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ABSTRAKT

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

Modely dentalnich mustka byly vyztuzeny dvéma typy vlaken vyztuzujici kompozity. Jeden
typ vlédken byl pouzit s jednosmérné orientovanymi vldkny a druhy se splétanymi vlakny.

Bylo provedeno mechanické testovani zavislosti sily na deformaci modelu mustku. Konverze
byla vypocitana na zdkladé méteni foto DSC a také byly potizeny SEM a makro snimky
zobrazujici charakter lomu. Na mechanické vlastnosti miistkti mél vliv nejen typ materidlu,

ale také geometrie vyztuzujicich vlaken a jejich vzajemnd kombinace.

ABSTRACT

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

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

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

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

Materialy vyztuzené vldkny (FRC) nejsou vydobytkem moderni védy a pokroku, nybrz jsou
znam¢é lidmi po tisice let. Sama piiroda vyuziva kompozitni materialy po mnoho miliont let.
Mez nejznaméjsi ptirodni kompozity patii napi. dievo, kde celuloza je vyztuzena ligninovymi
vlakny. Clovék se inspiroval ptirodou o nékolik tisicileti pozdgji, kdy zacal vyuZivat pednosti
jednotlivych raznorodych materidlii, k tvorbé materiali s novymi a notné¢ vylepSenymi
vlastnostmi. Piikladem mohou byt hlinéné cihly vyztuzené stébly slamy nebo konské ziné
slouzici jako vyztuha vapennych omitek pouzivané na stropy mistnosti. Vyvoj kompozitnich
materialll je velice progresivni, coZ je patrné ze stale SirSiho uplatnéni v riiznych odvétvi
lidské ¢innosti. Postupné tak dochazi k nahrazovani konvenc¢nich materiall, jako je ocel,
hlinik a jinych, novymi modernimi polymernimi kompozity, které vynikaji daleko nizsi
hmotnosti pfi zachovani stejné nebo dokonce vyss$i pevnosti. Diky témto vlastnostem
nachazeji misto v leteckém, lodnim, automobilovém primyslu, ale také ve vojenstvi, kde také
byly pouzity jako prvni.

Vyvoj FRC se nezastavil pouze u konstrukce dopravnich prostfedkl a vojenské techniky, ale
v poslednich desetileti pronikd do oblasti dentalni mediciny, kde za¢ind pomalu nahrazovat
tradicni kovové a keramické implantaty, kter¢ maji své nevyhody. Hlavnim aplikaénim
nedostatkem kovi je hlavné estetickd funkce a u keramiky potom fakt, ze je velmi kiehk4, coz
muze vést ke vzniku defektl v jeji struktufe. Tyto neduhy odstraiiuji polymerni kompozity,
které jsou schopny splnit pozadavky na mechanickou odolnost 1 estetickou funkci. Na rozdil
od konven¢nich materidli jsou celkem snadno zpracovatelné a i aplikace je uzivatelsky
privétiva. Tyto vyjmenované vlastnosti z nich délaji vyborné materidly pro ptipravu rtiznych

dlah, mustka, korunek a jinych konstrukei vyuzivanych ve stomatologii.

Cilem této diplomové prace je otestovat mechanické vlastnosti v zdvislosti na pouzité
geometrii vyztuze a orientaci vldken. Dale bude zkoumana hydrotermalni stabilita a vliv
casového odstupu mezi dobou vytvrzeni a méfenim a vysledky budou srovnany se zaznamy
z foto DSC. Na zavér prace budou pofizeny snimky ze skenovaciho elektronového

mikroskopu a budou potizeny makro fotografie.



2 TEORETICKA CAST

V teoretické Casti bude vénovana pozornost zékladnim pojmim v oblasti zubniho Iékarstvi.
Bude pojednano o nejpouzivangjSich typech dentdlnich pryskyfic a jejich monomerech.
V dalsi ¢asti bude bran zietel na obvykle pouzivané vyztuze, at’ to budou sklenéna vldkna, tak

1 Casticové materialy. Zaveér teoretické ¢asti se bude zabyvat aplikaci dentalnich materialt.

2.1 Struktura a sloZeni zubu

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

Dfefi

Korunka Zubovina

Kréek

1 [

Kofenova
cast

Obrazek 1: Schematické znazornéni zubu s hlavnimi ¢astmi



2.1.1 Chemicka struktura skloviny a dentinu

Chemicka struktura skloviny

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

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

Zbylé procenta zastoupeni latek tvoftici sklovinu jsou slozky organické povahy napt. proteiny

¢i lipidy.

Vyznamnou roli hraje ve slozeni skloviny skladba stravy a vék. Bylo zjisténo, ze na raznych
mistech skloviny existuje rozdilné zastoupeni jednotlivych komponent [2]. To je ziejmé
zpusobeno, kolisanim koncentrace jednotlivych prvki, pfi¢emz u prvki jako jsou fluor, chlor,

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

Vépnik a fosfor spole¢né vytvareji malé krystaly apatitu, ktery je vyjadien nasledujicim

obecnym vzorcem (viz obr. 2).

|:Ca1O_X(PO4)6_X Xy HZO]

Obriazek 2: Obecny vzorec apatitu

V praxi v disledku kolisani obsahu vapniku, fostat a také zejména plisobenim uhlicitani a
hydrogenuhli¢itanti vznikaji nestechiometrick¢ apatitové krystaly. Nejodoln€jsi formou
apatitu vici zubnimu kazu je fluoroapatit a naopak nejméné odolnou formou je hydroxyapatit,
ktery byva znecistén uhli¢itany. Struktura HA ma hexagonalni tvar, jak je znazornéno na obr.

3a, 3b, 3c. Zakladni stavebni jednotkou apatitii tvoti tetraedry PO4™.



184 mm 499KV 2 24 Mar 2009 OPT307

.,

Obrazek 3: Ukazky SEM snimkl hexagonalni struktury hydroxyapatitt [3]

Diky svému uspofadani je mozna snadnd vyména iontd ve struktuie apatiti, potazmo celd
sklovina vykazuje vlastnosti molekularniho sita. Tento proces vymény iontli je schematicky

znazornén na obr. 4.
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Obrazek 4: Schéma vymény iontd na zubni sklovingé

Chemicka struktura dentinu

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

dentinu a také jsou srovnany s procentudlnim zastoupenim v kostech.

