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Abstrakt:

Diplomova prace se zabyva vyvojem keramického materialu pro 3D tisk. Je
vypracovana reSer$e souc¢asného stavu 3D tisku keramickych material(. S ohledem na
pouziti ve zdravotnim prdmyslu a po stanoveni nami zvolenych kritérii, je po peclivém
porovnani s ostatnimi metodami 3D tisku vybrdana metoda FDM. Z hlediska
planovanych vyrobnich aplikaci je vybran material na bazi oxidu zirkonicitého, Y-TZP.
Pro metodu FDM musi byt vyvinout polotovar materialu ve formé dratu namotaného na
civce. Ten je optimalizovan z hlediska mérné hmotnosti, aby dosahoval hodnot jako pfi
zpracovani keramiky konvencnimi technologiemi. Na 3D tiskarné Rebelix je material
vyzkou$en vyrobou tfi vybranych objektl- nosnik, zubni korunka a matrice scaffold.
Tyto objekty jsou podrobeny fyzikalnim a mechanickym zkouskam, zda maiji stejné

vlastnosti, jako kdyby byly vyrobeny konven&nimi technologiemi.
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1. Uvod

3D tisk je technologie, ktera zaziva obrovsky rozmach v riznych oblastech
primyslu, zejména v prototypové vyrobé. AvSak v posledni dobé sili i jeji vyznam pfi
produkci koneénych vyrobk(. Nejvétsi vyhodou je tvorba tvarové velmi slozZitych
soucasti, které by se konvencnimi metodami vyrabély jen stézi a za velmi vysokych
ekonomickych nakladl a ¢asovych podminek.

Diky Sirokému rozsahu druhl 3D tiskaren, jsou jejich mozZnosti obrovské,
predevs§im diky moznosti tisknout z riznych druht material(. Dokazi zhotovit vyrobky
z béZzného kancelarského papiru, rdznych druhl plastd, kovi a v posledni dobé
i z keramiky.

Stale Castéji se setkavame s 3D tiskem ve zdravotnictvi, kde se nabizi jeho Siroké
uplatnéni k produkci nejriznéjSich protetik, implantatl a organd z zZivych tkani.
U kterych je hlavni podminkou individualizace kazdého vyrobku pro jednotlivého,
konkrétniho pacienta. DalSi vyhodou, kterou v této oblasti pfinasi aditivni technologie,
je vyrazné niz8i ekonomicky aspekt oproti konven¢énim technologiim, pfi zachovani
mechanickych, fyzikalnich a chemickych vlastnosti danych vyrobka.

To prispiva k tomu, Ze jsou tyto zdravotnické vyrobky, které nejsou vibec nebo
pouze ve vyjimecnych pfipadech hrazeny zdravotni pojidtovnou, dostupnéjsi mnohem
SirSi skupiné lidi a tim mohou zachranit, zlep3it nebo zpfijemnit Zivot vétSimu mnozZstvi
lidi, nez kdy dfiv.

Jednim z nejzadanéjSich vyrobkl a pomucek jsou umélé zubni korunky. Jelikoz
poskozeni ¢i ztrata zubu se v pribéhu lidského Zivota dotkne prakticky kazdého z nas
potravy a bezchybna vyslovnost, ale tento defekt je i zaroven frustrujicim psychickym
faktorem a pfipadnym spoleCenskym znevyhodnénim. Zuby kazdého c¢lovéka jsou
velmi dulezitou soucasti jeho osobniho vyrazu. Dodavaji lidem sebedlvéru a vyraznou
mérou se podileji na kvalité lidského zivota.

Ke ztraté vlastnich zubl mize béhem Zivota dojit z mnoha didvodu. NejcastéjSimi
pfi¢inami byva uraz, onemocnéni dasni, zubni kaz nebo jiné zanétlivé onemocnéni
zubu. Vhodnym kandidatem pro aplikaci umélych zubnich korunek je témér kazdy,
kromé pacientd s nékterymi chronickymi ¢&i systémovymi onemocnénimi (napf.
diabetes) a tézkych kuraku.

V USA se za rok 2014 aplikovalo pfiblizné 500 000 zubnich korunek, jedna

celokeramicka zubni korunka za primérnou cenu 25 tisic korun. V CR je to zhruba

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 =I= -
tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 | [ [ |

10



o TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni u Katedra materialu

okolo 10 tisic umélych celokeramickych zubnich korunek, s primérnou cenou 8 tisic
korun za jednu zubni korunku. Provedené studie odhaduji, Ze pro americky a evropsky
trh dosahne tento zubni prdmysl finanéniho objemu 50 miliard korun do roku 2022.
Globalni trh se zubnimi korunkami je odhadovan na 38 miliard korun do roku 2018. [1]

Cilem této diplomové prace je vypracovat reSerSi souc¢asného stavu v oblasti 3D
tisku keramickych materiald. Jednotlivé technologie porovnat a vybrat nejvhodnéjsi
a provoznich nakladd 3D tiskarny s dodrZzenim pevnostnich standardd jako
u konvencnich technologii na zpracovani keramiky. Druhym cilem této prace je zhotovit
material ve vhodném polotovaru pro vybranou metodu 3D tisku a s pfihlédnutim
na vyuziti materidlu pro zdravotni aplikace. Dale, optimalizovat tento material
z hlediska objemové hmotnosti po slinovani, aby tyto hodnoty odpovidaly hodnotam
z materialového listu od vyrobce a ovéfit funkénost materialu vyrobou tfi libovolné
vybranych objektd — nosnik, zubni korunka a matrice scaffold. Ziskané vysledky
vyhodnotit a vyvodit z nich zavér.

Nad ramec zadani této diplomové prace byla u vytisknutych nosnikd po jejich
slinovani provedena zkousSka v tfibodovém ohybu dle normy SO 6872/2008
(Stomatologie — keramické materidly) a u matric scaffold byl upraven jejich povrch,
nanesenim specialni suspenze, ktery ma zlepSit usazovani a kultivaci bunék a

mikroorganismd.

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 =I=

tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 | [ [ |

11



o TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni u Katedra materialu

2. Teoreticka cast

Diplomova prace je zaméfena na vyvoj keramického materialu pro 3D tisk zubnich
korunek. Teoreticka Cast se tedy zabyva 3D tiskem, obzvlasté technologiemi pro 3D
tisk keramickych materiall, dale vhodnym materidlem pro zubni korunky a matrice

scaffold.

2.1 3D tisk

Inkoustovy tisk, ktery poloZil zadklad pro technologie 3D tisku, byl vynalezen uz
v roce 1976. 3D tisk, tak jak ho zname dnes, vznikl v roce 1984, kdy byla patentovana
prvni technologie, stereolitografie, pozdéjSim zakladatelem spole¢nosti 3D Systems
Charlesem W. Hullem. Poprvé tak byla vytisknuta digitalni 3D data. Tato technologie je
oznacovana SLA a pouziva se dodnes. V roce 1992 zacala firma 3D Systems vyrabét
a prodavat prvni komeréné dostupnou 3D tiskarnu. [2]

Hlavni podstatou 3D tisku je pfedevSim to, Ze mame digitalni model vytvoreny
v CAD programu a jeho fyzicky model se vytvari v 3D tiskarné postupné, opakovanym
nanadenim materialu po jednotlivych vrstvach, které maji konstantni tloustku, na rozdil
od konvenénich zplUsobU vyroby jako je CNC soustruzeni nebo frézovani, kde se
material odebira ve formé tfisek. Z toho vyplyva jedna z velkych vyhod 3D tisku a to je,
Ze nevznika prakticky zadny odpad.

Metody technologie 3D tisku se déli do tfi zakladnich skupin, podle toho v jaké
formé je vychozi stavebni material. Ten je bud’ v tekutém stavu, tuhém stavu, nebo
ve formé prasku. Kazdy stav ma své vyhody a nevyhody a vysledny model ma dle
toho riizné vlastnosti a pouziti. [3]

VSechny komercni pfistroje aditivnich technologii pouzivaji princip vrstveni
materialu. LiSi se ve zpuUsobu, jakym jsou vrstvy tvofeny a jak jsou vrstvy vzajemné
spojeny. R0zné technologie pak generuji rizné presnosti vyrobeného objektu,
mechanické vlastnosti, cenu a jak rychle je vyroba provedena. [4]

Zatim neexistuje technologie 3D tisku, ktera by zvladla veskeré pouziti, a proto je
pfi vybéru pfesné technologie potifeba zvazit, co po tiskarné vlastné pozadujeme. [4]

3D tisk je pouzivan v konkrétnich odvétvich velice specificky a je schopen
zrychlit proces vyvoje a vyroby. Technologie je velmi mlada, zacCala se vyuZivat
mnohem vice az v prvnich letech 21. stoleti, kdy vyprSela platnost nékolika patent,
coz umoznilo pokrok zejména v oblasti hardwaru a softwaru. S tim je spojeno, ze dalSi

nova vyuziti se objevuji prakticky kazdy den.
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2.1.1 3D tisk keramickych materialu

Jesté stale pomérné velmi neobvyklym materidlem pro 3D tisk je keramika.
Pri¢inou je obtiznost zpracovani keramickych materiald, hlavné kvdli jejich vysoké
teploté slinovani.

V soucasnosti se zpracovavaji materialy — oxid hlinity, oxid kfemigity, rizné smési
Al,O; + SiO,, hydroxyapatit a v omezeném mnozZstvi oxid zirkonicity, které vzdy
obsahuiji i pojiva, pfevazné polymery a pryskyfice, kterd pomahaji vytvofit model a ten
se nasledné tepelné zpracovava v pecich. Nejdfive se tepelné odstranuji dana pojiva a
dale se vyrobek slinuje jako pfi konvenénich zplsobech vyroby.

Timto se uz u nékterych metod 3D tisku dosahuji vyrobky, které obsahuji pouze
Cisty keramicky material a maji mechanické, fyzikalni a chemické vlastnosti jako pfi
vyrobé konvencnimi technologiemi, ale za vySSi ekonomické naklady, proto je tento 3D
tisk vyuzivan u tvaroveé slozitych prototypu.

Zatim se pouzivaji metody 3D tisku keramickych materiald predevSim k vyrobé
dekorativnich pfedmétu, kuchyriského nadobi, uméleckych pfedmétl, ¢asti odlévacich
forem a jinych mechanicky nenaroénych vyrobka.

Celkové tato oblast 3D tisku zatim neni tolik probadana a prozkoumana jako

ostatni. V3e je zde teprve na zaCatku vyvoje a uvedeni do sériové vyroby.

2.1.2 Metody 3D tisku keramickych materialti

Dle druhu materialu modelu [5,6]:

a) na bazi tekutych materialt:
- Lithography-based Ceramic Manufacturing (LCM)

b) na bazi praskovych materialu:
- Laser Sintering (SLS)
- Laser Stereolithography - Ceramic (SLA)

c) na bazi tuhych materialu:
- Fused Deposition Modeling (FDM)
- CEramic REConstruction (CEREC)

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 =I=

tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 | [ [ |

13



o TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni u Katedra materialu

2.1.2.1 Laser sintering

Technologii vyvinuli v polovingé 80. let védci na texaské univerzité v Austinu.
Vyhodou tohoto postupu, kdy je vytvafeny model neustale obklopen zbytkovym
praskovym materialem, je eliminace potfeby doasnych podpor. SLS technologie
dokaze poskytnout vyrobky srovnatelnych kvalit, jako konvencéni vyrobni metody — na
rozdil od nich v§ak muze z kovu, keramiky nebo dalSich materialt vytvaret i velmi

slozité struktury. [7]

Princip:

V tomto pfipadé vychazime z materialu ve formé velmi jemného prasku (Castice 20
az 100 uym), ktery je natavovan a nasledné spékan CO, laserem. Okolni nenataveny
prasek slouzi jako podpora pro model a je odstranén v zavéru prace.

Kvuli zamezeni oxidace je pracovni prostor vyplnén inertnim plynem, obvykle
dusikem nebo argonem. Metoda vyuziva vertikalné posuvnou podkladovou desku, na
kterou jsou postupné nanaseny jednotlivé vrstvy prasku.

Po naneseni prvni vrstvy na podkladovou desku, je prasek pusobenim laseru
nataven a dochazi k jeho spékani. Ridici systém upravuje intenzitu laserového paprsku
tak, aby byl material spe€en jen v poZzadovaném misté. Timto je dokon&ena jedna
vrstva.

Podkladova deska je posunuta o tloustku jedné vrstvy smérem dol a dalsi vrstva
prasku je nanesena specialnim valeCkovym mechanismem a proces spékani se
opakuje.

Dokoncovaci operace jsou nezbytnou soucasti vyrobniho procesu. Nejprve je
nutno odstranit podpurné struktury z povrchu soucéasti a poté povrch dale tryskat,

brousit nebo lestit. [8]
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pist stavéci komory

zasobnik praskyl

Obr. 2-1 Schéma metody Laser sintering [9]

2.1.2.2 Fused Deposition Modeling

Je to nejpouzivanéjsi a nejrozSifengjsi technologie 3D tisku, kterd stala u zrodu
celého hnuti levnych 3D tiskaren, jez vyuzivaji po expiraci plivodniho patentu na FDM
vroce 2009. FDM je technologii aditivni vyroby, kterou na konci 80. let 20. stoleti
vyvinul a v roce 1989 patentoval S. Scott Crump, pozdéjSi zakladatel spole€nosti
Stratasys, jez ma tento pojem zajistén ochrannou znamkou.

Obrovskou vyhodou je variace rlznych material, které tyto tiskarny umozniuji
pouzivat a také stale aktivni vyvoj novych material(. Proces tisku je bezpecny, a neni
problém tyto tiskarny provozovat doma nebo v bézné kancelafi. Material se dodava ve

formé dratu namotaného na civce. [10]
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Princip:

Metoda spocita v natavovani materialu navinutého ve formé dratu na civce. Drat
materialu je kontinualné dodavan do tiskové hlavy, kde se ohfeje na tavici nebo
tvarnou teplotu, aby byl v plastickém stavu.

