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Abstrakt

Cilem této prace byla charakterizace adheze nového kalcium-fosfatového kostniho
cementu (CPC) a jeho rliznym materidlovych modifikaci k povrchu kovovych
endoprotéz. Pfilnavost byla hodnocena méfenim adheze tfibodovou ohybovou
zkouskou. ZkousSené byly vzorky Ccistého CPC, CPC s antibiotiky (ANT), CPC
s polykaprolaktonovymi (PLA) vldkny a CPC s kombinaci dopaminu s jodi¢nanem
sodnym, které byly srovndvany skontrolnim  cementem na  bazi
polymethylmethakrylatu (PMMA). Material endoprotézy byl zastoupen slitinou titanu
Ti6Al4V se dvéma povrchovymi upravami — povrchem opiskovaném a povrchem
s plazmaticky nanesenou vrstvou hydroxyapatitu (HA). Z vysledkti bylo zjisténo,
ze PMMA dosahuje vyznamné vyssi adheze nez vzorky sCPC. Pfidani ANT
¢i dopaminu adhezi cementu neovlivni, zatimco pfidanim PLA vlaken dosahuje cement
vyznamné vyssi prilnavosti. Zarovenl bylo prokdzano, Ze cementy na podkladu
svrstvou HA maji vyssi adhezi nez na podkladu s opiskovanym povrchem.
Dodateénym cilem bylo posouzeni dvou rozdilnych metod stanoveni prace adheznich

sil.

Abstract

The aim of this work was the characterization of adhesion performance of novel
calcium-phosphate bone cement (CPC) and its various material modifications to the
surface of metal endoprostheses. Adhesion was evaluated by measuring adhesion by
means of the three-point bending method. Tested samples were pure CPC, CPC with
antibiotics (ANT), CPC with polycaprolactone (PLA) fibers and CPC with a combination
of dopamine and sodium iodate, which were all compared with a control cement based
on polymethylmethacrylate (PMMA). The material of the endoprosthesis was
represented by a titanium alloy Ti6Al4V with two different surfaces — a sandblasted
surface and a surface with a plasma-coated hydroxyapatite (HA) layer. It was concluded
that PMMA achieves significantly higher adhesion than the samples with CPC.
The addition of ANT or dopamine does not affect the adhesion of the cement, while the
addition of PLA fibers leads to a significantly higher adhesion of the cement. Moreover,
it was proven that cements on a substrate with an HA layer have a higher adhesion than
on a substrate with a sandblasted surface. An additional goal of this work was to

compare two different methods utilized for determining the work of adhesive forces.
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UvoD

Se zvySujici kvalitou zdravotnictvi, Zivotniho stylu a Zivotospravy se lidé dozivaji

stale vyssiho véku. Tento trend dokazuji statistiky stfedni délky Zivota, poukazujici
na prudky vzrist uz od konce 19. stoleti, kdy v Evropé ¢inila priimérné 35 let, a nyni
k roku 2019 dosahuje primérné hodnoty 78,4 let [1]. V navaznosti na tento vzriist se lidé
vice vénuji pohybovym a hernim aktivitAm, ¢mz dochdzi k vyvoji v dalsi
oblasti - sportu. Pravidla her se obménuji, rekordy se pfepisuji a naroky na samotné
sportovce, at na profesiondlni ¢i amatérské trovni se stdle zvysuji, ¢imz sice roste
konkurenceschopnost, ale zaroven i zdravotni a fyzickd ndroc¢nost. Oba zminéné
ptiklady zastupuji hned dva z hlavnich ptivodcii vysokého a dlouhodobého zatéZovani
télesného aparatu, jehoZ nasledkem casto byva pfekroceni meznich stavii, projevujici
se zdravotnimi potizemi ¢i zranénim.

Zamétfime-li se v této souvislosti na kosterni soustavu, a to konkrétné na kycelni
kloub, jenz se v praktické casti této prace vyuziva jako priklad aplikace pro pouziti
kostniho cementu, dochazi relativné béZné k jeho opottebeni a v urcitych ptipadech
k implantaci jeho ¢astecné nebo pIné ndhrady. Pravé mnozstvi kloubnich vymén kycelni
endoprotézou se celosvétove zvysilo od roku 2000 (cca 135 pacientti na 100 000 obyvatel)
do roku 2015 o pfiblizné 30 % (cca 175 na 100 000 obyvatel) (viz Obrazek 1) [2].
Dle nejnovéjsich dat se jejich pocet v roce 2017 zvedl uz na 190 na 100 000 obyvatel [3].
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Obrdzek 1: Vyjvoj poctu kycelnich nahrad v obdobi 2000-2015 (nebo nejditvéjsi mozny),
upraveno z [2]
Pfi nahrazeni kycelniho kloubu mohou nastat jisté komplikace v podobé selhani
implantatu, zplisobené casto zanétlivou reakci, jezZ miva za nasledek také ubytek kostni
tkané (osteolyzu) v okoli implantatu. V téchto pripadech je nutné ndhradu vyjmout,

zanét 1é¢it (napf. aplikaci spaceru s antibiotiky - ANT) a nasledné vykonat reimplantaci.
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Oblasti pozornosti této prace je vyuziti nového kostniho cementu (CPC) na bazi
biodegradabilniho kopolymeru kyseliny polymlécné, polyglykolové a polyethylen
glykolu (PLGA-PEG-PLGA) a fosfore¢nanu véapenatého jak u primoimplantaci, tak u
pripadii reoperaci, konkrétné k uloZeni necementovaného implantatu, vyrobé lécivého
spaceru ¢i nutného zaplnéni vzniklé dutiny-zdegenerované kosti (Dead Space
Management). Jeho vysoky klinicky potencidl spodiva ve vhodné biokompatibilité
(schopnosti byt télem pfijat), moznosti navazani ANT, a pfedevsim jeho
biodegradibilité, diky jiz by se mohl na rozdil od bézné zavadénych kostnich cementi
plné propojit s kostni tkani a postupné ji byt vstfeban. Avsak pfed skutecnou aplikaci
musi materidl projit procesy materidlového inZenyrstvi, zahrnujici jeho zkousSeni,
analyzovani vlastnosti a jejich optimalizaci k dosazeni pozadované spolehlivosti a
funkénosti.

Pointou a zaroven praktickou ¢asti prace je charakterizace adheze (pfilnavosti) CPC
k povrchu materidlu kycelni nahrady v simulovanych télnich podminkach skrze
experimentalni zkousky tfibodovym ohybem. Poznatky ziskané z vysledkti prace
by mohly pomoci pfioptimalizaci pfipravy cementu a jeho slozeni pro dosazeni
idealniho priibéhu chovani ve ztizenych podminkach lidského téla. Tato problematika
je feSena v ramci meziuniverzitni spoluprace na grantovém projektu Vyjovoj a komplexni
hodnoceni nové injekcné aplikovatelné, resorbovatelné, porézni kostni ndhrady s fizenym
uvolriovdnim antimikrobidlnich litek financovanym Agenturou pro zdravotnicky vyzkum

Ministerstva zdravotnictvi Ceské republiky (NV18-05-00379).
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CILE PRACE

Cilem této bakaldfské prace je charakterizace adhezni schopnosti nového
polymer/keramického kostniho cementu (CPC) k povrchu kycelniho implantatu a jeji
zmény vlivem materidlovych modifikaci. Tato kapitola je vénovana piehlednému
stanoveni cilt teoretické a praktické éasti prace.

Teoreticka cast je vytycena reSerSnim zpracovanim problematiky kostnich cementt,
jejich soucasnych aplikaci v oblasti kyc¢elniho kloubu a adheze spolecné s alternativnimi
zkuSebnimi metodami urceni adheze lepenych spoju.

Hlavnim cilem experimentalni ¢asti této prace je analyza adhezni schopnosti CPC
k povrchu kovovych podkladd, zastupujici bézné pouzivané materidly pro kycelni
endoprotézy, a porovnani této schopnosti s CPC obohacenymi o aditiva a s komerénim
cementem na bazi polymethylmethakrylatu (PMMA). Ke stanoveni piilnavosti byla
pouzita metoda statické zkousky tfibodovym ohybem, jejiz princip a metodika jsou
detailné vysvétleny v kapitole 4. Pro zhodnoceni miry adheze byly stanovovany tyto

parametry:

1. maximalni silové zatiZzeni do poruseni pfilnavosti,
2. prithyb pfi maximalnim zatiZeni,

3. tuhost v ohybu,
4

prace adheznich sil.

Zakladni CPC byl modifikovan tfemi riznymi aditivy charakteristickymi pro jejich
klinické funkce ¢i zvySeni adheze. Jmenovité ANT pro prevenci ¢i zalééeni infekce,
polykaprolaktonova vldkna (PLA) pro zlepseni mechanickych vlastnosti a dopamin
s jodi¢nanem sodnym pro zvySeni pfilnavosti cementové pasty. V praci byly pouzity
dva typy modelovych kovovych substratt ze slitiny titanu Ti6Al4V, které byly bud
opiskovany, nebo opatfeny plazmovym nastfikem hydroxyapatitu (HA), tak aby
odpovidaly povrchtim skutecnych implantat(i. V souvislosti s materidlovymi tipravami
a metodikou zkousky byly formulovany nasledujici pracovni hypotézy, které byly

Vv praci ovéfovany:

1. CPC vykazuji srovnatelnou miru adheze jako komeréni PMMA cement.

2. Analyzované cementy maji vyssi adhezi k podkladu s plazmaticky nanesenym
HA nezli k opiskovanému podkladu.

3. Modifikace cementu dopaminem zvysuje adhezi CPC.

4. Pridani ANT ¢i PLA vldken do struktury CPC nezméni schopnost adheze.

5. Zména metody stanoveni prace adheznich sil neovlivni statistickou a vécnou

vyznamnost vysledkd.
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TEORETICKA CAST

1 KOSTNI CEMENTY

Kostni cementy je moZné definovat jako skupinu plastickych material(i ve formé pasty
vzniklé smichdnim praskové substance s kapalnou fazi se schopnosti samovytvrzeni
v definovaném casovém intervalu od aplikace do télniho prostfedi. Tim je zajiSténa dobra
tvarovatelnost cementu spolecné s dokonalym usazenim ve spojeni kost-material, které
je schopno se pfizptlisobit i komplikovan€j$im tvartim a geometriim [4].

Ucelem cementtl je zaplnéni volnych prostorti v kosti, popfipadé mezi kosti a kloubni
ndhradou. V druhém piipadé byva ukotveni implantatu pouze mechanické a samotny
cement plni roli elastické zony tlumici svou tuhosti sily ptisobici na okolni kostni tkan.

V obou sloZzkach cementové smési se vyskytuji aditivni latky slouZici jako iniciatory
a aktivatory vytvrzovani, dale pfimési zajistujici nepriichodnost rentgenového zareni
a v urcitych pripadech i zmékcovadla, emulzatory ¢i antibiotické slozky [5]. V zavislosti
na jejich sloZeni se jednotlivé cementy lisi svymi specifickymi vlastnostmi, éimz je uréen
rozsah jejich pouziti. Idedlni kostni cement by mél dosahovat nasledujicich vlastnosti:

e Snadna manipulace,
e Schopnost injektace,
e Pfiméfena doba vytvrzovani,
e Nizk4 teplota vytvrzovani,
e Neutrdlni pH pfi vytvrzovani,
e Stabilita pfi reakci s télnimi tekutinami,
e Tuhnuti bez zmény objemu,
e Mechanicka stabilita,
e Vysoka radiopacita,
e Netoxi¢nost,
e Vhodna porozita.
Idedlni cement plné spliujici vSechna vyse uvedend kritéria neexistuje, veskeré dosud

pouzivané kostni cementy sebou nesou vzdy jistd omezeni [4].

1.1 Druhy kostnich cementt

V soucasnosti 1ze nejhojnéji vyuzivané kostni cementy rozdélit do dvou skupin. Prvni
reprezentuji akrylové kostni cementy (ABC), jejiz zaklad tvofi historicky prvni cement
na bazi PMMA, predstaveny v 60. letech 20. stoleti a do dnesni doby stale nejvice

pouzivany pro fixaci kloubnich nahrad. Druhou skupinu zastupuji kalcium-fosfatové
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cementy, jejichZ rozvoj zacal se snahou vyvinout dobfe integrovatelny meziclanek kosti
a keramickych fazi podobnych kostnimu mineralu, napfiklad hydroxyapatitu (HA)[4, 6].
Mezi dal$i mozné, jak pouzivané, tak vyvijené cementy patfi zinkofostatové (ZPC)
specializujici se na stomatologické aplikace, sklo polyalkenatové (GPC), kalcium-
sulfatové (CSC), magnézium-fosfatové (MPC), kompozitni, predstavujici vysoky

potencidl pro ortopedické aplikace, a jiné [6].

