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6.2 Př́ıprava vzork̊u pro mikromechanickou analýzu . . . . . . . . . . . . . . . . 41
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4.2 Řez indentačńım vpichem . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 26

4.3 Indentačńı hroty . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31
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5.3 Barevný mapping modulu pružnosti vzorku . . . . . . . . . . . . . . . . . . 38
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7.2 Pr̊uměrné indentačńı křivky pro vzorky 1–4 . . . . . . . . . . . . . . . . . . 47

7.3 Pr̊uměrné indentačńı křivky – srovnáńı pro všechny vzorky . . . . . . . . . . 49
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1. CÍLE BAKALÁŘSKÉ PRÁCE

1 Ćıle bakalářské práce

Bakalářská práce je zaměřena na mikromechanickou analýzu zubńı skloviny ovlivněné

krátkodobým p̊usobeńım sladkých nápoj̊u (cola, pomerančový džus, čaj s medem) a čisté

vody. Mezi d́ılč́ı ćıle patř́ı zejména:

• Popis základńı anatomie a histologie lidského zubu

• Popis a seznámeńı se základńımi principy měřeńı pomoćı nanoindentace a AFM

• Př́ıprava vzork̊u zub̊u pro mikromechanickou analýzu

• Provedeńı analýzy se zaměřeńım na hodnoty modulu pružnosti a tvrdosti

• Analýza degradace povrchu zubńı skloviny vlivem p̊usobeńı tekutin

• Statistické zpracováńı hodnot materiálových charakteristik

• Vyhodnoceńı výsledk̊u analýzy

13



2 Úvod

Zuby jsou d̊uležitou součást́ı trávićı soustavy většiny na Zemi žij́ıćıch obratlovc̊u. Nacháźı

se v dutině ústńı a jejich hlavńı funkćı je práce s přij́ımanou potravou a následné rozmělněńı

pro jej́ı jednodušš́ı přij́ımáńı a tráveńı. Jejich daľśı d̊uležitou funkćı je funkce dorozumı́vaćı.

Zuby podstatně přisṕıvaj́ı ke správné artikulaci a společně s daľśımi částmi dutiny ústńı

slouž́ı k tvorbě zvuku. Některé hlásky by tak bez nich nebylo možné vyslovit. Posledńı, avšak

jistě neopomenutelnou funkćı je funkce estetická. Vzhled člověka je v současnosti d̊uležitým

měř́ıtkem v zaměstnáńı, ale i v jeho sociálńım životě. Zdravý a čistý chrup je proto dobrou

vizitkou každého člověka. Důkladná ústńı hygiena je tak d̊uležitou každodenńı činnost́ı již od

dětstv́ı. Při stravováńı však zuby použ́ıváme každodenně a ty jsou tak neustále vystaveny

vněǰśım mechanickým i chemickým vliv̊um, které vlastnosti zubńı tkáně s rostoućım věkem

jedince i přes správnou hygienu oslabuj́ı.

Tato práce je zaměřena na mikromechanickou analýzu zubńı skloviny a vlivu vybraných

vněǰśıch činitel̊u na jej́ı vlastnosti. V tomto př́ıpadě se t́ım rozumı́ vliv tekutin. Analýza je

prováděna metodou nanoindentace, která spoč́ıvá v poč́ıtačem ř́ızeném zatlačováńı hrotu

o velikosti v řádech nanometr̊u až mikrometr̊u do vněǰśıch vrstev materiálu. Dı́ky malé

velikosti těchto hrot̊u je tak metoda ideálńı pro testováńı malých vzork̊u lidských tkáńı

s možnost́ı eliminace velkých heterogenit. Na základě zjǐstěných deformačńıch parametr̊u

umožňuje vypoč́ıtat indentačńı tvrdost a indentačńı modul pružnosti testované vrstvy.

Hlavńım ćılem této práce je provedeńı analýzy mikromechanických vlastnost́ı zubńı sklo-

viny vystavené vlivu čtyř rozd́ılných tekutin: Coly, džusu, čaje s medem a obyčejné neperlivé

vody.
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3. ANATOMIE A HISTOLOGIE LIDSKÉHO ZUBU

3 Anatomie a histologie lidského zubu

3.1 Rozděleńı zub̊u

Lidský chrup je tvořen ze čtyř typ̊u zub̊u. Jsou to řezáky, špičáky, třenové zuby a stoličky.

Každý z těchto zub̊u má trochu odlǐsnou funkci, která souviśı s jej́ım umı́stěńım ve chrupu a

jejich tvarem. Řezáky (dentes incisivi), jak již jejich název napov́ıdá, slouž́ı k řezáńı a krájeńı

potravy na menš́ı kousky. Špičáky (d. canini) přitom potravu napichuj́ı a přidržuj́ı. Třenové

zuby (d. premolares) a stoličky (d.molares) maj́ı mnohem větš́ı okusnou plochu a slouž́ı k

drceńı a rozemı́láńı takto připravené potravy. Stoličky jsou nejsilněǰśım zubem a dokážou

rozdrtit i kost. [1, 2]

Chrup vzniká ve dvou generaćıch. Nejprve zuby dočasné (neboli mléčné), které tvoř́ı

celkem 20 zub̊u. V každé polovině čelisti 2 řezáky, 1 špičák a 2 stoličky. Již od druhého roku

věku d́ıtěte však docháźı k tvorbě zub̊u stálého chrupu. Přibližně od šestého roku se zač́ınaj́ı

tyto zuby prořezávat z čelisti a postupně vytlačuj́ı a nahrazuj́ı dočasné. Posledńı stoličky se

prořezávaj́ı zpravidla až někdy mezi 17–30. rokem a dokončuj́ı tak tento dlouhý vývoj chrupu,

který tvoř́ı 32 zub̊u – na každé polovině čelisti 2 řezáky, 1 špičák, 2 třenové zuby a 3 stoličky.

[1, 2]

3.1.1 Značeńı zub̊u

Značeńı zub̊u slouž́ı k orientaci v chrupu a vyjadřuje typ a pořad́ı jednotlivých zub̊u. Toto

označeńı má význam pro lékařstv́ı a pro srovnávaćı anatomii. Prvńım takovým označeńım

je vzorec chrupu použ́ıvaný hlavně pro anatomii. Každé značeńı obsahuje ṕısmeno a č́ıslici,

kde ṕısmeno označuje typ zubu a odpov́ıdá iniciálu pro jeho latinský název. Pro zuby chrupu

stálého se už́ıvaj́ı ṕısmena velká a pro zuby dočasného ṕısmena malá. Č́ıslo pak označuje

pořad́ı tohoto typu zubu směrem od středu čelisti. (Obr. 3.1) [2]
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Obrázek 3.1: Zubńı vzorec [2].

Daľśım značeńım je značeńı stomatologické. V ČR je stále hojně použ́ıván tzv. Palmer̊uv

systém. V něm je chrup rozdělen do čtyř kvadrant̊u, značených ř́ımskými č́ıslicemi I–IV.

Jednotlivé, po sobě (směrem od středu čelisti) jdoućı zuby jsou pak označeny př́ıslušnými

arabskými č́ıslicemi 1–8. Pro dočasný chrup se použ́ıvaj́ı č́ıslice ř́ımské. (Obr. 3.2a) [1, 2]

Obecně platné a použ́ıvané je však mezinárodńı značeńı dle schématu FDI (Fédération

Dentaire Internationale.) Toto značeńı je prakticky stejné, s t́ım rozd́ılem, že je dvojciferné

a pro poč́ıtač tak lépe zpracovatelné. Prvńı cifra určuje kvadrant – pro chrup stálý 1–4 a pro

dočasný analogicky 5–8. Ř́ımské č́ıslice pro pořad́ı zubu jsou nahrazeny za arabské. (Obr.

3.2b) [1, 2]

Obrázek 3.2: Stomatologiké značeńı: a) Palmer̊uv systém b) Značeńı FDI. [2]

16



3. ANATOMIE A HISTOLOGIE LIDSKÉHO ZUBU

3.2 Stavba zubu

Zub má tři základńı části: Korunku, krček, kořen. Korunka je část, která po prořezáńı

vyčńıvá z dásně. Je na ńı nejtlustš́ı vrstva skloviny - nejtvrdš́ı tkáně v lidském těle. [6] Krček

tvoř́ı přechod mezi korunkou a kořenem. Je mı́stem, kde je již vrstva skloviny tenč́ı a kde

je zub připojen k okolńı měkké tkáni dásně (gingiva). Kořen upevňuje zub v kosti pomoćı

speciálńıch vazivových vláken označovaných jako periodontium. [2] Základńım kamenem to-

hoto spojeńı jsou Sharpeyho vlákna, pronikaj́ıćı zubńım cementem až do krčku. Kořenem

je nav́ıc veden kořenový kanálek, uvnitř něhož se nacháźı cévńı systém, nervová vlákna a

zubńı dřeň. Zásobuje tak zub živinami a přenáš́ı vzruchy ze zubu. Kořenový kanálek úst́ı do

dřeňové dutiny - prostorné dutiny uvnitř zubu. [1]

Zubńı tkáňě jsou čtyř r̊uzných druh̊u. Sklovina, zubovina (dentin), cement a zubńı dřeň.