Po ohfati je material protlacen pres tenkou trysku tiskové hlavy, ktera ho pak na
zakladé instrukci poCitate nanese ve sméru soufadnic X a Y do vnitfni plochy 2D
obrysu.
je kontinualné vyplnit materialem 2D obrys a vytvofit tak souvislou vrstvu.

Jakmile je vrstva dokoncena, stul sjede ve sméru osy Z o jednu tloustku vrstvy dold

a proces se opakuje. [11]

Legenda:
1. 3D data (format .stl) jsou zpracovana v prfislusném softwaru pracovni stanice

2. tiskové trysky se pohybuji nad modelovaci deskou v osach x a'y
3. termoplast navinuty na civce je natavovan v tiskové hlavé
4. modelovaci platforma se pohybuje v ose Z
5. hotovy model
Obr. 2-2 Schéma 3D tisku technologii FDM [12]

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 =I=

tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 HER

16



TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni u Katedra materialu

2.1.2.3 Ceramic Reconstruction

Technologie CEREC je specialné vyvinuta pro aplikaci v zubnim Iékafstvi. Skada
se ze skenovaci jednotky vybavené 3D kamerou a specialnim softwarem pro
navrhovani zubnich nahrad, ve kterém se na zakladé provedeného scanu pfipravi 3D
model budouci nahrady a obrabéciho zafizeni, které z keramického bloku tuto nahradu
béhem nékolika minut vyfrézuje pomoci dvou diamantovych fréz o priméru 1,6 mm a
1,2 mm s rychlosti 40 000 ot/min. [13]

Obr. 2-3 Keramicky blok materialu do frézy CEREC [14]

Obr. 2-4 Vyfrézovana zubni korunka na pfistroji CEREC [14]
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Princip:

Na zakladé skenovani specialni 3D kamerou se vytvofi v pocitaci trojrozmérny
model zubu. Tento digitalni model se dale upravuje pomoci specialniho softwaru. V
okamziku, kdy je vysledek vyhovujici, jsou data odeslana do frézy.

Ta z predem vybraného keramického bloku velmi presné vyfrézuje pozadovany
vyrobek pomoci diamantovych fréz. Po vyfrézovani se povrch zalesti nebo opatfi

glazurou a je pfipraven pro fixaci v Ustech. [15]

Obr. 2-5 Fréza CEREC [16]

Obr. 2-6 Detail pracovniho prostoru frézy CEREC [17]
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2.1.2.4 Laser stereolithography - ceramic

Tato metoda se fadi mezi nejstarsi technologie vyroby 3D tiskem. A v sou¢asné
dobé laserova stereolitografie predstavuje nejpresnéjsi tvorbu fyzického 3D modelu.

kratkém Case. Spole¢nost 3DCeram vyrabi dily z keramického materialu. [18]

Princip:

Material pro vyrobu dilu je keramicky prasek (oxid hlinity, hydroxyapatit), ktery
obsahuije i fotosenzitivni pryskyfici, ktera slouzi jako pojivo.

Model pfi tomto postupu vznika plsobenim ultrafialového laserového paprsku na
fotosenzitivni pryskyfici, ktera je pusobenim laseru vytvrzovana. Po vytvrzeni se
zakladna posune ve vertikalnim sméru o tloustku vrstvy (mezi 0,05 az 0,15 mm),
nanese se dalSi tenka vrstva materialu a laser v ni opét vytvrdi vzor dle fezu STL
modelu.

Hotovy dil se potom tepelné zpracovava, nejdfive, aby se odstranila pryskyfice
z vyrobku a nasledné se v peci dil slinuje.

Vysledné keramické dily maji 100% hustotu jako dily vyrabéné konvencénimi
technologiemi a maji stejné vlastnosti jako dily vyrabéné izostatickym lisovanim za
studena nebo injekénim vstfikovanim.

doCasné podpory, které se po vyhotoveni modelu manualné odstrariuji. [19]

Obr. 2-7 Schéma Laser stereolithography pro 3D tisk keramickych materialt [20]
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2.1.2.5 Lithography-based Ceramic Manufacturing

Tato metoda je prakticky shodna s metodou SLA. Byla vyvinuta na technické
univerzité ve Vidni a dale ji optimalizovala pro komeréni vyuziti rakouska firma Lithoz a
slibuje vyrobu vysokopevnostnich keramickych dill, z oxidu hlinitého ¢&i oxidu
zirkonicitého, s vlastnostmi produktt vyrabénych sériové konvenénimi technologiemi
(izostatické lisovani a injekCni vstfikovani).

Je zaloZena na selektivnim vytvrzovani fotosenzitivni suspenze pomoci procesu
svételné expozice. Tato technika je schopna vyrabét pfesné vyrobky sestavajici se ze
100% keramického materialu o vysoké hustoté (vice nez 99,3 hmotnostnich procent
teoretické hustoty) bez prakticky jakychkoli geometrickych omezeni.

Zaklad tvofi STL model, ktery musi byt zvétSen o miru smrsténi, které nasleduje po

slinovani materialu. [21]

Princip:

Mame specialné navrzenou keramickou suspenzi, ktera se sklada z vysoce
Cistého prasku oxidu hlinitého €i oxidu zirkonicitého, dale z fotoiniciatoru (coz jsou
monomery na bazi methakrylatu) a dalSich pfisad.

Tato suspenze je vytvrzovana po vrstvach pomoci LED osvétleni a digitalniho
mikrozrcadlového zafizeni (DMD) s rozlisenim 1920 x 1080 pixelU.

Jednotlivé zrcadla systému DMD Ize libovolné naklonit a tim pUsobit na jednotlivé
pixely (poloha zapnout nebo vypnout) v zavislosti na tom jaky ma byt 2D obrys prirfezu
tisknutého modelu.

Dal$i dulezitou ¢asti je jednoucelova projekéni jednotka, kterda ma za ukol, aby
intenzita svétla byla rovhomérna v celé tisknuté oblasti.

Vyroba kazdé jednotlivé vrstvy za€ina otaCenim vany, ¢imz aplikujeme Cerstvou
suspenzi o definované tloustce. Tloustka tohoto filmu se nastavuje vzdalenosti mezi
listem stéraCe a dnem vany a je typicky mezi 200 az 400 pym.

Poté je stavebni zakladna pfiblizena do vzdalenosti 25 pm nad dno vany. Tato
vzdalenost byla dfive nastavena v parametrech zpracovani a uruje tloustku kazdé
vrstvy v surovém stavu.

Kdyz je stavebni zakladna ve spravné poloze, probiha vytvrzeni materialu. 2D

prirez aktualni vrstvy je promitan na transparentni dno vany.
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K fotopolymerizaci dochazi, kdyz svétlo interaguje se suspenzi a to zplsobi, Ze
suspenze ztuhne v této oblasti.

Po tomto kroku, se vana nahne, aby se oddélila vytvrzena vrstva od spodni ¢asti
vany a stavebni zakladna se pohybuje smérem vzhlru ze suspenze. Poté se cela
sekvence opét opakuje poCinaje otaceni vany.

Odstranovani pojiva a slinovani se provadéji postupné ve dvou samostatnych
pecich. Odstrariovani pojiva dochazi pfi teploté 900 °C a slinovani dili vyrobenych

pomoci LCM technologie je provedeno jako u konvenéné vyrobenych dild. [22]

Legenda:

= = = =

a) stavebni zakladna

c.
v

b) list stérace

C) vana

C u/-E =

d) svételna jednotka
s LED osvétlenim

/Q_

Obr. 2-8 Schéma technologie Lithography-based Ceramic Manufacturing [22]

2.1.2.6 Porovnani metod 3D tisku keramickych
materialt

Pfi porovnani jednotlivych metod 3D tisku, pfi kterych se v sou€asnosti pouziva
keramickych material(, jsou pro nas nejdllezitéjSimi kritérii ekonomické hledisko 3D
tiskarny a jejiho provozu, schopnost dosahnout mechanickych, fyzikalnich, chemickych
a optickych vlastnosti jako pfi konvenénich zplsobech vyroby a v neposledni fadé

pfesnost tisku.
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VSechny metody, kromé& metody CEREC, potfebuji k ziskani mechanickych a
fyzikalnich vlastnosti jako u konvenénich technologii, nasledné slinovani v peci.

Z tohoto srovnani jsme zvolili pro 3D tisk umélych keramickych zubnich korunek
metodu FDM, jelikoz nejvice splfiuje nami zvolené kritéria. PfedevSim ekonomické
podminky, jako je cena 3D tiskarny, ktera je o nékolik fadu nizsi nez u ostatnich metod
3D tisku a nizké provozni naklady, jak na energie, nahradni dily, tak i na material. Tyto
aspekty jsou velmi dulezité z hlediska zavedeni nové technologie do sériové vyroby.

To v8e navic s dostatecnou presnosti tisku. Velmi dulezité také je, Ze nabizi velmi
jednoduché ovladani a bezpeény provoz pro obsluhu. Jeji nevyhoda v podobé
dlouhych vyrobnich ¢ast rozmérnych dili je eliminovana tim, Ze se zaméfujeme na

vyrobu rozmérové velmi malych dilG (napf. zubni korunky).

2.2 Zubni korunky

Zubni lékarstvi ma k dispozici kromé& vSeobecné& znamych konvenénich metod i
moderni netradi¢ni prostfedky. Mezi né patfi obnova chrupu pomoci umélych zubnich
korunek.

Zubni korunky predstavuji umélou nahradu korunkové c&asti zubu, ktera je
nasazena na obrouSeny pahyl zubu nebo na zubni implantat, ktery je upevnén —
podobné jako skuteC¢né zuby — pfimo v Celisti. V podstaté se jedna o zubni nahradu.
Zubnimi korunkami Ize nahradit poskozené zuby, kterym zustal neposkozeny, vitalni &i
endodonticky oSetfeny koren.

Na rozdil od fazet se nenahrazuje pouze predni plocha zubu, ale zub jako celek.
Kromé estetického hlediska jsou ¢asto feSenim prasklych ¢i odlomenych korunek zubd,
pouzivaji se k rekonstrukci zubu pfi velkych ztratach tvrdych zubnich tkani, v okamziku,
kdy jiz nelze nasledkem urazu, rozsahlého zubniho kazu &i oSetfeni kofenového
kanalku zhotovit klasickou vyplii. Korunkami se v souCasné dobé oSetfuji pfevazné
nezivé (nevitalni) zuby, u kterych doslo k vyrazné ztraté zubnich tkani.

Vhodnym kandidatem pro umeélé zubni korunky je témér kazdy, kromé pacientl s
nékterymi chronickymi €i systémovymi onemocnénimi (napf. diabetes) a tézkych
kurakl. Koureni totiz zvySuje teplotu v dutiné Ustni a mlze snizit pravdépodobnost
uspésnosti implantace. O vhodnosti implantace rozhoduje zubni Iékaf specialista na

zakladé informaci z rentgenového snimku (pfipadné CT) a dalSich skute¢nosti. [25]
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2.2.1 Protetické materialy — zubni korunky

Materialy pouzivané v protetickém zubnim Iékafstvi maji za ukol doplnit chybéjici
tvrdé a mékké tkané v orofacialni oblasti, a to za pomoci fixnich a snimatelnych
zubnich nahrad, ¢aste¢nych nebo celkovych fixovanych na pfirozenych zubech nebo
nesenych dentalnimi implantaty. [25]

Protetické materialy se tak stavaji sou€asti organizmu a vyznamné se ucastni na
obnové nebo zlepSeni funkce prfedevSim v oblasti pfijmu a inicialniho zpracovani
potravy, feci (artikulace a fonace) a estetiky. [25]

Materialy, které zubni lékafstvi pouziva k rekonstrukci jednotlivych zubl i chrupu
jako celku, museji proto splfiovat pfisna kritéria. Museji vyhovovat svoji mechanickou
odolnosti, trvanlivosti, kosmetickym 0¢inkem a v neposledni fadé biologickou
snasenlivosti (biokompatibilitou) s lidskym organizmem. DalSimi poZadavky na tyto
materialy jsou jejich snadna zpracovatelnost a pfizniva cena. [25]

Trendy moderniho zubniho Iékafstvi upfednostiiuji takové materialy, které
dokonale imituji stavbu pfirozeného zubu a umozfuji svymi barevnymi odstiny a
dalSimi estetickymi charakteristikami napodobit dokonale sousedni zuby. Estetika a
biokompatibilita se tak nachazeji v €ele zajmu vyvoje a vyroby novych protetickych
materialu. [25]

Tyto podminky v soucCasnosti nejlépe splfiuje dentalni keramika (zejména

keramika na bazi oxidu zirkonicitého Y-TZP a sklokeramika lithium disilikatu).

2.2.2 Pozadované vlastnosti na zubni korunky dle
normy ISO 6872/2008, Stomatologie — keramické
materialy

Mechanické viastnosti-

Dle normy ISO 6872/2008 jsou vyzadovany pouze pevnostni vlastnosti a to, aby
minimalni stfedni pevnost v tfibodovém ohybu byla vétSi nez 300 MPa. Testovany
vzorek je nosnik s rozméry: Sitka w = 4,0 £ 0,2 mm a tloudtka b = 1,2 + 3,0 £ 0,2 mm.

Proto jeden z tisknutych objektt bude nosnik s rozméry 20 x 4 x 2,5 mm.
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Fyzikalni vlastnosti-

Dle normy ISO 6872/2008 je pozadovano, Ze se koeficient tepelné roztaznosti
v keramice nesmi odchylovat o vice nez 0,5 x 10° K" od hodnoty uvedené vyrobcem.
Teplota pfechodu skla keramiky se nesmi odchylovat o vice nez o 20 °C od hodnoty,

jez je uvedena vyrobcem.

Chemické viastnosti-

Dle normy ISO 6872/2008 je povolena maximalni chemicka rozpustnost

2 000 pg.cm™. Cinidlo je 4% objemovy roztok kyseliny octové.