1.1.1 Akrylatové kostni cementy (ABC)

ABC spadaji mezi polymerni cementy, jez se pfipravuji ze dvou slozek: kapalné
apevné (praskové). Praskovd se sklada primarné z PMMA (82 -89 % hmotnosti),
anorganického rentgen-kontrastniho ¢inidla (siran barnaty nebo oxid zirkonicity;
10 - 15 % hmotnosti) a katalyzatoru polymerace (BPO = peroxid benzoylu; 0,5-2,6 %
hmotnosti) [7]. Kapalnou fazi pfevazné tvori MMA (methylmethakrylatovy monomer;
97 % hmotnosti), dale DmpT (N-dimethyl-p-toluidin; 2,7 % hmotnosti) urychlujici
polymerizaci a hydrochinon (0,075 % hmotnosti) zabranujici pfed¢asné polymerizaci [4].

V momentu smichdni obou sloZek dochdzi k zahdjeni vytvrzovani (polymerace), které
je iniciovano benzoylovymi radikdly, vzniklymi ptisobenim DmpT na strukturu BPO.
Cely proces Ize z hlediska casu rozdélit (dle normy ISO 5833) na tfi etapy: dobu pasty
(¢as mezi michanim a dosazenim homogenniho stavu), dobu pracovni (od konce doby
pasty do chvile, kdy nelze s cementem manipulovat) a dobu tuhnuti (doba od dosazeni
poloviéni teploty mezi teplotou okoli —Tamb a teplotou maximalni Tmax). Z kfivky niZe
(Obrazek 2) je zcela zfejma vysoce exotermicka reakce, jenz muze dosahovat az teploty
110 °C, coz pfedstavuje nevyhodu z divodu rizika nekrézy kostnich bunék a poskozeni
kostni tkdné€, nebot kolagen pfi dlouhodobém vystaveni teplot nad 56 °C ve vlhkém
prosttedi denaturuje [7].

100 - T
90

Teplota [°C]
&

30 1 Tamb
20
o] Pob2 e Pracovni —  Doba tuhnuti
" pasty doba
0 300 1000 1500 2000 2500
Cas [s]

Obrazek 2: Typicka kiivka vytorzovini (polymerace) pro kostni cement PMMA,
upraveno z [7]
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ABC jsou znamé jako nevstfebatelné, biokompatibilni, kfehké materidly s vysokou
pevnosti (24 —49 MPa v tahu, 73 - 1173 MPa v tlaku a 12 -74 MPa ve ctyfbodovém
ohybu), s citlivosti na teplotu okoli, nachylnosti k trhlindm pfi cyklickém zatézovani
a s vyssim modulem pruznosti (1,5-4,1 GPa v tahu a 19-32 GPa v tlaku),
¢imz predstavuji riziko pro uvolnéni implantatu ¢i poskozeni pfilehlé kosti [4, 7].
Vhodnym michdnim Ize navic dosahnout viskozity (az ~75 kPa-s pro 37 °C ) umoZnujici

omezenou vsttikovatelnost [7].

1.1.2 Kalcium-fosfatové cementy (CPC)

Prvni studie o CPC se datuji do 80. letech 20. stoleti. Tyto materialy jsou tvofeny
kombinaci jednoho ¢i vice praskii fosfore¢nanu vapenatého a kapalné faze, kterou
obvykle byva voda nebo vodny roztok, avsak pro zlepseni cementovych vlastnosti byly
pouzity i kapaliny nemisitelné s vodou [7].

Jejich rozdéleni je mozné klasifikovat dle nékolika kritérii (viz Obrazek 3): poctu
praskovych slozek (jedno- ¢i viceslozkové), typu tuhnouci reakce (hydrolyza nebo
acidobazickd reakce), mechanismu tuhnuti a typu vychoziho produktu (apatit nebo
brushit) [7]. Apatit (HA nebo CDHA = kalcium deficientni hydroxyapatit), jenz svou

strukturou pfipomind mineralni slozku kosti, je uréeny pro prostfedi s pH > 4,2, naopak

brushit (DCPD = dihydrat fosfore¢nanu vapenatého) je vhodny pro pH <4,2 [4, 7].

Apatit ) | Brushit
‘ Jednoslozkové J Viceslozkové J
Reaktanty a-TCP TTCP + DCPA/DCPD |B-TCP + MCPM/MCPA
Typ reakce Hydrolyza Acidobazickd reakce | Acidobazicka reakce
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Obrazek 3: Klasifikace kalcium-fosfatovych cementil, upraveno z [7]
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Po smichani obou fazi vznikd pasta se schopnosti samovytvrzeni v télnich
podminkach, pficemz se CPC na rozdil od ABC vytvrzuje postupnym rozpousténim

a vysrazenim smési v sit propletenych krystalickych ttvart (viz Obrazek 4) [7].

.| PMMA
4 prasek
¥ oo
®

Radiopacifikaéni .

¢inidlo

Polymerizovany monomer \ kalcium-fosfatu

Obrdzek 4: Porovndni struktury ABC a CPC, upraveno z [4

Tato pasta se jevi jako biologicky velmi atraktivni material disponujici vysokou
biokompatibilitou, osteokonduktivitou, biologickou vstfebatelnosti a mikroporézni
strukturou (vhodnou pro transport zZivin a vylu¢ovani metabolickych produkti bunécné
¢innosti), ¢imz jsou povazovany za nejvhodnéjsi biomaterialy pro pfizplisobeni izkym
a nepravidelnym kostnim defektiim [7]. Na druhou stranu v sobé skryva rezervy
v injektovatelnosti a biologické rozlozitelnosti a nedostatky v podobé nizsi pevnosti
(v tlaku 20 - 50 MPa, po implantaci se zvysi ) a vyssi kiehkosti s moznym rozpadem

v télnich podminkach [4, 8].

1.2 Faktory ovliviujici vlastnosti cementt

Jak u ABC, tak i CPC se konkrétni vlastnosti jednotlivych druhti cement(i lisi
v zavislosti na parametrech praskové faze (chemické slozeni, podil slozek, aditiva,
rozmisténi a velikost castic), kapalné faze (pH, aditiva, pomér pfimési), sméSovani
(doba, rychlost a druh michani, prodleva mezi aplikaci) a prostfedi (teplota, vlhkost
vzduchu, pH). Nejvétsi podil na zméné vlastnosti smési maji mnozstvi kapalné faze,
stupen porozity, obsah rentgen-kontrastnich latek a samozfejmé i cilenych aditiv [4].

Obecné plati, Ze omezenim kapalné faze a porozity je mozné zvysit pevnost cementu,
ovSem za cenu nizsi vstfikovatelnosti a pomalé odbouratelnosti. Snizeni porozity lze
docilit zménou technik michani (mechanické, ultrazvukové, odstredive, vakuové atd.).
Napiiklad vakuovym michani se dosahuje hodnot pérovitosti pod 1 %, zatimco pfi
ruénim Slehani kolem 8 %. Avsak specificky u CPC prevlada snaha o vytvofeni
makroporézni struktury v jejich celém objemu, vyhodné pro vristani kostni tkané a
resorpci cementu. Pro tvorbu makroporozity jsou nejcastéjsi dvé metody ptipravy. Prvni
moznosti je napénéni cementové pasty pred jejim vytvrzenim, a to pfimichdnim

sloucenin uvolnujicich plyn (H20: = peroxid vodiku, NaHCO; = hydrogenuhlicitan
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sodny) nebo biokompatibilnich pénidel. Druha metoda spociva v pfidani porogennich
latek (napf. vldkna PLA / kulicky PLGA = polymery na bazi kyseliny polymlécné /
polyglykolové, cukry ¢i zmrazené castice NaP), které degraduiji rychleji neZ cement a po
vytvrzeni pasty po sobé zanechaji volny prostor. Za vyhodnéjsi se povazuje prvni
varianta z diivodu vyssi injektovatelnosti alepSich mechanickych vlastnosti, avsak
obnasi i rizika spojena s reakci téla na uvolnény plyn [4].

Dal$im faktorem mohou byt rentgen-kontrastni latky (BaSOs, ZrO), jez jsou zasadni
pro rozpoznatelnost cementu v lidském téle, avSak soucdasné negativné ovliviuji
mechanické vlastnosti materialu. Oxid zirkonicity je tvofen vétsimi nepravidelnymi
casticemi, které se ukotvi v matrici, ¢imz sice zvysi pevnost ale i lomovou houZevnatost
(~ 0 20 %). Siran barnaty ma naopak castice malé, jenZ se neukotvuji, snizuji pevnost
materialu (o 10 %) a zvySuji riziko vzniku zanéti. Obé latky navic zplisobuji zvySeni
unavovych trhlin a diferenciaci osteoklastti, ¢imZz dochazi k rychlejsi resorpci kosti
a moznému uvolnéni implantatu [4].

Cilenych aditiv byla vyzkouSena cela fada, dale je uvedeno pouze nékolik ptikladd.
Pro ABC se muze uplatnit chitosan ke snizeni teploty exotermické reakce, zvySeni
pevnosti a dokonce i podniceni k ¢asové degradaci cementu a vristu kostni tkdné. Smeés
ABC je mozné obohatit i o rizné druhy kopolymerti zvysujicich houzevnatost anebo o
plniva z magnetickych materidlti (napf. magnetit), produkujicich teplo vyuzivané pro
invazivni lécbu nadorovych onemocnéni. CPC mohou byt doplnény Skrobem s cilem
zvysit pevnost a modul pruznosti v tlaku, déle naptiklad aditivy za icelem optimalizace
vytvrzeni u apatickych cementt (ionty vapniku ¢i fosforu nebo zarodky krystalizace)

a dalsimi [4, 7].

1.3 CPC jako nosice 1é¢iv

V soucasnosti se pro nosice 1é¢iv vyuzivaji materidly polymerniho charakteru, ale
CPC predstavuji velmi zkoumanou alternativu kvuli jejich zadané bioaktivité
a schopnosti vytvrzeni za nizkych teplot reakce [4,9]. Jejich kvality pro fizené dodavani
lé¢iv spocivaji ve schopnosti vazat v celém objemu cizi latky do své struktury, coz je
zajisténo vysokou adsorpci a porozitou. Nejcastéji se zavadéji profylaktika proti infekci
kosti a jeji prevenci pii zdkrocich, poté léky protizanétlivé, nebo riistové hormony pro
riist a regeneraci kosti (BMP = kostni morfogenetické proteiny) [9].

Zptisob zavedeni 1é¢iv je opét bud pfed vytvrzenim (rozpusténim v jedné ze slozek
smési) nebo po vytvrzeni (impregnaci cementu). Existuje i alternativni zptsob
zaclenénim léciva do polymernich mikrocastic pfed smichanim s CPC, coZ by mélo

zlepsit kinetiku uvolnovani a tvorbu porozity [9].
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Pfitomnost 1é¢iv vSak miize mit z divodu chemickych interakci vyrazny vliv
na priibéh vytvrzovani (rychlost srazeni, zménu viskozity), mechanické vlastnosti
(pevnost) a strukturu konecného cementu (krystalinitu, velikost krystalti, porovitost).
Pii srazeni léky setrvadvaji na povrchu cementu pomoci chemickych vazeb, v pérech

soucasti kapalné faze nebo pfi vyssi koncentraci v pevné fazi [9].

1.4 Soucasné aplikace

Kostni cementy se uplatiiuji v celé fadé medicinskych odvétvich, zejména v oblasti
kosterni soustavy, od operaci obratli a Zeber pfes Dead space management kosti
az po kloubni ndhrady véetné zubniho lékarstvi. Tato podkapitola se vymezuje pouze

na problematiku v oblasti kycelniho kloubu a jeho okoli.

1.4.1 Defekty kosti a jejich 1écba pomoci stépt

Kost je organicko-anorganickd tkan sjedine¢nou strukturdlni hierarchii, jejiz
mineralizovana matrice se sklad4 z faze organické (~30 % hmotnosti), tvofené pifevazné
kolagenem typu I (az 90%), proteoglykany a nekolagennimi proteiny, a faze anorganické
zastoupené nasycenym apatitem (~65 % hmotnosti), ktery vytvari stimulujici prostfedi
pro bunécné funkce. Zbylych pfiblizné 10 % hmotnosti predstavuje voda, tuky, krev
a kostni burky. Kolagen je zodpovédny za soudrznost, viskoelasticitu a houzevnatost
kosti, zatimco kostni mineral (bioapatit) jim dodava strukturdlni vyztuzeni a tuhost.
Konkrétni mechanické vlastnosti kosti zavisi na stupni jeji mineralizace, orientaci
kolagenovych vldken, pdrovitosti a stavbé kortikdlni kosti viéi trabekuldrni
(spongiozni) [7]. V tabulce nize (Tabulka 1). jsou shrnuty hodnoty mechanickych

vlastnosti hlavnich slozek kosti.

