazujici poruchu vzorku typu CB+PFM (zvétseni 50x).
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9/8/2008 HV det | mag |spot| WD pressure
10:33:40 AM | 5.00 kV |[ETD | 150 x| 3.5 |45.5 mm|6.76e-4 Pa

Obr. 48: SEM snimek zobrazujici poruchu vzorku typu CB+PFU (zvétseni 150x).

Obr. 49: Deformace vzorku typu CB + PFU vysokorychlostnim kladivem.

Obr. 50: Deformace vzorku typu CB + PFM vysokorychlostnim kladivem.
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6 ZAVER:

Cilem bylo stanovit pevnost v ohybu FRC/ PFC dentdlnich bi-materidlu a do jaké miry je
bi-materidlové konstrukce schopna odoldvat hydrolytické degradaci.

Bylo zjiSténo, Ze prosttedi ma vliv na jednotlivé pouZité materidly, ale také na jejich
rozhrani.

Ze ziskanych vysledku vyplyvd, Ze modul pruznosti i pevnost u FRC kompozitd je
ovlivnén absorpci vody do vzorku. Kdy absorpce zvySuje zvys$i modul pruznosti, ale pevnost
nasledné klesa.

U kompozitu typu CB nebyla prokdzdna absorpce vody do vzorku. Modul pruZnosti i
pevnost byla vys$si hydrolyticky nenamédhanych vzorku.

SniZzend pevnost u vzorku, které byly vyztuzeny vlakny PFM, je mozna z divodu
nerovnomernosti splétaného vldkna na povrchu.

Pouzivani FRC ve stomatologii je dulezité, jelikoz jejich mechanické vlastnosti se daji
relativné snadno menit na obsahu vldken v matrici, pfipadné typem vyztuze. Diky pevnosti a
elasti¢nosti té€chto materialtl se umozni vylepSeni aplikaci zubnich nahrad.
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8 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

FRC

Bis - GMA
TEGDMA
HS

HM

PP

PE

PS

PTFE
PMMA
UDMA
EBPDMA
TEGDMA
D;MA
MMA
SEM

UP
PEGDMA
CB

PFC

CSN

vlaknovy kompozit
2,2-bis[4-(2-hydroxy-3-metakryloyloxypropyl)fenyl)]propan
trietylenglykoldimetakryl4t
vysokopevnostni
vysokomodulova

poly(propylen)

poly(etylen)

poly(styren)
polytetrafluorehtylen
poly(metylmetakrylat)
1,6-bis-[2-metakryloyloxyetoxykarbonylamino]-2,4,4-trimetylhexan
etoxylovany Bis-GMA
trietylenglykoldimetakryl4t
dodekandioldimetakrylat
metylmetakrylat

rastrovaci elektronovy mikroskop
nenasyceny polyester
poly(etylenglykol)dimetakryl4t
crown bridge

casticovy kompozit

Ceska technickd norma
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