Estetické vlastnosti-

Dle normy ISO nejsou definovany, avSak je pozadovana co nejvy3si shoda
s pfirozenou zubovinou konkrétniho pacienta. Anorganické pigmenty, pouZivané pro
zabarveni palené dentalni keramiky a jakakoliv jina organicka barviva, musi byt
rovhomérné rozptyleny po celém keramickém materialu a v praskovych keramickych
vyrobcich nesmi dojit k Zzadné segregaci pigmentl. Kontrola je povolena a pouze

vizualni prohlidkou.

Biologické vlastnosti-

Dle normy ISO 6872/2008 je vyzadovana nizka uroven zbytkové radioaktivity.

Mensi nez 1,0 Bqg/g v pfipadé zirkonicité keramiky.

Tvarové viastnosti-

Dle normy neni stanoveno. Pozadovana je v8ak geometricka shoda s vitalnimi
zuby jak vnéjSi (zejména okluzni plochy), tak vnitfni (s pilifem) a tzv. schiadkem

krékového uzavéru.
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2.3 Keramika

Keramika je anorganicka nekovova latka s heterogenni polykrystalickou
strukturou. Vypalem vznikne pérovita nebo slinutd hmota, ktera je tvofena krystaly,
skelnou fazi a péry. [26]

Vyroba keramiky patfi k nejstar§im oborim lidské ¢innosti. Keramicka vyroba je
obor, ktery zaznamenava stale pomérné rychly rozvoj. Jednim z divodu je pomérné
dobra dostupnost vhodnych surovin.

Soucasné vyuzivani pfirodnich surovinovych zdroju vSak vyzaduje komplexni
vytézovani lozisek s navazujici Upravou suroviny s ohledem na jeji predpokladané
vyuziti v keramické vyrobé. Moderni keramické technologie vyzaduji predevsim
konstantni vlastnosti dodavanych surovin. Kromé konstantnosti chemického a
mineralogického slozeni se dnes kladou pozadavky také na jejich granulometrické
slozZeni.

Vedle pfirodnich surovin se vyuzivaji v keramickych vyrobach ve stale vétSim
rozsahu suroviny produkované ¢asto v masovém méfitku v chemickém primyslu. Je

mozné je oznacit jako suroviny syntetické (napf. Al,O3; nebo ZrO, apod.) [27]

2.3.1 Dentalni keramika

Dentalni keramika tvofi dal$i skupinu hlavnich material(, ze kterych mizeme
zhotovovat predevsim fixni prace — korunkové a mustkové nahrady, suprakonstrukce
na dentalni implantaty a umélé zuby do protéz. Z vysokopevnostni keramiky na bazi
tetragonalniho oxidu zirkonicitého se tovarné zhotovuji i samotné implantaty.

Keramika byla v modernim zubnim Iékafstvi pfedstavena ve druhé poloviné 19.
stoleti. Material byl podobny kuchyrniskému porcelanu — skladal se pfedevsim ze Zivce,
kfemene a kaolinu. Dal se dobfe dobarvit, byl vSak velice kiehky, a proto pouzitelny
pouze inleje a Zaketové korunky na frontalni zuby. Pro zvySeni mechanické odolnosti
se obsah kaolinu postupné zmenSoval a pro vyztuZeni se naopak pfidaval oxid hlinity.

Pro uziti keramiky ve stomatologii znamenala velky pokrok Sedesata léta 20.
stoleti, kdy byl patentovan novy zplUsob zpracovani — napalovani Zivcové keramiky na
kov. Od zacatku osmdesatych let se tato metoda hromadné rozsifila po celém svété a
dodnes predstavuje ,zlaty standard® ve fixni protetice. Z kovokeramiky muizeme
zhotovit vSechny typy korunkovych a mustkovych zubnich nahrad véetné rozsahlych
konstrukci na cely zubni oblouk. Zivotnost kovokeramickych nahrad pfi dobré péci

pacienta je 15 let i vice. [25]
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Vyborné biologické vlastnosti a dlouhodoba trvanlivost estetickych kvalit keramiky
vedly k dalSimu rozvoji tohoto dentalniho materialu. Postupné byly pfedstaveny nové
druhy: sklokeramika zpracovavana odlévanim, infiltraci vyrabéné korunky na bazi
aluminy (Al,O3;) a spinelu (MgAl,O,4). Poslednim trendem zpracovani keramiky je
metoda CAD/CAM, ktera je zvlast vhodna pro celokeramické prace.

Keramika je ve fixni protetice cenéna predevSim pro svoji vynikajici estetiku
(barevnost, prusvitnost), trvanlivost vlastnosti a biokompatibilitu.VS§eobecné se jedna o
material tvrdy a kfehky, proto vyrobci hledaji nové keramické systémy, které by vice
odpovidali svoji tvrdosti (nebezpeli abraze) a pevnosti pfirozenym zubnim tkanim.
Vyzvou zlstava otazka starnuti materialu (snizovani pevnosti v zavislosti na poctu
cykl zatéze) a vzniku a propagace mikroprasklin.

Dentalni keramika je z hlediska chemického slozeni riznoroda skupina materiald,
a proto se jednotlivé typy znacné li8i svymi vlastnostmi, zpracovanim a uzitim.
Vzhledem k narUstajicimu poétu pacientll precitlivélych na kov a zvySujicim se
pozadavkim na vysledné estetické kvality protetického oSetfeni dochazi k Ustupu
kovokeramiky ve prospéch celokeramiky. Vybrané vlastnosti dentalni keramiky jsou
shrnuty vtabulce 1. Ztohoto porovnani vyplyva, Zze pro aplikaci pro umélé
celokeramické zubni korunky, jsou nejvhodnéj§imi materialy keramika oxidu

zirkonicitého a sklokeramika na bazi lithium disilikatu. [25]

Tab. 2-2 Vybrané vlastnosti dentalni keramiky (orientaéni hodnoty) [25]

Viastnost Zivcova Sklokeramika Oxidova
keramika keramika
Pevnost v ohybu 1200 (ZrO,)
70-90 350 — 450
Modul pruznosti 205 (ZrO,)
69 110
[GPa] 350 (Al,03)
. 6,00 (ZrO,)
Hustota [g/cm”] 2,45 2,50
3,90 (Al,O3)
Tvrdost dle Vickerse 1250 (ZrO,)
) 450 -700 660 — 770
[kg/mm?] 1840 (Al,03)
Koeficient tepelné 6 o 6
. 12-14x10 14 -18x 10 10x 10
roztaznosti [1/°C]
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Tab. 2-3 Prehled zakladnich keramickych systém a jejich uziti v protetice [25]

Material
(krystalicka Indikace Zpracovani Vyhody Nevyhody
faze)
e vynikajici
estetika e nedostatecnd
e fazetovani e transparence pevnost
kovovych a e individualni e kiehky material
Zivcova keramickych . zpracovani e Casova naroc¢nost
) ] Sintrovani
keramika (leucit) konstrukci e dobarveni ve e vypalovani po
e zuby do vrstvach vrstvach
protéz e dlouhodoba e plnohodnotné
klinicka opravy nemozné
zkuSenost
e vyborna
estetika
e inleje, onleje e transparence e omezena pevnost
e estetické e moznost e nevhodné pro
Sklokeramika fazety Odlévani, dobarveni na oblasti s vy3si
(lithium disilikat, | e samostatné frézovani povrchu mechanickou
spinel, alumina) korunky CAD/CAM e |ze leptat zatézi
o tficlenné kyselinou e plnohodnotné
mustky fluorovodikovou opravy nemozné
e snadné
zpracovani
e konstrukce
e sniZena estetika
korunkovych a ]
) . e opacita
Oxidova mustkovych e vysoka pevnost
e obtizné
keramika (na nahrad e moznst
Frézovani opracovani
bazi oxidu e rozsahlé fixni tenkosténnych
CAD/CAM e nakladné
zirkonicitého, prace konstrukci ]
R ) o vybaveni
oxid hlinity) e Sroubované e Siroké indikace ]
) e plnohodnotné
nahrady na .
) ] opravy nemozné
implantatech
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Dentalni keramika se uplatriuje v téchto indikacich [25]:

- celokeramické korunkové a mustkové nahrady
- fazetovani keramickych a kovovych konstrukci
- keramické zuby do protéz

- keramické implantaty a suprastruktury

2.3.2 Keramika oxidu zirkonicitého

Pouziti oxidu zirkoni€itého (ZrO;) v keramickych materidlech je silné ovlivnéno
polymorfismem tohoto oxidu. Ten je zfejmy z nasledujiciho schématu, kde jsou

uvedeny tfi krystalické modifikace ZrO, a teploty jejich pfemény:

. 2700° .. 2370°C s ° N
Tavenina «——2"C5 kubicka+————» tetragonalni «—22°C 5 monoklinicka

1175°C
(c-ZrO») (t-ZrO,) (M-ZrO,)

Kubicka modifikace c-ZrO, ma fluoritovou strukturu a ostatni modifikace ZrO,
deformovanou fluoritovou strukturu. Nejvétsi prakticky vyznam ma pifeména
tetragonalni modifikace ZrO, na monoklinickou.

Pfi pokojové teploté je stabilni monoklinicka modifikace. Tato modifikace se pfi
1170 °C méni na tetragonalni, coz je spojeno se zménou hustoty. Tato pfeména je
nazyvana také preménou martenzitickou, protoze se velmi podoba pfeméné martenzitu
v ocelich.

Je to pfeména atermalni (neni vazana na jednu teplotu), bezdifuzni (zmény
probihajici v zrnech se nevyrovnaji s difuzi) a je spojena se znacnou zménou objemu a
tvaru zrn ZrO,.

Zména objemu zrn €ini 3 az 5 %, teoreticky az 8 %. Tak velikd zmé&na objemu zrn
v keramickém materialu vede ke vzniku trhlin. Cisty oxid zirkonigity tedy neni mozné
pouzit pro pfipravu zirkoniCité keramiky. Jednotlivé modifikace ZrO, se li§i vyrazné

svou hustotou, viz tabulka 5.1. [28]
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Tab. 2-4 Vlastnosti modifikaci oxidu zirkonicitého [28]

Oxid zirkonigity Modifikace Hustota d [g*cm™]
c-ZrO2 Kubicka 6,27
t-ZrO2 Tetragonalni 6,10
m-ZrO2 Monoklinicka 5,68

Pribéh martenzitické pfemény ZrO, je nazorné vidét na pribéhu délkovych zmén,

viz obr. 2-9. Je také vidét, Zze pfeména ma hysterézni charakter. Skute¢na teplota
pfemény a Sifka hystereze zavisi na historii materialu. [28]

1,6

L2

400 800

— 1(°C)

1 200

Obr. 2-9 Kfivky délkovych zmén zirkonicité keramiky rlizného sloZeni v zavislosti na
teploté pfi ohfevu i ochlazeni [28]
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Tetragonalni modifikace t-ZrO, se neda podchladit, protoZe jeji pfeména na
monoklinickou t-ZrO2 «<— m-ZrO2 je enantiotropni, vratna. Podchlazeni je mozné
pouze u mikrokrystalického ZrO, pfipraveného hydrolyzou a naslednou kalcinaci
zirkoniCitych soli. Rychlost martenzitické pfemény je fizena rychlosti nukleace nové
faze. Ve sméru m-ZrO, —>t-ZrO,, tedy pfi ohfevu zadina probihat velmi malou
rychlosti (po dobu az nékolika dni) pfi teploté 1 175 °C. Naopak pfi ochlazovani, tedy
v opacném sméru, zacina pfeména t-ZrO, —— > m-ZrO, probihat az pfi teploté
Ms= 850 °C a probéhne béhem nékolika minut.

Pfi pfipravé zirkoni€ité keramiky je proto tfeba zruSit nepfiznivy ucinek
martenzitické pfemény. To je mozné docilit stabilizaci vysokoteplotni modifikace ZrO,.
Stabilizujici uginky na tetragonalni modifikaci t-ZrO, vykazaly anionty OH a SO42.
Prakticky vyznam vS8ak ma stabilizace kubické modifikace c-ZrO, pfidavky oxidu
yttritého Y,03, vapenatého CaO a horfe€natého MgO v mnozstvi 5 az 15 hmotnostnich
%. Vznikly tuhy roztok, napf. Y,03;-ZrO,, ma podle mnozstvi pfimési bud fluoritovou
strukturu v kubické, nebo pseudoflouritovou strukturu v tetragonalni modifikaci.
Obdobného vysledku se dosahnepfi pouziti dalSich uvedenych oxidd. Podobnou
stabilizacni funkci prokazaly i dal§i oxidy vzacnych zemin.

Uplnou stabilizaci ZrO, se docili zamezeni prib&hu martenzitické pfemény,
zméni se v8ak nékteré vlastnosti zirkoni€ité keramiky, napf. se zvysi koeficient délkové
teplotni roztaznosti, viz obr. 2-9. Keramické smési plné stabilizovaného oxidu
zirkoni€itého, napf. s pfidavkem CaO, obtizné slinuji. Proto se pfidava ke smési
silikatova faze, napf. plaveny kaolin. Pfi pfidavku 2 hmotnostnich % ke smési ZrO,
s CaO vznikne pfi vypalu jako sekundarni spojovaci faze mezi zrny stabilizovaného
ZrO, krystalicky galenit. PFi teplotach 1 300 - 1 400 °C se roztavi a vytvofi spojovaci

skelnou fazi mezi zrny ZrO,. [28]

2.3.2.1 Transformacné zpevnéna keramika oxidu
zirkonicitého

Vroce 1975 (R.C. Garvie a spol.) se podafilo vyuzit dosud nezvladatelné
martenzitické prfemény ZrO, k pfipravé nového druhu technické keramiky, tzv.
transformacné zpevnéné keramiky. Transformalné& zpevnéna keramika vyuziva
martenzitické premény ZrO, tim zplsobem, Ze se podafilo snizit teplotu Ms (Martenzit
start) az na pokojovou teplotu, coz Ize provést tfemi zplUsoby, popfipadné jejich

kombinacemi [28]:

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 ] |

tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 | [ [ |

31



o TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni

Katedra materialu

1. Pouzitim stabilizujicich pfisad (vy$e uvedené oxidy Y,03, CaO, MgO a dalsi).

2. Pouzitim matrice s vysokym modulem pruznosti (nejcastéji Al,O3).

3. Pouzitim zrn ZrO, s velikosti menSi nez je kriticka velikost ZrO, pfi nizkych

teplotach.