Tabulka 1: Porovndni mechanickych parametrii sloZek kosti [7]

Faze Youngtv modul [GPa] | Pevnost v tahu [MPa]
Kolagen 1-2 50 — 1000
Apatit ~ 130 ~ 100

Béhem Zivota dochazi vkostni tkani kneustdlym remodelaénim procestim,
a toipfestoze jiz byl dokoncen rast a bylo dosazeno tzv. ,kosterni dospélosti”.
Remodelacni proces lze chapat jako prestavbu a obnovu kosti. Tento cyklus
je zapocat lokalnim odstranénim staré kosti (resorpci) osteoklasty produkujicimi
kyselou fosfatdzu a kolagendzu. Druhou fazi je syntéza kolagenu osteoblasty a nasledna
mineralizace kostni matrice (formace) [10].

V détstvi pfevaZzuje faze modelace kosti pfed resorpci az do dosazeni maximalniho

mnozstvi kostni hmoty (cca ve véku 12 let), odkdy se udrZuje rovnovdha mezi
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mnozstvim vytvofené kosti osteoblasty a kosti resorbované osteoklasty. V pfipadé
naruSeni této rovnovahy (napf. infekci, nevhodnym zatéZovanim, hormonalnimi
zménami apod.) dochazi k mechanické nestabilité vedouci k nemocim Sirokého ptivodu
(metabolické, traumatické, degenerativni, infekéni, neoplastické aj.). Zndmymi priklady
mohou byt osteopordza, tinavova zlomenina ¢i Pagetova choroba [10].

Obecné lze tyto kostni defekty definovat jako stavy, jeZ vedou k naruSeni béZzné
funkce kosti a oslabent jejich struktury[10]. V pfipadech s nedostatecnou mechanickou
stabilitou byva nékdy zapotiebi implantace Stépu. Kostni stépy lze délit na Stépy
autologni (z totozného pacienta), alogenni (od darce), xenogenni (od jiného zivocisného
druhu) a syntetické. Nejvhodnéjsi volbou je autologni stép, nebot obsahuje vlastni zivé
buriky a riistové faktory, avsak jeho provedenim podstupuje pacient dalsi zakrok a celi
rizikiim snim spojenym (oslabeni ¢i onemocnéni kosti). Alogenni a xenogenni
predstavuji alternativu, avSak srizikem imunitni reakce pfijemce, a proto roste
poptavka po syntetickych nahradach kosti [11].

Vyvoj syntetickych Stépti dosel ke ctyfem formdam (viz Obrazek 5): granulim
(o praméru 0,1 -5 mm), poréznim kostkdm, pastdm vytvrzujicim (tmeltim =smés
granuli a hydrogelu) a pastdm nevytvrzujicim (hydraulickym cementiim = CPC, CSC,
MCP aj.). Cementy jsou pro lé¢bu kostnich defektti vyuZivany pro zvyseni ztraty
mechanické stability. Napriklad se bézné uplatiuji (pfevdzné PMMA) u rozsahlych
¢i osteoporotickych zlomenin, zhoubné neoplazie, zanétu kosti nebo u kloubnich ndhrad

jako nosice 1é¢iv ¢i spacery [7].

Obrdzek 5: Zndzornéni 4 hlavnich syntetickych forem kostnich Stépii: a) granule; b) kostka
nebo predforma; c) hydraulicky cement; d) tmel. Pfevzato z [7].
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1.4.2 Nahrady kycelniho kloubu

Implantace totdlni ndhrady kycelniho kloubu byla pfijata za lécebnou metodu
u pacientii starsich 65 let v roce 1966. U nas zapocala roku 1969 a o 12 let pozdéji bylo
vyhodnoceno prvnich 100 endoprotéz [12]. Nyni se jevi jako zcela zabéhla procedura,
ktera miliontim lidi na celém svété umoznuje Zivot bez bolesti a vyrazného pohybového
omezeni [13].

V poslednich letech byla kladena pozornost na jeji rozvoj (nové typy nahrad,
na sniZzeni vékové hranice pacientti a zvySeni mnoZzstvi operaci i reoperaci (napf.
pfi selhani endoprotézy, jejim uvolnéni ¢i infekci) [13]. Volbu vhodného implantatu ¢ini
operatér v zavislosti na indikaci chirurgického zakroku, anatomického stavu pacienta
a schopnostech chirurgického tymu. Na zdkladé téchto parametrii je nutné zvolit typ
nahrady, fixace, pouzitého loziska a velikost hlavice femuru [14].

Nahrady Ize rozdélit na endoprotézu cervikokapitalni (CCEP), kdy je nahrazena
pouze hlavice stehenni kosti, a na endoprotézu totdlni (TEP), nahrazujici hlavici
i kloubni jamku. Oba druhy se skladaji z tzv. dfiku (zavedeného do dfenového kanalu
kosti), hlavice (nasazované na kréek dfiku), jeji vloZky a v pfipadé TEP i druhé
komponenty — kloubni jamky (viz Obrazek 6) [13]. Vyuzivanéjsi variantou jsou TEP,
u nichz je primarni indikaci osteoartréza (93 %), dale pak zanétlivé artritidy, traumata

(napfiklad zlomenina kréku femuru) a posttraumatické nasledky [13, 14].

Plastova
vlozka \

Obrdzek 6: Priklad endoprotézy a jejich komponentii, upraveno z [15]

Nejcastéji jsou jednotlivé komponenty vyhotoveny ze slitin vysokopevnostnich kovi
(napf. titanu ¢i nerezové oceli), keramiky (napf. oxidu hlinitého ¢i zirkonicitého)

a v pripadé kloubni jamky i polymeru (napt. UHMWPE). Rozhrani mezi témito dvéma
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komponenty (lozisko) se objevuje se v kombinacich kov na polyethylen (MoP), kov
na kov (MoM), keramika na keramiku (CoC) ¢i keramika na polyethylen (CoP)[16].
Nejcastéji se vyuziva MoP (kov — hlavice, polyethylen — jamka), u kterého polyethylen
vystupuje jako odolny materidl s nizkym koeficientem tfeni a nizkou imunogenicitou.
Jeho postupnym opotfebovanim muize dochdzet k oddélovani plastickych mikroéastic
s rizikem vzniku zadnétu v okoli ndhrady (tzv. polyethylenova choroba), jenz casto vede
k aseptickému uvolnéni a nutnosti revizni operace. Keramicka loziska jsou oproti tomu
velmi odolna proti opotfebeni ¢i poskrabani, navic jsou biologicky inertni a hydrofilni
povahy (zajistujici vhodné mazani mezi komponenty a nizky koeficient tfeni). Jejich
nevyhodou jsou vysoké ndklady a krehkost predstavujici riziko zlomeni. Nejmladsi
alternativu zastupuje MoM, vznikly jako pokus o zvySeni zivotnosti ndhrady
a tim zpfistupnéni i pro mladsi pacienty. Nyni se vyskytuje pfedevsim aplikaci slitiny
chromu a kobaltu, umozZnujici svému uZivateli zvySenou pooperacni aktivitu (véetné
kontaktnich sportt), avSak opét hrozi riziko uvolnovani otérovych castic kovu,
jez mohou vést k osteolyze, nekrdze tkani ¢i aseptickému uvolnéni. Z tohoto davodu
musi pacienti pravidelné dochdzet na kontrolni MR skenovani ky¢le a méfeni mnozstvi
iontd chromu a kobaltu v krvi [14].

Fixace ndhrady v kosti muZe byt cementovand, necementovand nebo hybridni
(napf. ditk cementovany a jamka necementovand). Necementovana tkvi v technice
,press-fit”, u které se implantat pevné usazuje do kosti, coz je podminéno kvalitni
povrchovou upravu a kostnim vrastem (Casto stimulovanym nanesenim vrstvy
hydroxyapatitu). Druhd skupina vyuzivd kostni cement (pfedevsiim PMMA),
jenz nepftilne ke kosti jako lepidlo, pouze vytvoii presny odlitek vnitfni kosti tak, aby
se zatizeni prendselo rovnomérné podél rozhrani cement - kost [17]. Existuji dva
principy uchyceni, jimz odpovidaji dva designy endoprotéz. Prvnim je princip
kompozitniho nosniku (napf. Charnleyho protéza), ktery spocivd v dosazeni silného
konstantniho napéti po celém povrchu styku s cementem, coz je zajisténo hrubym
dfikem a limcem (zamezujici poklesu napéti). Druhym je princip ztZeni (napf.protéza
Exeter), jenz uplatiiuje naopak lestény diik bez limce, ¢imZ se na ndhradu nenavaze

vrstva cementu a umoznuje tim pokles napéti i bez vzniku cementovych tlomki [18].
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1.4.3 Cementované spacery pfi kycelnich ndhradach

S rostoucim poctem implantaci simultanné pfibyva i mnozstvi septickych komplikaci
spojené s infekci kloubnich ndhrad (PJI), vyskytujici se pfiblizné u 5% pacientti. [19].
Infekci 1ze rozdélit na akutni (do 4 tydnti), lééenou konzervativné, a chronickou
(nad 4 tydny), u které bakterie stihnou utvofit tzv. biofilm, pfi jehoz vzniku je nutné
protézu vyjmout, protoZe jiz nelze 1é¢it neinvazivné. Soucasti 1é¢by byva debridement
(odstranéni nezivotaschopné tkdné), zavedeni ANT, retence implantdtu a jednodoba
¢i dvoudoba revizni procedura, pouze v ojedinéle vaznych pfipadech i Girdlestoneova
resekéni artroplastika, artrodéza (vytvoreni kosténého srtstu kloubu) a amputace
[19, 20]. Dvoudoba operace se povazuje za zlaty standard, pfiniz je infikovana
endoprotéza nahrazena docasnym spacerem, jenz plni funkci mechanickou (udrzeni
prostoru, umoznéni c¢aste¢ného pohybu kloubu a neseni hmotnosti) a biologickou
(vylucovani antibakterialnich latek) [19].

Spacery je mozné kategorizovat na statické a dynamické (artikulacni). Statické jsou
vyhrazeny pro pfipady masivniho ubytku kostni hmoty acetabulu bez moznosti pouziti
spaceru dynamického [21]. Skladaji se z bloku cementu (s ANT) v acetabulu a femoralni
komponenty (hmoZdinka, drat ¢i nit s koralky cementu), jez neposkytuje béZné kloubni
spojeni a obnasi urcitd omezeni (zkraceni koncetiny, ztrata mékkych tkani, svalova
atrofie a lokalni osteopenie) [21, 22]. Bézné se vSak zavadéji artikulacni spacery, které
vhodné plni funkce docasné nadhrady (extrakce ANT, zachovani délky koncetiny,
snadnéjsi vymeéna, lepsi mobilita pacienta) a déli se dle vyroby na ruéné vyrabéné,
tvarované a prefabrikované. Kazda z téchto metod ma své klady a zapory, a proto vzdy
vhodny vybér zalezi na konkrétni situaci a stavu pacienta [21].

Rucné vyrabéné se obvykle formuji béhem operace pomoci K-dratu nebo tyce, na néz
se nasadi hlavice femuru a povrch se potdhne cementem s ANT. Vyhodou je relativné
snadna vyroba a moznost prizptisobeni parametri (délku diiku, velikost hlavice,
mnozstvi a druh ANT), avSak s ndchylnosti ke zlomeni a casové delsi operaci [21, 22].

Druhou moznosti je tvarovany spacer, jenz byva sestrojen rovnéz béhem operace ale
pomoci silikonovych forem (Casto se zavedenym dfikem ¢i Steinmanovym kolikem
pro vyztuZeni odlitku), do kterych se odléva cement s ANT (viz Obrazek 7). Vyhodou
je pfedevsim moznost volby parametrti, ale za cenu vysoké nakladnosti [20, 22].

Prefabrikovany spacer predstavuje komercné dostupnou protézu s konstrukci
znerezové oceli, potazené antibiotickym kostnim cementem. Jeho kladem je,
ze nevyzaduje extra ¢as na formovani a dosahuje slusnych vysledkii, ale za to jeho
dostupnost je omezena velikostmi, typy ANT a jejich koncentraci. BéZna kombinace

zahrnuje Tobramycin (3,6 g/ 40 g cementu) a Vankomycin (1,5 g/ 40 g cementu) [20, 21].
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Celkové se uplatriovani spacert z cementu impregnovaného antibiotiky povazuje
za velmi vyhodné, jelikoz produkuje lokalné vyssi koncentrace ANT neZ pii nitroZilnim
podavani a statisticky dosahuji bez ohledu na druh hodnot 90-97% celkové redukce
infekce [19, 21].