~1.5 nm

8.6 nm
Obriazek 5: Struktura kolagenu [4]
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Tabulka 1: Procentualni zastoupeni vyznamnych prvka

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

2.2 Kompozitni materialy

Kompozitni materialy jsou vysoce cenény diky synergickému ucinku jednotlivych
komponent, tzn., ze potiebnou pevnost pryskyfici, kterd sama osobé ma ve vytvrzeném stavu
malou pevnost dodava az vlozena vyztuZz v podobé vldken ¢i riznych tkanin vyrabénych
s ruznych materiali. Poc¢atky vyroby se datuji do 70. let minulého stoleti. Od 1970 se zvysila
produkce polymerti vyztuZzenymi vldkny ptiblizné€ 4- krat, ze 320kt na 1200kt. [5]

Kompozitni materidly miZzeme délit s nékolika hledisek. Pokud budeme sledovat matrice, tak
délime na termoplasty a termosety. Pro termoplastické matrice je typické, ze za zvySené
teploty mé€knou a pii dosazeni urcité teploty charakteristické pro dany polymer teCou. Po
ochlazeni se vraci zpét do pevného skupenstvi. Typické pro termoplasty jsou dlouhé
makromolekuly tvofené opakovanim jednoho strukturniho motivu. Tyto makromolekuly jsou
k sob& poutany pouze vzajemnymi interakcemi napi. van der Waalsovi, vodikovymi mustky.
Termosetické matrice jsou za laboratornich podminek viskozni kapaliny, které pro své
vytvrzeni potiebuji chemickou reakci vyvolanou uc¢inkem katalyzatorii a iniciadtori. Na rozdil

od termoplasti vytvaii termosety po vytvrzeni 3D polymerni sit, kterd v idedlnim ptipadé

12



vytvaii jednu makromolekulu a tedy po zahtati stadle udrzuje tuhou konzistenci.[5-6] Nekteré

vyhody a nevyhody termosetii a termoplastii jsou shrnuty v tabulce 2.

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

Termoplasty Termosety

Polymerovana, vysokovizkozni Nevytvrzena, nizkovizkozni, dobie se

Matrice SN N .. , . , MR
tavenina, $patné se spojuje lepenim  spojuje lepenim a opatiuje natérem

Cena matrice Nizka, ale i vysoka Nizka

Piedimpregnace Obtizné smaceni a prosycovani Snadné

Cena predimpregnace Vysoka Nizka

Skladovani Neomezen¢ skladovatelné Omezena skladovatelnost (Y ghladu),

reakce pomalu pokracuje

Mechanické vlastnosti Houzevnaté, sklon ke creepu Dynamicky zatizitelné, kiehky lom

Chovani za tepla Vyrazné zméknuti pii Tg Méng¢ zavislé na teploté

Starnuti Malo odolné az odolné Velmi odolné proti starnuti

MoZnost opravy Omezena Dobra

Dals$i mozny pohled na rozdé€leni kompozith je z hlediska pouziti vyztuze, kterd mize byt
vlaknova ¢i ¢asticova. V1dknové kompozity dale délime na jednosmérné a mnohosmérné viz
obr 6.
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Obrazek 6: Schéma rozdéleni vlaknovych kompoziti

2.2.1 Casticové kompozity (PFC)

Vyvoj ¢asticovych kompozitlh datujeme do 60. let minulého stoleti. Prikopnikem plnénych
polymert je povazovan polyvinylchlorid (PVC). PVC se zpocatku plnilo vapencem nebo
kfidou za ucelem snizeni vyrobni ceny tohoto materidlu pti zachovani stejnych vlastnosti.
Soucasny trend je zcela opacny, kdy cilen¢ pfidavkem plniva ptiznivé ovliviiujeme vysledné
vlastnosti polymerniho materidlu. Na plniva jsou kladeny pomérné¢ vysoké naroky, které
ovliviiuji jeho cenu. Plnivo tudiz tvofi vyznamnou ¢ast ceny hotového dilce.

Obsah plniv se bézné pohybuje v rozpéti 20- 80 hmot. %. Velikost ¢astic je odvisla od
pouziti daného PFC pro konkrétni tcel (viz nize rozd€leni PFC). Pro dentélni ucely slouzi
jako plniva piedevsim skla typu E, S, nebo silikaty typu Mg(OH),, CaCOs s rtiznorodymi
tvary Castic (kulovity, jehlicovity, destiCkovity).

Vysledné mechanické vlastnosti ¢asticového kompozitu znaéné ovliviiuje pravé pouzité
plnivo. PFC vynikaji svou otéruvzdornosti, tvrdosti, teplotni stalosti a na rozdil od vldkny
vyztuzenych kompoziti maji vys$i modul pruznosti v tahu a vykazuji mensi polymeracni

smrsténi.
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Plniva délime do nékolika kategorii:

e Makrocasticova plniva
e Mikrocasticova plniva

e Hybridni plniva

Makrocasticova plniva

Na vyrobu téchto Castic se pouziva silika, sklo (kfemicité, strontnaté, barnaté, a jiné) ¢i
keramické materidly. Velikost ¢astic se pohybuje v intervalu od Sum do 30um. Povrch
kompozitl diky rozdilné tvrdosti matrice a plniva umoznuje hydrolyzu povrchové vrstvy, coz
vede k neustalému vydrolovani této vrstvy plniva, nasledkem je, Ze vrstvu nelze dlouhodobé
vylestit. Z toho tedy vyplyva, ze pokud chybi vylesténd povrchova vrstva, stava se
makrocasticovy kompozit méné odolnym vici pusobeni vnéjSich vlivi. Navic ptridavkem
rentgenokontrastnich latek (napf. baryum, stroncium), které jiz jsou obsazeny v plnivu,
dochazi ke zvysSeni rozpustnosti ve vodé a uvolnovani ionta tézkych kovl do tustni dutiny.