Kromě posledńı zmı́něné se jedná o tkáně tvrdé, které jsou z většiny tvořeny minerály. Zubńı

dřeň je tkáńı měkkou, protkanou nervy a cévami, která je ostatńımi chráněna před vněǰśımi

vlivy. [5] Při proniknut́ı zubńıho kazu do zubńı dřeně nebo otevřeńı dřeňové dutiny může

doj́ıt k infekci [6]. Stavba zubu je bĺıže popsána na následnuj́ıćım obrázku[2]. (Obr. 3.3)

Obrázek 3.3: Stavba zubu [7].
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3.3 Sklovina

Sklovina je zhruba 1–2,5mm silná vrstva, která kryje povrch zubńı korunky [2]. Je částečně

pr̊usvitná a ovlivňuje tak barvu zubu. To je zp̊usobeno vysokým stupněm kalcifikace. Obecně

č́ım je vrstva tenč́ı, t́ım viditelněǰśı je vrstva žlutého dentinu a zub žlutěǰśı. To však záviśı

i na obsahu minerálńıch látek. U zub̊u dočasného chrupu je toto zastoupeńı nižš́ı a vrstva

je tak méně pr̊usvitná. To tvoř́ı zuby viditelně běleǰśı a je to i d̊uvod, proč se jim také ř́ıká

zuby mléčné. Nejsilněǰśı je u stoliček, čemuž taky odpov́ıdá jejich pevnost. V oblasti krčku je

tloušt’ka skloviny již výrazně nižš́ı. Obsahuje totiž až 96 % minerálńıch látek a je tak nejtvrdš́ı

tkáńı v lidském těle. Zbytek tvoř́ı organické látky a voda. [3]

Tato hmota je převážně tvořena krystaly hydroxyapatitu, minerálu tvořeného hlavně

vápńıkem a fosforem. Tyto krystaly tvaru šestihranných sloupečk̊u jsou vzájemně překryté a

svou rozd́ılnou orientaćı vytvářej́ı složité a pevně mechanicky spojené komplexy označované

jako sklovinná prizmata. (Obr. 3.4) Každé z těchto prizmat je silné zhruba 5 µm a je tvořeno

přibližně z 1000 krystal̊u hydroxyapatitu. Prizmata pror̊ustaj́ı prakticky od hranice skloviny

a dentinu až na jej́ı povrch, ke kterému jsou zpravidla přibližně kolmo orientována. [1, 5]

Obrázek 3.4: Sklovinné prizma je tvořeno z krystal̊u hydroxyapatitu [3].
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3. ANATOMIE A HISTOLOGIE LIDSKÉHO ZUBU

Sklovina vzniká z buněk zvaných ameloblasty, které postupnou mineralizaćı zanikaj́ı. Ne-

obsahuje tedy buňky a nemůže se proto obnovovat. Jej́ı tvorba prob́ıhá pravidelnými př́ır̊ustky

ve vlnách, kdy se stř́ıdá obdob́ı r̊ustu a obdob́ı klidu. Z toho d̊uvodu se ve struktuře sklo-

viny tvoř́ı méně mineralizovaná mı́sta na hranici př́ır̊ustk̊u, která se projevuj́ı typicky jako

nahnědlé proužky, tzv. Retziusovy. V mı́stě, kde se tyto proužky dostávaj́ı na povrch skloviny

se na jej́ım jinak hladkém povrchu tvoř́ı typické vroubky nazývaj́ıćı se perikymata. Tento r̊ust

vrstev nav́ıc neńı př́ımý a ani prizmata tak netvoř́ı př́ımou linii např́ıč vrstvou a jsou po jej́ı

tloušt’ce propletena ve složité a r̊uzně zvlněné svazky. Při pohledu mikroskopem lze vidět

překrývaj́ıćı se struktury prizmat, z nichž vznikaj́ı tzv. Hunter-Schregerovy linie. [1, 3]

Obrázek 3.5: Růstové linie sklovinného prizmatu [3].

Spojeńı mezi sklovinou a dentinem je arkádovité z d̊uvodu vytvořeńı jamek ve sklovině

při zanikáńı ameloblast̊u. Do nich pronikaj́ı výběžky odontoblast̊u z dentinu a tvoř́ı pevné

spojeńı mezi oběma vrstvami. Tyto výběžky se podle jejich délky děĺı na sklovinná vřeténka,

trsy a lamely. [1] Povrch skloviny kryje slabá, asi 1 µm tlustá blanka cuticula dentis [3].
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3.4 Dentin

Dentin, neboli českým názvem zubovina je hlavńı hmotou zubu [2]. Je žlutý, což d́ıky

pr̊usvitnosti zubńı skloviny ovlivňuje i barvu zubu [3]. Jde o vrstvu tvrdé tkáně, která kryje

zubńı dřeň. V korunkové a krčkové části je kryt sklovinou, v kořenové části cementem. [1] Je

pevněǰśı než kost a společně se sklovinou tvoř́ı pevnou vazbu, která je schopna odolat velkému

tlakovému namáháńı. Narozd́ıl od skloviny je nav́ıc poměrně elastický. To hlavně d́ıky svým

tubul̊um a větš́ımu obsahu organických látek. Tvoř́ı se během celého života, ale oproti sklovině

je mnohem citlivěǰśı k vněǰśım vliv̊um. Z hlediska hmotnosti je dentin složen zhruba ze

70 % anorganických látek a 20 % organických. Zbytek (10 %) tvoř́ı voda. Anorganickou

složku tvoř́ı krystaly kalciumhydroxyapatitu. Hlavńımi organickými zástupci jsou kolagen I,

fosforoproteiny a proteoglykany. [3]

Vzniká činnost́ı odontoblast̊u - buněk, které vedou z dřeňové dutiny Tomesova vlákna,

která zajǐst’uj́ı jeho výživu. Kolem nich je tvořen dentinový kanálek (tubulus), kterým tyto

vlákna vedou např́ıč dentinem společně s nervy. Obdobně jako u skloviny, tubulus neńı

rovný. Jeho prohnut́ı lze rozdělit na primárńı a sekundárńı. Primárńı vzniká vlivem ne-

rovnoměrného r̊ustu a vznikaj́ı tak Schregerovy linie. Sekundárńı prohnut́ı vzniká vrstveńım

hmoty tvořeného dentinu. Nejmenš́ı linie se označuj́ı jako Ebnerovy (4–8 µm). Výrazněǰśı

jsou označovány jako Owenovy. [1, 3]

Obrázek 3.6: Odontoblasty a dentin [3].
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3. ANATOMIE A HISTOLOGIE LIDSKÉHO ZUBU

3.4.1 Druhy dentinu

Dentin se během života člověka vyvýj́ı. To ho umožňuje dělit na jednotlivé druhy. Nejčastěǰśım

použ́ıvaným děleńım je dle obdob́ı vývoje – děĺı se na primárńı, sekundárńı a terciárńı. [3]

Primárńı dentin vzniká společně s vývojem kořene zubu. Děĺı se na plášt’ový a cirkum-

pulpárńı. Plášt’ový (∼150 µm) je nejstarš́ı vrstvou zuboviny a nacháźı se nejbĺıže sklovině.

Cirkumpulpárńı (∼6–8 mm) představuje nejsilněǰśı vrstvu a děĺı se dále na intertubulárńı a

peritubulárńı. Intertubulárńı, složený převážně z hydroxyapatitu, se tvoř́ı jako prvńı. Peri-

tubulárńı neobsahuje kolagen, tvoř́ı se po prořezáńı zubu a postupně vystýlá tubuly, dokud

se j́ım nezavřou. [5] Takový dentin se poté nazývá sklerotický. Podle postupu tohoto děje se

dá určit stář́ı zubu. Po ukončeńı vývoje kořene se zač́ıná vyv́ıjet dentin sekundárńı. Tvoř́ı

se nerovnoměrně po celý život jedince a vyplňuje dřeňovou dutinu. Terciárńı dentin vzniká

jako reakce dřeně na zubńı kaz nebo jiný úraz. Docháźı tak k tvorbě buněk podobným odon-

toblast̊um, produkuj́ıćıch kolagen I a pomáhaj́ıćıch tkáni se zotavit. Speciálńım druhem je

tzv. predentin, který je tvořen pouze organickou složkou a procháźı skrz něj silněǰśı části

Tomesových vláken. [3]

Obrázek 3.7: Druhy dentinu [3].
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3.5 Zubńı cement

Zubńı cement je tkáň, chráńıćı zubovinu v oblasti krčku a kořene. V okoĺı kořene je vrstva

nejtlustš́ı (100–500 µm) a v části je krčku naopak je vrstva jen velmi tenká (20 µm). Při

drážděńı krčku tak může doj́ıt k poškozeńı dentinu. Je světle žluté barvy a výrazně měkč́ı než

dentin. Jde o modifikovanou vláknitou kost spojenou s dentinem pomoćı kolagenńıch vláken.

Obsahuje asi 60 % minerálnách látek, 28 % organických a 12 % vody. Jsou v něm zalita

Sharpeyho vlákna, tvořená kolagenńımi fibrilami, která pokračuj́ı v periodontálńı a upevňuj́ı

zub do alveolárńı kosti. Cement se děĺı na dva typy – acelulárńı a celulárńı. V acelulárńım,

který se vyskytuje v okoĺı krčku, nejsou uvnitř př́ıtomny buňky. Lež́ı vně cementu, na povrchu

cementové vrstvy. V apikálńı (kořenové) části cement obsahuje buňky cementocyty. Tento

cement je označován jako celulárńı, neboli buněčný. [1, 3, 5]

3.6 Zubńı dřeň

Zubńı dřeň je měkká r̊užová tkáň z ř́ıdkého vaziva, ve které jsou uloženy nervy a cévy. Je

uložena v dřeňové dutině a v kořenových kanálćıch. Po jej́ım obvodu je vrstva odontoblast̊u,

určená k tvorbě dentinu. Při porušeńı vrstvy skloviny a zuboviny nebo vzniku zubńıho kazu

je riziko vzniku infekce. Při takové situaci docháźı k obranné reakci a tvorbě terciárńıho

cementu. Dřeňová dutina, ve které lež́ı, se během života zmenšuje tvorbou sekundárńıho

dentinu. [1, 3]
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4. NANOINDENTACE

4 Nanoindentace

Nanoindentace je v současnosti využ́ıvanou a moderńı metodou, slouž́ıćı k determinaci me-

chanických vlastnost́ı mikroskopických struktur materiál̊u. Hlavńı výhoda spoč́ıvá v možnosti

využit́ı i pro testováńı vzork̊u malých rozměr̊u a v možnosti měřit jednotlivé struktury ma-

teriál̊u zvlášt’, č́ımž zohledňuje jejich nehomogenitu na mikroskopické úrovni. [8] Nanoinden-

taci tak lze využ́ıt ke zjǐstěńı základńıch mikromechanických parametr̊u biologických ma-

teriál̊u jako jsou např́ıklad tvrdé tkáně. Lidská tkáň je v některých ohledech stále ještě ne

zcela pochopeným materiálem a chyb́ı stále mnoho informaćı spojených s jej́ı remodelaćı.