Druhy jednotlivych typl transformaéné zpevnéné keramiky jsou uvedeny v tabulce

5.10-1V. Stupen stabilizace t-ZrO, je fizen mnozstvim pfidavku stabilizujiciho oxidu,

velikosti zrn, jejich tvaru a uloZeni v matrici, na elastickych vlastnostech a teplotni

roztaznosti dispergované faze a matrice. Situaci muze ovlivnit i pfipadny pfidavek

dal$ich slozek. Zalezi tedy velmi mnoho na zpUsobu pfipravy vychozich, tzv.

kompozitnich prasku. [28]

Tab. 2-5 Oznaceni druht transformacné zpevnéné keramiky [28]

Oznaceni keramiky Zkratka Anglicky nazev
PIné stabilizovany ZrO, FSZ Fully stabilized Zirconia
Castéené stabilizovany ZrO, PSZ Partially Stabilized Zirconia
ZrO2 Castecné stabilizovany Y,0; Y PSZ Yttrium PSZ
ZrO2 &astecné stabilizovany CaO Ca PSZz Calcium PSZ
ZrO2 &aste€né stabilizovany CeO, Ce PSZ Cerium PSZ
. o Tetragonal Zirconium
Tetragonalni polykrystalicky ZrO, TZP
Polycrystals
Transformacné zpevnéna zirkonicita . Zirconia Toughened
keramika Ceramics
Korundova keramika transformacné ZTA Zirconia Toughened Alumina
zpevnéna oxidem zirkoni€itym
Mullitova keramika transformaéné
. . N ZTM Zirconia Toughened Mullite
zpevnéna oxidem zirkoni€itym
Zirkonicita keramika zpevnéna oxidem
o ATZ Alumina Toughened Zirconia
hlinitym
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Chovani smési v soustavé ZrO, — Y,0; je zfejmé zrovnovazného fazového

diagramu na obrazku 2-10. [28]

2 500

2 000
1 500

o
T 1 000F

|
8 12 16
koncentrace (mol. %)

ZrQ, 100 96 92 88 84

Y.0; 0

Obr. 2-10 Cast rovnovazného fazového diagramu soustavy ZrO,-Y,05 v oblasti nizkych
koncentraci Y,05;. T= ZrO, tetragonalni, M= ZrO, monoklinicky, C= ZrO,
kubicky [28]

Podstatou zpevnéni je, Ze minimalné polovi¢ni mnozstvi homogenné rozptylenych
zrn ZrO, v materialu je stabilizovano pridavkem vhodné latky ve vysokoteplotni
modifikaci. Ostatni nestabilizovana zrna ZrO,, pokud maji vhodnou velikost, jsou tak
nucena setrvat i po ochlazeni pod teplotou Ms také vysokoteplotni tetragonalni
modifikaci t-ZrO,.

Dulezité je, aby tato tetragonalni zrna byla metastabilni a pfi pfiloZzeni vnéjsiho
tahového napéti se pretransformovala do monoklinické modifikace. Pokud jsou tato
zrna jiz stabilni, nemohou byt vyuzita k transformaénimu zpevnéni v pouzivaném
teplotnim intervalu. To potom vyvola v jejich okoli urcité napéti.

V pfipadé, kdy se pfece jenom prfeméni na monoklinickou modifikaci m-ZrO,,

vyvola zvétSeni jejich objemu a zména tvaru v jejich okoli vznik sité mikrotrhlin. Toto
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tohoto druhu keramiky a zejména jeji lomovou houZevnatost.

Aby doslo k zpevnéni zakladniho keramického materialu — matrix, je tfeba docilit
vedle dostateCné slinuté jemnozrnné mikrostruktury také homogenniho rozptyleni
Castecné stabilizovanych zrn ZrO.,.

Kromé Ccisté zirkoniCité keramiky typu PSZ a TZP byla vyvinuta jiz cela fada
dalSich druhl transformaéné zpevnéné keramiky, kde matrix tvofi jiné slozky nez oxid
zirkoniCity. Béznym typem je keramika ZTA, kde matrix je tvofena mikrozrnnym
slinutym oxidem hlinitym.

Mikrostruktura rdznych druhd transformacéné zpevnéné keramiky je schématicky
znazornéno na obrazku 2-11. Priklady vlastnosti nékolika druhu transformacéné

zpevnéné keramiky jsou uvedeny v tabulce 2-6. [28]

A
A

e

7y 4
\\\ -
&
PSz TZP a ZTC b
| ] 1l
zrna t-ZrO, zrna t-ZrO,

kubicka zrna c-ZrO, (D = 50
az 100 pm) obsahuji
tetragonalni vméstky d = 0,2
pm, tvaru ¢ocky Mg-PSZ, (8 -
10 mol. % MgO) krychle Ca-
PZ, desticky Y-PZ, slinovani

zrna t-ZrO,(d = 0,2 - 1 um)

s pfidavkem 2 - 4 mol. % Y,0s3
nebo 9 - 14 mol. % CO,,
slinovani

1350 - 1500 °C, snizZeni teploty
vypalu za pfitomnosti skleiné

intergranularni  intragranularni

(d=0,2-1um) nebo m-ZrO,
(d = 0,2 - 1 um), vlastnosti zavisi
na druhu matrix, napf. Al,O3, tj.

'y ¢ ‘ s ZTA
- ® f -Al,O3, k g
1650 - 1850 °C aze SiO,-Al, O3, ktera tvori +-210, (d = 0,6 um ), a-Al,Os
(D=0,5-5pum)

Obr. 2-11 Schematické znazornéni mikrostruktury zakladnich druhl transformacéné

zpevnéné ZrO2 keramiky [28]
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Pri teplotach nad 700 °C ztraci transformaéné zpevnéna keramika své mimoradné

vlastnosti a cca pfi 1 000 °C dosahuje pevnosti matrix. ZlepSené vysokoteplotni

chovani vykazuje korundova keramika zpevnéna oxidem zirkoniCitym, casteCné

stabilizovana oxidem cergitym Ce-ZTA.

U materialu stabilizovanych yttriem Y-TZP vSak také probiha zvlastni samovolna

transformace v teplotnim intervalu 70 az 400 °C ve vlhkém prostfedi. Tento proces se

nazyva nizkoteplotni degradace LTD (Low Temperature Degradation) ZrO, keramiky.

Probiha od povrchu dovnitf télesa a vede ve svém dusledku k vyraznému poklesu

hodnot jejich mechanickych vlastnosti. ProtoZze se tyto materidly pouzivaji jako

konstrukéni materialy i ve vihkém prostiedi a pfedevsim jako biomaterialy pro kloubni a

dentalni implantaty, je tato skutecnost v centru pozornosti. [28]

Tab. 2-6 Priklady vlastnosti transformacné zpevnéné keramiky [28]

Vlastnost Y-TZP Ce -ATZ ATZ
Slozeni ZrO, (+Y203) Ce0,, ZrO,, Al,O4 ZrO,, AlbO3, Y,03
Hustota d [g*cm'3] 6,02 5,58 5,50
Tvrdost Rockwell 45 N 81 81 1 400**
Pevnost v ohybu R [MPa] 900/1 300* 910 2 000 -2 400
Lomova houzevnatost
05 13 7,5 10
[MPam™]
Stredni koeficient délkové
teplotni roztaznosti ayg _ 10,3 10,4 9
1000°C *1 0_6 [K_1]
Odolnost proti teplotnim
. 350 - -
Sokum At [°C]
Tepelna vodivost Ay ¢ 2.2 5.2 6
[W*m-1*K-1]
Max. teplota pouZiti tax 1500 1500 1000
[°C]
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2.3.3 Sklokeramika

Sklokeramika je neporézni polykrystalicky material se zbytkovou skelnou fazi.
Prvni fazi vyroby je utaveni skla (s pfidavkem nukleatort — latek urychlujici nukleaci) a
vytvarovani vyrobku sklarskymi technikami. Druhou fazi je fizena krystalizace v celém
objemu vyrobku (podporovana pfitomnymi nukleatory). Vysledkem je produkt
stejnpomérné a jemnozrnné (0,1 — 1 um) mikrostruktury, ktery obsahuje malé mnozstvi
nezkrystalované skelné faze.

Pfi pfipravé sklokeramiky by v zasadé bylo mozné postupovat obracenym
zpUsobem, tzn. z keramické smési vytvarovat vyrobek a ten slinovat. Jelikoz slinuta
keramika obsahuje téz urcity podil skelné faze. Pfi tomto obraceném zplsobu vSak
neni mozné dosahnout tak jemnozrnné a stejnomérné mikrostruktury.
nulova nebo i zaporna) tepelna roztaznost. To ji pfedurCuje k fadé aplikaci — varné
nadobi a desky elektrosporaku, obkladové desky ve stavebnictvi a jaderné energetice,
otéruvzdorné povlaky, ale i dielektrické prvky atd. Ve srovnani se sklem je
sklokeramika daleko mechanicky pevnéjsi.

Chemické sloZeni sklokeramickych soustav zahrnuje vzdy SiO,, ¢asto Al,O; a pak
néktery jednomocny, dvojmocny, pfipadné dal$i trojmocny oxid (Li,O, K,O, MgO, CaO,
Zn0O, B,0;, Fe,0O;5 aj.). Aplikacné nejdllezitéj$i je asi soustava SiO, — Al,O; — Li,0O,
s pfidavkem nukleatord TiO,, ZrO, nebo P,0s. Vznikajicimi krystalickymi fazemi jsou
eukryptit (LIAISIO4) a spodumen (LiAISi,Og). Kromé toho se ve vyrobku vytvari také

tuhé roztoky hexagonalniho B-kfemene. [29]

2.3.3.1 Lithium disilikatova sklokeramika

Tvorba krystall lithium disilikatu je dosazena pfidanim oxidu lithia (Li,O) do
standardni zivcové keramiky. Tento oxid také snizuje jeji teplotu tani. Vznika
krystalicka faze lithium disilikatu (Li,Si.Os), ktera tvofi az 70 % objemu materialu.
Krystaly maji jehlicovity tvar a jsou nahodné orientovany, diky ¢emuz dokazi odrazet
trhliny a zpomalovat jejich propagaci. Vysledkem je zpevhujici uCinek. Hodnoty
pevnosti v ohybu se pohybuji okolo 350 + 450 MPa a i lomova houzevnatost byva velmi
vysoka oproti ostatnim druht sklokeramiky.

Tento materidl je velice prisvitny i s vysokym podilem krystalické faze diky

pomeérné nizkému indexu lomu krystalu lithium disilikatu. Dobré mechanické a vyborné
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estetické vlastnosti umoznuji pouziti tohoto materialu pro vyrobu celokeramickych

nahrad nebo pro vyrobu faset. [30, 31]

2.4 Scaffold

Scaffold je v zdravotnim priimyslu nosna konstrukce pro péstovani bunék a tvorbu
umélych tkani. Umélé tkané jsou vytvorené synteticky za ucelem nahradit poSkozenou
nebo nefunkéni tkan pacienta. Neznamena to v3ak, Ze cela tato struktura je uméla, je
pouze uméle vytvorena.

Jako stavebni material totiz pouzivame buriky z |é€eného pacienta, z darce
stejného druhu nebo darce druhu odlidného. Bunky ale musime extrahovat, vyrobit je
neumime. Co vyrobit umime, je takzvané leSeni — scaffold. Tato konstrukce slouzi jako
opora pro zivé bunky, které se do ni implantuji, vytvofi si extracelularni matrix a tim i
sobé vlastni prostfedi a dale uz mohou fungovat bez scaffoldu, jako plnohodnotna
tkan.

Scaffold musi splfiovat urcité pozadavky. Vysoka porovitost a odpovidajici velikosti
poérd jsou nezbytné ke spravnému usazeni bunék ve struktufe a umoznuji difazi bunék
a zivin. Biologicka degradovatelnost nebo biokompatibilita, je také velmi dalezitym
faktorem, protoze scaffold musi byt pfijat okolni tkani bez nutnosti pfipadného
chirurgického odstranéni, aby se nenarus$ila nové vznikla tkan. Musi byt konstruovany
tak, aby implantované buriky mohly jejich strukturu ovliviiovat a vytvaret si tak vlastni,
pfirozené mikroprostfedi.

Keramické scaffoldy maji velkou vyhodu v tom, Ze mohou ihned pfenaset urcité

mechanické zatizeni, nez doroste nova kostni tkan. [33]

Obr. 2-12 Ukazky keramickych scaffold( [33, 34]
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2.5 Vybér materialu keramického dratu

Vybér material, z kterého bude realizovan tisk na dané 3D tiskarné, je podfizen
dvéma hlavnimi kritérii. Za prvé, aplikaci vytisknutych vyrobkl a za druhé, formé
polotovaru pro zvolenou metodu 3D tisku.

Z hlediska primarné urené aplikace, coz je vyroba celokeramickych zubnich
korunek, se okruh materialt zuzil pouze na dva, které se v soucasnosti k této aplikaci
nejvice pouzivaji. Jedna se o keramiku na bazi oxidu zirkoni€itého, Y-TZP a o
sklokeramiku lithium disilikatu. Pfi porovnani obou materidll (dle Tab. 1 a Tab. 2
v kapitole 2.3.1), ma keramika na bazi oxidu zirkonicitého vyrazné lepSi mechanické
vlastnosti, moznost vyroby tenkosténnych konstrukci a predevSim, na rozdil od
sklokeramiky, Siroké moznosti indikaci ve zdravotnictvi, tedy nejen v protetice, ale i
ostatnich oblastech (zubni implantaty, scaffold, kloubni pouzdra, atd.).