Obrdzek 7: Ukizka formy pro tvarované spacery (vlevo) a vyjsledného spaceru (vpravo) [23]

1.4.4 Dead space management

Mrtvy prostor (dead space) predstavuje volny prostor po ztraté kostni tkané, jehoz
vznik mtze byt zapfi¢inén nekrozou tkané po traumatu (napf. oteviend zlomenina),
infekci nebo debridementem [24].U kycelnich nahrad je rizikem hlavné pfi uvolnéni
endoprotézy, a to septickém (zptisobeném bakteridlni infekci) i aseptickém (vzniklém
bez pfiznaki infekce napt. otérovymi ¢dsticemi), jelikoZ mtiZe vyustit v periprostetickou
osteolyzu (demineralizaci zvySenou aktivitou osteoklastt) [25, 26]. ReSeni mrtvého
prostoru (dead space management) 1ze rozfadit na pocatecni feSeni, feSeni kostnich
defekti nebo mékkych tkani [24].

Pocatecnim feSenim se mysli pfedevsim vyuZiti ANT spolecné s antibiotickymi
cementy ve formé blokli a perlicek (statickych spacerti), avSak zavedeni ANT
se nedoporucuje bez ditkazu o aktivni infekci[24].

Kostni defekty jsou feSeny technikami kostniho S$tépu, distrakéni osteogeneze
(Obrazek 8) ¢i membranové metody (Obrazek 9). Nejcastéji se vyuzivaji Stépy
pro mechanickou podporu, a to predevsim Stépy autologni (z kortikalni ¢i spongiozni
kosti napt. oblasti IliakdIniho kfidla) nebo syntetické (napf. cementy s ANT). Distrakéni
osteogeneze je aplikovana u dlouhych kosti a spociva v postupném napinani proximalni
casti kosti (prstencovym rdmem a napinacimi draty do kfize), dokud se nepropoji s ¢asti

distalni. Obvykla rychlost roztahovani je 1 mm/den, ale existuje i rychlejsi alternativa
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v podobé akutniho zkraceni koncetiny (u stehenni kosti nejvySe 3 cm) a nasledné
obnoveni ptivodni délky. Membranova metoda je tvofena dvéma fazemi a vyuzivana
u delSich kosti a traumatickych pfipadii. V prvni fazi se do mrtvého prostoru zavadi
cementovy spacer (doporucuje se bez ANT), kolem néhoz se utvoii membranovy obal
disponujici riistovym faktorem. Po mésici nastava druha faze, kdy je spacer rozdroben
osteotomem na ulomky, které se explantuji (bez poruseni membrany) a nahrazuji se
kostnim Stépem. Studie prokazuji tspéch této metody u kostnich vad do 25 cm [24].
Posledni oblast zastupuje feSeni mrtvého prostoru mékkych tkani, zapojujici techniky
podtlakové terapie (NPWT) a pokryti mékkych tkani [24]. NPWT tkvi v umistovani
obvazu s pénou ¢i bez ni a odlisSnymi hodnotami tlaku (80-125mm Hg), ¢imz urychluje
hojeni (podpora migrace epitelu, tvorby granulace, zvyseni priitoku krve a obsahu
kysliku a dalsi) [27]. Pokryti mékkych tkani je uréovano umisténim defektu mékkych
tkani a jeho velikosti, avSak pokud je to mozné, mély by byt provedeny jednoduché

techniky, jako je primarni uzavieni a Stépovani kiize [24].

Obrdzek 8: Priklad prstencového
ramu femuru pfi Distrakéni
Osteogenezi [29]

Obrazek 9: Ukdzka membrdnové metody u 30leté pacientky [28]:
A — RTG infekci zdeformované kosti po debridementu
B — RTG po proni fizi operace s cementovym spacerem a kompresni deskou
C — RTG po druhé fazi vymeénou spaceru alostépem a desky stabilizacnim hiebem,
D, E — RTG po 15timésicnim sriistini kosti
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2 ADHEZE

Adheze (pfilnavost) miize byt definovana jako prace i energie potfebna k oddéleni
jednotného rozhrani mezi dvéma fazemi na dvé samostatné faze se spolecnym externim
médiem[30]. Jind definice zase tvrdi, Ze adheze pfedstavuje molekularni interakci dvou
riznych materidl(, jejichz spolené rozhrani (lepeny spoj) zahrnuje vzdy adherent
(substrat) s aplikovanym adhezivem (lepidlem). Spolecné s adhezi se vSak do procesu
lepeni zapojuje i koheze (soudrznost) vytvarejici vnitini mezimolekuldrni rozhrani mezi

podobnymi molekulami ¢i atomy adherentu i adheziva [31].

2.1 Druhy adheze

Povahu vnitfnich sil, které ptisobi na rozhrani, aby zabranily oddéleni materialu
pod aplikovanym zatizenim se snazili popsat rtizni védci, zjejiz prace vzniklo pét
zakladnich teorii mechanismu adheze [32]:

e Mechanick3,

e Fyzikalni,

e Chemicka,

e FElektrostaticka,

e Difuzni,
kde nejbéznéjsi jsou prvni tfi zminéné teorie, jez prispivaji k mezifdzové pevnosti
sestavy. Vazebné sily u fyzikalni jsou velmi slabé a u chemické sice silné, ale zato

s vyrobni sloZitosti, a proto se jako nejucinn€jsi jevi mechanismus mechanicky[31].

2.1.1 Fyzikalni adheze

Za timto oznacenim je skryt mechanismus stale pfitomné vazby, ovliviiované Van der
Waalsovymi silami [31]. Van der Waalsovy sily se vyskytuji na kazdém rozhrani a jsou
charakterizovany jako pfitazlivé sily mezi neutrdlnimi molekulami za vzniku vzdjemné
pusobicich dipolt. Lze je rozdélit na sily orientacni (trvalé dipdly), indukéni (dipdly
vzniklé polarizaci nepolarni molekuly) a disperzni (Londonovy, ¢asové proménné

dipdly kolisanim elektroni1)[33].

2.1.2 Chemicka adheze

Chemickou adhezi zptsobuje spojeni povrchovych atomti chemickymi vazbami
(kovalentni, iontové, kovové a v nékterych pripadech i chelatacni). Pfikladem tohoto
mechanismu miize byt zlato (napf. ve stomatologii), u kterého v momenté spojeni
povrchovych atomt zmizi kohezni rozhrani. Dlouhodobé panuje snaha o vytvofeni

téchto vazeb (napf. pomoci organo-silanovych cinidel) i mezi povrchy s omezenou
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intenzitou vazeb a snizenou mezifdzovou pevnosti (pfedev$sim kov-keramika nebo
polymer-polymer). Tato snaha vSak zatim dospéla pouze ke zvyseni smacivosti, a proto

byva chemickd adheze zastinéna adhezi mechanickou[31].

2.1.3 Mechanicka adheze

K mechanické adhezi dochazi spojenim dvou odlisnych fazi pouze mechanickymi
silami[34]. Podstata této metody tkvi v tvarové-zapadajicim spojeni na makroskopické
uarovni, pfi némz nizko-viskozni adhezivo vyplnuje pory, praskliny ¢é prohlubné
napovrchu adherentu, coz vede po vytvrzeni adheziva k mechanickému ukotveni.
Kvalita a tiroven vyplnéni zavisi predevsim na geometrii porti (Ghlu, priiméru a hloubce
otvortl) a vlastnostech adheziva (smacivosti, viskozité, povrchovém napéti k adherentu
atd.) Dulezita je proto drsnost povrchu, pozvedavajici povrchovou aktivitu, avsak
prilisné zdrsnéni snizuje pocet kontaktnich bodti, coz vede ke vzniku napétovych spicek
a snizeni pevnosti. Pevnost lze zvysit tpravou povrchu (otryskdnim, brousenim,
motenim atd.), ktera rozsituje povrch spoje, avsak miize mit vliv na velikost adheznich

sil [35].

2.2 Pozadavky pro kvalitni adhezi
K dosazeni nejoptimalnéjsich vysledkti lepeného spoje je nutné zajistit suchy ocistény
povrch adherentu s vhodnou drsnosti a adhezivo s adekvatnim tokem, smacivosti a

viskozitou. Vztah mezi smacivosti a drsnosti povrchu charakterizuje Wenzelova rovnice:
)

predstavujici pomér kontaktnich thlti na hladkém a drsném povrchu, kde pro €< 90°

cos 04

r =
6 cosf, ’

se smacivost zvysuje a pro 8> 90° se snizuje o hodnotu drsnosti povrchu [31].

2.2.1 Smacivost
Pevnost lepeného spoje je podminéno stykem povrcht bez vzniku vzduchovych
dutin, coz se odviji od smacivosti lepiciho prvku na konkrétnim podkladu[36].
Smaécivost je dana vzajemnou interakci povrchové energie (na pevné fazi) a povrchového
napéti (na kapalné fazi), ¢imz dochdzi k rozdilnosti pfitazlivych sil uvnitf fazi a na jejich
povrsich. Tento rozdil se energeticky kompenzuje vytvarovanim kapalin (s pfibyvajicim
napétim do kulové plochy) a roztazenim u pevnych latek k dosaZeni energetické
rovnovahy dle Youngovy rovnice:
Ysv = Vst Vi - €05, (2)
kde y predstavuje povrchovou energii mezi fdzemi (napft. y5 — povrchova energie tuha

latka - kapalina) a 6 kontaktni thel (viz Obrazek 11). Pravé kontaktni thel je hlavnim

ukazatelem smadcivosti, jenz fadi povrchy podkladu na nesmacivé (6> 90°),
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smacivé (6 < 90°) a dokonale smacivé (6~0°). Pro adhezi je optimdlni docilit stavu
dokonalého smaceni snizovanim kontaktniho tthlu a povrchového napéti, ale se
zfetelem na neporusSeni soudrznosti kapalné faze. Pro tento stav se povrchové napéti
nazyva kritickd povrchova energie a je ziskdna odectenim ze Zismanova diagramu

extrapolaci pro € = 0° (viz Obrazek 10) [31].

.!I v

Plynna-faze 10
= Kriticka
@ povrchova
S energie
0 l
Ye
Povrchové napéti
Obrdzek 11: Ukdzka urcovdni kontaktniho tihlu a Obrizek 10: Zismaniiv diagram pro stanoveni kritické
smérii energii, upraveno z [36] povrchové energie télesa, upraveno z [36]

2.2.2 Viskozita a tok lepidla
Adhezivo musi byt schopno pfizptisobit se povrchu adherentu a rovnomeérné se
po ném rozptylit, k ¢emuz napomahd nizka viskozita a dostatecny tok lepidla. Tok lze

kvantifikovat pomoci koeficientu penetrace (PC), definovaného z Washburnovy rovnice:

t, ©)

_ YTpcos 0 ]
2

d2

kde d vyjadfuje vzdalenost toku adheziva, y jeho povrchové napéti, 6 kontaktni thel, n
dynamickou viskozitu, 7, polomér porti a t dobu toku. Zlomek v rovnici predstavuje

PC, jehoz zvySenim se rovnéz zlepsi tok lepidla a tim i schopnost adheze [31].

2.3 Zkousky adheze

Testovani lepenych spoji je béznou soucasti materidlového inzenyrstvi,
vykonavanou z vice divodti. Jednd se hlavné o definovani charakteristickych vlastnosti
a jejich srovnani (napf. tah, stfih, odlupovani, rdz, tinava apod.), kontrolu kvality
davkovani a stanoveni parametrti pro predikci chovani (vytvrzeni, tloustka vrstvy,
podminky tuhnuti atd.). Zkousky adheze hodnoti nejen pevnost adheziva, ale také
techniku lepeni, distotu povrchu, ucinnost povrchovych uprav, pokryv lepidla
a vytvrzovaci cyklus [37]. Tyto zkousky lze rozdélit na pfimé opatfujici hodnoty
namahani (statické zkouSky tahem, smykem a ohybem) a nepfimé slouzici
ke srovnavani (napt. Peel test) [38]. V této podkapitole je predstaveno pouze nékolik

ptikladt z celé fady materidlovych zkousek, vyuzivanych k hodnoceni lepenych spoji.
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2.3.1 Zkousky tahem

Navzdory snaze zamezit tahovému namdahani adheziv z dtivodu jejich nizké tahové
pevnosti v porovnani s materialy adherenti patfi zkousky tahem mezi nejpouZzivané;jsi.
Principidlné spocivaji v kolmém silovém zatiZeni od délici roviny lepeného spoje.
Vystupem byvaji hodnoty deformace, modulu pruznosti a pevnosti v tahu [37].