Nanoindentace je tak d̊uležitým prostředkem pro źıskáńı nových vědeckých poznatk̊u, ve-

doućıch ke zdokonaleńı klinické medićıny a vývoji biomateriál̊u, které je pro jej́ı potřeby

možné využ́ıt. Z tohoto d̊uvodu se tato metoda stále dále vyv́ıj́ı. [18]

Nejčastěǰśımi měřenými parametry jsou indentačńı modul pružnosti (Eit) a indentačńı

tvrdost (Hit). Tyto dvě veličiny jsou určovány na základě měřené hloubky indentačńıho vpi-

chu, při kterém je silou v řádech několika milinewton̊u (mN) zatlačován miniaturńı hrot do

vněǰśıch vrstev testovaného materiálu. [18] Velikost hrotu ovšem přináš́ı i několik nevýhod.

Indenty jsou velmi malé, což zp̊usobuje špatnou orientaci na povrchu vzorku. Při př́ıpadném

pohybu vzorkem je velmi obt́ıžné, často až téměř nemožné je znovu naj́ıt. V př́ıpadě analýzy

vlivu tekutin je tak nutné vystavovat vzorek tekutinám v čase, kdy je upevněn v př́ıstroji.

To vyžaduje zvýšenou opatrnost při práci.

Následuj́ıćı kapitola popisuje základńı princip této metody, zp̊usob kterým jsou zjǐst’ovány

již zmı́něné materiálové charakteristiky, typy indentačńıch hrot̊u bežně využ́ıvaných pro tuto

zkoušku a v posledńı řadě i př́ıstroj CSM, který byl využit k nanoindentaci vzork̊u materiál̊u

posuzovaných v kapitolách 6 a 7.
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4.1 Princip metody

Princip spoč́ıvá v zatlačováńı indentačńıho hrotu do povrchu vzorku. To odpov́ıdá in-

dentačńımu cyklu, který se skládá ze dvou fáźı - zat́ıžeńı na maximálńı určenou mez (Pmax)

a následném úplném odt́ıžeńı. Mezi oběma fázemi lze po zvolenou dobu držet konstantńı

zat́ıžeńı. [8] Po celý čas zkoušeńı je kontinuálně zaznamenáván časový pr̊uběh śıly vpichu

(zat́ıžeńı P) a jeho hloubka (h). Ze závislosti těchto dvou hodnot lze sestavit tzv. indentačńı

křivku (P–h křivka, Obr. 4.1), která je grafem závislosti hodnot P a h. Tato závislost je

hlavńım výstupem metody. Křivka má zřetelně oddělenou zatěžovaćı a odtěžovaćı větev,

které odpov́ıdaj́ı zatěžovaćımu cyklu. Pr̊uběh obou větv́ı je rozd́ılný při použit́ı rozd́ılných

indentačńıch hrot̊u. Během cyklu vzniká jak elastická, tak plastická složka deformace ma-

teriálu. Metodu tak nelze už́ıt ke zkoušeńı materiál̊u s vratnou plastickou deformaćı. [9]

Obrázek 4.1: Indentačńı křivka [9].
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4. NANOINDENTACE

Maximálńı hloubky v pichu (hmax) dosáhneme na konci zatěžovaćı fáze, těsně před odt́ıžeńım.

Ta je rovna součtu elastické a plastické deformace. Po odt́ıžeńı se hodnota hloubky vpichu

sńıž́ı o hodnotu elastické deformace a źıskáme tak konečnou hloubku vpichu (hf ), která je

rovna hodnotě plastické deformace. Posledńım parametrem, který je z grafu možno určit je

tzv. kontaktńı tuhost (S). Jde o počátečńı sklon odtěžovaćı větve (S = dP/dh). Na základě

parametr̊u indentačńı křivky jsou odvozovány požadované materiálové charakteristiky. [10]

4.2 Metodika odvozeńı materiálových charakteristik

Prvńı známé vztahy pro odvozeńı indentačńı tvrdosti (Hit) a indentačńıho modulu (Eit)

pro nanoindentaci byly popsány roku 1986 M.F. Doernerem a W.D. Nixem pod záštitou

Stanfordovy univerzity v Kalifornii [13]. Později (1992, 2003) na ně navázali G.M. Pharr a

W.C. Oliver z univerzity v Cambridgi, kteř́ı vztahy upravili a zobecnili z p̊uvodńıch rovnic,

platných pro Berkovich̊uv hrot, na hrot obecný - osově symetrický [10, 11]. Jejich poznatky

jsou využity pro měřeńı př́ıstroje CSM, který byl pro tuto práci použit [15]. Doerner a

Nix nav́ıc p̊uvodně uvažovali lineárńı odtěžovaćı větev, ale Pharr a Oliver při experimentech

dokázali, že při odt́ıžeńı docháźı k plastické deformaci materiálu. (Obr.3.2). Výraz vyjadřuj́ıćı

pr̊uběh odtěžovaćı větve tak nebyl přesný a musel být aproximován do podoby vztahu:

P = α(h− hf )m (4.1)

kde parametry α a m jsou kalibračńı konstanty určené experimentem s Berkovichovým

indentačńım hrotem. Pro m plat́ı 1,2 ≤ m ≤ 1,6. Hrot nejlépe vystihuje odtěžovaćı křivku po-

kud m = 1,5. [11] Po odt́ıžeńı lze u vzorku materiálu zpozorovat značnou plastickou deformaci

konvexńıho charakteru, naznačenou na obr. 4.2, kde je znázorněn řez rovinou indentačńıho

vpichu. Pro maximálńı hloubku vpichu plat́ı:

hmax = hc + hs (4.2)

kde hc je kontaktńı hloubka a hs zbývaj́ıćı svislá vzdálenost k povrchu vzorku. [10, 11]
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Obrázek 4.2: Řez indentačńım vpichem [19].

Θ je polovina vrcholového úhlu indentačńıho hrotu. Tento úhel ovlivňuje jeho ostrost

a t́ım pádem i indentačńı hloubku. Poloměr kruhu opisuj́ıćı indentačńı vpich na hladině

p̊uvodńıho povrchu se znač́ı a. Hloubku hs lze odvodit jako pod́ıl maximálńıho zat́ıžeńı (Pmax)

a kontaktńı tuhosti (S):

hs = ε
Pmax

S
(4.3)

kde ε je konstanta, která záviśı na geometrii hrotu. Bylo zjǐstěno, že ačkoliv je Berkovich̊uv

hrot kónického tvaru, jeho chováńı při indentaci se podobá nejbĺıže rotačńımu paraboloidu,

pro který se ε = 0,75. Jde tak o nejčastěji využ́ıvanou hodnotu této konstanty. [10, 11]

Kontaktńı hloubka (hc) je pak dopoč́ıtána vyjádřeńım ze vztahu pro maximálńı hloubku

vpichu.

hs = hmax − ε
Pmax

S
(4.4)

Jelikož se pohybujeme v přesnosti v řádech mikrometr̊u až nanometr̊u, neńı dostupného

dostatečně přesného optického měřeńı kontaktńı plochy vpichu, která je d̊uležitým vstupńım

parametrem pro výpočet požadovaných materiálových charakteristik. Ta je tak odvozena ze
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4. NANOINDENTACE

známé geometrie hrotu a vyjádřena funkćı kontaktńı hloubky (hc), která plochu popisuje

pomoćı vzdálenosti bod̊u od vrcholu hrotu. [8]

A = F (hc) (4.5)

Výpočet kontaktńı plochy je naprosto stěžejńı pro daľśı vyjádřeńı a je tak požadována

přesná kalibrace př́ıstroje, která umožňuje minimalizovat odchylky měřeńı, zp̊usobené geome-

trickými odlǐsnostmi hrotu od výpočtem uvažovaného ideálńıho tvaru. Požadovanou tvrdost

pak lze př́ımo vyjádřit jako pod́ıl maximálńıho zat́ıžeńı zatěžovaćıho cyklu a této vyjádřené

kontaktńı plochy. [11]

Hit =
Pmax

A
(4.6)

Je nutné si uvědomit, že takto definovaná hodnota tvrdosti založená na kontaktńı ploše

pod zat́ıžeńım se může od typicky určované hodnoty lǐsit. Ta je totiž př́ımo určována z

hodnoty reziduálńıho napět́ı vyvolaném na povrchu materiálu. K výrazným rozd́ıl̊um však

docháźı pouze při značném návratu deformace zp̊usobeném jej́ı elastickou složkou. Děje se

tak při extrémně ńızkých hodnotách poměru E/H. [11]

Měřeńı modulu pružnosti vycháźı ze vztahu pro kontaktńı tuhost (S). Konkrétně jde o

modul pružnosti redukovaný (také efektivńı, Er)

S =
2√
π
Er

√
A (4.7)

Po vyjádřeńı:

Er =
S
√
π

2
√
A
, S =

dP

dh
(4.8)

Tento redukovaný modul pružnosti zahrnuje fakt, že při deformaci vzorku docháźı také k

deformaci indentačńıho hrotu [11].
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Redukovaný modul pružnosti lze vyjádřit i z rovnice závislosti modul̊u pružnosti materiálu

na Poissonově součiniteli (υ):

1

Er

=
1− υ2

Eit

+
1− υ2i
Ei

(4.9)

kde Eit a υ jsou hodnoty vztahuj́ıćı se k materiálu vzorku a Ei a υi hodnoty vztahuj́ıćı se

k materiálu indentačńıho hrotu. Vyjádřeńım Eit tak dostaneme hodnotu modulu pružnosti

materiálu nejbližš́ı k hodnotě Youngova modulu pružnosti (E). [10, 11] Pro výstup z měřeńı

nanoindentace je tak vhodné použ́ıt hodnotu Eit, která je označována jako indentačńı modul.