Kwvili estetickym vlastnostem, jsou dnes samostatné pouzivany méné.

Mikrocasticova plniva

Velikost mikroc¢asticovych plniv se standardné pohybuje v rozmérech menSich jak 1um.
Typickou vlastnosti je velky specificky povrch (50 az 400 m?/kg). Dusledkem je velmi
vyrazné zvySovani viskozity matrice. Pro lepSi zpracovani byla vyvinuta tzv. nehomogenni
plniva, ktera se pfipravuji rozemletim jiz ptipraveného PFC, ktery se postupné ptidava do
nové matrice. Takto se daji ptipravit PFC o obsahu plniva dosahujicich az 80% hmotnosti.
Kulovité ¢astice siliky se ziskavaji hydrolyzou chloridu kiemic¢itého ve vodiko-kyslikovém
plameni. Na rozdil od makroplniv jsou mikroplniva lestitelné¢ a ponechavaji si vysoky lesk.
Jsou odolnéj8i vi€i otéru nez mikroc¢asticové kompozity, ale také maji své nevyhody, viz
tabulka 3.
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Tabulka 3: Vybrané vyhody a nevyhody plniv

Makroplniva Mikroplniva
MozZnost leSténi omezen¢ lestitelné vysoce lestitelné
Odolnost vici otéru vydroluje se vynikajici odolnost
Rentgenokontrast vyborny Spatny
Nasidkavost vodou niz$i vys$si
Polymeracni smrsténi niz$i vyss§i

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

Hybridni plniva

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

2.2.2 Vlakny vytuZené kompozity (FRC)

Vldkny vyztuzené kompozity jsou materialy kombinujici vlastnosti pevnych vldken a snadno
deformovatelnych pojiv (pryskyftic). Tento vyztuzujici i€inek je predevsim odvisly od adheze
mezi vlaknem a matrici. Obecné plati, Ze ¢im je vys$$i adheze vldkna k matrici tim 1épe, se
pienasi a transformuje smykové napéti s pojiva na tahové napéti na vlakno, které ho do urcité
miry absorbuje bez poskozeni matrice. Pojivo ma tedy pfedev§im funkci ochranou, udrzuje
vlakna v ndmi pozadované orientaci a také slouzi jako ptenaSe¢ deformacniho napéti na
vlakno.

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

objem kompozitniho dilce (viz vztah uvedeny nize).

(D

16



Rozeznavame nekolik typi vlaken dle pouzitého materialu:

e Sklenéna vlakna

e Aramidové vlakna

e Uhlikova vladkna

e Polyvinylalkoholova vldkna

Sklenena vidkna (GF)

Sklenéna vldkna se nejcastéji pouzivaji s kruhovym prafezem o praméru 3,5-24um. U GF
rozliSujeme jejich slozeni, z ¢ehoz vyplyva oznaCeni rGznych typl sklovin. NejCastéji
pouzivané¢ GF jsou typu E. E- sklovina se vyznacuje vybornymi elektricky izola¢nimi
vlastnostmi a vysokou propustnosti pro zafeni. E-vldkna se povazuji za standardni typ a
vyroba zaujima 90% vsech vyrabénych typi sklenénych vldken. Sklovina s vyss§i pevnosti asi
0 40% - 70% neZ typ E se nazyva S-sklovina. Dalsimi typy sklovin jsou napt. C-sklovina,
kterda ma zvysSenou odolnost vii¢i plisobeni proti kyselindm a jinym agresivnim chemickym
latkdm nebo D- sklovina s velmi nizkou dielektrickou konstantou. Vyroba GF se provadi

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

Zavazka

Tavici pec

I Homogenizace Ptedpeci

1540°C 1370°C

1260°C

1370°C ¥ ] //
Nastfik lubrikace

Navfien! vidkan

1425°C

Obriazek 7: Proces vyroby sklenénych vlaken [5]
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Aramidova vidkna (AF)

Aramidova vlakna tvofi linearn¢€ usporadané polyamidy, viz obr. 8. Jejich hlavni piednosti je
pevnost a tuhost a také vysoka odolnost vici otéru. Své uplatnéni nachazi v leteckém
prumyslu a vojenstvi. Teoreticka pevnost dosahuje hodnot okolo 200 GPa. Tato vyjimecna
pevnost je dana uspoiadanim fenylovych jader s amidovym skupinami propojenych pomoci
vodikovych mistkd. Primér bézné Vyrébéného AF je okolo 12um s hustotou 1,45 g/cm3 .
vlastnosti je, Ze pfi plisobeni (napt. UV zafeni) dochdzi ke zna¢nému snizeni pevnosti vlaken.
Obchodni nazev pro AF je KEVLAR (fa DuPont) jedna se o p-aramid a nebo NOMEX, coz je

m-aramid (viz obr. 9).

Obrazek 8: p—aramidové vlakna (KEVLAR) [7]

~ <|3| ﬁ -
c C——R
CH CH
R———NH—(‘ZI/ \\clz/ \NHC|>]/ Xc
HC CH HC CH
i et ot |

Obriazek 9: m-aramidova vlakna (NOMEX)
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Uhlikova viakna (CF)

Pro uhlikové vldkna (viz obr. 10) je charakteristickd jejich velmi vysoka pevnost a tuhost. Na
druhou stranu maji nizkou mérnou hmotnost. Mezi vyznamné nevyhody patii jejich zna¢na
kiehkost a také vyrobni cena. CF se vyrdbéji karbonizaci organickych surovin (napf.
polyakrylonitrilova vlakna), tak Ze pii teploté okolo 1800°C se vSechny organické latky
odstépi a zlstdva pouze uhlik. CF rozd€lujeme v zavislosti na zplsobu piipravy na vysoko
modulova (vznikaji pii teplotach v rozmezi 2000 az 2800°C) a s vysokou pevnosti (v intervalu
900 az 1500°C). CF obsahuji vice jak 90 % uhliku, zbylé procenta zastupuji dusik (< 7 %),
kyslik (<1 %) a vodik (< 0,3 %).