Piikladem miuze byt tzv. ,Butt tension” test (viz Obrazek 12) uplatriujici naneseni
adhezni vrstvy mezi dvéma kovovymi valci, které jsou smérem od sebe axidlné
zatézovany silou, ¢imz dochazi kjejich posuvu zaznamendvanym extenzometry,
rozmisténych po 120°. Pevnost je poté vyhodnocena jako pomér sily pfi poruseni
a plochy vazby. Nevyhodou této zkousky je slozitd pfiprava (vyrovnani ploch) a riziko

zatizeni ohybem. V riznych konfiguracich je vyuzivana v normach ASTM D2095,

1SO 6922 a jiné [39)].
(K:T o 127
Cl y avacl 1
drézky o .,.,ﬁ”]

adheziva l ¥

Vrstva

B15-B 7
Adhezivni _" : 130

vrstva (0,5)

[
25
Snimace L ]

Obrazek 12: Zkouska , Butt tension”, upraveno z [39]

<f>\_/‘

2.3.2 Zkousky smykem

Zkousky smykem se vyskytuji casto, nebot jejich konstrukce je relativné snadna a jsou
schopny duplikovat geometrii a provozni podminky mnoha strukturdlnich lepidel.
Podstatou téchto zkousek je namdahani paralelné vtici adhezni vrstvé [37]. Mezi zastupce
se mohou fadit zkousky jednovrstvé, dvouvrstvé ¢i zkousky pro objemova lepidla [39].

Nejvice se pouzivaji zkousky jednovrstvé (viz Obrazek 13a) pro jejich snadnost
a cenovou nendrocnost. Uspofadani se sklada ze 2 obdélnikovych oblasti (25x2x100mm)
spojenych adhezivem po délce 12,5 — 25 mm, jejichZ konce jsou opatfeny jazycky
nalepenymi ze stejného materidlu, jezZ zabranuji nerovhomérnému rozloZzeni smykového
napéti (zptisobené ohybem adherentti). Tyto konce jsou upnuty na bézny zkusebni stroj
a nasledné zatéZovany tlakem ¢i tahem do poruSeni. Sila pfi porusSe vSak neodpovida
materidlové vlastnosti, coz predstavuje hlavni problém metody. Jeji modifikace jsou
soucasti norem ASTM D1002, EN 1465 a jinych. Vyvoj této metody vyustil v pokrocilejsi

feSeni proti ohybim adherent(i, a to zkouSkami dvouvrstvymi (viz Obrazek 13b).
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Rozméry jednotlivych prvki i princip zkousky jsou identické k varianté jednovrstvé.
Jejich realizace je predstavena napiiklad v normach ASTM D3528 ¢i ISO 9664 [39].
Smykové vlastnosti objemovych lepidel 1ze méfit pomoci V-vrubového nosniku
¢imetody Arcan (viz Obrazek 13c). Pro obé metody se vyuzivda méfeni dvéma
biaxidlnimi tenzometry, umisténych na protilehlych plochach. Vysledkem byva zisk
modulu pruznosti ve smyku a pevnosti ve smyku. V pfipadé metody Arcan je pouzit
kompaktni vzorek ve tvaru ,motyla” se dvéma symetrickymi zafezy = 45°k ose
zatiZeni, ktery se sklada ze dvou soumérnych kovovych adherentti, slepenych vrstvou
adheziva (0,5 mm) po délce 5-10mm. Vzorky musi byt podepfeny svorkami
pro udrzeni zarovnani a pevné pfichyceny ke zkuSebnimu zafizeni, které ptisobi

zatizeni v roviné adhezivni vrstvy [39].

Vrstva adheziva

a) Zpevnéni koncti

=—4

b) Vrstva adheziva

Obrdzek 13: a) Jednovrstvd zkouska; b) Dvouvrstvd zkouska; ¢) Zkusebni metoda Arcan, upraveno z [39]

2.3.3 Peel zkousky

Peel (odlupovaci) testy jsou uréeny pro elasticka adheziva, pfi kterych je vzorek
postupné zatéZovan vysokym lokalnim napétim s linedrni tendenci. Ve skutecnosti
vSak linearity nedosahuje z divodu zavislosti na tloustce a modulu pruznosti adherentu
a adheziva [37]. Podminkou téchto zkousek je pruznost alespon jednoho adherentu
bez potrhani pfi ptisobeni odlupovaciho napéti. Vysledna sila je pak definovana jako
pramérné zatizeni a na jednotku sifky [39].

Nejbéznéjsi zkouskou je T-Peel (viz Obrazek 14), u niz se veSkeré zatiZeni pfenasi
na spoj, ¢imz se hodnoty relativni pevnosti v odlupovani (priimérna sila na plochu
spoje) se fadi mezi nejniz$i v porovnani s ostatnimi metodami. K realizaci se vyuziva
zkuSebni zafizeni na tlak/tah s rychlosti posunu 100 mm/min pro kovy, ptisobici tahové
zatiZeni na spoj (25 x min 150 mm). Tato metoda je v rliznych modifikacich soucasti

norem ASTM D1876, ISO 8510-2 a ISO 11339.
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Testovaci panel 76 mm

pro T-peel /_2 (Nespojené)

> tTestovaci
25 mm /& vzorek

Obrdazek 14: Testovaci panel a vzorek pro T-peel test (dle ASTM D 1876), upraveno z [39]

2.3.4 Zkousky rozstépem (Cleavange)

Cleavage je modifikaci Peel testt, ve kterych jsou oba adherenty dostate¢né tuhé.
Zatizeni je vyvijeno obvykle pouze na jeden konec vzorku v oblasti spoje, ¢imz je
prenaseno tahové napéti kolmo od roviny adhezni vrstvy [37].

Reprezentantem muze byt klinovad zkouska (viz Obrazek 15a) uplatiujici se
predevsim v letectvi. Jejim principem je vtlaeni klinu do spojovaci roviny pii
zptisnénych podminkach (vodné prostiedi a vyssi teplota), ¢imz vznikaji Stépna napéti
zplisobujici zarodek trhliny. Délka trhliny se méfi mikroskopicky v pravidelnych
intervalech béhem celé zkousky a jeji hodnoty jsou nutné spole¢né s parametry klinu
a vzorku pro stanoveni energie lomu. Vzorky (25 x 2 x 200 mm) jsou vyrobeny z hliniku
nebo oceli, jejichz povrch musi byt dikladné ocistén. Tuto zkousku lze dohledat
vnormach ASTM D3762 a ISO 10354. Alternativu predstavuje kompaktni tahova
zkouska (viz Obrazek 15b) urcend specificky pro spojeni kov na kov stahovym
zatiZenim kolmo od adhezni vrstvy na jednom konci vzorku. Hledané zatiZeni je

definovano jako sila pfi poruseni délena siftkou vzorku [39].
a) b1

Obrdzek 15: a) Klinovd zkouska; b) Kompakini tahovd zkouska, upraveno z [39]

2.3.,5 Zkousky ohybem
Ohybové zkousky se fadi pod piimé zkousSeni adheze pomoci statického zatéZovani
kolmo na rovinu spoje. Zastupcem miize byt zkouska trojpodovym ohybem, jejiz obsah

a detailni postup je rozebran v metodice experimentalni ¢asti této prace.
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EXPERIMENTALNI CAST

3 UVOD

Podstatou experimentu bylo definovani adhezni schopnosti CPC, vlivu pridanych
aditiv a zmény lepeného povrchu na vyslednou adhezi a porovndni s komeréné
vyuzivanym cementem na bazi PMMA. Bakalaiska prace si klade za cil analyzovani

a vyhodnoceni nasledujicich charakteristickych parametrti:

1. maximdlni zatizeni do poruseni adheze
2. prithyb pfi maximalnim zatiZeni,

3. tuhost v ohybu,
4

prace adheznich sil.

Do praktickych zkouSek byly celkem zatfazeny ¢tyfi modifikace CPC, komeréni
cement na bazi PMMA a dva druhy podkladovych povrchti, coz v celkovém souctu
vytvofilo deset kombinaci zkoumanych vzorka. Kazda ze skupin méla na pocatku 12
vzorka (n=12), avSak nékteré z nich musely byt z hodnoceni vyfazeny bud z diivodu
kohezniho poruseni ¢i nedostatecné adheze k povrchiim podkladu. Pfed zapocetim
zkouSek vzorkt byly stanoveny nasledujici vstupni hypotézy, jejiz spravnost bude

v zavéru prace vyhodnocena na drovni statistické vyznamnosti:

1. CPC vykazuji srovnatelnou miru adheze jako komeréni PMMA cement.

2. Analyzované cementy maji vyssi adhezi k podkladu s plazmaticky nanesenym
HA neZli k opiskovanému podkladu.

3. Modifikace cementu dopaminem zvySuje adhezi CPC.

4. Pridani ANT ¢i PLA vldken do struktury CPC nezméni schopnost adheze.

5. Zména metody stanoveni prace adheznich sil neovlivni statistickou a vécnou

vyznamnost vysledki.

Piiprava i samotny pribéh zkousek byly realizovany podle normy CSN EN 1966
Konstrukcéni lepidla — Charakterizace povrchu méfenim adheze tiibodovou ohybovou zkouskou
z Tijna 2009 [40].
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4 METODIKA EXPERIMENTU

Pro realizaci experimentu, jeho priibéh a nasledné vyhodnoceni vystupnich dat byla
zavedena a priibézné optimalizovana metodika s ohledem na budouci moZznou

opakovatelnost a reprodukovatelnost.

4.1 Metodika zkousky adheze

Metodika testovani jednotlivych vzorki vychéazi z vySe zminéné evropské normy
CSN EN 1966. Principem této normy je kvantitativni stanoveni pfilnavosti adheziv
k podkladu za pouZziti tfibodové ohybové zkousky. Ta spociva v ohybovém zatéZovani
zkuSebnich téles tvofenych aplikaci lepidla na podkladovy substrat. Pro korektnost

zkousky je nutno splnit nasledujici materidlové a postupové podminky:

e Podklad lepidla musi byt dostate¢né tuhy a dostatecné odolny vtici prithybu.

e Lepidlo musi disponovat adekvatni tuhosti.

e Na zkuSebnim télese se mtiZze nachazet pouze jedna mezipovrchova oblast (viz
Obrazek 16).

e Adhezivo musi byt ve tvaru bloku a umisténé ve stfedu podkladu.

e Jenutné, aby k poruseni doslo v mezipovrchové zoné, v opacném ptipadé by se
jednalo o kohezni poruseni.

NiZe ( Obrazek 17) je vybrano nékolik moznych scénaiti a situaci, jez mohou nastat [40].

a) a

b) d)

Lepidlo Mezipovrchova zdna
Foed o Tt '
b ?ﬁ Podklad

Obrazek 17: Mozné scéndre zkousky: a) schéma zatéZovdni, Obrdzek 16: Schéma mezipovrchové zény,

b) Cileny druh chovdni vzorku, c¢) Nedostatecnd tuhost podkladu,
d) Nedostatecnd tuhost adheziva

4.1.1 Postup zkousky
Samotny prubéh zkousky byl realizovan v nékolika nize popsanych krocich,

provedenych nejprve na zkusebnich vzorcich a poté na samotnych podkladech:

1. Sestaveni zkuSebniho pfipravku a testovaciho systému pro zkousky ohybem
2. UlozZeni zkuSebniho télesa na podpéry

3. Ohybové namahani zkusebniho vzorku svislym posunem valec¢ku

4

Stanoveni zptsobu poruseni spoje
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4.1.2 Vyhodnocované parametry

Vystupem této zkousky jsou ziskana data tvorici v ¢ase prubéhy vertikdlniho
prithybu zkusebniho télesa a vynaloZené sily namahani od zatéZovaciho valecku. Obé
meéfené veliciny spolecné utvari charakteristickou kfivku sila/prithyb, ktera je stéZejni

k navazujicimu vyhodnoceni nésledujicich parametri:

e maximalni zatiZeni do poruseni adheze,
e prihyb v misté maximalniho zatiZeni,
e tuhost v ohybu,

e prace adheznich sil.

4.1.2.1 Pracovni diagram ohybové zkousky

Data ziskana z ohybovych zkouSek jednotlivych téles byla pouzita k vykresleni
grafického znazornéni casové zavislosti sily na prihybu zkusSebniho vzorku (viz
Obrazek 18). Béhem jejich zpracovani byl stanoven ¢asovy okamzik dotyku valecku,
resp. pocatku ohybového zatézovani.