4.2.1 Funkce kontaktńı plochy

Již bylo zmı́něno, že kontaktńı plocha indentačńıho hrotu je d̊uležitým parametrem pro

následuj́ıćı výpočet a jej́ı odvozeńı tak vyžaduje vysokou přesnost měřeńı, při kterém může

doj́ıt k výrazným odchylkám, a to nejen z d̊uvodu odchylek hrotu od ideálńıho tvaru, zp̊usobených

např. obroušeńım materiálu hrotu. Funkci kontaktńı plochy je tak nutné aproximovat uvážeńım

několika daľśıch faktor̊u, kterému se Oliver a Pharr rovněž věnovali. [11]

V prvńı řadě jde o zohledněńı poddajnosti zatěžovaćıho aparátu, protože ta podstatně

ovlivňuje výslednou hloubku vpichu. Jelikož hodnota celkové deformace záviśı na součtu

deformaćı obou medíı, hodnota celkové poddajnosti tak analogicky muśı být rovněž jejim

součtem. Proto plat́ı:

C = Cf + Cs (4.10)

kde C je celková poddajnost, Cf je poddajnost zatěžovaćıho aparátu a Cs poddajnost ma-

teriálu testovaného vzorku. [11] Jak je známo, poddajnost je převrácenou hodnotou tuhosti,

pro Cs lze tedy z rce 4.7 vyjádřit, že plat́ı:

C = Cf +

√
π

2Er

√
A

(4.11)
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4. NANOINDENTACE

Pokud známe hodnotu Cf , funkci kontaktńı plochy pak lze vyjádřit pouze funkci hloubky

vpichu. Pro Berkovich̊uv hrot plat́ı:

A(hc) = 24, 5h2c (4.12)

Alternativně pokud známe funkci kontaktńı plochy, můžeme vyjádřit hodnotu Cf . Kom-

binaćı těchto rovnic (4.11 a 4.12) lze iterovat a následně určit oba parametry. K přesné iteraci

Cf bohužel docháźı pouze při větš́ı kontaktńı ploše, k jej́ıž zvětšeńı dojde až po zatlačeńı hrotu

do hlubš́ıch povrchových vrstev, kde je nižš́ı poddajnost vzorku Cs. Poddajnost zatěžovaćı

soustavy Cf naopak s rostoućı hloubkou roste. [11]

Rozměrově větš́ı indentačńı vpichy maj́ı v ohledu nerovnost́ı povrchu a následného rizika

vzniku podstatných odchylek měřeńı velkou výhodu. Rozd́ıly kontaktńı plochy od plochy

ideálńı jsou skoro zanedbatelné. Je tak možné uvažovat plochu ideálńı jako kontaktńı. (Pro

ideálńı plochu plat́ı rce 4.12) [11]

To ovšem také znamená, že hodnoty parametr̊u pro mělké indenty a pro indenty malých

rozměr̊u mohou být výrazně zkresleny. Daľśı problém může vzniknout, pokud neńı hrot do-

statečně ostrý. V iteraci pak roste riziko chyb a může se stát, že nebude v̊ubec možné naj́ıt

reálné řešeńı pro hledané konstanty. Pro přesněǰśı výpočet se proto vzorec upravuje o daľśı

konstanty a uvažuje se následuj́ıćı řada:

A(hc) = C0h
2
c +

8∑
n=1

Cnh
1/n
c (4.13)

A(hc) = C0h
2
c + C1h

1
c + C2h

1/2
c + C3h

1/4
c + ...+ C8h

1/128
c (4.14)

kde konstanty C0 - C8 upravuj́ı geometrický popis kontaktńı plochy indentačńıho hrotu.

Prvńı člen (C0 = 24,5) popisuje plochu jehlanu nebo kužele (ideálńı Berkovich̊uv hrot). Druhý

člen popisuje plochu rotačńıho paraboloidu, který lze při malých hloubkách aproximovat do

tvaru koule. Ostatńı členy vyjadřuj́ı geometrické odchylky hrotu od ideálńıho stavu zp̊usobené

poškozeńım nebo otupeńım hrotu. [11]
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Joslin a Oliver poté přǐsli se zásadńım a novým poznatkem pracuj́ıćım s možnost́ı E a

H nezávisle na indentačńı hloubce a kontaktńı ploše, pomoćı poměru P/S2. Lze tak využ́ıt

vztahu:

P

S2
=

πH

(2β)2E2
r

(4.15)

kde β je opravný faktor. β záviśı na zvoleném typu indentačńıho hrotu a typu testovaného

materiálu. Nejčastěji se pohyybuje v meźıch 1≤β≤1,05. Tento vzorec je výhodné využ́ıt pro

determinaci charakteristik vzorku s nerovnoměrným povrchem nebo při tvorbě pile-up efektu,

při kterém docháźı k deformaci vrstev materiálu v podobě stlačováńı směrem k vrcholu hrotu.

Pro jeho užit́ı je však nutné znát jednu z charakteristik Er a H. Touto metodou se poddajnost

Cf urč́ı tak, že je iteraćı měněna dokud neńı hodnota P/S2 konstantńı. [12]

4.3 Indentačńı hroty

Indentačńı hrot je jedńım z nejd̊uležiteǰśıch prvk̊u každého nanoindentoru. Pro každý ex-

periment je nutné už́ıt správný typ hrotu. Výběr takového hrotu záviśı zejména na typu

parametr̊u, k jejichž zjǐstěńı hodláme nanoindentor použ́ıt. Daľśım d̊uležitým měř́ıtkem je i

materiál vzorku, který indentujeme. Z d̊usledku jejich rozd́ılných vlastnost́ı můžeme źıskat

úplně jiné výstupńı parametry. Na základě tohoto faktu se indentačńı hroty děĺı do dvou

základńıch skupin – na hroty ostré a tupé. (Obr. 4.3) [9] Ostré hroty ve vzorku vytvář́ı ty-

picky rozeznatelné plastické deformace, které jsou vhodné k exaktńımu určeńı materiálových

charakteristik indentačńıho modulu pružnosti (Eit) a indentačńı tvrdosti (Hit) nebo k užit́ı při

testu lomové houževnatosti [14]. Typickými hroty řad́ıćımi se do této skupiny jsou Vickers̊uv,

Berkovich̊uv, Knoop̊uv a kuželovitý. (Obr. 4.3) [9] Naopak hroty tupé vytvářej́ı ve vzorku

zřetelněǰśı přechod mezi elastickou a plastickou deformaćı. [14] Proto jsou vhodné např́ıklad

pro určeńı meze pružnosti materiál̊u. Mezi hroty tupé patř́ı např́ıklad Rockwell̊uv, sférický,

roh krychle nebo kĺınový [9]. (Obr. 4.3) Pro mikromechanickou analýzu zubńı skloviny, která

je předmětem této práce byl využit hrot ”roh krychle”.
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Obrázek 4.3: Indentačńı hroty: ostré a–d), tupé e–h) [14]

Jednotlivé typy hrot̊u se lǐśı svým geometrickým tvarem (jehlan, kužel, koule, apod.) a

velikost́ı vrcholového úhlu hrotu (Θ). Lǐśı se i parametry konstant už́ıvané ve výpočtu (α, β, ε).

[14] Nejběžněǰśım materiálem pro výrobu indentačńıch hrot̊u je technický diamant. Jelikož

jde o anizotropńı materiál krystalické struktury, mohou být jeho vlastnosti ovlivněny r̊uznou

orientaćı krystalické mř́ıžky. Jeho pr̊uměrná hodnota modulu pružnosti je v rozmeźı 800–1200

GPa. [9] Poisson̊uv součinitel (υ) je roven 0,07. Daľśımi běžně použ́ıvanými materiály jsou

např́ıklad křemen, wolfram, ocel nebo keramika. Výhodou diamantu je předevš́ım tvrdost,

tepelná vodivost a inertnost. Nevýhodou je již zmı́něná anizotropńı struktura. [16]
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4.3.1 Indentačńı hrot – roh krychle

Indentačńı hrot ”roh krychle”má tvar trojbokého rovnostranného jehlanu. Jeho rovnice

kontaktńı plochy je:

A(hc) = 3
√

3h2ctan
2Θ (4.16)

Hodnota poloviny vrcholového úhlu Θ je 35,26 deg. Koeficient α = 0,75, opravný faktor

β = 1,034. Je vhodný k měřeńı materiálových charakteristik Eit a Hit, vrypovým zkouškám

nebo k determinaci lomové houževnatosti. Výhodou je snadno definovatelná geometrie hrotu

a zřetelný, dobře viditelný přechod mezi elastickou a plastickou deformaćı vzorku. 4.4 [14]

Obrázek 4.4: Indentačńı hrot roh krychle. [14]
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4.4 Indentačńı př́ıstroj CSM

K nanoindentaci vzork̊u pro tuto práci byl využit indentačńı př́ıstroj CSM Instruments

Nano Hardness Tester (CSM Instruments SA, SUI; pozn.: dnes jǐz firmu vlastńı Anton Paar

GmbH, AUT ). Př́ıstroj se skládá ze tř́ı základńıch část́ı. Prvńı část (I) slouž́ı k indentaci

vzorku a skládá se z držáku indentačńıho hrotu (2), držáku vzorku (1) umı́stěném na pohyb-

livé plošině (3). Tato plošina zajǐst’uje všesměrný pohyb vzorku mezi indentačńım hrotem

a mikroskopem. Druhá část (II) umožňuje observaci vzorku pomoćı optického mikroskopu

(5) se čtyřmi objektivy r̊uzných zvětšeńı (50x, 250x, 500x a 1000x). Obě části jsou pevně

upevněny v zatěžovaćım rámu (4), který zajǐst’uje pevné umı́stěńı. Nav́ıc jsou umı́stěny ve

speciálńı klimatické komoře, která (při potřebě) zajǐst’uje stálé teplotńı a vlhkostńı podmı́nky.

Třet́ı část je sestavena z ř́ıd́ıćı jednotky připojenové k osobńımu poč́ıtači s monitorem a na-

instalovaným softwarem umožňuj́ıćım ovládáńı celého př́ıstroje. [15]

Rozsah aplikovatelného zat́ıžeńı je 0,1–500 mN, s rozlǐseńım 0,04 µm. Maximálńı rychlost

zatěžováńı 10 N/min. Maximálńı možná hloubka vpichu 200 µm s rozlǐseńım 0,04 nm.

Obrázek 4.5: Indentačńı př́ıstroj CSM, část I a II., držák vzorku (1), držák indentačńıho

hrotu (2), pohyblivá plošina (3), zatěžovaćı rám (4), mikroskop (5)
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Př́ıstroj umožňuje dva hlavńı zatěžovaćı módy. Prvńı zp̊usob je klasický, kde je určenou

rychlost́ı nár̊ustu zat́ıžeńı (mN/s) vzorek zatěžován na definované maximálńı zat́ıžeńı (mN)

a poté zcela odt́ıžen. Během měřeńı stanovuje kontaktńı tuhost a z následně vykreslené

indentačńı křivky se dopoč́ıtá pr̊uměrná hodnota požadované materiálové charakteristiky.