Obrazek 10: Struktura uhlikového vldkna [5]

2.3 Dentalni materialy

Dentadlni materidly musi pfedev§im spliovat podminku biokompatibilitu s Zivymi tkdnémi
lidského organismu. Materialy pouzivané v dentalni mediciné mizeme rozdélit mimo jiné dle
své povahy na kovové, keramické ¢i polymerni kompozitni materialy.

Z kovovych materialii se diky pomérné snadné opracovatelnosti vyrabi korunky, mustky,
protetické nahrady a dal$i. Nevyhodu je mozna elektrochemicka koroze, kterda mize byt
pri¢inou chronického drazdéni sliznice nebo mize zptisobovat bolest v stni dutin¢ [8].

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

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

Amalgamové vyplné z pohledu ekologické likvidace odpadil zacinaji byt problematické.
A také rostou pozadavky na estetiku dentalnich nahrad. Tyto problémy fesi polymerni

kompozitni materialy, ktera nasli své misto pro konstrukci zubnich mustkt, dlah, korunek,

atd. (obr. 11) [11].

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

Dentalni polymerni kompozity obsahuji tyto nezbytné komponenty zabezpecujici jejich
biokomatibilitu a pozadavek na esteti¢nost:

e Organicka matrice

e Vyztuz vlaknova, ¢asticova ¢i hybridni
e Inciatory

e Pigmenty

e Stabilizatory

e Surfaktanty

e UV-absorbéry
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2.3.1 Dentalni pryskyrice

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

poté m¢kne a mize byt zpracovavan napi. lisovanim jako jiné bézné termoplasty.

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

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

C

n

H3C \
o N

Obrazek 12: obecné schéma PMMA

Avsak, priulom v dentalnich materialech pfinesl vyzkum R. L. Bowena, kterému se podatilo
syntetizovat monomer bis-GMA, neboli 2, 2-bis-[4-(2-hydroxy-3-methakryloyloxypropoxy)-
fenyl]propan viz obr. 3a. Obvykle se bis-GMA pfipravuje zbisfenolu A a
glycidylmethakrylatu viz obr. 14. Cista bis-GMA ma velmi vysokou hustotu, kterou zptisobuji
intramolekularni vodikové vazby. Ke snizeni viskozity a tedy zlepSeni zpracovatelnosti se
pouzivaji monomery s niz§i viskozitou, tzv. regulatory viskozity (viskosity controllers).
Typickym zastupcem nizko viskéznich monomert je triethylenglykol dimethakrylat
(TEGDMA) viz obr. 13b. Nevyhodou tohoto monomeru jsou jeji hydrofilni vlastnosti.
Porovname-li tuhost monomeru TEGDMA s monomerem bis-GMA je patrna vyssi tuhost
druhého jmenovaného. Tento jev je zpisoben vazanymi aromatickymi jadry ve struktufe bis-
GMA. Dtsledkem je, ze pti zvySovani obsahu monomeru bis-GMA, dochazi ke snizovani
stupné konverze, avSak nedochazi ke ztraté pevnosti a tuhosti vytvrzeného kopolymeru. To
mizeme vysvétlit tim, ze bis-GMA obsahuje aromatické skupiny, které omezuji rotaci kolem
jednoduchych vazeb na rozdil od regulatoru viskozity (TEGDMA), kterd je pomérné

nejvysSiho stupné konverze byly vyvijeny pryskyfice, které kombinuji rGzné typy
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dimethakrylatt. Piikladem mutze byt pryskyfice obsahujici uretanové skupiny tzv. UEDMA

viz obr. 13c.

CH
O O O O
|-'30/\'0'/ Vv CHs N \'o'/\CH3

(a)

CH2 (@)

)\
H, C/H\”/OM\O/\/O\/\O/\/C%
o)

(b)

ﬁH2 OH OH ﬁHE
o NH CH NH 0
H3C/\||/ \A/ i \A/ \II/\CH3
o o

(©
Obrazek 13: Strukturni vzorce monomert bis-GMA (a), UEDMA (c) a regulatoru viskozity TEGDMA (b)

| / N\ [ |
HO o) OH + H,C—CH—CH,——0——C——C—CH,
|
CH,
bisfenol A j glycidylmetakrylat
HaC ?Hs HO
el giano )i o onbnono—g—g—o
o) OH CH, O CH,
bis-GMA

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

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

H3C CH3 IC|>
CH 3 H3C\ /C\ /CH<
O CH» CH,

O—0

H, N

O

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

2.4 Aplikace dentalnich materiali

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

jsou znaceny dle nasledujici tabulky (tabulka 4).

Tabulka 4: Znaceni typt dentalnich prepregt

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

Uplatnéni nachazi naptiklad pro fixaci zubii po odstranéni rovnatek, nebot’ narovnané zuby
maji tendenci se vracet zpét do ptivodni polohy. Vldknovy kompozit se z estetickych diavodi
aplikuje z lingudlni strany chrupu (viz obr. 17). Pfed samotnou aplikaci se nejprve zaméti
potiebna délka FRC a mezizubni prostory se ,,vyklinuji tzv. rubberdamy, tim zajistime suché
pracovni prostiedi. Dale se povrch lepta gelovitou 30-40% kyselinou fosforecnou. Gelova
forma kyseliny ma tu vyhodu, Ze nestéka a ziistavd nami na poZzadovaném misté. Asi po 30 az
60 sekundach H3;PO4 oplachneme vodnim sprejem a sklovinu vysusime proudem vzduchu. Do
mist, kde bude dlaha umisténa, se aplikuje nizkovizkézni casticovy kompozit (flow
kompozit), na ktery se umisti FRC dlaha a vytvrdi se pomoci modrého svétla o urcité vinové
délky a intenzity. Na zavér se znovu nanese slaba vrstva flow kompozitu, kterd se opétovné