14
12

10

Sila [N]

0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18 0,20
Prihyb [mm]

Obrazek 18: Priklad charakteristické kiivky sila/prithyb zkusebniho vzorku

4.1.2.2 Tuhost v ohybu

Tuhost vzorku je dle normy definovana jako nejvétsi strmost kfivky, odpovidajici
nejvyssi hodnoté diferencidlu prvni éasti grafu. Pro jeho numerické urcéeni byl vzdy
dikladné rozebran usek od pocatku do hodnoty vyrazného lokdlniho maxima, kde byla
zvolena oblast, na které byla provedena linearni regrese kiivky (viz Obrazek 19).
Pfi volbé byla zohlednéna dostacujici velikost oblasti a adekvatni pfesnost proloZeni

useku kfivky (soucinitel determinance > 0,99).
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Obrdzek 19:Pfiklad stanovent nejstrméjsi oblasti a urceni tuhosti zkusebniho vzorku

4.1.2.3 Maximalni zatiZeni a prithyb v jeho misté

Charakteristickym tidajem, ktery reprezentuje samotnou adhezni schopnost spojeni
cement-podklad, je zrod poruseni spoje, resp. maximalni sila nutna k preruseni vazeb
v mezipovrchové zoné zkuSebniho télesa. Pro jeho urceni byla vybrana cast kiivky
s vyraznym zlomem, kde bylo hleddno lokdlni maximum a jeho pfislusnd poloha

z defini¢niho oboru hodnot (viz Obrazek 20).
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1
1 tuhosti vzorku
1
I
1
]
1
1
1
1
1
1
1
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4 e
- - x-- Maximalnisila
zatizeni
2
0
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18 0,20
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Obrdazek 20: Priklad lokdlniho maxima sily zatiZeni a prislusného prithybu zkusebniho vzorku
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4.1.2.4 Prace adheznich sil

Ke zhodnoceni prace adheznich sil je nutné si vyjadfit tuhost samotného podkladu.
Tento parametr pfedstavuje smérnici zatéZovaci kiivky velmi dtleZitou pro odliSeni
absorbované energie podkladu od prace adheznich sil spoje z celkové deformacni
energie zatéZzovani. Pro oba typy povrchu byla spocitana stfedni hodnota zjisténych
tuhosti jednotlivych podkladti pomoci aritmetického priameéru, jelikoz soubor dat spada

do normalniho rozdéleni (viz Obrazek 21).

Podklad 1 Podklad 2 Podklad 3 Podklad 4
12
10
8
5]
4
2
ey
Z 0
S
& 12
y=70,205x
y = 67,609x
10 y=63,893x
y = 60,409x
8
51
4
2
o =
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16

Prithyb [mm]

Obrazek 21: Priklad zatéZovacich kfivek podkladu s HA a rozptylu smérnic tuhosti

Ziskana stfedni hodnota vytvafi pfimkové rozhrani slouZici k rozdéleni plochy
pod kfivkou zatézovani, predstavujici celkovou deformacni energii zkuSebniho télesa,
na ¢ast nutnou pro pfekroceni tuhosti podkladu a ¢ast na prekonani adheznich sil
ve spojeni cement-podklad. Pro stanoveni prace adheznich sil byly postupné
integrovany elementarni plochy mezi jednotlivymi inkrementalnimi ptirtistky prihybu
zvlast pod kiivkou sila/prihyb a zvlast pod kfivkou tuhosti podkladu. Sumy téchto

ploch byly nasledné od sebe odecteny. Tento postup lze matematicky popsat rovnici (4),
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kde W [m]] znaéi praci adheznich sil, F(x) [N] prtbéh silového zatiZeni, dx [mm] ptirustek
prithybu, k [N/mm] tuhost podkladu, x [mm] prahyb a xx[mm] horni mez prihybu.

W=!F(x)-dx—!k-x-dx, 4)

Na zdkladé horni meze prithybu byly formulovany dvé rtizné metody stanoveni (viz
Obrazek 22). Zakladni metoda ( ,,do priiniku”) vyuziva jako horni mez prihyb v misté
pruniku zatézovaci kfivky s tuhostni pfimkou podkladu. Alternativou piedstavuje
metoda ,do maxima” vyuzivajici jako horni mez prihyb v maximalni sily.
Ve vysledkach bakalaiské prace (kapitola 7.5) budou obé metody stanoveni porovnany

a bude ovéfena jejich relativni ekvivalentnost na tirovni statistické vyznamnosti.

14

12

10 y=65,529x

Zatéiovaci kfivka
6 sila/prihyb

— Stfedni hodnota tuhosti
podkladu

Prace adheznich sil

Podkladem
absorbovana energie

sila [N]

14

12

10

y=165,529x ZatéZovaci kfivka

sila/prihyb

e StFedni hodnota tuhosti
podkladu

Prace adheznich sil

Podkladem
absorbovana energie

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16 0,18 0,2
Pridhyb [mm]

Obrdazek 22: Nahote: ptiklad energetického rozlozeni "do priiniku” p¥i zatéZovini zkusebniho télesa;
Dole: ptiklad energetického rozlozeni "do maxima” p¥i zatéZovini zkusebniho télesa
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4.2 Metodika statistického vyhodnoceni

Pro lepsi pfedstavu o vysledcich hledanych parametrti zkousky, jejich ndzornéjsimu
srovnani a vyhodnoceni vstupnich pfedpokladti a hypotéz bylo vyuZito statistické
analyzy, na jejiz zakladé lze zhodnotit vybérovy soubor dat jako celek.

Béhem analyzy byla vZdy formulovana nulova hypotéza Ho, ktera tvrdi, Ze ndhodné
datové vybéry pochdzi z téhoz zdkladniho rozboru, a kni alternativni hypotéza Hi
negujici tento vyrok. Pro jejich posouzeni se uplatnuji testy hypotéz, které 1ze rozdélit
na testy parametrické a neparametrické. Neparametrické hodnoti data na zakladé
poradové charakteristiky (stfedni hodnotou je median), a parametrické dle jejich
aritmetického priméru, ale pouze za podminky normality vybérového rozdéleni,
ashody rozptyl (homoskedasticity). Vysledkem testli je zhodnoceni statistické
vyznamnosti rozdili, skrze zamitnuti hypotézy Ho ve prospéch alternativy Hi
¢i nezamitnuti hypotézy Ho.

Pred volbou testu bylo nutné definovat maximalni pfipustnou pravdépodobnost
vzniku chyby prvniho typu (a= 5 %), resp. hladinu spolehlivosti (95 %), na niz byla
hledand statisticky vyznamnd rozdilnost vybranych dat, se kterou se rozhodujeme
o hypotéze Ho. Tato rozdilnost vSak nutné nemusi odpovidat dilezitéjSimu vécnému
rozdilu, ktery byva vyhodnocovan na zakladé koeficientti velikosti ticinku.

Nasledné byla kvalitativné ovéfena podminka normality dat vykreslenim kvantil-
kvantil (Q-Q) grafu (viz Obrazek 23), slozeného z teoretickych kvantili normalniho
rozdéleni na ose x a kvantil(i redlného datového vybéru na ose y. Pro spInéni podminky
se musi vSechny body nalézat v blizkosti idedlni smérnice pod tthlem 45°, coz nebylo
zcela splnéno v zadném zhodnocenych parametr(i, tudiZ byla zvolena metoda
neparametrického testovani. Souhrn vSech Q-Q grafti je soucasti prilohy 9.3.

Pro zhodnoceni normality dat je mozné pouZit celou fadu testti, jako Shapiro-Wilktv
test nebo stanoveni koeficientt Sikmosti ¢i Spicatosti apod. V této praci byla pro shodu
s normalnim rozdélenim vyuzita pouze grafickd metoda, nebot jednotlivé soubory dat

jsou relativné malé a pouZziti testd by nemuselo byt vérohodné.

15

1 -

Standardised Residuals
o

Theoretical Quantiles

Obrazek 23: Ukdzka Q-Q grafu skupiny BA1 pfi vyhodnoceni maximdlniho zatiZent
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Pro posouzeni statisticky vyznamné rozdilnosti vybranych soubort dat bylo vyuzito
neparametrického Mann-Whitneyho (M-W) U-testu, navrzeného pro vyhodnoceni dvou
nezavislych vybért za pomoci rovnice (5), kde U predstavuje testovou statistiku, R sumu
pofadi vSech prvkia jednoho vybéru ve sdruzeném vybéru sefazeném vzestupné a
n pocet prvki jednoho vybéru. Do rovnice je zvlast dosazeno pro oba datové vybéry a
mensi zhodnot U (Up;y,)je porovnavana stabelovanou hodnotou Uy, pficemz
k zamitnuti Hy musi platit, Ze Uy < Uy 4. Kotestovani vSech vybérti byl pouZit
software JASP (University of Amsterdam, Nizozemi), jehoZ vystupy byly hodnota U,

a p —hodnota, jenz se pro zamitnuti Hy, musi nachazet v intervalu p < 0,05.

U:R_@ )

Za ucelem ovéfeni vécné vyznamnosti byl stanoven Cohentiv koeficient d, obecné
urceny dle rovnice (6), kde d znaci koeficient velikosti uc¢inku, X7 aXx, aritmetické

priméry jednotlivych skupin a s spolecnou smérodatnou odchylku obou méfeni.

% - %
d= 6
- ©)

Cohentiv koeficient vécné vyznamnosti je mozné urcit také pro soubory dat, které
nevykazuji normalni rozdéleni, a to z testové statistiky M-W testu Upy;, a poc¢tu hodnot
v jednotlivych souborech dat. Pro odhad koeficientu vécné vyznamnosti 1ze také vyuzit
testovou statistiku Z (7), z které se uré¢i Cohenovo r (9) s analogickym vyznamem.
Koeficienty vécné vyznamnosti byly v praci stanoveny pomoci online kalkulatoru [41] a
klasifikovany dle stupnice velikosti efektu definované Cohenem (viz Tabulka 2).

n —n,

Z=U—%u [], kde 7

nn,(ny +ny, + 1)

60 = a a ®
r= % ] ©)

Tabulka 2: Klasifikacni stupnice pro Cohenovo d

Hodnota d Vécny vyznam
> 0,8 Velky
0,5-+10,8 Stredni
0,2+0,5 Maly
<02 Zanedbatelny
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Soucasti statistické analyzy metod stanoveni prace adheznich sil byly vypocteny
variaéni koeficienty hodnotici metody na zakladé srovnani stfednich hodnot a rozptylu
naméfenych dat. Tento koeficient je definovan rovnici (10), kde v, znaci variaéni
koeficient, s vybérovou smérodatnou odchylku a x aritmeticky pramér. V pfipadé

neparametrického testovani je X nahrazen medianem a shodnotou IQR.

S
Uy = T [—] (10)

4.2.1 Grafické zpracovani

Pro vizualizaci ziskanych vysledkt bylo vyuzito grafického zndzornéni jednotlivych
datovych vybérti v podobé krabicovych grafti, slouzici pro rychlou orientaci v datech.
Krabicovy graf (viz Obrazek 24) zndzorniuje rozdéleni vybérové sady dat
pomoci tzv. kvartilti, pfedstavujici vzdy 25 % vzestupné sefazenych hodnot vybéru.
Obdélnikova cast (krabice) vytycuje oblast mezi prvnim a tretim kvartilem,
oznacovanou jako mezikvartilové rozpéti (IQR), obsahuje tedy polovinu vsech
naméfenych dat. Uvnitf byva pruhem znacen median (resp. druhy kvartil) a kiizem
poloha aritmetického priiméru. Minimalni a maximdlni hodnoty jsou zobrazeny
svislymi ¢arami (vousy). V grafu se mohou objevit i odlehlé body (outliers), znacené
teckami (pro hodnoty lezZici dale nez 1,5 nasobek IRQ) a pfeskrtnutymi teckami (pro
hodnoty leZici za trojndsobkem IRQ). Ke grafickému zpracovani bylo vyuzito programu

JASP (University of Amsterdam, Nizozemi) a MS Excel (Microsoft, USA).

12

10

la [N]
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1Sl
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Maximaln
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2

0

Obrazek 24: Priklad krabicového grafu skupiny BA1 pfi hodnoceni maximalni sily
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5 REALIZACE EXPERIMENTU
5.1 PRIPRAVNA FAZE

5.1.1 Vyroba forem

Pfed samotnou pfipravou vzorki bylo zhotoveno tficet silikonovych forem se ¢tyfmi
vstupy o pfesnych rozmérech dle normy [40] (viz Obrazek 25), odpovidajici rozmériim
podkladti a nanasenych cementti. K vyrobé byly vyuzity Petriho misky s rovnym dnem,
odlévaci modely zhliniku a 3D tisku (viz Obrazek 26), vtefinové lepidlo a set

dvouslozkového silikonu se separatorem N Super + Katalyzitor N (Lukopren, CR).