Druhým zp̊usobem je technnika kontinuálńıho měřeńı kontaktńı tuhosti (CSM – Continuous

stifness measurement), kdy je vzorek zatěžován dynamicky osciluj́ıćı silou. Celý cyklus se

skládá ze sekundárńıch cykl̊u a umožňuje stanovit závislost měřených materiálových charak-

teristik na kontaktńı hloubce (hc). Pro tento experiment byla použita varianta prvńı. [15]

Při měřeńı se náležitě upravený vzorek pečlivě umı́st́ı do držáku. Poté se přemı́st́ı pod

mikroskop a ve specializovaném softwaru se najde pomoćı mikroskopu mı́sto vhodné pro

indentaci. Poté se nastav́ı parametry měřeńı - zatěžovaćı mód, program zatěžováńı (śıla a

rychlost zatěžováńı, počet a rozmı́stěńı vpich̊u, apod.) Před každým měřeńım je potřeba

provést kalibračńı vpich, při kterém je s asistenćı poč́ıtače nastavena správná citlivost měřeńı.

Po takovém kalibračńım vpichu se vybere mı́sto, ve kterém se bude měřit. Následně poč́ıtač

provede nastavený zatěžovaćı program o jednotlivých cyklech a pr̊uběh indentačńı křivky se

pro každý indent zaznamená do programu. Nakonec se z těchto hodnot vypoč́ıtaj́ı potřebné

materiálové charakteristiky.

Obrázek 4.6: Software Nanoindentation 5.16 s výsledky jednoho měřeńı – 25 indent̊u).
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5. AFM

5 AFM

AFM (Atomic force microscopy, česky mikroskopie atomárńıch sil) je technika, slouž́ıćı

k trojrozměrnému grafickému zobrazováńı morfologie a topografie povrchu na nanoúrovni

[21, 17]. Poprvé ji realizovali G. Binnig, C. Quate a Ch. Gerber v roce 1986. Prvńı zmı́něný

je dokonce držitelem Nobelovy ceny za fyziku za vynález přech̊udce této techniky – vzorko-

vaćıho tunelového mikroskopu (STM, Scanning tunelling microscope.) [29] Stejně jako metoda

nanoindetace je tak AFM vhodná k testováńı malých vzork̊u biologických tkáńı, jakou jsou

i zuby. [22]

5.1 Princip metody

Princip metody spoč́ıvá v pohybu ohebného konzolového nosńıku (cantilever) s ostrým

hrotem na jeho konci nad pečlivě fixovaným vzorkem. Tyto pohyby jsou realizovány pie-

zometrickým skenerem, který ř́ıd́ı pohyb hrotu v rastrové śıti. Přesnost pohybu dosahuje

až řádu desetin nanometr̊u. [21] Pohyb nosńıku je následně skenován laserovým paprskem,

jehož odraz je promı́tán na fotodiodu, která paprsek zaznamenává a předává data poč́ıtači,

který je následně zpracovává a vytvář́ı 3D obraz. (Obr. 5.1) AFM bývá obvykle umı́stěn na

antivibračńım stolu a ř́ızen exterńı výpočetńı jednotkou. [17]

Nevýhodou této metody je velmi ńızká rychlost skenováńı, při kterém nav́ıc docháźı k

teplotńım změnám, které celé měřeńı ovlivňuj́ı. Z toho d̊uvodu je možné skenovat pouze velmi

malé plochy, standartně o rozměrech (200x200 mikrometr̊u). [29] To zapř́ıčiňuje i špatnou

prostorovou orientaci na povrchu vzorku.

V kombinaci s poznatky mikromechaniky lze AFM využ́ıt i k výpočtu mat. charakteristik

ze zatěžovaćı śıly hrotu [26]. (Podrobněji v kap. 5.2.) To umožňuje určeńı vlastnost́ı, které pak

mohou sloužit daľśım účel̊um – např́ıklad k určeńı mı́st s oslabenými vlastnostmi materiálu.

To je velmi užitečnou funkćı jak pro vývoj materiál̊u, tak pro zdravotnictv́ı. Typicky lze

zaměřit morfologické změny tkáně oslabené nemoćı nebo naopak pozitivńım účinkem lék̊u.

[24]
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Obrázek 5.1: Princip zobrazeńı AFM. 1 – Povrch vzorku, 2 – Hrot. 3 – konzolový nosńık –

cantilever, 4 – Laser, 5 – Fotodioda [23]

Obrázek 5.2: AFM – DME, DEN – použitý k zobrazeńı povrchu skloviny v této práci.
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5. AFM

5.2 Metody měřeńı

5.2.1 Kontaktńı mód

Prvńı, tzv. kontaktńı mód spoč́ıvá v mı́rném zatlačováńı zkoumaćıho hrotu do povrchové

vrstvy vzorku. Následným posunem po povrchu se zaznamenávaj́ı jeho nerovnosti. Při tomto

módu však docháźı k poškozeńı povrchu vrstvy i hrotu. Při zvýšené vlhkosti se tedy nab́ıźı

využ́ıt sṕı̌se mod kontaktńı, který je schopný měřit i ve vodou napuštěném materiálu. Hod́ı

se tak pro testováńı biologických vzork̊u tkáńı. [24]

5.2.2 Bezkontaktńı mód

Druhou možnost́ı je mód bezkontaktńı. Při něm je nosńık s hrotem rozvibrován na určenou

frekvenci a amplitudu. Nosńıkem je pohybováno nad povrchem vzorku. Při přibĺıžeńı k po-

vrchu je kmitáńı hrotu ovlivněno van der Waalsovými silami p̊usob́ıćımi mezi atomy nebo

molekulami látek, z kterých je povrch tvořen. [22] Tyto atomárńı śıly v řádu až několika

nanonewton̊u zp̊usobuj́ı změnu amplitudy kmitáńı nosńıku. Piezometrický skener reaguje na

změny amplitudy a měńı vzdálenost kmitaj́ıćıho hrotu od vzorku tak, aby byla při pohybu

hrotu udržena výchoźı amplituda. To umožňuje udržovat konstantńı vzdálenost od povrchu

vzorku a z pohybu hrotu tak vykreslit obraz povrchu. Tento mód bohužel neńı tak přesný a

jeho přesnost může být ovlivněna zvýšenou vlhkost́ı vzorku. [24]

5.2.3 Tapping mód

Alternativńım řešeńım při zvýšené vlhkosti je ”tapping”mód, který je v podstatě pr̊unikem

kontaktńıho a bezkontaktńıho módu. Hrot osciluje a dotýká se povrchu (”tapping”). Při po-

hybu je obdobně jako u módu bezkontaktńıho udržována frekvence a výchylka, což umožňuje

následné vykresleńı povrchu. To vede ke zvýšené přesnosti měřeńı, avšak za cenu porušeńı

vzorku. Toto porušeńı je však výrazně menš́ı, než u módu kontaktńıho. [29]
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5.2.4 Měřeńı materiálových charakteristik

Metodu AFM je také možné použ́ıt pro indentaci vzorku, kde hrot na konci cantileveru

funguje stejně jako indentačńı hrot. Pomoćı śıly P, kterou p̊usob́ı hrot na povrch vzorku, in-

dentačńı hloubky určené z pohybu hrotu a materiálových charakteristik cantileveru lze určit

materiálové charakteristiky jednotlivých bod̊u povrchu vzorku. [24] Ze śıly P a vzdálenosti

hrotu od vzorku lze sestavit P-h křivku a následně odvodit jeho materiálové charakteris-

tiky Eit a Hit obdobně jako pro nanoindentaci. [28] (Rce. 4.5–4.9) To umožňuje např́ıklad

mappping povrch vzorku v závislosti na těchto charakteristikách. (Obr. 5.3) Nicméně př́ıstroj

AFM, který byl použit k tomuto měřeńı, tuto možnost neposkytuje.

Obrázek 5.3: Barevný mapping modulu pružnosti vzorku. [19]
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6. MIKROMECHANICKÁ ANALÝZA VLIVU TEKUTIN

6 Mikromechanická analýza vlivu tekutin

6.1 Přehled dosaženého poznáńı

Sklovina má, jak již bylo popsáno v kap. 3.3, anizotropńı a nehomogenńı strukturu [1, 5]. Z

toho vyplývá, že i hodnoty měřeńı jej́ıch materiálových vlastnost́ı udávané r̊uznými autory se

můžou výrazně lǐsit. Měřeńı záviśı na mnohých faktorech. Př́ıkladem může být p̊uvod vzork̊u

(muž/žena, věk, apod.) nebo orientace indentačńıho hrotu při indentaci vzhledem k orientaci

sklovinných prizmat. To dokazuj́ı i studie, které prokázaly vyšš́ı hodnoty naměřených para-

metr̊u při orientaci hrotu rovnoběžně s orientaćı sklovinných prizmat [31]. Dále měřeńı záviśı

na zvolené metodě testováńı nebo na śıle a rychlosti zatěžováńı/odtěžováńı. Při testováńı

vlivu tekutin nav́ıc záviśı i na složeńı tekutin samotných nebo na době jejich p̊usobeńı na

sklovinu. Nicméně většina autor̊u se celkem shoduje - indentačńı modul pružnosti (Eit) je

udáván okolo 80–85 GPa [4]. V př́ıpadě indentačńı tvrdosti (Hit) je to okolo 3–5 GPa [30].

Hodnoty naměřené při testováńı vlivu tekutin vykazuj́ı výrazné rozd́ıly. Ve většině př́ıpad̊u

autoři udávaj́ı pouze hodnoty tvrdosti, a to v KHN (Knoop Haardness Number) nebo VHN

(Vickers Hardness Number) – v závislosti na př́ıstroji užitém k měřeńı. Přehled výsledk̊u

jejich měřeńı je uveden v tabulce 6.1.