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

Zubni mustky se aplikuji do mist, kde doslo k uplné ztraté¢ zubu. RozliSujeme nekolik typt
mustkl. NejbéznéjSimi typy jsou inlay, onlay a Marylandsky mitstek (viz obr. 17). Postup
zabudovani inlay mustkd, spociva v prvotni Gpravé povrchu okolnich zubu, ze kterych se
vytvoii nejprve sadrovd forma. Nasledné se zméii vhodnd délka FRC pomoci voskového
pasku. Na sadrovou formu se poté vlozi naméfeny FRC a CasteCné se vytvrdi pomoci
modrého svétla a d4 se zatim stranou. Po té na sty¢né plochy aplikujeme flow kompozit, ktery
ovSem nevytvrzujeme. Vlozime zpét na sty¢né plochy okolnich zubi FRC podpéru , ktera se
,wzanofi do vrstvy flow kompozitu a vytvrdime modrym svétlem. Na takto pfipravenou
podpéru se vymodeluje z plastu zubni ndhrada a pfipevni se pomoci adheziv a cementti. Na

zaveér celou konstrukci vylestime.
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a) (b)

(©

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

3.1 Materialy

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

Soupis materialu:

e Bis-GMA (Sigma-Aldrich)

e TEGDMA (Sigma-Aldrich)

e Camphorquinon (Sigma-Aldrich)

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

e C&B (ADM, as.)

e Mikrosilika GM-39923UF0,4 (SCHOTT)

e Lukopren N1522, N1000 (Lucebni zavody, Kolin)

G =
A -

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

3.2 Pristrojové vybaveni

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

Soupis vybaveni:

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

e Zwick 010 (Zwick/Roell)

e DSC 2920 (TA Instruments)

e TGA Q-500 (TA Instruments)

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

Obrazek 22: DSC 2920( TA Instruments)
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3.3 Metody

Diferencni kompenzacni fotokalorimetrie

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

Vypocet teoretické hodnoty polymera¢niho tepla pti 100% konverzi dvojnych vazeb C=C

je dana rovnici:

2AQo(NgiscmAatNTEGDMA) -1
AQ, = ) 2
Qc (mpisgmatMrEGDMA) U 9 ] 2)

, kde AQo je teplo polymerace metylmetakrylatu, jehoz hodnota je Qo= 54 800 J-mol", n je
latkové mnozstvi v molech a m je hmotnost pryskytice v gramech, AQ; = 298,64 [J/g]. Dle

rovnice Ban a Hasegawa byl vypocten stupenl konverze dvojnych vazeb:
A
Peec = 1=+ 10 [%] 3
AQ¢

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

_ hp -1 -1
RP_AQO [mol. 17 .s71] 4)

, kde & je tepelny tok [W-g'], p je hustota materialu [g-1'] a AQo hodnota polymera¢niho tepla
metylmetakrylatu [J-mol-1]

Mechanické testy

Testovani piipravenych trameckt probihalo na univerzalnim testovacim zatizeni ZWICK 010.
Model dentdlnitho mistku byl testovan v modifikované formé ttibodového ohybu za
laboratornich podminek ve specialné zkonstruovanych celistech (obr. 23) Testovaci rychlost
byla nastavena na 2mm/min. Vzorky byly testovany az do jejich Gplného lomu. U této

zkousky bylo sledovdno maximalni zatizeni plisobici na vzorek. Model mistku byl uchycen
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mezi dva dily celisti a utazen momentem 15 N.cm (obr. 24) Polomér zatézovaciho trnu byl
1,5mm. Hodnoty maximalni sily ohybu zkuSebnich téles byly stanoveny pro vzorky bez
plniva a s 20% hm. mikrosiliky pro vSech 7 mozZnych orientaci. Déle byly provedeny ohybové
testy u vzorkd s kombinaci prohnutych paskit SFM a rovnych PFU, u kterych se sledovala
hydrotermalni stabilita. Tyto vzorky byly opakované po dobu 14 dni v jednodennich cyklech
zahtivany ve vod¢ na teplotu 100°C a nasledné vloZeny do teplotni komory s teplotou -26°C.
Modely zubnich miustkii s kombinaci prohnutych paski SFM a rovnych PFU byly také
zkouSeny v zavislosti na ¢asovém odstupu od vytvrzeni. VSechna méfeni byla provedena pro
vSechny ti1 typy matric (bez plniva, s plnivem, komer¢ni ¢asticovy kompozit). Chyba méteni
se pohybovala v intervalu 20-30%, pro vypocet smérodatné odchylky by bylo potieba udélat
série vzorkil po 10 az 15 modelech mustkl. V grafech jsou proto uvedeny kiivky vizualné

vybranych model dentdlnich mustki.

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

Provedenim TGA byla zjisténa hodnota plniva v komer¢nim C&B kompozitu. Méteni bylo
zapocato dosazenim teploty 50°C a ukonceno bylo pfi teploté 500°C. Bylo méfeno v inertni

dusikové atmosféie s teplotnim gradientem 5°C za minutu.

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Mista lomu na vybranych testovacich modelech byly pozorovéany elektronovym mikroskopem
ZEISS EVO/LS10. Povrch vzorka byl pokoven v inertni atmosféte dusiku Au/Pd v tloustce

vrstvy asi 6nm.

3.4 Priprava matrice

Viskozita monomeru Bis-GMA byla snizena ohfatim na teplotu na 60°C. Poté k
monomeru Bis-GMA, hlinikovou f6lii, obalené¢ kadinky byl pfidan monomer TEGDMA
v hmotnostnim poméru 1:1 a na magnetickém michadle byla smés obou monomerit michana
po dobu 20min. Po uplynuti 20min bylo pfidano 0,2% hmotnostnich camphorquinonu a 0,3 %
hmotnostnich 2-(dimethylamino)ethyl methakrylditu a opét bylo 20min michdano na
magnetickém michadle ovSem jiz vtemnu, aby bylo zabranéno pfedCasnému vytvrzeni
pryskyfice. Z takto piipravené pryskytice byla ¢ast odebrana (23g). Do této odebrané casti
bylo pfidano 20% hmotnostnich mikrosiliky. Plnivo bylo suseno pfi teploté 150°C 24 hodin.

Udaje o pouzitém plnivu jsou shrnuty v tabulce 5.