50 10

Podklad / | -+

Lepidlo 25 5

Obrizek 25: Rozméry zkusebnich vzorkii dle normy CSN EN 1966 [40]

Obrdzek 26: a) Ukdzka vijroby modelii z materidlu ABS na 3D tiskdrné, b) Modely z hliniku k vyrobé forem

5.1.1.1 Postup
e Nalepeni model(i na misky a potfeni vSech povrchii separatorem
e Smichani kaucukové pasty (90g) s katalyzatorem (3 - 3,5% hmot — 3 ml)

e Vulkanizace a vytvrzeni smési pfi pokojové teploté po dobu 24 hodin

(S

Obrdzek 27: a) Ukdzka tvrdnuti formy po odliti, b) Vyslednd odlitd forma
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5.1.2 Pracovni oznaceni vzorkt

Pro lepsi orientaci p¥i praci bylo zavedeno pomocné znaceni jednotlivych zkuSebnich
téles dle slozeni keramickych pén (viz Tabulka 3) spolecné s ¢iselnym rozdélenim
dle typu povrchové tpravy podkladu ze slitiny titanu - Ti6Al4V (viz Tabulka 4).
Pfiprava materialti je popsana v dalsi kapitole.

Tabulka 3: Znaceni skupin cementil dle sloZeni

Zkratka SloZeni cementu Tabulka 4: Znaceni podkladii
BA Zékladni pasta Oznadeni Povrchova tprava
ANT BA + antibiotika Plazmové naneseni
FBR BA + polykaprolaktonova vlakna ! vrstvy HA
DOP BA + dopamin + jodi¢nan sodny 2 Opiskovani
PMMA Komercni cement na bazi PMMA

5.1.3 Pfiprava a sloZeni substrati

Do experimentu byly zatazeny 4 rtizné modifikace CPC a 1 komercni cement na bazi
PMMA (viz Tabulka 3). Kazdy z materiali byl nanesen po 12 vzorcich na obé varianty
podkladovych povrchti (viz Tabulka 4), ¢imz bylo pfipraveno 10 skupin o celkem 120
vzorcich. Piiprava i vytvrzeni cementd probihaly v laboratofich Ustavu struktury
a mechaniky hornin AV CR.

Zakladni typ kostniho cementu (BA) je tvofen smési hydrofobniho laktidu, glykolidu
a hydrofilniho polyethylen glykolu (PLGA-PEG-PLGA) a alfa-trikalcium fosfatu
(o - TCP). U skupin ANT, FBR, DOP byla navic pfisypana aditiva do polymerni slozky
a zamichdna pomoci homogenizatoru pied spojenim s keramickou slozkou. Aditiva byla
ziskana ve spolupraci s CEICET VUT Brno, konkrétné vankomycin (Mylan S.A.S,,
Francie) u ANT, polykaprolaktonova (PCL) vldkna (InoSPIN, INOCure, CR) u FBR
a dopamin (Sigma-Aldrich, USA) sjodi¢nanem sodnym (NalOs) (Penta s.r.o., CR) u
DOP. Kontrolni skupina (PMMA) byla zastoupena komerénim cementem PALACOS®LV
(Heraeus, SRN) obsahujici praSek PMMA a monomerni roztok MMA. Hmotnostni

pomeéry sloZek jednotlivych cementti jsou shrnuty niZe (Tabulka 5).

Tabulka 5: Hmotnostni pomér sloZek v jednotlivyjch skupindch cementu

Hmotnostni pomér sloZek [% hmotnosti]
Skupiny
. | PLGA-PEG - . .
cementu PLGA o—~TCP | Vankomycin | PCL [ Dopamin | NalOs | PMMA | MMA
BA 66,67 33,33 - - - - - -
ANT 66 33 1 - - - - -
FBR 66 33 - 1 - - - -
DOP 66,412 33,265 - - 0,141 0,182 - -
PMMA - - - - - - 66,67 | 33,33
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Podklady byly zvoleny ze slitiny titanu a povrchové upraveny ve dvou variantach,
aby odpovidaly stavu skutecnych endoprotéz, a to béznym opiskovanim ¢i plasmové
nanesenou vrstvou HA pouzivanou pro stimulaci vriistu kostni tkdné. Vsechny kovové
vzorky byly vyrobeny ve spoleénosti ProSpon, s.r.o. (Kladno, CR). Pied zahajenim
tvorby vzorkd musel byt jejich povrch ocistén od necistot a mastnoty, potencidlné
ovliviiujici schopnost adheze. K tomuto ticelu byla pouzita kombinace etalonu, acetonu
a saponatu (50 %) v poméru 1:1:1, aplikovana na podklady 3x po dobu 30 minut pfi
50 °C. Ty byly poté oplachovany vodou do smyti ¢istici smési a nakonec suSeny po dobu
16 hodin pfi 80 °C. U obou typti podklad(i byly rovnéZz orientacné urceny drsnosti
povrchu po technologickych tpravach drsnomérem MarfSurf RD 18 (Mahr, SRN) (viz
Obrazek 28a). Pivodni neupraveny povrch dosahoval priaméru Ra 0,16, zatimco
podklad 1 hodnoty Ra 15,1 a podklad 2 Ra 0,65.

Navazené slozky skupin s CPC byly sesypany do spolecné nddoby a michany pomoci
vysokootackového ruéniho Slehace Xenox MHX/E (Xenox, Némecko) pti 5000 ot/min
s pouzitim konického nastavce do dosazeni homogenniho stavu (viz Obrazek 28b).
Vznikla pasta byla postupné pfivedena do injekéni stfikacky, vsttikovana na podklady
otvory formy a uhlazena Spachtli (Obrazek 28c). U skupin PMMA bylo naméfené
mnozstvi sloZek (1,5 g PMMA, 0,75 ml MMA) smichdno v 10ml kénické vzorkovnici
(Eppendorf, Némecko) a rozmélnéno i aplikovano do forem Spachtli. Ihned po zaplnéni
vSech otvorti byla forma prolozena plechem a zatiZzena k dosazeni pevného pritisknuti
formy k podkladiim a omezeni podtékani cementu. Vzorky byly nasledné po skupinach
stazeny, umistény na nadobu s 200 ml roztoku modré skalice, vakuovany do sacku
a vlozeny do inkubatoru k vytvrzeni pii 37 °C a vlhkosti ~100 % po dobu 72 hodin

(viz Obrazek 28d). Tyto podminky ¢aste¢né simuluji télni prosttedi pri klinické aplikaci.

|

Obrvizek~28:a) Meéreni drsnosti podkladu; b) Michini slozek skupiny CPC; c) Vstiikovini
cementu do formy; d) Vzorové zabaleni skupiny cementu pred umisténim do inkubdtoru
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5.2 ZKUSEBNI FAZE

Realizace zkousky tifbodovym ohybem probihala v laboratoti Ustavu mechaniky,
biomechaniky a mechatroniky FS CVUT v Praze. Polet substrati s vytvrzenymi cementy
musel byt redukovan na 7 skupin o 72 vzorcich. Zcela vyfazeny byly skupiny BA2,
ANT?2 a FBR2 z dtivodu velmi nizké prilnavosti cementu k opiskovanému povrchu po
vytvrzeni v inkubatoru. Tyto cementy se k podkladu nepfichytily a pfi vyjmuti zastaly

uvnitt formy (viz Obrazek 30a).

5.2.1 Pouzité pfistroje

Zkousky byly realizovany na testovacim systému MTS Mini Bionix 858.02 (MTS,
USA.) (viz Obrazek 29) s tenzometrickym snimacem sily o rozsahu 250 N (PM00/17)
(MTS, USA) a dalSimi ptipravky pro tfibodovy ohyb. Snimaé dosahuje pfesnosti
s maximalni relativni chybou 0,2 %. Priibéh zkousky byl pocitacové fizen pies Software
FlexTest GT (MTS, USA), kterym byla zaroven prenesena data ze snimace. Dale bylo
pouzito digitalni posuvné méfitko MAHR 16EX (PM 01) (Mahr, Némecko) pro méfeni
rozméra valecki (podpérnych a zatéZovacich) a digitdlni teplomér-vlhkomér
COMMETER D3120 (PM 07) (COMET SYSTEM s. r. 0., CR) ke stanoveni podminek v
laboratofi. VSechna pouzitd méfidla a méfici zafizeni podléhaji pravidelné kalibraci

v akreditované laboratofi.

Obrdzek 29: Testovaci systém MTS Mini Bionix 858.02
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5.2.2 Priibéh zkousky

Ohybové testovani vzorka bylo provedeno béhem dvou dna pfi fizené teploté
laboratore 23 &+ 5 °C a relativni vlhkosti pohybujici se kolem 28 %. Pfed jeho zahajenim
byly na testovaci systém nainstalovany zkusebni pfipravky pro ohybovou zkousku.
K horni ¢asti byl pfichycen zatéZovaci valecek a na spodni ¢asti byly Srouby pfipevnény
kameny se dvéma podpérnymi valecky, osové od sebe vzdalené 38 mm, na néz byly
béhem zkousky polozeny jednotlivé vzorky (viz Obrazek 30b). Pouzité byly podpérné
valecky o priméru 4 mm a valecek zatéZovaci o priiméru 10 mm.

Pfi zkousce byl kazdy ze vzorkii umistén na podpéry tak, aby zatézovaci valecek
sméfoval do stfedu cementového bloku, a nasledné byl ohybové zatézovan rychlosti
posuvu 0,5 mm/min. Béhem zatézovani bylo odliSeno adhezni poruseni lepeného spoje
od kohezniho (viz Obrazek 30c) a z vyhodnocovani vyfazeny vzorky s porusenim
kohezniho ptivodu. Na zavér byly odzkouseny podklady bez nalepeného cementu pro
nasledné urceni tuhosti podkladu a urceni prace adheznich sil. Na obrazku nize
(Obrazek 30d) je vyobrazen prehled vSech vzorkt pro podklad s vrstvou HA (podklad
1) po dokonceni zkousek.

Data ztestovaciho systému a tenzometrického snimace byla zaznamenavana
s frekvenci vzorkovani 20 Hz a jejich zpracovani probéhlo dle postupt popsanych

v metodice prace (kapitola 4).

Obrdzek 30: a) Ukdzka nedostatecné prilnavosti cementu k podkladu u skupiny BA2;
b) Uspotaddni p¥i zkouseni vzorkil;
c) Porusent vzorku: vlevo adhezni, vpravo kohezni;
d) Prehled zkousenyjch vzorkii s podkladem 1
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6 VYSLEDKY

Z dtivodu nizké ptilnavosti cementt k opiskovanému povrchu (podklad 2) u skupin
BA2, ANT2 a FBR2 a vyfazeni vzorkii s koheznim poruSenim byl pocet omezen na 6
skupin o 50 vzorcich. Skupina DOP2 byla jedina ze skupin CPC, jez pfilnula k podkladu
2, avsak jeji adheze byla natolik nizka, Ze béhem zkousky cement z podkladu odpadaval
a ziskana data neméla vypovidajici hodnotu. Vyhodnoceni podkladu 2 bylo tedy
provadéno pouze na kontrolni skupiné PMMA2.

Nameéfena a zpracovanda data hledanych parametrii jsou soucasti pfiloh (pfiloha 9.1
a9.2). Princip i metody vyuzité pro jejich dosaZeni jsou detailné popsany v metodice
prace (kapitola 4). V této kapitole jsou shrnuty, statisticky vyhodnoceny a graficky

znazornény zpracované hodnoty charakteristickych parametrti zkousky adheze.