Pro vybranou metodu 3D tisku, kterou je Fused Deposition Modeling, je
zapotfebi zpracovat material do vhodného polotovaru, jimz je u této technologie drat
namotany na civce, tzv. filament. Zde se uplatiiuje dal$i vyhoda materialu Y-TZP oproti
lithium disilikatu, jelikoz na trhu existuji fadu let dodavatelé, ktefi se zabyvaji prodejem
a vyvojem materialu, ktery obsahuje vysokym obsah keramické slozky Y-TZP (okolo 90
%) a zaroven obsahuje procesni pojiva, kterd umoziuji dany material pfi nizkych
teplotach zpracovat do vhodnych polotovard.

Po stanoveni vSech vyhod a nevyhod u jednotlivych kritérii, je z vySe uvedenych

davodl vybran material na bazi oxidu zirkonicitého, Y-TZP.
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3. Experimentalni €ast

Cilem experimentalni Casti je zhotovit keramicky material, v podobé vhodného
polotovaru, pro metodu 3D tisku FDM. Tak, aby mechanické a fyzikalni vlastnosti
vytisknutych objektl byly po slinovani shodné nebo velmi podobné s mechanickymi a
fyzikalnimi vlastnostmi vyrobk( vyrobenych konvenénimi technologiemi, jako je
izostatické lisovani za studena a injek¢ni vstfikovani keramiky.

Pro 3D tisk metodou FDM je nutné mit material ve vhodném polotovaru, aby bylo
mozno s nim na dané tiskarné uspésné tisknout. Polotovar je ve formé dratu
namotaného na civce, tzv. filament. V sou€asnosti jsou takto zpracovavany pouze
plastické materialy, viz obrazek 3-1. U keramickych material(, které se pouzivaji pfi 3D
tisknu metodou FDM, coz je SiO, a jeho smési s Al,O3;, se vyuziva princip vtlaCovani
keramické smési ve formé brecky pfimo do trysky 3D tiskarny. Tento zplusob ma ale
znacné nevyhody, jelikoz neumoznuje ziskat vyborné mechanické a fyzikalni vlastnosti,
tisknout objekty s vysokou presnosti a je neSetrny k souCastkam 3D tiskarny, ¢imz
shizuje jejich Zivotnost.

Pro eliminaci téchto nevyhod je ukolem experimentalni Casti pfipravit drat z
keramického materialu, ktery bude mit vysoky obsah keramické slozky (okolo 90 %),
coz zatim nikdo v sou€asné dobé na svété komeréné nenabizi a neprodava.

Material, ktery bude pouzit na vyrobu keramického dratu, je Y-TZP, ktery byl
v teoretické €asti ur€en jako nejvhodnéjsi material.

Funk&nost a pouzitelnost pfipraveného materialu bude otestovana vyrobou
zvolenych objektl (nosnik, zubni korunka a matrice scaffold). Dané objekty budou
testovany, zda jejich mechanické a fyzikalni viastnosti odpovidaji vlastnostem, které by
ziskaly, kdyby byly vyrobeny konvenénimi technologiemi. Z tohoto divodu bude
vysledny materidl porovnavan z hlediska objemové hmotnosti po slinovani

s hodnotami, které ma dany material dosahovat po vyrobé konvencnimi technologiemi.

Obr. 3-1 Polotovary z polymernich materialt pro 3D tisk metodou FDM [35]
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3.1 Pouzité stroje a zarizeni

Rebelix 3D tiskarna:

3D tiskarna RebeliX je slozena z hlinikovych profill, které zarucuji pevnost celé
konstrukce a jeji jednoduché sestaveni. Drzak Spulky s tiskovym materialem je
pfipevnény pfimo na ram tiskarny, ¢imz odpada feSeni odvijeciho systému pro civku.
Elektronika je zakrytovana ve vytisknuté krabi¢ce. Tim je, kromé estetického hlediska,
zabranéno i nechténému vytrhnuti nékterého kabelu z elektroniky napf. pfi pfevazeni
tiskarny. Pro snadnéjSi manipulaci a obsluhu tiskarny je zdroj také pfipevnény na ram
tiskarny.

Tiskarna se da libovolné upravit dle konkrétniho uZivatele, jak po hardwarové, tak
po softwarové strance. Coz umozriuje mnohem lepSi pfFizplsobeni tisku novému

materialu. [36]

Parametry [36]-

e pevna konstrukce z hlinikovych eloxovanych profil{

o tiskova plocha: 200 x 200 mm, na vySku 200 mm (J-head) nebo 190 mm
(celokovova tryska)

e prameér trysky: 0.4 mm (vyménitelna) pro 1.75 mm strunu — celokovova 3Draty

o tisk z nejpouzivanéjSich materialu, které se tavi do 245 °C (J-Head tryska),
pfipadné vétsi teplotni rozsah u celokovové trysky

¢ vyhfivana podlozka — nutnost pro tisk keramickych dilu

e elektronika: Arduino MEGA2560 + RAMPS 1.4 + 4x driver krokovych motoru

e motory: Microcon SX17-1005 a SX17-0503

e linearni loziska LM8UU

e femeny a femenicky: GT2

e zdroj: prumyslovy 12 V/240 W

e nerezove tyCe

e cena: 19990,- K&
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Obr. 3-2 3D tiskarna Rebelix [37]

Vysokoteplotni pec Clasic 2017S: Viz priloha &. 1

Vytlacovaci stroj: Viz ptiloha &. 1
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Laboratorni vahy Vibra HJ series: Viz priloha &. 1

Obr. 3-3 Laboratorni vahy Vibra HJ series, vpravo s Upravou pro méfeni

objemové hmotnosti imerzi metodou [38]

3.2 Vyroba keramického dratu

Drat bude vytlaCovan na vytlatovacim stroji s horizontalnim Snekem a bude pfimo
navijen na civku, ktera bude pfipevnéna na hfidel pfevodovky, ktera je spojena
s elektromotorem. Toto zafizeni jsme sestavili specialné pro tento ucel. Budeme mit tfi
rizné materidly, z kterych budeme dany keramicky drat vyrabét a ty budeme
porovnavat, jak z hlediska zpracovani, predevSim teploty vytlaCovani a snadnosti

namotavani, tak z hlediska objemové hmotnosti po slinuti.
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3.2.1 Materialy pro vyrobu keramického dratu

Pro vyrobu keramického dratu z Y-TZP keramiky jsme zvolili tfi rdzné druhy
materialu od tfi riznych dodavatelll. Material je vzdy ve formé granuli, viz obrazek 3-4.
Obsahuje vzdy okolo 90 % keramické slozky plus pfidana procesni pojiva, tzv.
plastifikatory, kterou jsou vétSinou na bazi polymer(, viz tabulka 3-1. Dodavatelé jsou
firmy Daichii Kigenso Kagaku Kogyo CO., LTD. (Pfiloha &. 2), Tosoh Corporation

(Priloha €. 3) a Inmatec Technologies GmbH (Pfiloha ¢&. 4).

Tab. 3-1 Vybrané hodnoty z materialovych listi danych testovanych materiall

Material 1 — Material 2 — Material 3 -
Daichii Tosoh Inmatec
Obsah pojiv [%] 12 8 8
Objemova
hmotnost po 6,01 6,04 6,05
slinovani [g/cm?]
Koeficient 128 128 1,28
smrsténi [ - ]

Obr. 3-4 Material je od dodavatelll ve formé granuli
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3.2.2. Proces vyroby keramického dratu

Pro vyrobu keramického dratu je pouZita metoda vytlatovani. VytlaCovani je
zpUsob vytvareni protlatovanim téstovité hmoty Ustim trysky. Vytvareci tlaky nebyvaji
velké, maximalné 3 MPa, lisovana hmota musi mit proto pomérné nizkou mez toku.
U nami pouzitych neplastickych keramickych hmot se dosahuje dostate¢né tvarnosti
organickymi plastifikatory. [41]

Pfi naSem procesu vyroby je pouzit vytlatovaci stroj s horizontalnim Snekem

,,,,,,

a regulovat teplotu v komore Sneku az do 250 °C.

Popis samotného procesu vytlacdovani:

Nejdfive zahfejeme pracovni komoru 3Sneku vytlaCovaciho stroje na teplotu
zpracovani, pfi které se dany material stane tvarny. V zavislosti na tom, ktery material
se praveé extrudoval, se pohybovala teplota v rozmezi 130 + 170 °C, viz tabulka 3-2.

Material, ve formé& granuli, je nasypkou dopraven do pracovni komory
vytlaCovaciho stroje, kde je zahfivan a pomoci Snekového Ustroji je material
kontinualné vytlaCovan pfes trysku, ktera je kalibrovana na rozmér 1,75 mm. Tento
rozmér je standardni pro v8echny 3D tiskarny, které vyuzivaji metodu Fused
Deposition Modeling.

VytlaCovany material, ve formé& nekonecného dratu, je ihned namotavan na civku,
jejiz obvodova rychlost na navijeném priaméru je shodna, s rychlosti jakou je material
vytlaCovan z trysky. Zaroven musi byt v dostateCné blizkosti od usti trysky, aby
material nezchladl a tim neztratil svoji tvarnost.

Jakmile je namotano dostate¢né mnozstvi dratu na civce nebo je jeji kapacita
plna, vytlaCovani se ukoncuje a material je ihned ve vhodném polotovaru pro pouziti do
3D tiskarny.
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Tab. 3-2 Tepelné viastnosti testovanych materiali a posouzeni jejich

zpracovatelnosti

Material 1 — Material 2 — Material 3 -
Daichii Tosoh Inmatec

Teplota pri 130 160 170
zpracovani [°C]
Teplota, pfi které
je vyrobeny drat 45 55 60

elasticky [°C]
Dobra — drsny Chvalitebna —

Kvalita
namotaného
dratu

Vyborna - hladky
povrch,
rovnomeérné bilé
zbarveni, snadna
tvorba dratu
vytlaovanim

povrch,
nerovnomérna
Sedobila barva,
dratu
vytlaCovanim

hladky povrch,
rovnomeérné bilé
zbarveni,
dratu
vytlaCovanim

Obr. 3-5 Proces vytlaCovani keramického dratu a jeho nasledného namotavani
na civku
Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 L] |
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3.2.3 Vypal keramického dratu

Vypal keramiky patii mezi zakladni procesy v technologii zpracovani keramiky. Je
to tepelné zpracovani keramického materidlu nebo vytvarovaného télesa podle
stanoveného rezimu. Dily vyrobené z keramickych material( ziskavaji pfi vypalu svoje
charakteristické vlastnosti. Vyznamnou podminkou je zachovani tvaru a pro dodrzeni
pozadovanych rozmérli se musi pocitat se smrsténim keramického materialu béhem
vypalu. [28]

Pfi vypalu probihaji na hrani¢nich plochach ¢astic materialu procesy tvorby jeho
mikrostruktury. Jsou spojeny s fyzikalnimi pochody i chemickymi reakcemi. ZvySena
teplota umoznuje zvySenou pohyblivost atoml a dalSich zakladnich stavebnich
jednotek, jejich difuzi i chemické reakce v pevné fazi. Dale umoZziuje jejich modifikaéni
premény, rekrystalizaci i rist nové vzniklych krystall, zhutfiovani a slinovani materialu.

Vypal je nakladny proces, podili se 30 az 50 % na cené vyrobku. V energetické
bilanci pfedstavuje pfiblizné 60 % spotfeby energie. [28]

Energeticka naro¢nost vypalu keramiky na pozadovanou optimalni teplotu nuti
k jeho dlsledné optimalizaci. Znamena to zajistit vypal na optimalni teplotu bez
poruseni tvaru a celistvosti vypalovaného télesa za co nejkratdi dobu vypalovaciho
procesu. Optimalni teplota vypalu pfedstavuje teplotu, pfi niZz material dosahne
pozadovanych vlastnosti pfi urgité dob& vydrze na této teploté. Casto je tfeba urgit
rozhodujici, dominantni vlastnost materialu, podle které se optimalni teplota vypalu
uréuje.
vyrobek ziskava optimalni hodnoty dominantni vlastnosti, které jsou pro danou
konkrétni aplikaci vyzadovany. Je to napfiklad jeho maximalni mechanicka pevnost,
pozadovany stupen slinuti, maly rozdil rozmér( pred a po vypalu, apod.. Zavislost
jednotlivych vlastnosti téhoz vyrobku na podminkach vypalu neni oviem stejna, ftj.
optima jednotlivych vlastnosti se dosahuje pfi rGznych podminkach vypalu. Optimalni
rezim vypalu je obvykle nutno stanovit experimentalné. [39]

Vybrany material pro vyrobu keramického dratu, Y-TZP, se jiz fadu let zpracovava
konvencnimi technologiemi pro konkrétni zdravotni aplikace, pro které bude dany
material urCen, jako jsou umélé zubni korunky. Proto pro nasledny vypal jsou
pozadovana stejna kritéria a stejné dominantni vlastnosti, jaké jsou vyzadovany
konvenénimi vyrobci téchto zdravotnich vyrobkl, a proto je zvolena optimalni kfivka

vypalu (Obr. 3-6), ktera je v praxi pro tento material experimentalné optimalizovana
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Parametry dané kfivky vypalu jsou

optimalni hodnoty dominantnich vlastnosti.

zaznamenany v pfiloha €. 5.

je

lu opravdu optimaln

vypa

eni a zhodnoceni, zda je dana kfivka
bjemové hmotnosti dratu po slinovani. Ziskané hodnoty jsou

VEr
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erenim o

hodnotami, které jsou uvedeny dodavatelem materialu v materialovém

porovnany s

listu, pro zpracovani konvencnimi technologiemi. Dale k vyhodnoceni poslouzi snimky

z elektronové mikroskopie SEM, pfi kterych bude zkoumana mikrostruktura slinutého

dratu.
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Obr. 3-6 Kfivka vypalu materialu Y-TZP
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3.2.4 Méreni objemové hmotnosti keramického dratu

Katedra materialu

Hlavni ukazatel, zda material ma vyhovujici mechanické a fyzikalni vlastnosti, je

srovnani objemové hmotnosti keramického dratu po slinovani s konvencnimi
technologiemi, jako je izostatické lisovani za studena a injekCni vstfikovani. Hodnoty
objemové hmotnosti pfi konve¢nim zpUsobu zpracovani materialu jsou vzdy napsany
v materidlovém listu od dodavatele jednotlivych materiald.