Tabulka 5: Zakladni fyzikalni udaje o plnivu

zrnitost dsg [u] hustota [g.cm'3 ] index lomu [nq]
0,4 +1 2,8 1,52

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

Vytvrzovani matrice probihalo ve vytvrzovaci komote Targis Power (Ivoclar). Vytvrzovaci
program byl nastaven na 3min vytvrzovani a 1min chlazeni. U modelti miistkii ptfipravenych
s komeréniho C&B kompozitu, byly vzorky po ukonfeni vytvrzovani ptfeto¢eny na druhou

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

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

vlozeny do formy pro vyrobu zkusSebnich téles.

Obrazek 21: pohled na kaucukovou formu pro ptipravu FRC
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3.6 Priprava modeli dentalnich muastku

Bylo ptipraveno 5 vzorkl v kazdé sérii. Znaceni vzorku je zobrazeno v tabulce nize (tab. 6).

Tabulka 6: Pouzité znaceni pro ohybové testy, Cervené vyznacené pasky byly PFU a modie SFM pasky

Matrice
Schéma Geometrie vyztuze
Bez plniva S plnivem
H_r_‘ 0 M-0 P-0
iﬁ_fi 1 M-1 P-1

M 2 M-2 p-2

Iv 3 M-3 P3

%I 4 M-4 P-4

@ 5 M-S p-s

Dale byly ptipraveny modely mistkl ze tfi matric pro hydrotermalni stabilitu. Byla vybrana
kombinace vldken prohnutého SFM a rovného pasku PFU; oznaceni vzorkil je zobrazeno

v tabulce (tab. 7).

Tabulka 7: Znaceni vzorkt uréenych pro hydrotermalni stabilitu

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

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

Tabulka 8: Znaceni modeld mistkt pro mechanické testovani s ¢asovym odstupem od vytvrzeni po méfeni

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

Vzorky byly piipravovany ze smési dvou silikonovych kaucukt ve formach zobrazenych na
obrazku 26, které¢ ze spodni strany byly pruhledné. Formy byly zhotoveny odlitim podle
piesnych kovovych modelt dentalnich mistki. Rozméry zkusebniho télesa jsou zobrazeny na

obr. 27.

T —
e——
P —
— -
pr— o e -
P — —r’——_‘ - _fb
fnree. -
— o= :
—

Obrazek 22: formy pro vyrobu mustkii ze smési silikonového kaucuku
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Obrazek 27: Rozméry testovanych modell dentalnich mustkt

3.7 Ptiprava vzorki pro foto DSC

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

ukazano oznaceni vzorku pro foto DSC.

Tabulka 9: legenda k foto DSC

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

35



4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 TGA analyza komerc¢niho ¢asticového kompozitu

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

78 % hmotnostnich.

obsah plniva [%]

100 —

95

90 -

85 -

obsah plniva[%]

50

TR R LY TN TN T TN TR TN TR O R TR

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

teplota [°C]

Obrazek 28:Termogravimetricky zdznam komercniho kompozitu
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4.2 Mechanické testovani modelu zubnich muastka

4.2.1 Vliv geometrie

Na obr. 29 je zobrazen graf pro zkuSebni télesa ptipravené z pryskytice bez plniva. Na sérii
obrazka uvedenych nize (obr. 32) jsou zobrazeny fotky testovaci modell pattici k jednotlivym
kiivkam v grafech. Vyssi deformace vSech vyztuzenych mustki vyplyva z vyztuzujiciho
efektu FRC. Kritickym mistem je uchyceni mustku v celistech, kde dochazi ke vzniku a Sifeni
lomu v zavislosti na geometrii vyztuzeni. Ve vzorku M-1 se §ifil lom v podélném sméru
s vlaknem. U vzorku M-2 se lom §ifil dovnitf modelu mustku. U vzorku M-3 dochézelo pti

vyss$i deformaci jen k pozvolnému poklesu sily.

250 =

sila [N]

deformace [mm]

Obrazek 23: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (M-0,), s jednosmérnou orientovanou
FRC vyztuzi (M-1,), prohnutd FRC vyztuz (M-2,4), kombinace rovna s prohnutou (M-3,) v matrici bez plniva

Obrazky 30, 31, zobrazuji grafy shrnujici zdznamy méfeni modelli mastka s riznou geometrii
vyztuze a s matrici obsahujici 20% hm plniva. Na obréazcich pod grafy jsou zobrazeny snimky
jednotlivych modelll mistka (obr. 32).

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

pasky, které zvySovaly stabilitu konstrukce.

250 -
—M-0,
N
200 —M-5,
150
- 4
k7
100 -
50 4
0 Y T Y T v T v T Y 1
0,0 0.5 1.0 1.5 2,0 25

deformace [mm]

Obrazek 30: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuze (M-0,) a s prohnutou splétanou FRC
vyztuzi (M-4,) a pro vzorek s kombinaci rovné jednosmérné a splétané FRC vyztuze (M-5,) v matrici bez plniva
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U vzorku M-6 na pocatku méfeni byl patrny prudky nartst sily a také byla zaznamenana
vysoké deformace, coz znamend, Ze vyztuz ve vzorku byla dobie smacena pryskyfici a tedy

konstrukce mtistku byla stabilni.

250 -
1 —M-0,
200 e M1,
—— M4,
—— M-6,
150
- ]
%
100 -
50 -
o foropiiiior—+—4+—+—r—r—v-r-r——opr—r—r—r—
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45

deformace [mm]
Obrazek 31: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorky s prohnutou splétanou FRC vyztuzi (M-43) a vzorek

s rovnou jednosmérné orientovanou FRC vyztuzi (M-1,) a pro vzorek kombinujici pfedeslé FRC vyztuzeni (M-6s) v matrici
bez plniva.
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M-24 M-34

M-43 M'Sl

M-65

Obrazek 24: Makro fotografie modeltl mustkti s matrici bez plniva po deformaci

Ve vzorku P-1 (viz obr. 33) se $ifil lom v podélném sméru s vldknem. U vzorku P-2 (viz obr.