Vliv coly testuje např. C. Machado a kol. na nanoindentoru MTS Systems s Berko-

vichovým hrotem [32]. H. Devlin a kol. použili stejný př́ıstroj, který byl použit pro inden-

taci vzork̊u analyzovaných v této práci – CSM NHT, s Vickersovým hrotem a rychlost́ı

zatěžováńı/odtěžováńı 1N/min na až maximálńı hodnotu 500 mN [34]. Wonghanktee a kol.

na Vickersově indentoru testuj́ı colu a pomerančový džus. Zvláštnost́ı tohoto měřeńı bylo

vystaveńı cyklickému zat́ıžeńı, kde byl zub vždy namočen na 5 s do tekutiny a na 5 s z teku-

tiny vyjmut, s celkovým počtem 10ti cykl̊u pro každé měřeńı. [36] Ren a kol. na Knoopově

indentoru testuj́ı účinky pomerančového džusu a vody. Měřeńı proběhlo po pěti dnech, kdy

byl vzorek vystaven vždy ráno 20 min p̊usobeńı a následně uložen na zbytek dne do slin. [33]
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Všichni zmı́něńı autoři však poukazuj́ı na výraznou degradaci povrchové vrstvy skloviny

z d̊uvodu p̊usobeńı kyselého pH na vzorek.

Tabulka 6.1: Výsledky měřeńı jiných autor̊u [32]–[36]

Eit

autor bez vl. [GPa] tek. doba p̊us. [min] s vl. [GPa] pokles [%] pH tek.
Machado 111,6 cola 30 62,6 43,9 2,7
Machado 115,2 džus 30 92,1 20,1 3,5
Machado 117,9 voda 30 107,9 8,5 8,0

Hit

autor bez vl. [GPa] tek. t p̊us. [min] s vl. [GPa] pokles [%] pH tek.
Machado 4,62 cola 30 1,28 72,3 2,7
Devlin 4,48 cola 60 4,15 7,4 2,5
Devlin 4,48 cola 120 4,18 6,8 2,5
Tantbirojn **3,41 cola 4 **3,00 12,0 2,6
Tantbirojn **3,41 cola 8 **2,41 29,2 2,6
Wonghanktee *2,67 cola 10x0,17 *1,69 37,0 2,7
Machado 5,54 džus 30 3,18 42,6 3,5
Wonghanktee *2,61 džus 10x0,17 *2,45 6,1 3,8
Ren **3,38 džus 5x20 **0,54 84,4 3,8
Machado 4,35 voda 30 4,28 1,6 8,0
Devlin 4,45 voda 60 4,42 0,7 7,5
Devlin 4,45 voda 120 4,41 0,9 7,5
Ren *3,24 voda 5x20 *3,14 3,0 7,0

Výsledky indentačńı tvrdosti v tabulce označené hvězdičkou jsou přepoč́ıtané z tabul-

kových hodnot pro VHN (*) nebo KHN (**) a mohou se od hodnot běžně uváděných hodnot

v GPa mı́rně lǐsit [37].
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6. MIKROMECHANICKÁ ANALÝZA VLIVU TEKUTIN

6.2 Př́ıprava vzork̊u pro mikromechanickou analýzu

Pro mikromechanickou analýzu zubńı skloviny byly použity čtyři stoličky (se třemi kořeny)

bez viditelných povrchových defekt̊u. Vzorky byly vloženy do umělé formy a k jej́ımu dnu

přichyceny modeĺınou. K zalit́ı vzork̊u byla použita epoxidová pryskyřice (Struers Epo-

Fix), která byla připravena smı́cháńım vlastńı pryskyřice a tvrdidla v poměru doporučeném

výrobcem. Vzorek byl poté odložen k vytvrdnut́ı.

Po vytvrdnut́ı (1–2 dny) byly vzorky vyjmuty z formy a následně nařezány na kotoučové

řezačce s diamantovým kotoučem (ATM Brillant 2010, Rakousko, Obr. 6.1a), chlazeným

vodou. Na řezačce byly každým ze vzork̊u vedeny dva řezy, kolmo k podélné ose vzorku

zubu. Nejprve na jedné straně kus před okusnou plochou (aby mohl být vzorek následně co

nejsnáze vyleštěn až na povrch zubńı skloviny) a na druhé straně tak, aby byl cca 10–15 mm

vysoký. Vzorky byly řezány rychlost́ı cca 700–1000 otáček za minutu.

Pak byly vybroušeny a vyleštěny na leštičce (Struers LaboPol–5, USA, Obr. 6.1b) pomoćı

křemičitokarbidových brusných paṕır̊u r̊uzných hrubost́ı (600, 1200 a 2000) a za př́ıvodu vody,

která vymı́lá vybroušené nečistoty z povrchu paṕıru. Pak byl brusný paṕır vyměněn za plátno

s diamantovou pastou (Struers DP–Spray P), na kterém byly vzorky vyleštěny.

Vyleštěné vzorky byly nakonec vnořeny na několik minut do čističky, kde byly vyčǐstěny

od zbytku nečistot v destilované vodě. Pro čǐstěńı byla využita ultrazvuková čistička (Notus

– Powersonic PS03000A, SK). Takto byly připraveny celkem čtyři vzorky (každý z jedné

stoličky) výšky 10-15 mm (Obrázek 6.2).
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Obrázek 6.1: a) Řezačka. b) Leštička

Obrázek 6.2: Připravený vzorek.
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6. MIKROMECHANICKÁ ANALÝZA VLIVU TEKUTIN

6.3 Metodologie měřeńı

6.3.1 Měřeńı mikromechanických vlastnost́ı

Prvńı část analýzy byla zaměřena na nanoindentaci připravených vzork̊u a zjǐstěńı jejich

materiálových charakteristik. Nanoindentace byla prováděna pomoćı indentačńıho př́ıstroje

CSM NHT (Nano Hardness Tester; CSM Instruments SA/Anton–Paar, AUT), použit́ım ind.

hrotu ”roh krychle”. (kap. 4.3 a 4.4). Vzorek byl upevněn do nanoindentoru a pod mikrosko-

pem byla vybrána vhodná oblast s co nejlépe vyleštěným povrchem bez výrazných heterogenit

a rýh. V této oblasti bylo provedeno měřeńı ve třech fáźıch. Prvńı fáze na neporušeném vzorku

– bez vlivu exterńıch látek a poté dvě daľśı – s vlivem tekutiny, ve kterých bylo na mı́sto

vyleštěné zubńı skloviny kápnuto 20 µl zvolené tekutiny. V druhé fázi byl vzorek vystaven

p̊usobeńı tekutiny po dobu 10 sekund a ve třet́ı po dobu 5 minut. Po uplynut́ı dané doby byla

tekutina vždy řádně setřena z povrchu a vzorek indentován. Všechny tři fáze měřeńı proběhly

co nejbĺıže sobě, aby byly výsledky co nejméně ovlivněny polohou jednotlivých indent̊u.

K tvorbě každého indentu byl nastaven stejný zatěžovaćı cyklus s lineárńı zatěžovaćı i

odtěžovaćı větv́ı. Vzorek byl zat́ıžen vždy na maximálńı hodnotu 15 mN, po dobu deseti

sekund byla držena konstantńı hodnota zat́ıžeńı a poté byl zcela odt́ıžen. Rychlost zat́ıžeńı

i odt́ıžeńı byla 90 mN/min. (Obr. 6.3) Délka jednoho indentačńıho cyklu byla tedy 30 sekund.

Obrázek 6.3: Graf zatěžovaćıho cyklu.
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Pro analýzu mikromechanických vlastnost́ı byly na každém vzorku indentovány 3 matice

po 5x5 indentech. Pro každou matici tedy celkem 25 indent̊u, tři matice pro měřeńı každého

vzorku. (Obr. 6.4) Před každým měřeńım byl vždy řádně proveden kalibračńı vpich.

Obrázek 6.4: Měřeńı jednoho vzorku – 3 matice o 5x5ti indentech.

Pro každý vzorek byl aplikován stejný postup, kromě faktu, že byly vystaveny účinku

rozd́ılných tekutin. Pro vzorek 1 byla použita cola, pro vzorek 2 stoprocentńı pomerančový

džus, pro vzorek 3 čistá voda a pro vzorek 4 čaj s medem.

Čaj pro vzorek 4 byl připraven následuj́ıćı cestou: Nejprve byla do hrnku nalita vař́ıćı

voda a do ńı přidán sáček s ovocným čajem (př́ıchut’ zázvor a citron). Sáček byl louhován po

dobu sta sekund a následně vyjmut. Zvážený čaj měl 196 g. Poté bylo přidáno množstv́ı medu

o váze 24 g. Celková hmotnost tedy 220 g. Poté byl čaj o množstv́ı 20 µl kápnut na povrch

vzorku. V tu chv́ıli byla změřena jeho teplota – 58,4 stupň̊u Celsia a vzorek byl indentován.

Výstupem tohoto měřeńı je soubor indentačńıch křivek, z jejichž dat byly metodou Oliver

& Pharr (kap. 4.2) dopoč́ıtány materiálové charakteristiky [11].
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6. MIKROMECHANICKÁ ANALÝZA VLIVU TEKUTIN

6.3.2 Měřeńı degradace povrchu skloviny

Druhá část analýzy byla zaměřena na observaci povrchu degradovaného vlivem tekutin.

K ńı byly použity sńımky povrchu vzork̊u z optického mikroskopu nanoindentoru, které byly

vytvořeny v propojeńı s osobńım poč́ıtačem již při nanoindentaci.

Z předchoźıho měřeńı bylo usouzeno, že nejhorš́ı účinky na vlastnosti zubńı skloviny má

cola. V návaznosti na toto zjǐstěńı bylo provedeno druhé nanoindentačńı měřeńı na novém

vzorku, určené ke zjǐstěńı hloubky degradované vrstvy vlivem p̊usobeńı coly. Toto měřeńı bylo

složeno ze dvou část́ı. Nejdř́ıve byl vzorek bez vlivu tekutiny indentován sedmi zatěžovaćımi

cykly, s lineárńı zatěžovaćı i odtěžovaćı větv́ı, avšak s rozd́ılnými hodnotami maximálńıho

zat́ıžeńı: 20, 15, 10, 8, 6, 4 a 2 mN. Před odt́ıžeńım byla držena konstantńı hodnota ma-

ximálńıho zat́ıžeńı po dobu deseti sekund. (Obr. 6.5) Z indentačńı křivky byla ke každé śıle

přǐrazena odpov́ıdaj́ıćı hloubka vpichu. V druhé části byl vzorek vystaven p̊usobeńı coly na

dobu 5 minut, po jejichž uplynut́ı byla cola opět d̊ukladně setřena, vzorek indentován stejným

zp̊usobem a pod mikroskopem byly vytvořeny sńımky d̊uležité pro následné vyhodnoceńı.