Pro zjisténi objemové hmotnosti po slinovani, je pouZita imerzni metoda méreni
objemové hmotnosti. Mé&feni probihalo na kalibrovanych laboratornich vahach Vibra HJ
series. Vysledky naméfenych hodnot byly zaznamenany do tabulky 3-3. Pro urceni

smérodatné odchylky se pfedpoklddd normalni symetrické Gaussovo rozdéleni

namérenych hodnot.

Tab. 3-3 Namérené hodnoty objemové hmotnosti keramického dratu po slinuti

&islo méfeni Material T- | \aterial 2 - Tosoh | Material 3-
Daiichi Inmatec
1 5 098 6,014 6.004
2 6.005 6.008 6.022
3 5087 6.020 6.019
4 6.008 6,002 6.013
5 5 999 6.017 6.006
6 6.001 6,009 6.015
7 6,009 6,011 6.001
8 6.002 6.003 6.008
9 6.007 5.097 6.020
10 5 991 6.018 6.016
Stedni hodnota 6,001 6,010 6,012
Smérodatna +0,007 + 0,007 +0,007
odchylka
Hodnota mérné
hmotnosti 6.010 6,040 6,050
z materialového
listu

Z naméfenych hodnot vyplyva, Ze objemova hmotnost materidlu po slinuti je

shodna s objemovou

hmotnosti, ktera

je uvadéna dodavatelem materialu

v materialovém listu, po zpracovani konvencnimi technologiemi.
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3.2.5 Mikrostruktura keramického dratu

Katedra materialu

Vlastnosti keramickych materiall jsou vétSinou ve velmi vyrazné zavislosti na jejich
textufe a mikrostruktufe, které Uzce souvisi s vlastnostmi vychozich latek a pouzitymi
technologiemi pfipravy vychozich smési i polotovart a produktu.

Mikrostruktura je skladebné usporadani heterogennich latek ze zrn stejného nebo
rizného sloZzeni za nebo bez pfitomnosti pérd, které je charakterizovano velikosti,
tvarem, mnozstvim, orientaci a vzajemnym rozloZenim zrn a poru.

Z hlediska mikrostruktury se povazuje pér za fazi, za zrno ,nulového” sloZeni.
Usporadani zrn a pérd mize byt statistické. Lze se setkat s mikrostrukturami, u nichz
existuje urcita usporfadanost a pravidelnost. V tom pfipadé se hovofi o mikrotexture.

Vyzkum mikrostruktury ukazal nutnost prostudovat vlivy, které vedou k vytvoreni
mikrostruktury a formovani vlastnosti vyrobku — vytvofeni tzv. keramického konceptu
podle Lacha (Obr. 3-7), v némz ma mikrostruktura dominantni postaveni.

Na jedné strané konceptu jsou silikatové nezavisle proménné, které predstavuji
parametry tvorby mikrostruktury (PTM). Tyto proménné maji pfimy vliv na hlavni znaky
mikrostruktury (HZM). Pokud se napfiklad studuji vztahy mezi pevnosti produktu
(korelaéni vlastnost mikrostruktury — KVM) a vychozi surovinou, pak jde o vztahy
zprostfedkované. Hlavni znaky mikrostruktury slouzi k ziskani korelaci mezi HZM a
fyzikalné-chemickymi a fyzikalné-mechanickymi vlastnostmi vyrobku. NejCastéji se

hodnoti hlavni znaky mikrostruktury pomoci objemové hmotnosti. [40]

PTM HZM KVM
Keramicke MIKROSTRUKTURA Fyz. chemicke
promeénngé Prechodnd Vyistednd vlastnosti

1. vnitini - mate- | Korelace | syrového strepu | | vpdleného stiepu] Korelace | 1. fydkiiné
ndlovd ——{1 Zmo —pf . Zmo G

a) chemické 2 DPér 2 Pér a) pevnost,
sloZent 2) velikost a) velikost b) vodivost,

b) mineralogické b) tvar a orien- b) tvar a orien: ¢) roztaZnost aj.
sloZeni, . tace tace - 2. fyzikaineé

c) pFisady, o) distribuce Vipal ¢) distribuce vy c{;emtcke

d) mnoZstvi vody |mikrostruktury| 3. Povrch 3. Povrch mikrosiruldury 2; iﬁmv;éikgmost,
aj. T’ ermicKka

odolnost aj.

2. vnéjsi fyzikaine 3. vuejst fyzikaine 4. ynéjsi cinitelé
mechanické chemické

a) zmitost, a) teplota, a) teplota,

b) homogenita, b) tlak, b) prostiedi,

¢) hutnost. C stiedi. C) Cas atlak

Obr. 3-7 Princip keramického konceptu podle Lacha [40]
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Zakladnim mikrostrukturalnim rysem polykrystalické latky je individualni zrno
(obvykle krystal), které je obklopeno jinymi krystaly, pfip. skelnou fazi. Obecné zrno je
kazda separovana Castice. Za spodni hranici velikosti zrn v mikrostruktufe se povazuje
oblast rozliSovaci schopnosti elektronového mikroskopu. Podle celkového tvaru existuji
zrna kulovita, vej€ita, lupinkova, listkovita, sloupcova, jehlickova a vlaknita. Z hlediska
klasifikace mikrostruktur podle velikosti zrna se pouziva nejCastéji déleni zavedeného

v petrografii, napf. podle E.O. Teuschera (Tab. 3-4). [40]

Tab. 3-4 Klasifikace mikrostruktur z hlediska velikosti zrn [40]

Mikrostruktura Stredni velikost zrn [mm] | Poéet zrn na cm?®
Hrubozrnna 1,000 - 3,300 10 -100
Stfedné zrnita 0,330 - 1,000 100 — 1 000
Jemnozrnna 0,100 — 0,330 1 000 -10 000
Velmi jemnozrnna 0,010 -0,100 1000~ 1000

000
Mikrozrnna (mikrokrystalicka) 0,001 - 0,010 nad 1 000 000
Submikrozrnna (submikrokrystalicka) pod 0,001

Péry, jejich mnozstvi a velikost predstavuji dalezity znak mikrostruktury, ponévadz
do znaéné miry ovliviiuji zejména fyzikalné mechanické (uzitné) vlastnosti keramickych
stfepl (pevnost, atd.). Pérovitd struktura je bézné definovana mnozstvim poéra,
distribuci velikosti pérd, tvarem pérd a jejich pruchodnosti, orientaci (izotropni,
anizotropni), profilem prarfezu poérd. Poéry obsazené v mikrostrukture Ize rozdélit podle

velikosti (priméru) d napfiklad na:

e Dutiny a trhlinky: d >1 000 um,

o Velké pory: d>15pum,

e Stfedni pory: d=0,1- 15um,

e Jemné pory: d=0,015-0,1 um,
e Mikropory: d <0,015 um,

Kromé velikosti péora hraje dllezitou ulohu i jejich tvar, Péry byvaji kulovité, protahlé,

urcitého primeéru, ktery se muze plynule i skokem ménit, asto spojené v kapilary. [40]
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Vyhodnoceni mikrostruktury keramického dratu:

Mikrostruktura vyrobenych keramickych dratl, byla po vypalu, a nasledném
pozorovani pod mikroskopem, téméF shodna, proto je zde vyhodnocena mikrostruktura
dratu, ktery mél nejlepsi viastnosti pfi samotném zpracovani technologii vytlacovani a
to byl material od dodavatele Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo CO.,LTD..

Na snimcich pofizenych elektronovym mikroskopem (Obr. 3-8) Ize vyhodnotit, Ze
dana struktura je dle metody E. O. Teuschera submikrozrnna az mikrozrnna, kde
pfiblizné 80 % zrn ma velikost do 0,5 um a maji vejCity tvar. Dale struktura obsahuje
stfedni pory, které jsou kulovité nebo protahlé a jsou rizného priméru od 0,5 um az do
5 um.

Tato mikrostruktura je predpokladem vynikajicich mechanickych, fyzikalnich i

chemickych vlastnosti, jak vyrobeného dratu, tak budoucich vyrobku.

Obr. 3-8 Mikrostruktura vyrobeného keramického dratu, po slinuti, z materialu od
firmy Daichii. Fotografie ze skenovaciho elektronového mikroskopu
(SEM), zvétSeno 1 500x
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3.3 Tisk vybranych 3D objektu

Funkénost vyrobeného materialu je ovéreno vyrobou tfi zvolenych objektl —
nosnik, zubni korunka a matrice scaffold. Tyto objekty byly nejdfive vytvofeny v CAD
programu a nasledné vytisknuty 3D tiskarnou Rebelix. Tiskarna je vhodné upravena,
jak po softwarové strance, tak po hardwarové. Prostor, ve kterém je ulozen polotovar
na civce, je zakryt a vytadpén horkym vzduchem, aby se odmotaval pfi teploté zhruba
50 °C. Tim je zaruCena elasticita dratu a zaroven zlepSena kvalita tisku, pfedev§im
jakost povrchu a pfilnavost jednotlivych vrstev.

Po vytisknuti jsou objekty slinovany v peci, dle dané kfivky vypalu, viz obrazek 3-8.
Tim jsou z vyrobku odstranéna vSechna procesni pojiva a zlstava cisté keramicky
material, jako pfi konvenénim zpUsobu vyroby.

Cas tisku je u jednotlivych objektd velmi podobny. Dva nosniky, které se tisknou
najednou, jsou vytisknuty zhruba za tfi minuty. Jedna lateralni zubni korunka je tisknuta
také pfiblizné tfi minuty. U matric scaffold je tisk o néco rychlejsi, pro tisk ¢tyf matric

najednou bylo zapotiebi okolo Etyf minut.
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1) Nosnik:

Obr. 3-9 a), b): Vytisknuty nosnik po slinovani
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2) Zubni korunka:

Obr. 3-10 a), b): Vytisknuta frontalni zubni korunka po slinovani
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Obr. 3-11 a), b): Vytisknuta lateralni zubni korunka po slinovani
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3) Matrice scaffold-

Obr. 3-12 a), b): Vytisknuté matrice scaffold po slinovani
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3.3.1 Mechanické a fyzikalni zkousky vyrobenych 3D
objektu

Vybrané vytisknuté objekty jsou podrobeny mechanickym zkouskam a méfenim
objemové hmotnosti, aby se ovéfilo, zda jejich mechanické a fyzikalni vlastnosti
odpovidaji hodnotam v materidlovém listu, které jsou stanoveny pro zpuUsob vyroby
konvencnimi technologiemi.

U vytisknutych nosnikl je méfena objemova hmotnost a pevnost v tfibodovém
ohybu, jakozto standardni ukazatel pevnosti keramiky. Zaroven je toto méreni pevnosti
pouzito k porovnani pozadované pevnosti u zubnich korunek dle normy ISO
6872/2008. Dale jsou pofizeny a pfilozeny snimky lomové plochy nosniku po
provedené ohybové zkouSce. Nosniky jsou vytisknuty z materialu od dodavatele
Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo CO., LTD..

U zubnich korunek je opét méfena jejich objemova hmotnost jako hlavni ukazatel
jejich mechanickych a fyzikalnich vlastnosti. Material, ze kterého jsou vytisknuty je téz
od dodavatele Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo CO., LTD., abychom mohli vyuzit
namérenych vysledkd pevnosti nosniku v tfibodovém ohybu.

U matrice scaffold je mé&fena objemova hmotnost. Dale je na matrici nanesena
specialni suspenze, kterd je nasledné vypalena, aby se zni odstranily spalitelné
Castice a vznikl vhodny povrch, na ktery se Iépe zachycuji bunky. Vznikly povrch je
zkouman na elektronovém mikroskopu a porovnan s povrchem titanovych vyrobkd,
které se v souCasnosti pouzivaji ve zdravotnictvi. Material, ktery je pouzit na tisk matric

scaffold, je od dodavatele Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo CO., LTD..
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1) Nosnik:

Objemova hmotnost-

Tab. 3-5 Namérené hodnoty objemové hmotnosti u nosnikl po slinovani

Cislo méreni Nosnik 1 Nosnik 2

1 6,007 6,004

2 5,996 5,989

3 6,001 6,008

4 6,009 5,992

5 5,998 5,997

Stfedni hodnota 6,002 5,998
Smeérodatna odchylka + 0,006 + 0,007

Zkouska v tribodovém ohybu-

Tab. 3-6 Zaznam o zkouSce tfibodového ohybu

Teolota Relativni
P 24 °C vihkost 30 %
vzduchu
vzduchu
Sila pfi Pevnost ;
Vzorek cislo: . . v ohybu Sifka [mm] | Vyska [mm)]
poruseni [N] [MPa]
1 1120 912 4,02 2,51
2 1092 890 4,03 2,52
Stredni 1106 901 4,03 2,52
hodnota
Smérodatna
odchylka - + 100 - -
méreni
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Mikrostruktura lomové plochy nosniku po ohybové zkousce-

Po ohybové zkouSce jsou u prelomeného nosniku udélany snimky na
elektronovém mikroskopu (Obr. 3-13), aby byla prozkoumana mikrostruktura lomové
plochy. Je zjisténo, Ze struktura je stejna jako u keramického dratu, u kterého je
proveden rozbor mikrostruktury v kapitole 3.2.5 (viz Obr. 3-8 a) a b)). Zaroven vysledky
ohybové zkouSky potvrdily predpoklad, ktery je proveden v dané kapitole, ze dana

mikrostruktura bude mit vyborné mechanické a fyzikalni viastnosti.

o EHT = 148KV Signal A= SE2 ZEISS
— WD=26mm Mag= 500KX Date :18 Nov 2014
Obr. 3-13 Lomova plocha pfelomeného nosniku po ohybové zkousce,
Zvétseno 5 000x (SEM)
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2) Zubni korunka:

Objemova hmotnost-

Tab. 3-7 Namérené hodnoty objemové hmotnosti u zubnich korunek, po slinovani

Cislo méfeni

Frontalni zubni

Lateralni zubni

korunka korunka

1 6,008 5,994

2 5,999 6,017

3 6,004 6,009

4 6,015 6,018

5 6,011 6,002

Stfedni hodnota 6,007 6,008
Smeérodatna odchylka + 0,006 + 0,008

3) Matrice scaffold:

Objemova hmotnost-

Tab. 3-8 Namérfené hodnoty objemové hmotnosti u matric scaffold, po slinovani

Cislo méFeni

Matrice scaffold 1

Matrice scaffold 2

1 5,982 5,976

2 5,991 5,988

3 5,973 5,983

4 5,996 5,973

5 5,984 5,980

Stredni hodnota 5,985 5,980
Smeérodatna odchylka + 0,007 + 0,006
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Mikroskopické porovnani povrchii-

Po naneseni specialni suspenze na matrici scaffold a nasledném vypaleni v peci,
kvuli odstranéni spalitelnych ¢astic, je ziskan unikatni povrch, ktery slouzi pro lepSi
uchyceni bunék a dalSich mikroorganismu. U titanovych vyrobku, které se nyni
pouzivaji ve zdravotnictvi, je takovy specificky povrch materialu pfipraven specialni
technologii otryskavani.