33) se lom Sifil dovnitf modelu mistku. U vzorku P-3 dochéazelo pii vys$i deformaci jen

40



k pozvolnému poklesu sily. Vi¢i matrici bez plniva se zde projevovaly defekty (napt. bubliny
v modelu mustku). Modely jsou kiehCi, coz lze pozorovat u vzorku P-1. U vzorka

s kombinaci roste odolnost vic¢i ptisobenti sily.

—P-0
300 - —P-1

sila [N]

T ¥ T " T Y T " 1
0,0 0,5 1,0 12, 2,0 2.5 3.0 35

deformace [mm]

Obrazek 26: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (P-0,) a s jednosmérnou orientovanou
FRC vyztuzi (P-1;), s rovnou prohnutou FRC vyztuzi (P-24) v matrici s plnivem
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U vzorku P-5 (viz obr. 34) byla naméfena mala deformace. Je to zpiisobeno zifejmé rovnym

SFM paskem, ktery zhorSuje vlastnosti mtistku. V porovnani P-4 s M-4 dochézi k nariistu

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

sila [N]

300

250

200 —

100 —

50 H

0,0

I . 1 ¥ 1 ¥

1.0 1,5 2,0

deformace [mm]

wn

Obrazek 27: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuze (P-0,) a s prohnutou splétanou FRC vyztuzi
(P-4,) a pro vzorek s kombinaci rovné jednosmérné a splétané FRC vyztuze (P-5,) v matrici s plnivem
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V porovnani vzorki P-1 a P-4 (viz obr. 35), kde rovny pasek PFU ma vyssi pevnost i modul
pruznosti a naopak prohnuty SFM ma niz8i pevnost a modul pruznosti, piesto se jejich
mechanicka odolnost vii¢i plisobici sile vyrovnava. Divodem je, Ze prohnuty pasek SFM
zabranuje spojeni dvou lomt. Vzorky P-1 a P-2 vykazuji pokles sily nez vzorky M-2 a M-4 a
to z divodu horsiho smaceni povrchu vyztuzi pryskyftici, protoze obsahuji plnivo. U vzorku
P-6 na pocatku méfeni byl patrny prudky nartst sily a také byla zaznamenana vysoka
deformace, coz znamena, ze vyztuz ve vzorku byla dobfe smacena pryskyfici a tedy

konstrukce mtstku byla stabilni.

300 -
250 P-0,
——P-1,
— P4
200 - f
| 2 P-61
: 7N 1/ =
& 1504
= T
= | [ /
100 -
50 -
o t+—vrr—+—r——7—
0.0 0,5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 35

deformace [mm]

Obrazek 28: Graf zobrazujici zavislost sily na deformaci pro vzorek bez vyztuzeni (P-0,), s jednosmérnou
orientovanou FRC vyztuzi (P-1;), prohnutou FRC vyztuzi (P-4-)), kombinace rovné jednosmérné a splétané
prohnuté (P-65) v matrici s plnivem
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P—02 P-1 3
P-24 P-34
P-4, P-5,

P-65

Obriazek 29: Makro fotografie vzorkti modeld mistkti s matrici s plnivem
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4.2.2 Hydrotermalni namahani

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

mirou difuze molekul vody, ktera zpisobuje velky pokles sily pfi malych deformaci.

200 —
E —— M-6-HT
— M-6-2d
150
‘E‘ 100
=
7
50
gy p——————————

T
0,0 0.5 1.0 135 2,0 2.5 3.0 35 4,0

deformace [mm)]

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

M-6-2d

M-6-HT

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

difuzi molekul vody do zubniho mistku.

200 =
—P-6-HT
—P-6-2d
150 <
‘E‘ 100 <
=
R
50 4
0 1 ' 1 % I < I ¥ I S I r 1
0,0 0.5 1,0 1.5 2.0 25 3.0

deformace [mm]

Obrazek 39: Srovnani zavislosti pusobici sily na deformaci vzorkid po hydrotermalni naméahani (P-6-HT)
a vzorku bez hydrotermalniho naméhani (P-6-HT). Vzorky obsahovaly matrice bez plniva

P-6-HT P-6-HT

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

molekul vody, které slouzily jako plastifikatory komeréniho kompozitu.

300

250 - — CB-6-HT

— (CB-6-2d

200

150

sila [N]

>

100

50 <

0,0 0,5 1.0 I3 2.0 2,5 3.0 35 4.0

deformace [mm)]

Obrazek 34: Srovnani zavislosti pusobici sily na deformaci vzorkd po hydrotermalni namahani (CB-6-HT) a vzorki bez
hydrotermalniho namahani (CB-6-2d). Vzorky obsahovaly matrice z komer¢niho kompozitu

CB-6- HT CB-6-2d

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

U matrice bez nebo s plnivem nebyl zdsadni vliv na mechanické vlastnosti, protoze vzhledem
k pouziti matrice bez plniva i s nizkym obsahem plniva doslo k dostate¢nému prozareni
vzorku,resp. jeho polymeraci. Tento efekt pravdépodobné neprobiha u komercniho
casticového kompozitu. U C&B nemusi ve vétsich tloustkach dojit k prosviceni vzorku

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

obr. 43) vytuzujici efekt prevazil vliv casového odstupu mezi vytvrzenim a meéfenim.

200 —

100

sila [N]

50

deformace [mm]

Obrazek 36: Zavislost plsobici sily na deformaci pro vzorky méfené s ¢asovou prodlevou od vytvrzeni matrice bez plniva
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M-6-i M-6-4h

Obrazek 37: Makro fotografie vzorki méfené s ¢asovou prodlevou od
vytvrzeni matrice bez plniva

U vzorkti P-6-1, P-6-4h, P-6-2d (graf na obr 45.) vyztuzujici efekt prevazil vliv asového

odstupu mezi vytvrzenim a méenim.