Poté byl použit pH metr (Hanna Instruments, USA) pro zjǐstěńı pH použitých tekutin.

Nakonec byl použit př́ıstroj AFM (DME, DEN) pro observaci povrchu vystavenému účink̊um

coly. V bezkontaktńım módu bylo vytvořeno několik sńımk̊u povrchu v r̊uzných rozlǐseńıch.

Obrázek 6.5: Graf zatěžovaćıho cyklu.
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7 Vyhodnoceńı výsledk̊u

7.1 Měřeńı mikromechanických vlastnost́ı

Prvńı část analýzy byla zaměřena na výpočet materiálových charakteristik, zvláště pak

rozd́ıly jejich hodnot vlivem p̊usobeńı tekutin. Ze statistického souboru každého vzorku bylo

vyřazeno několik indent̊u, které nereprezetuj́ı skutečné vlastnosti skloviny. Tyto indenty byly

vyřazeny na základě zřetelně viditelných odlǐsnost́ı indentačńıch křivek. Tyto odlǐsnosti se

nejčastěji projevuj́ı z d̊uvodu vytvořeńı indentu v mı́stě trhliny nebo jakékoliv jiné nehomo-

genity materiálu vzorku. Prvńı zmı́něný jev lze typicky pozorovat u indentu č. 24. Docháźı k

razantńımu zvýšeńı hloubky vpichu při stejném zat́ıžeńı vzorku. Takové indenty muśı být ze

statistického souboru vyřazeny, nebot’ by byla vnesena nepřesnost do odvozeńı pr̊uměrných

hodnot materiálových charakteristik, které na indentačńı hloubce záviśı. Takovými charak-

teristikami jsou jak indentačńı modul pružnosti tak indentačńı tvrdost. (kap. 4.2)

Obrázek 7.1: Vyloučeńı indent̊u necharakterizuj́ıćıch chováńı materiálu.
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Obrázek 7.2: Pr̊uměrné indentačńı křivky pro vzorky 1–4.
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Na obrázku 7.2 jsou znázorněny čtyři grafy pr̊uměrných indentačńıch křivek pro vzorky

1–4. Na každém grafu jsou tři křivky, jedna pro každou fázi p̊usobeńı tekutiny na povrch

vzorku. Prvńı křivka odpov́ıdá stavu neovlivněného vzorku a zbylé dvě stavu po p̊usobeńı de-

seti sekund a pěti minut. Na každém z graf̊u je patrná změna těchto křivek v závislosti na době

p̊usobeńı tekutiny. Srovnáme–li stav bez vlivu a vliv po dobu deseti sekund, změny nejsou

př́ılǐs patrné. Pro vliv p̊usobeńı po dobu pěti minut jsou však změny mnohem zřetelněǰśı.

Důležitým faktorem ovlivňuj́ıćım mikromechanické vlastnosti je kyselost prostřed́ı, ve

kterém se zub nacháźı. Součást́ı analýz bylo i změřeńı hodnoty pH použitých tekutin pomoćı

mobilńıho pH metru Hanna Instruments. U každé tekutiny bylo měřeńı provedeno na pěti

vzorćıch. Výsledná hodnota tvoř́ı aritmetický pr̊uměr z naměřených hodnot. (Tab. 7.1)

Tabulka 7.1: Hodnoty pH a obsah cukru tekutin

vzorek tekutina pH obsah cukru [g/100 ml]
1 cola 2,74 11,20
2 pomerančový džus 3,97 10,00
3 voda 7,74 0,00
4 čaj s medem 4,58 8,90

Na obrázku 7.3 jsou pro přehlednost znázorněny pr̊uměrné indentačńı křivky pro všechny

vzorky ještě dohromady, v jednom grafu. Byly vynechány křivky pro vliv tekutin po dobu

deseti sekund, aby byl graf přehledněǰśı. Tečkované čáry znač́ı pr̊uběh křivek neovlivněných

vzork̊u a plné pr̊uběh křivek s vlivem tekutin po dobu pěti minut. Pro testované vzorky lze

ř́ıci, že č́ım je tekutina kyseleǰśı, t́ım v́ıce se zvyšuj́ı indentačńı hloubky při vnášeńı stejného

zat́ıžeńı a indentačńı křivka se tak protahuje do kladných hodnot osy x (hloubky vpichu.)

Největš́ı rozd́ıly pr̊uběhu indentačńıch křivek lze pozorovat u coly a džusu. Pro čaj s medem

se křivka měńı o mnoho méně a pro vodu skoro v̊ubec.

Na obrázku 7.4, kde jsou znázorněny čtyři indentačńı křivky vzork̊u bez vlivu tekutin,

je dále doloženo, že každý vzorek zubńı skloviny má jinou indentačńı křivku. Jelikož se z

indentačńıch křivek př́ımo odvozuj́ı i materiálové charakteristiky, lze tak už na základě jejich

rozd́ılnosti s jistotou ř́ıci, že každý vzorek bude mı́t i rozd́ılné hodnoty indentačńı tvrdosti i

indentačńıho modulu pružnosti.
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Obrázek 7.3: Pr̊uměrné indentačńı křivky – srovnáńı pro všechny vzorky.

Obrázek 7.4: Pr̊uměrné indentačńı křivky – srovnáńı pro všechny vzorky bez vlivu tekutin.
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Dle metody Oliver & Pharr (kap. 4.2) byly ze souboru indentačńıch křivek dopoč́ıtány

hodnoty materiálových charakteristik tvrdosti (Hit) a (Eit) [11]. V tabulce 7.2 jsou společně

s indentačńı hloubkou (hc) uvedeny jejich pr̊uměrné hodnoty, směrodatné odchylky a pro-

centuálńı pokles jejich pr̊uměrných hodnot vlivem p̊usobeńı tekutin.

Tabulka 7.2: Hodnoty ind. tvrdosti (Hit), ind. modulu pružnosti (Eit) a hloubky vpichu (hc)

cola džus
0 s 10 s 5 min 0 s 10 s 5 min

Hit Pr̊uměr [GPa] 3405 3314 2626 2956 2892 2636
Směr. odch. [GPa] 115 167 86 204 203 173
Pokles [%] 2,68 22,87 2,15 10,80

Eit Pr̊uměr [GPa] 95,73 95,56 91,45 89,55 89,38 88,58
Směr. odch. [GPa] 6,56 11,42 7,59 7,83 4,20 4,11
Pokles [%] 0,17 4,47 0,19 1,08

hc Pr̊uměr [GPa] 1026 1040 1172 1106 1109 1172
Směr. odch. [GPa] 18 26 20 39 39 40
Nár̊ust [%] 1,40 14,31 0,25 5,92

voda čaj s m.
0 s 10 s 5 min 0 s 10 s 5 min

Hit Pr̊uměr [GPa] 2953 2942 2950 3544 3529 3357
Směr. odch. [GPa] 115 140 140 110 105 112
Pokles [%] 22,87 0,13 0,43 5,28

Eit Pr̊uměr [GPa] 89,24 88,33 88,67 100,45 98,36 94,41
Směr. odch. [GPa] 5,69 6,07 4,78 7,92 6,89 3,52
Pokles [%] 4,47 0,64 2,08 6,01

hc Pr̊uměr [GPa] 1103 1104 1099 1008 1009 1033
Směr. odch. [GPa] 22 27 26 16 16 18
Nár̊ust [%] 0,09 -0,33 0,10 2,48

Z tabulky vyplývá, že p̊usobeńım tekutin na vzorky docháźı k poklesu hodnot ind. tvr-

dosti a ind. modulu pružnosti a naopak k nár̊ustu indentačńı hloubky. V př́ıpadě tvrdosti má

nejhorš́ı účinky cola, jej́ımž p̊usobeńım (Hit) klesla z 3405 MPa na 2626 MPa. Jde o rozd́ıl

skoro 23 %. Působeńım pomerančového džusu tvrdost klesla o 10,80 %. V př́ıpadě čaje s me-

dem to bylo 4,28 %. Rozd́ıly hodnot pro vodu nedosahuj́ı ani pro jeden posuzovaný parametr

jednoho procenta. Lze je tak přisoudit sṕı̌se odchylce vlastnost́ı zubńı skloviny, zp̊usobenou

50



7. VYHODNOCENÍ VÝSLEDKŮ

rozd́ılnou polohou indentačńıch matic. Nejvyšš́ı hodnoty poklesu modulu pružnosti (Eit) lze

pozorovat u čaje s medem, jehož p̊usobeńım hodnota ind. modulu klesla ze 100,45 GPa na

94,41 GPa, tedy o 6,01%. Pro colu je tato hodnota o něco nižš́ı - 4,47 % a pro džus pouhých

1,08 %. Nejvyšš́ı nár̊ust kontaktńı hloubky lze pozorovat u vzork̊u kontaminovaných colou

a džusem, shodně 14 %. Hodnoty indentačńı tvrdosti a indentačńıho modulu pružnosti jsou

znázorněny pomoćı statistického krabicového grafu na obrázćıch 7.5–7.7.

Obrázek 7.5: Indentačńı tvrdost – krabicový graf.
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Obrázek 7.6: Indentačńı modul pružnosti - krabicový graf.

Obrázek 7.7: Hloubka vpichu – krabicový graf.
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Park a kol. uvád́ı hodnoty indentačńı tvrdosti pro neovlivněné vzorky v rozmeźı 3–5 GPa

[30]. Tomu odpov́ıdaj́ı pr̊uměrné hodnoty pro vzorky 1 a 4. Vzorky 2 a 3 vykazuj́ı hodnoty

o něco nižš́ı, oba shodně 2,95 GPa. Pro hodnoty indentačńıho modulu pružnosti je uváděna

pr̊uměrná hodnota mezi 75–90 GPa [4]. Tomu odpov́ıdaj́ı naopak pr̊uměrné hodnoty vzorku

2 a 3. Vzorky 1 a 4 maj́ı pr̊uměrný indentačńı modul pružnosti o něco vyšš́ı – 95,73 a 94,41

GPa.