Na nasledujicich snimcich z elektronového mikroskopu jsou tyto povrchy
porovnany. U matrice scaffold Ize pozorovat ,jamkovitou“ strukturu (Obr. 3-14 a 3-15),
diky specialni suspenzi, ktera je vhodna a vyhodna pro usazovani bunék.
U upraveného povrchu titanu lze naopak pozorovat ostfejSi ,hornatou” strukturu
(Obr. 3-16 a 3-17). Oba povrchy budou laboratorné testovany v nasledujicich mésicich

na schopnost zachyceni a kultivaci bunék a mikroorganism.

EHT = 1.48kV Signal A= SE2
WD=33mm Mag= 500X

ZETSY
Date :21 Mar 2015

Obr. 3-14 Specialné upraveny povrch titanu pro zdravotni aplikace,
Zvétseno 500x (SEM)
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L EHT = 148KV Signal A = SE2
ey WD = 3.3 mm Mag= 1.00KX o..:zm-rzmsn
Obr. 3-15 Specialné upraveny povrch titanu pro zdravotni aplikace,
ZvétSeno 1 000x (SEM)

pm

o
Date :21 Mar 2015

Obr. 3-16 Povrch matric scaffold po naneseni specialni suspenze a nasledném
vypaleni v peci, kvuli odstranéni spalitelnych ¢astic, ZvétSeno 500 x

EMT = 148kV Signal A=SE2
WD=34mm Mag= 500X
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pm EHMT = 148KV Signal A= SE2
ey WD=34mm Mag= 1.00KX Date :21 Mar 2015

Obr. 3-17 Povrch matric scaffold po naneseni specialni suspenze a nasledném
vypaleni v peci, kvuli odstranéni spalitelnych ¢astic, Zvétseno 1 000 x
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3.4 Zhodnoceni a diskuze

Cilem experimentalni ¢asti bylo zhotovit vhodny polotovar z keramického
materialu, ktery bude obsahovat vysoky podil keramické slozky, aby byly po slinovani
vyrobkl zaruéeny vyborné mechanické a fyzikalni vlastnosti, které dosahuji dily
vyrobené konvencnimi technologiemi.

Z teoretické Casti diplomové prace byl uréen jako nejvhodnéjsi material pro
zdravotni aplikace Y-TZP, ktery byl nasledné vybran od tfi dodavateld. Tyto ftfi
materialy se liSily pouzitymi plastifikatory a jejich samotnym podilem v materialu, ¢imz
byl zaru€en dostateény rozsah a mnozstvi variant pfi nasledném zpracovani i 3D tisku.

Nejlepsi vlastnosti pro nadi aplikaci prokazal material od firmy Daiichi Kigenso

materialtd, béhem odmotavani z civky pfi 3D tisku, coz je velmi dulezité z hlediska
tepelného namahani soucastek 3D tiskarny a nezkracovani jejich Zivotnosti. Zaroven
drat z tohoto materialu ma hladky povrch a konstantni barvu.

Keramicky drat (Obr. 3-18) byl vyroben na standardni rozmér, tzn. pramér
1,75 mm, ktery pouzivaji vdechny 3D tiskarny na svété, které pracuji na principu Fused
Deposition Modeling, coz usnadnuje jeho zavedeni do praxe.

Jeho funkénost a pouzitelnost byla ovérena tiskem zvolenych 3D objektd -
nosnik, zubni korunka a matrice scaffold.

Byla také zkoumana jeho mikrostruktura na elektronovém mikroskopu, kde Ize
vyhodnotit, Ze dana struktura je dle metody E. O. Teuschera submikrozrnna az
mikrozrnna, kde pfiblizné 80 % zrn ma velikost do 0,5 um a maji vejCity tvar. Dale
struktura obsahuje stfedni pory, které jsou kulovité nebo protahlé a jsou rizného
priméru od 0,5 um az do 5 um. Tato mikrostruktura u materialu Y-TZP je,
z dlouhodobych experimentalnich zkuSenosti keramického prdmyslu, predpokladem
vynikajicich mechanickych, fyzikalnich i chemickych vlastnosti, jak vyrobeného dratu,
tak i budoucich vyrobku.

Tento prfedpoklad se da u keramiky nepfimo potvrdit &i vyvratit mérfenim
objemové hmotnosti. Proto byla u vyrobeného dratu a u vSech vytisknutych 3D objekt
po jejich slinovani méfena objemova hmotnost imerzni metodou. Naméfené hodnoty
byly vzdy porovnany s hodnotou z materialového listu od konkrétniho dodavatele, viz
tabulka 3-9. Vysledek tohoto porovnani je, Ze u v8ech vyrobenych 3D objektu byla

jejich objemova hmotnost prakticky totozna s hodnotami, kterych by dosahly, kdyby
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byly dané objekty vyrobeny konvencnimi technologiemi, coz potvrdilo pfedpoklad, ktery
byl vynesen po zkoumani mikrostruktury, ze vyrobené 3D objekty budou mit vynikajici
mechanické, fyzikalni a chemické vlastnosti.

Nad ramec zadani této diplomové prace byly provedeny dvé €innosti:

Za prvé, u matric scaffold byl upraven jejich povrch, nanesenim specialni
suspenze, ktery ma zlepsit usazovani a kultivaci bunék a mikroorganismud. Vznikly
povrch byl porovnan, pomoci elektronového mikroskopu, se specialnim povrchem
titanovych vyrobkd, které se v souasnosti pouzivaji ve zdravotnictvi.

Za druhé, u vytisknutych nosniku byla po jejich slinovani provedena zkouska
v tfibodovém ohybu dle normy ISO 6872/2008 a nasledné pozorovani lomové plochy
na elektronovém mikroskopu, které potvrdilo vynikajici mikrostrukturu, ktera byla
pozorovana u slinutého dratu. Tato mikrostruktura davala predpoklad k vynikajicim
mechanickym vlastnostem vyrobenych 3D objektd, coz vysledky ohybové zkousky

potvrdily, kdyz naméfena pevnost v tfibodovém ohybu byla 901 + 100 MPa.

Obr. 3-18 Vysledny namotany drat z keramického materialu o vysokém podilu

keramické slozky
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VSechny tyto vysledky dokazuji a potvrzuji, ze je mozné pomoci 3D tisku

které budou mit shodné mechanické, fyzikalni a chemické vlastnosti jako dily vyrobené
konvencnimi technologiemi. Coz je na zavér ukazano i na provedeném srovnani
naméfenych hodnot s pozadovanymi hodnotami znormy ISO 6872/2008 -
Stomatologie — keramické materialy, viz tabulka 3-10.

Dal$i vyvoj bude smérovan k nalezeni nejvhodnéjsich parametrd 3D tisku, aby
kvalita povrchu a presnost vytisknutych objektl byla co nejvy$si. Provadéni dalSich
mechanickych a fyzikalnich zkous$ek danych vyrobenych 3D objektl pro potvrzeni
jejich vlastnosti a zpracovani dalSich keramickych materialll do unikatniho polotovaru

pro 3D tisk technologii Fused Deposition Modeling, jimz je drat namotany na civce.

Tab. 3-9 Porovnani naméfenych hodnot objemové hmotnosti a pevnosti

v tfibodovém ohybu s hodnotami z materialovych listl

ohybu [MPa]
Namérena Hodnota Naméfena Hodnota
h z materialového z materialového
odnota li hodnota .
istu listu
C.1 6,002 + 0,006 6,010 912 + 100 900 + 100
Nosnik
C.2 |5,998 +0,007 6,010 890 + 100 900 + 100
Daichii | 6,001 + 0,007 6,010
Drat Tosoh | 6,010 + 0,007 6,040
Inmatec | 6,012 + 0,007 6,050
Zubni Frontalni | 6,007 + 0,006 6,010
korunka || Jieraini | 6,008 + 0,008 6,010
Matrice C.1 5,985 + 0,007 6,010
scaffold ¢ 2 | 5980 +0,006 6.010
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Tab. 3-10 Porovnani namérenych hodnot vytisknutych 3D objektll z materidlu od

dodavatele firmy Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo CO., LTD. a hodnoty

z materialového listu s pozadovanymi hodnotami dle normy ISO 6872/2008

NAMERENE HODNOTY a
CERTIFIKOVANE HODNOTY
OD DODAVATELE

POZADOVANE HODNOTY

Pevnost Pevnost
v tfibodovém ohybu 901 + 100 > 300 v tfibodovém ohybu
[MPa] [MPa]
Radioaktivita [Bqg/g] <0,7 <1,0 Radioaktivita [Bqg/g]
Chemicka Chemicka
rozpustnost 0 <2000 rozpustnost
[um*cm?] [um*cm?]
Objemova Objemova
6,005 + 0,007 6,010 hmotnost od

hmotnost [g/cm?]

dodavatele [g/cm?]
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4. Zaver

Nejdfive byla provedena reSerSe souCasného stavu 3D tisku keramickych
materiall. Jsou zde podrobné popsany jednotlivé technologie, které se v dnesni dobé
vénuji 3D tisku z keramickych materiall. Po nastaveni nami zvolenych kritérii pro
danou aplikaci budoucich vyrobkl a peclivém porovnani je vybrana, pro 3D tisk
umélych celokeramickych zubnich korunek, technologie Fused Deposition Modeling.

Pro tuto metodu 3D tisku musi byt material, z kterého se bude tisknout ve
vhodném polotovaru, coz je drat namotany na civce. V teoretické Casti diplomové
prace byl pro zdravotni aplikace uréen jako nejvhodné&jsi material Y-TZP, ktery byl
nasledné testovan ve tfech raznych verzich od tfi dodavateld. Tyto verze se liSily
pouzitymi plastifikatory a jejich samotnym podilem v materialu. Polotovar byl vyroben
technologii vytlacovani na Snekovém lisu a ihned namotavan na civku.

Nejlepsi vlastnosti pro danou technologii zpracovani prokazal material od firmy

bé&éhem odmotavani z civky pfi 3D tisku. Keramicky drat (Obr. 3-18) byl vyroben na
standardni rozmér, tzn. primér 1,75 mm, ktery pouzivaji vSechny 3D tiskarny na svété,
které pracuji na principu Fused Deposition Modeling, coz usnadriuje jeho zavedeni do
praxe.

Aby vytisknuté vyrobky ziskaly stejné mechanické, fyzikalni a chemické vlastnosti
jako keramické dily, které jsou vyrobeny konvenénimi technologiemi, musi byt po
vytisknuti nasledné vypaleny v peci. Aby dosahly spravné mikrostruktury, ktera je
nejvétSim predpokladem vynikajicich vlastnosti, musi byt zvolena optimalni kfivka
vypalu. Jelikoz je zvoleny material pro vyrobu keramického dratu, Y-TZP, jiz fadu let
zpracovavan konvencénimi vyrobci téchto zdravotnich vyrobkud, je proto zvolena
optimalni kfivka vypalu (Obr. 3-8), ktera je v praxi pro tento material experimentalné
optimalizovana nékolik let.

Pro ovéfeni a zhodnoceni, zda je dana kfivka vypalu opravdu optimalni, bylo
provedeno imerzni metodou mérfenim objemové hmotnosti dratu po slinovani, které je
u keramiky nejlepS§im a velmi spolehlivym ukazatelem, zda ma material spravnou
mikrostrukturu a bude mit odpovidajici poZadované vlastnosti.

Z naméfenych hodnot vyplyva, Ze objemova hmotnost materialu po slinuti je
shodnd s objemovou hmotnosti, kterd je uvadéna dodavatelem materialu

v materialovém listu, po zpracovani konvenénimi technologiemi, viz tabulka 3-3. Dale
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k vyhodnoceni mechanickych a fyzikalni vlastnosti vyrobeného dratu slouzi snimky
z elektronové mikroskopie, na kterych byla zkoumana mikrostruktura slinutého dratu,
viz obrazek 3-10 a 3-11.

Je nainstalovana a vhodné softwarové a hardwarové upravena 3D tiskarna
Rebelix, aby se ovéfila funkénost vyrobeného keramického dratu. Ta je ovéfena
vyrobou tfi zvolenych objektll — nosnik, zubni korunka a matrice scaffold. Tyto objekty
byly nejdfive vytvofeny v CAD programu a nasledné vytisknuty na 3D tiskarné. Prostor,
ve kterém je uloZen polotovar na civce, je zakryt a vytapén horkym vzduchem, aby se
odmotaval pfi teploté zhruba 45 °C. Tim je zaruCena elasticita dratu a zaroven
zlepSena kvalita tisku, pfedevsim jakost povrchu a pfilnavost jednotlivych vrstev. Pro
ovéreni kvality vytisknutych 3D objektl bylo provedeno u kazdého objektu méfeni
objemové hmotnosti a hodnoty porovnany s hodnotami z materidlovych listd, viz
tabulka 3-9. Toto porovnani opét potvrdilo, Ze nami vyrobené dily maji srovnatelnou
kvalitu s témi, které jsou vyrobeny konveénimi technologiemi, jelikoZ jejich objemové
hustoty témér shodné, v rozmezi statistické chyby méreni.