200 -

1
00 05 1,0 158 20 25 30 35 & 45 B0 385

deformace [mm)]

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

P-6-2d

Obrazek 39: Makro fotografie vzorki méfené s ¢asovou prodlevou od
vytvrzeni matrice s plniva
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Obriazek 40: Zavislost ptsobici sily na deformaci télesa s ¢asovou prodlevou od vytvrzeni komeréniho ¢asticového kompozitu
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CB-6-i CB-6-4h

CB-6-2d

Obrazek 41: Makro fotografie vzorki méfené s casovou
prodlevou od vytvrzeni matrice s plniva

4.2.4 Polymeracni charakteristika v zavislosti na ¢asovém odstupu mezi vytvrzenim a
mérenim

Nasledujici grafy potvrzuji predesly zavér z mechanickych zkousek. U vzorkl uréenych pro
foto DSC ziejm¢ dochazelo k upInému prosvitu 1 u vysoce plnén¢ho kompozitu, tudiz
s pfedpokladem stupen konverze byl by rozdilny nez u modelu mistki. U ostatnich vzorkt

v disledku absence vysokého obsahu plniva nenastal problém s vytvrzenim vzorki.
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Obrazek 42: Zavislost tepelného toku a konverze na ¢ase pro matrici bez plniva
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Obrazek 43: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi nevytvrzené matrice bez plniva
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Obrazek 44: Zavislost polymeracni rychlosti na konverzi s odstupem casu mezi
vytvrzenim a méfenim matrice bez plniva

Tabulka 10: Hodnoty konverze, polymerac¢niho tepla, polymeracni rychlosti

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

Tabulka 11: Hodnoty konverze, polymerac¢niho tepla, polymeracni rychlosti

Pc—c [%] AQy [J/g] R, [mol/Ls]
Pon 38.81 115,91 0,0471
P-i 3,60 13,73 0,0024
P-4h 12,24 4,09 0,0023
p-2d 12,04 4,03 0,0022
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Pro komer¢ni kompozit nebyl stanoven stupen konverze, nebot’ nezname presné zastoupeni
monomerd.
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Obrazek 48: : Zavislost tepelného toku na ¢ase pro komercéni kompozit

55



4.3 SEM snimky vybranych vzorki po ohybovych testech

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

Obr. 63 zobrazuje detail ulpéni fragmenti komer¢niho kompozitu na jednosmérné
orientovanych vlaknech. Obr. 64 zachycuje SFM pasek v komerénim kompozitu. Obecné
z pozorovani snimkl byla vidét velmi dobra adheze matrice k vlakntim, protoze byl patrné

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

EHT = 10.00 kv Signal A = SE1
200 pm = Image Pixel Size = 3.015 pm
1 = Chamber = 2.63e-003 Pa

Obrazek 49: SEM snimek vzorku M-6, zvétSeno 50x
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robe= 50 pA
Width = 297.8 ym

EH =10.00 kV IProbe= 50 pA
WD = 10.0 mm Width = 3,009 mm
Mag = 100 X

Obrazek 51: Struktura SFM pasku v matrici bez plniva pii 100x zvétseni
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SEM 1 Signal A = SE1 1 Prol 50 pA
EVOLS 10 .4 Image Pixel Size = 3.015 ym Width = 6175 mm
17 Apr 2013 Chambe 28e-003 Pa

Obrazek 52: Jednosmérné orientovana vlakna v matrici s plnivem (vzorek P-6), 50x
zvetSeno

EVO LS 10
17 Apr 2013

Obrazek 53: Fragmenty pryskyfice ulpélé na vlaknech, 1000x zvétseno
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1 Prol
WD =11.0 mm Image Pixel Size = 1.469 ym Width = 3.009 mm
17 Apr 2013 Mag 100 X Chamber = 4.29¢-003 Pa

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

1Pro 50 pA
EVOLS 10 ! Image Pixel Size =3.015 ym Width =6.175 mm
17 Apr 2013 ‘Chamber = 5.38¢-003 Pa

Obriazek 55: C&B kompozit s jednosmérné orientovanymi vlakny (CB-6), 50x
zvétSeno.

59




EVOLS 10
17 Apr 2013

Obrazek 56: Detailni zabér na fragmenty matrice na vlaknech, 1000x zvétSeno

Signal A = SE1 IProbe= 50 pA
Image Pixel Size = 1469 ym Width = 3.008 mm

Obriazek 57: Struktura SFM v komer¢nim kompozitu, 100 zvétseni
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5 ZAVER

Cilem této diplomové prace bylo sledovat vliv geometrie vyztuze, hydrotermalniho namahani
a také casové odstupu mezi vytvrzenim a méfenim na mechanické vlastnosti modela
dentalnich mustkd.

V této praci byly pouzity dva typy vyztuzi. Prvnim typem byla vyztuz PFU, kterd ma

jednosmérné orientovana vlakna, pouzivana na konstrukci rovnych pfevazné rovnych vyztuzi.

v v

v

je poddajnéjsi a Iépe se tvaruje a ma nizsi pevnost a modul pruznosti.

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

Hydrotermalnim naméahanim bylo zjisténo, Ze maly pridavek plniva neovliviiuje difuzi
molekul vody dovniti matrice. Tato difuze molekul vody byla pravdépodobné pti¢inou
poklesu sily ptfi malych deformacich. U matrice z komeréniho ¢asticového kompozitu byl
pozorovan pii 14 dennim testu efekt dotvrzovani. V tomto piipadé molekuly vody
pravdépodobné slouzily jako plastifikator.

Me¢éieni zavislosti mechanickych vlastnosti na ¢asovém odstupu mezi vytvrzenim a méfenim
prokazala, Ze u matric dochazi k postupnému dotvrzovani, coz bylo také patrné na zaznamech
z foto DSC zavislosti ¢asu na konverzi (obr.). U komeréniho kompozitu v namétenych datech
s mechanickych testli a foto DSC tato shoda neplatila, nebot’ bylo ptedpokladano, ze silna
vrstva ¢asticového kompozitu v modelu zubniho muistku musi mit jiny stupen konverze, nez
tenkd vrstva vzorku uréen¢ho pro foto DSC, dale u C&B nebyl urcen stupenn konverze

z diivodu neznalosti piesnych poméra jednotlivych monomert.
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