Pokles hodnot indentačńıho modulu pružnosti (Eit) pro vzorky vystavené účink̊um coly

a pomerančového džusu je uváděn jako výrazně vyšš́ı. Zdroje uvád́ı až 44 % pokles pro colu,

a 20 % pro pomerančový džus po 30 minutách p̊usobeńı [32]. To odpov́ıdá desetinásobku

naměřených hodnot pro pětiminutové p̊usobeńı.

V př́ıpadě indentačńı tvrdosti (Hit) se hodnoty uváděné zdroji s hodnotami naměřenenými

rovněž neshoduj́ı. Machado a kol. uvád́ı pokles tvrdosti o 72 % vlivem p̊usobeńı coly po dobu

30 minut a Wonghanktee a kol. o 37 % vlivem cyklického p̊usobeńı po dobu 10x10 sekund

[32, 36]. Pro džus je uváděn pokles o 43 % pro p̊usobeńı po dobu 30 minut [32]. To jsou ve

všech př́ıpadech hodnoty dvakrát až třikrát vyšš́ı oproti pětiminutovému p̊usobeńı. Jediný,

kdo udává podobnou hodnotu poklesu je Tantbirojn a kol. Pro p̊usobeńı coly po dobu čtyř

minut uvád́ı změnu o 12% a pro p̊usobeńı po dobu osmi minut o 29 % [35].
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7.2 Měřeńı degradace povrchu skloviny

Druhá část analýzy je zaměřena na degradaci povrchu vzork̊u vlivem chemického p̊usobeńı

použitých tekutin. K podrobnému sńımkováńı všech vzork̊u byl využit optický mikroskop

nanoindentoru s 1000x přibĺıžeńım a pro vzorek s colou byl využit i atomový mikroskop.

Degradace povrchu již zmı́něných běžně použ́ıvaných tekutin je srovnána na obrázku 7.8,

kde je vidět výrazné zdrsněńı povrchu vlivem p̊usobeńı coly a džusu po dobu 10 s a 5 min.

Obrázek 7.8: Degradace povrchu p̊usobeńım tekutin.

Vliv naleptáńı colou (vlevo) a pomerančovým džusem (vpravo) je nejlépe vidět na obrázku

7.9, z rozhrańı dvou indentačńıch matic, kde je vidět jedna starš́ı (nahoře), indentovaná před

vystaveńım vzorku p̊usobeńı kapaliny a druhá mladš́ı (dole), která byla indentována až po

p̊usobeńı. V každé části je pro přehlednost červeně zakroužkován jeden indent. Starš́ı in-

denty v horńı části obrázku jsou v mnohých př́ıpadech velmi obt́ıžně viditelné, což naznačuje
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7. VYHODNOCENÍ VÝSLEDKŮ

hloubku degradace povrché vrstvy jen o něco menš́ı než je indentačńı hloubka těchto indent̊u.

Obrázek 7.9: Naleptáńı povrchu: a) cola b) pomerančový džus

Přesné určeńı hloubky degradace povrchové vrstvy je pro ploché vzorky velmi problema-

tické. Bylo proto provedeno srovnávaćı nanoindentačńı měřeńı na novém vzorku, vystaveném

p̊usobeńı coly, která měla dle předchoźıho měřeńı nejhorš́ı účinky na vlastnosti zubńı skloviny.

Vzorek bez vlivu tekutiny byl indentován sedmi zatěžovaćımi cykly, s rozd́ılnými hodnotami

maximálńıho zat́ıžeńı: 20 (1), 15 (2), 10 (3), 8 (4), 6 (5), 4 (6)a 2 (7) mN. (Obr. 7.10 - nahoře)

Pro každou śılu byla určena odpov́ıdaj́ıćı hloubka vpichu z P–h křivky: 1240 (1), 1040 (2),

810 (3), 730 (4), 680 (5), 550 (6) a 400 (7) nm. Poté byl vzorek vystaven p̊usobeńı coly

na dobu 5 minut. Ze sńımku povrchu po vystaveńı p̊usobeńı coly po dobu pěti minut neńı

indent 7 skoro vidět a indent 6 (červeně zakroužkované) jen velmi obt́ıžně. (Obr. 7.10 – dole)

Z toho vyplývá, že hloubka naleptáńı vzorku a ztráta tloušt’ky zubńı skloviny se bĺıž́ı jejich

indentačńı hloubce, tedy přibližně 300–500 nm.

Na závěr byl použit atomový mikroskop pro observaci degradované povrchové vrstvy
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Obrázek 7.10: Indenty s rozd́ılnou hodnotou maximálńıho zat́ıžeńı: 20 (1), 15 (2), 10 (3), 8

(4), 6 (5), 4 (6) a 2 (7) mN. Obr. nahoře – před naleptáńım. Obr. dole – po naleptáńı.

vzorku vlivem účink̊u coly. Bylo vytvořeno několik sńımk̊u s r̊uzným rozlǐseńım: 25x25, 50x50,

100x100 a 200x200 µm. (Obr. 7.11)

Obrázek 7.11: Srovnáńı degradace povrchu vlivem p̊usobeńı coly – AFM, 1000x přibĺıžeńı,

plocha 50x50 µm: a) bez vlivu b) vliv p̊usobeńı coly po dobu pěti minut.

Na obrázku vlevo je vidět hladký povrch bez vlivu tekutiny. Na obrázku vpravo je vidět

zdrsněńı povrchových struktur zubńı skloviny vlivem p̊usobeńı coly po dobu pěti minut.

Nerovnosti povrchu naleptaného vzorku dosahuj́ı výškových rozd́ıl̊u až cca 200 nm, oproti

p̊uvodńım 120 nm.
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8. ZÁVĚR

8 Závěr

Byla provedena mikromechanická analýza vlivu tekutin na zubńı sklovinu s využit́ım

metod nanoindentace a mikroskopie atomových sil. Hlavńım ćılem analýzy bylo stanovit

hodnoty materiálových charakteristik - indentačńıho modulu pružnosti (Eit) a indentačńı

tvrdosti (Hit) pro vzorky zub̊u vystavené vliv̊um r̊uzných, běžně pož́ıvaných tekutin. Bylo

tak nutné vybrat tekutiny, od nichž se daj́ı očekávat negativńı účinky na vlastnosti zubńı

skloviny. Daľśım ćılem bylo sledovat odezvu povrchových vrstev těchto vzork̊u vlivem to-

hoto p̊usobeńı. Byly vybrány celkem čtyři tekutiny - cola, pomerančový džus, čaj s medem

a voda. Od prvńıch dvou byly očekávány razantńı změny hodnot z d̊uvodu jejich kyselosti.

Pro vodu byl očekáván neutrálńı účinek. Pro každý vzorek byly stanoveny hodnoty ve třech

fáźıch. V prvńı z nich nebyl vzorek vystaven žádnému p̊usobeńı a ve zbývaj́ıćıch dvou byl

vystaven p̊usobeńı určených tekutin po dobu deseti sekund a pěti minut. V každé fázi byly

vzorky zat́ıženy pomoćı nanoindentoru a z odpov́ıdaj́ıćıho pr̊uběhu indentačńıch křivek byly

dopoč́ıtány hodnoty materiálových charakteristik, které byly d̊ukladně zpracovány do statis-

tického souboru.

Bylo zjǐstěno, že nejhorš́ı účinky na tvrdost skloviny má cola, jej́ıž pětiminutové p̊usobeńı

na vzorek sńıžilo jej́ı hodnotu o 22,87 %, z 3,41 GPa na 2,63 GPa. Účinky džusu nebyly

tak výrazné, tvrdost j́ım zat́ıženého vzorku poklesla o 10,8 % – z 2,96 GPa na 2,64 GPa.

Vlivem těchto dvou tekutin došlo i k nápadnému hloubek jednotlivých indentačńıch vpich̊u.

Pro obě to bylo zhruba o 14 %. Největš́ı rozd́ıly hodnot indentačńıho modulu pružnosti byly

zaznamenány u vzorku 4, na kterém byl testován čaj s medem. Tato hodnota klesla ze 100,45

GPa na 94,41 GPa, tedy o 6,01 %. Pro colu byl pokles o něco menš́ı (4,47 %). Změny všech

hodnot pro vodu byly dle očekáváńı velmi ńızké. Žádná z nich nepřekročila 1 %.

Při použit́ı optického mikroskopu a mikroskopu atomárńıch sil bylo zjǐstěno, že struk-

tura povrchu se vlivem p̊usobeńı coly a pomerančového džusu výrazně zdrsnila a v př́ıpadě

naleptáńı colou došlo k redukci tloušt’ky zubńı skloviny 300–500 nm.
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Měřeńı tak prokázala, že tekutiny s ńızkým pH (cola a pomerančový džus) můžou mı́t

negativńı vliv na zubńı sklovinu. Následkem jejich p̊usobeńı může doj́ıt ke ztrátě mecha-

nických vlastnost́ı skloviny a sńıžeńı jej́ı tloušt’ky vlivem naleptáńı. Je však nejasné, do jaké

mı́ry má na tomto vlivu pod́ıl obsah cukru těchto tekutin. Dále bylo prokázáno, že voda

na zubńı sklovinu žádné znatelné negativńı účinky nemá. Z toho plyne, že každý člověk by

měl s ohledem na zdrav́ı svých zub̊u uvážlivě rozhodovat, jaké tekutiny konzumuje a ome-

zit tak pož́ıváńı slazených a zárověň velmi kyselých nápoj̊u jako jsou zejména cola, džus a

daľśı nápoje podobným složeńım, protože kyselé prostřed́ı a oslabená sklovina jsou ideálńım

prostřed́ım pro vznik zubńıho kazu.

58



REFERENCE

Reference
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Dostupné z: http://mech.fsv.cvut.cz/ nemecek/?page=researchalAng=cz

[20] Y.F. Zhang, J. Zheng, J.X. Yu, H.T. He. Impact of strain rate on the hardness and elastic

modulus of human tooth enamel. Journal of the Mechanical Behavior of Biomedical

Materials.

[21] F. Eghiaian, F. Rico, A. Colom, I. Casuso, S. Scheuring. High-speed atomic force

microscopy: Imaging and force spectroscopy. U1006 INSERM, Aix-Marseille Université,
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