Nad ramec zadani této diplomové prace byly provedeny jesté tyto €innosti:

Za prvé, u matric scaffold byl upraven jejich povrch, nanesenim specialni
suspenze, ktery ma zlepsit usazovani a kultivaci bunék a mikroorganismu.

Za druhé, u vytisknutych nosnikl byla po jejich slinovani provedena zkouska
v tfibodovém ohybu dle normy ISO 6872/2008. Naméfena pevnost v tfibodovém ohybu
byla 901 + 100 MPa, ¢imz byl potvrzen predpoklad vynikajicich mechanickych
vlastnosti, ktery byl stanoven na zakladé méreni objemové hmotnosti.

Ziskané vysledky této diplomové prace mohou byt pouZity k vytvofeni uzZitného
vzoru na vyrobu polotovaru pro danou 3D tiskarnu, technologického postupu k vyrobé

zubnich korunek a také podnétem k dalSimu vyzkumu v dané oblasti.
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Seznam pouzitych zkratek a symbolu

SLA.............. Laser stereolithography

SLS.............. Laser sintering

FDM............. Fused Deposition Modeling

CEREC......... Ceramic reconstruction

LCM............. Lithography-based ceramic manufacturing

CAD............. Computer Aided Design

CNC............. Computer Numeric Control

MM, milimetr, délkova jednotka soustavy Sl

STL, .stl......... Univerzalni vyménny format 3D dat

ot/min............ otaCky za minutu, vedlejsi jednotka soustavy Sl pro frekvenci
LED............... Light-Emitting Diode

uM.................mikrometr, délkova jednotka soustavy Sl

i O stupen Celsia, jednotka teploty soustavy Sl

KE.ovoiis Koruna ¢eska, ména v Ceské republice

CT.oviiil. Computed Tomography

MPa.............. megapascal, jednotka silového napéti v soustavé Sl
K kelvin na minus prvou, jednotka délkové roztaznosti v soustavé S
Hg*cm?.......... jednotka chemické rozpustnosti

Ba/g.............. Becquerel na gram, jednotka zdroje radioaktivniho zafeni v soustavé Sl
CAD/CAM...... Computer Aided Design and Computer Aided Manufacturing
Vi Volt, jednotka elektrického napéti v soustavé Sl
W Watt, jednotka vykonu v soustavé SlI

EU................ Evropska Unie

(o gram, jednotka hmotnosti v soustavé Sl

o kilogram, jednotka hmotnosti v soustavé Sl

L, litr, jednotka objemu v soustavé Sl

KW...oooeee kilowatt, jednotka vykonu v soustavé Sl
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Priloha €. 1 Pouzité stroje a zafizeni

Laboratorni vahy Vibra HJ series:

Vysoce pfesna kompaktni vaha VIBRA HJ je diky odolné robustni konstrukci
vhodna do mnoha oblasti primyslu, laboratofi i do vyroby.

Tato vaha je schvalena pro obchodni pouZiti ve v8ech zemich EU s tfidou
pfesnosti OIML | a OIML Il s moZnosti pfipojeni k PC nebo tiskarné pomoci sériového
portu RS232, ktery je soucasti zakladniho vybaveni vahy.

Cejchuschopna kompaktni vaha VIBRA HJ (OIML | a ll) s dilkem jiz od 0,001 g v
Siroké Skale rozsahu od 220g do 31 kg. Diky odolné robustni konstrukci je vhodna do
mnoha oblasti primyslu, laboratofi i do vyroby. Vysoka presnost téchto vah je zajisténa
diky jedine¢nému snimacimu ¢lenu VIBRA MMTS, ktery pracuje na principu vibracniho
Clanku a je vysoce odolny proti elektromagnetickému a elektrostatickému ruseni a

zménam teploty.

Vysokoteplotni pec Clasic 2017S:

Vysokoteplotni pece jsou vyrabény ve vice variantach. Standardni konstrukce s
dvirky zepfedu jsou urCeny zejména pro keramické a sklarské laboratofe a

poloprovozy. Jsou vhodné i pro tepelné zpracovani kova.

Zakladem peci je ram pfihradové konstrukce. V pecich jsou pouzity
vysokoteplotni desky z vlaknité keramiky fy RATH na teploty az 1800°C a
superkanthalové smycky az na 1900°C. V dolni ¢asti ramu je umistén programovatelny
regulator CLARE 4, transformator, tyristorova napajeci jednotka a u elevatorovych peci

elektricky zdvihovy pohon.
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Parametry vysokoteplotni pece Clasic 2017S

Tmax [°C] 1700
vnitfni §-v-h [mm] 250 — 200 - 400
vnéjsi §-v-h [mm] 670 — 600 - 650

objem [I] 20

napéti [V] 400

pfikon [kW] 8
hmotnost [kg] 135
Cena [K¢] 750 000

Vysokoteplotni pec Clasic 2017S

TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI | Fakulta strojni | Studentska 1402/2 | 461 17 Liberec 1 1] ]

tel.: +420 485 353 767| radka.dvorakova@tul.cz | www.fs.tul.cz | IC: 467 47 885 | DIC: CZ 467 47 885 HER

78



o TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Fakulta strojni u Katedra materialu

Vytlacovaci stroj:

PFi naSem procesu vyroby je pouzit vytlaCovaci stroj s horizontalnim Snekem a
upravou elektronické fidici jednotky, ktera umoznuje plynule ménit otacky sneku do 50
ot/min a regulovat teplotu v komore $neku az do 250 °C.

Parametry-

rozméry: 400 x 200 x 150 mm

e otacky Sneku: 0 — 50 ot/min, plynula regulace

o teplota v pracovni komore Sneku: 0 — 250 °C, plynula regulace
e pramér trysky: 1.75 mm - celokovova tryska
e zdroj: 230 V/ 50 Hz

VytlaCovaci stroj s horizontalnim Snekem
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Priloha €. 2 Materialovy list vybraného materialu Y-TZP

od firmy Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo
CO,, LTD.

«| - DA"CHI c IGENSO KAGAKU KOGYO CO.LTD
v 4-4-7 IMABASH] CHUO-KU OSAKA 541-0042 JAPAN
TEL +81-6-6231-3835 FAX +81-6-6231-2922
Typical Property of HSY-3F and HSY-3F-J
<HSY-3F : Easy Sintering Grade > <HSY-3F-J : Low S.A. Grade > /
2r0, (wt%) 943402 zr0, (Wt%) 943402
Y20, (wt%) 57402 Y,0, (wt%) 57402
Al;04 (wt%) 0.2540.1 Al,0, (wt%) 0.25%0.1
Sio, (wt%) 0.02 max. Sio, (wt%) 0.02 max.
Fe,0, (wt%) 0.01 max. Fe,0, (wt%) 0.01 max.
TiO, (wt%) 0.01 max. TiO, (wt%) 0.01 max.
Na,O (wt%) 0.01 max. Na,0 (wt%) 0.01 max.
Ca0 (wt%) 0.02 max. Ca0 (wt%) 0.02 max.
T
BET i 13 1 %> BET (m?/g) 81
Particle Size (pm) 0.504+0.05 Particle Size (gm) 0.50+005
LOI (wt%) <1 LOI (wt%) <1
Bending Strength (MPa) 10004100 Bending Strength (MPa) 9004100
Hardness (Vickers, HV) (GPa) 13 Hardness (Vickers, HV) (GPa) 13
Fracture Toughness (MPam'"?) 5 Fracture Toughness (MPam'’%) 5
6.08 6.10
‘E e
§ 606 ”\5 6.05 ///———"
)
.g 604 é 600
a 6.02 2 /
T % 595
£ 6w A Z
I e
598 -
1250 fa
1300 , 1350 1400 1450 1500 1250 1300 1350 1400 1450 1500
Sintering Temperature (c) Sintering Temperature (°C)
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Priloha €. 3 Materialovy list vybraného materialu Y-TZP od

firmy Tosoh Corporation

'MONOCLINIC ZIRCONIA ; PARTIALLY STABILISED ZIRCONIA

DK-1 DK-2 | DK3 DK4 | RC-100 | HSY26 | HSY-3" | HSY3U | HSY3B HSY HSY CEZ MsSz8
] 38D | 3SLSSD 12

ZRO2 (wt%) 89.70 8881 98.84 99.56 99.74 848 94.2 838 834 842 843 83 86.8
E ; ; 54 |wwal| e ?

Y203 (wtt) 2 = = 5 46 54 53 53 54 e o
SI02 (%) 0045 | 0042 | 002 | 017 | 0045 0.13 0.1 0.08 0.12 0.1 001 | 005 0.10
FE203 (w1%) 0.035 0.002 | 0.0003 on 0.0033 0.004 0.003 0.008 0.003 0.004 0.003 0.005 0.003
TID2 (wt%) 0.14 0.14 0.05 0.15 0.13 0.13 0N 0.01 0.14 0.10 0.02 0.15 0.10
AL203 (wt%) - - - - - 0.25 0.24 0.75 0.98 0.25 0.25 025 0.125
AVERAGE)—=| 080 | 190 | 80 | 15 | 110 | 042 | 047 | 020 | 075 | 4 | 4 |03 | 10
PARTICLE 4 ; = =g 3 3
S'IEWJ :’—{.o) 9932 \?5,"""’5 400,543 "I":i:‘f 3919 12364 ot : a6 942 e oak |9 " 2 195 46
'SURFACEAREA | 235 | 48 .. 30 105 7.0 7.0 200 5.3 > . 12 40

| tmilg)
SINTERED - 603 | 6.04 5.8 6.0 601 | 801 |62 57
DENSITY (glem)
BENDING 1014 | 1000 | 1000 | 920 900 | goo | 700 700
STRENGTHMPa

|| HARDNESS MP2 12000 | 12000 | 12500 | 12000 | 12500 | 12500 | S0 11000

|\ emacture < 6 85 65 6 65 65 |7~8 9

1l TOUGHNESS uam
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Priloha €. 4 Materialovy list od firmy InMatec

Technologies GmbH

INMAFEED K1012 |I\IMATEC

Technologies GmbH

Data Sheet

Product Zirconium Oxide ZrO, plus processing additives

Ceramic Zr0,, 94.5 %, partly Y,0; - stabilized

Powder TZ-3YS-E (Tosoh Corp.)

Appearance White to greyish granulate material

Product description Injection moulding feedstock for production of sintered
ceramic components

Theoretical density 6.05 g/cm®

Shrinkage approx. 22 % corresponding

Mold factor approx. 1.28

g:.g::ﬂ?.e From feeding zone 150C to nozzle tip 160°C

Mold temperature 50 €-65°C
2 step water & thermal

Debinding Particular conditions are depending on part dimension and
design.

Sintering temperature 1,500 “C in air

Product can be used for approx. 6 months after opening

Storage and Lifetime if stored dry at room temperature. Vessel has to be
closed airtight thoroughly after feedstock withdrawal.
INMATEC Technologies GmbH

Manufacturer Heerstrassenbenden 10
D- 563359 Rheinbach

Advice: Due to the abrasive behaviour of ceramic powder we strongly recommend production with
cylinder, screw and mold made from hard metal only.

Version 1 01.02.2013
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INMAFEED K1012 Il\MATEC

Technologies GmbH

Data Sheet

Product Zirconium Oxide ZrO, plus processing additives
ZrO,, 94.5 %, partly Y,0; - stabilized

Ceramic 2 » partly ¥20s - stal

e TZ-3YS-E (Tosoh Corp.)

Appearance White to greyish granulate material

Product description Injection moulding feedstock for production of sintered
ceramic components

Theoretical density 6.05 g/cm®

Shrinkage approx. 22 % corresponding

Mold factor approx. 1.28

Processin . 2

t emperatu?e From feeding zone 150<C to nozzle tip 160°C

Mold temperature 50 €C—-65 C
2 step water & thermal

Debinding Particular conditions are depending on part dimension and
design.

Sintering temperature 1,500 °C in air

Product can be used for approx. 6 months after opening

Storage and Lifetime if stored dry at room temperature. Vessel has to be
closed airtight thoroughly after feedstock withdrawal.
INMATEC Technologies GmbH

Manufacturer Heerstrassenbenden 10
D- 53359 Rheinbach

Advice: Due to the abrasive behaviour of ceramic powder we strongly recommend production with
cylinder, screw and mold made from hard metal only.

Version 1 01.02.2013
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Priloha €. 5 Parametry vypalu materialu Y-TZP

N
General Guidelines for INMAFEED K1012 |I\l MA I C

Powder: ZrO,, TZ-3YS-E

Technologies GmbH

First step is to debind approx. 40 — 50 % of the binder out of the green part by laying
them on a grid into a water bath with enough tap water at room temperature for
about 24 hours.
_ ThermalDebinding
from [°C] [ to [°C] Heating rate [K/h]
Drying at 80°C for 4 hours
80 145 20
145 155 o
155 160 2
Dwell at 160°C for 4 hours
160 170 2
170 220 10
220 300 20
Dwell at 300°C for 2 hours
‘Sintering
from [°C] to [°C] Heating rate [K/h]
25 300 60
300 330 10
330 420 20
Dwell at 300°C for 1 hour
420 1250 100
1250 1500 20
Dwell at 1500°C for 2 hours .
1500 | 25 [ cooling

These general guidelines are based on a wall thickness of approx. 5 mm o
Note: These recommendations are considered to work as a standard guideline and have to be

adapted to individual wall-thickness and part-design. For more details please contact us.

g 01.02.2013
Version 1
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