6.1 Maximalni zatizeni

Hlavni parametry statistického vyhodnoceni jsou niZe shrnuty spolecné s relativnim
porovnanim stfednich hodnot ke kontrolni skupiné PMMAL1 (viz Tabulka 6) a graficky
znazornény do krabicového grafu (viz Obrazek 31). Pfi porovnani je patrnd dominance
kontrolni skupiny PMMAT1 oproti zdkladni pasté a vSem modifikacim CPC. Skupiny
CPC s aditivy dosahuji vysSich hodnot (15-23 % zhodnoty maximalniho zatiZeni
dosazeného u PMMAL) oproti BA1 (~10 % PMMAT1). Pfidanim aditiv se tedy nesnizi
maximalni sila pfi zatiZeni, naopak se zvysi a v pripadé skupiny FBR1 az dvojnasobné.
Zjevny rozdil je i mezi kontrolnimi skupinami obou podkladt, u kterych PMMA?2
dosahuje pouze ~22 % PMMAL.
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Obrazek 31: Grafické zndzornéni maximdlniho zatiZeni skupin s podkladem 1 (vlevo) a kontrolniho cementu na obou

podkladech (vpravo), ¥ znaci statisticky vyznamny rozdil s PMMA1 a * s BA1 o hodnotdch Cohenova d pod nimi
(M-W test, p<0,05)
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Tabulka 6: Prehled hlavnich parametrii maximadlniho zatiZeni a relativni porovndni uddvajici procentudlné
hodnoty maximdlniho zatiZeni jako podil ze stfedni hodnoty kontrolni skupiny PMMA1

Maximalni zatizeni Fmax [N]
Parametry
BAl ANT1 FBR1 DOP1 PMMA1 PMMA2
Median 4,92 6,67 10,49 7,98 45,54 10,21
IQR (3,65; 6,62) | (6,49;7,07) | (8,35;10,77) | (7,58;8,47) | (38,63;50,08) | (7,72;12,58)
Srovnani
s PMMAL 10,80 % 14,65 % 23,03 % 17,52 % 100,00 % 22,42 %

6.2 Prithyb v misté maximalniho zatiZeni

Hlavni parametry statistického vyhodnoceni jsou niZe shrnuty spolecné s relativnim
porovnanim stfednich hodnot ke kontrolni skupiné PMMAL1 (viz Tabulka 7) a graficky
znazornény do krabicovych grafti pro podklad 1 a referencni cement PMMA (viz
Obrazek 32). Skupina PMMAL opét vynika svymi hodnotami (4 - 6 x vy$simi) nad CPC
cementy i skupinou PMMAZ2. Mezi zbyvajicimi skupinami nepanuje velky rozdil, oviem

opét jsou hodnoty CPC s aditivy vyssi nez BA1.
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Obrazek 32: Grafické zndzornéni prithybu v misté Fmax skupin s podkladem 1 (vlevo) a kontrolniho cementu na obou

podkladech (vpravo), W znati statisticky vyznamny rozdil s PMMAI a * s BA1 o hodnotdch Cohenova d pod nimi
(M-W test, p < 0,05)

Tabulka 7: Prehled hlavnich parametrii priithybu v misté Fmax a relationi porovndni uddvajici procentudlné hodnoty
prithybu jako podil ze stfedni hodnoty kontrolni skupiny PMMA1

Prihyb v misté maximalniho zatiZzeni x [mm]
Parametry
BA1l ANT1 FBR1 DOP1 PMMA1 PMMA2
Median 0,059 0,071 0,079 0,086 0,362 0,081
IQR (0,049; 0,076) | (0,054; 0,083) | (0,065;0,11) | (0,079;0,1) | (0,321; 0,418) | (0,065; 0,097)
rovnani
SSPCI)VIIVTAI 16,30 % 19,61 % 21,82 % 23,76 % 100,00 % 22,38 %
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6.3 Tuhost v ohybu

Hlavni parametry statistického vyhodnoceni jsou niZe shrnuty spolecné s relativnim
porovnanim stfednich hodnot ke kontrolni skupiné PMMAL1 (viz Tabulka 8) a graficky
znazornény do krabicového grafu (viz Obrazek 33). Z relativniho porovnani je vidét, Ze
oproti minulym dvéma parametrim prevysuje tuhostné skupina FBR1 (o cca 20 %
nez PMMAL), avSak rozsahem hodnot pokryva i tuhosti ostatnich skupin. Davodem
bude nejspise schopnost PLA vldken zvysit tuhost materidlu. Nejnizsi tuhosti dosahla
opét zakladni pasta BA1 (o tfetinu niz$i neZ PMMA1), zatimco skupiny ANT1, DOP1 a
PMMAZ2 vykazuji ve srovnani s PMMAL1 nizsi hodnoty pouze o 15 -20 %.

*
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Obrazek 33: Grafické zndzornéni tuhosti v ohybu skupin s podkladem 1 (vlevo) a kontrolniho cementu na obou

podkladech (vpravo), ¥ znati statisticky vyznamny rozdil s PMMAI a * s BA1 o hodnotdch Cohenova d
pod nimi (M-W test, p < 0,05)

Tabulka 8: Ptehled hlavnich parametrii tuhosti v ohybu a relativni porovndni uddvajici procentudlné
hodnoty tuhosti v ohybu jako podil ze stiedni hodnoty kontrolni skupiny PMMA1

O pmvAalr B PMMA2

Tuhost vzorku k [N/mm]
Parametry
BA1 ANT1 FBR1 DOP1 | PMMA1 | PMMA2
Median 134 171 240 160,5 1975 171,5
IQR | (113;158) | (153;198) | (193;294) | (147;182) | (158;237) | (143; 197)
:;T\;'"Maz'l 67,85% | 86,58% | 121,52% | 81,27% | 100,00% | 86,84 %
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6.4 Prace adheznich sil ,do praniku”

Hlavni parametry statistického vyhodnoceni jsou niZe shrnuty spolecné s relativnim
porovnanim stfednich hodnot ke kontrolni skupiné PMMAL1 (viz Tabulka 9) a graficky
znazornény do krabicového grafu (viz Obrazek 34). Velmi zietelny je rozdil mezi
kontrolni skupinou PMMA1 a zbylymi skupinami, které dosahuji pouze zlomku
hodnoty PMMAT1 (0,38 - 2,85 %). Identicky jako u vSech predeslych parametrti se i prace
adheznich sil skupiny CPC bez aditiv ukazuje jako nejnizsi (0,38%). Lehce vyssich
hodnot dosahuje DOP1 a ANT1, nejvyse z CPC se jevi skupina FBR1. Rozdil mezi

kontrolnim materidlem na rtiznych povrsich je pomérné znacny, jelikoz na opiskovaném

povrchu dosahuje prace adheznich sil témér totoznych hodnot jako skupiny CPC.
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1- 14 .
o
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Obrizek 34: Grafické zndzornéni price adheznich sil ,,do priiniku” skupin s podkladem 1 (vlevo) a kontrolniho

cementu na obou podkladech (vpravo), o znaci statisticky vyznamny rozdil s PMMA1 a * s BA1 o hodnotich
Cohenova d pod nimi (M-W test, p < 0,05)

Tabulka 9: Prehled hlavnich parametrii prdce adheznich sil ,do priniku” a relativni porovndni uddvajici
procentudlné hodnoty prdce adheznich sil do priiniku jako podil ze stiedni hodnoty kontrolni skupiny PMMA1

Prace adheznich sil ,,do priniku" W [mJ]
Parametry
BA1l ANT1 FBR1 DOP1 PMMA1 PMMA2
Median 0,025 0,090 0,190 0,120 6,655 0,160
IQR (0,02;0,135) | (0,06;0,12) | (0,1;0,4) | (0,07;0,193) |(3,542; 8,527) | (0,102; 0,328)
::\)I"l:/Tzll 0,38% 1,35% 2,85% 1,80 % 100,00 % 2,40 %
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6.5 Prace adheznich sil ,do maxima”

Hlavni parametry statistického vyhodnoceni jsou niZe shrnuty spolecné s relativnim
porovnanim stfednich hodnot ke kontrolni skupiné PMMAL1 (viz Tabulka 10) a graficky
znazornény do krabicového grafu (viz Obrazek 35). Vysledky metody urceni prace
adheznich sil do maximalniho zatiZeni jsou velmi podobné metody priniku.
Z relativniho porovnani je vidét nepatrny narust u vSech skupin. Podrobnéjsi rozbor
suréenim vyznamnych a popfipadé i vécnych rozdild obou metod je soucasti

vyhodnoceni hypotéz v dalsi kapitole (kapitola 7).
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Obrdzek 35: Grafické zndzornéni price adheznich sil ,,do maxima” skupin s podkladem 1 (vlevo) a kontrolniho

cementu na obou podkladech (vpravo), * znadi statisticky vyznamny rozdil s PMMAT a * s BA1 o hodnotdch
Cohenova d pod nimi (M-W test, p < 0,05)

Tabulka 10: Prehled hlavnich parametrii price adheznich sil ,do maxima” a relativni porovndni uddvajici
procentudlné hodnoty prdce adheznich sil do ,,maxima” jako podil ze stiedni hodnoty kontrolni skupiny PMMA1

Prace adheznich sil ,,do maxima" W [mJ]
Parametry
BA1l ANT1 FBR1 DOP1 PMMAl1 | PMMA2
Median 0,025 0,060 0,130 0,105 3,770 0,140
IQR (0,018; 0,098) | (0,05;0,09) | (0,1;0,26) | (0,07;0,147) | (2,6;5,08) |(0,1;0,26)
Srovnani s 0 0 0 0 0 o
PMMA1 0,66 % 1,59 % 3,45 % 2,79 % 100,00 % 3,71%
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7 VYHODNOCENI A DISKUZE

K vyhodnoceni stanovenych vstupnich hypotéz byly provedeny statistické testy
hypotéz, hodnotici vyznamnou a vécnou rozdilnost obdrzenych vysledkii. K tomuto
ucelu bylo pouZito Mann-Whitneyho U-testu k hodnoceni statisticky vyznamnych
rozdilt (v grafech znacenych hvézdou) a testu Cohenova d k urceni vécné vyznamnosti
(uvedené pod hvézdou), jejichz princip a postup je pribliZen v kapitole 4.2. VSechny
skupiny cementti s podkladem 1 byly mezi sebou parové testovany a v pfipadé PMMA2
bylo provedeno pouze parové testovani s PMMA1. Dosazené hodnoty jednotlivych
statistik, p hodnot a koeficienty velikosti i¢inku spolecné se slovnim zhodnocenim je
soucasti pfilohy 9.4. V této casti prace budou statisticky hodnoceny vysledky méfeni

k ovéfeni spravnosti nasledujicich vstupnich hypotéz:

e Hypotéza A CPC vykazuji srovnatelnou miru adheze jako komeréni PMMA
cement.

e HypotézaB Analyzované cementy maji vyssi adhezi k podkladu
s plazmaticky nanesenym HA nezli k opiskovanému podkladu.

e Hypotéza C Modifikace slozeni dopaminem zvysuje adhezi CPC.

e HypotézaD Pridani ANT ¢i PLA vlaken do struktury CPC nezméni schopnost
adheze.

e HypotézaE Zména metody stanoveni prace adheznich sil neovlivni

statistickou a vécnou vyznamnost vysledkt.

7.1 Hypotéza A

V rdmci vyhodnocenti této hypotézy bylo provedeno parové testovani mezi kontrolni
skupinou PMMA1 a CPC se stejnym podkladem (viz Obrazek 36). Z dosazenych
vysledkt byl zjiStén statisticky vyznamny rozdil u vSech parametrti charakterizujici
adhezi kromé tuhosti, jejiz rozdil byl odhalen pouze u zdkladni skupiny BA1. Skupiny
CPC s modifikovanym sloZenim vykazovaly nartst tuhosti, ¢imz se pfibliZily kontrolni
skupiné. V ostatnich parametrech je rozdil od PMMAI relativné patrny, cemuz
odpovidaji i koeficienty velikosti ucinku (d = (2,3 + 3,1) viz Obrazek 36), jez se nachazi
jednoznacné v nejvyssim sektoru Cohenovy stupnice (velka vécna vyznamnost rozdilu).

Na zdkladé téchto aspekti mizZeme s vysokou pravdépodobnosti fici, Ze adhezni
schopnost CPC se statisticky vyznamné li$i na hladiné spolehlivosti 95 % u 3/4
parametri (kromé tuhosti) auBA1l dokonce u vSech parametri. Hypotézu A lze
povazovat za vyvracenou a konstatovat, Ze prilnavost CPC neni srovnatelnd s kontrolni

skupinou cementu na bazi PMMA, nebot PMMA dosahuje vyssi adhezni schopnosti.
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Obrazek 36:Grafické znazornéni parového testovdni skupin CPC s kontrolni skupinou PMMAT; W znaci statisticky
vyznamny rozdil k PMMAT1 a velikosti ii¢inku d pod ni (M-W test, p < 0,05)

53



~B) {
/%l%é s USTAV MECHANIKY,
EVUT V PRAZE BIOMECHANIKY A MECHATRONIKY

7.2 Hypotéza B

Vyhodnoceni hypotézy B bylo redukovano z divodu nedostatecné adheze vzorki
k opiskovanému podkladu (podkladu 2) pouze na srovnani na referenénim cementu
PMMA (viz Obrazek 37). Ze statistického parového testovani byl zjistén vyznamny
rozdil u ctyfech z péti parametri adheze, pficemz nezjistén byl pouze u tuhosti. Pro
zbyla kritéria byla z Mann-Whitneyho testu klasifikovana p-hodnota < 0,05 (zamitajici
hypotézu Ho a potvrzujici statisticky vyznamny rozdil na hladiné spolehlivosti
95%) a koeficient velikosti uc¢inku d > 0,8 (konkrétné 3,16 — viz Obrazek 37),
predstavujici velkou vécnou vyznamnost dle Cohenovy stupnice. Tento rozdil je nejspise
zapii¢inén priliS nizkou drsnosti povrchu podkladu 2, nedovolujici adhezivu
srovnatelné pevnou vazbu jako s drsnéjsim povrchem s vrstvou HA.

Adheze nabyva statisticky vyznamnych rozdilu s velkou vécnou vyznamnosti u 3/4
parametr(i (kromé tuhosti), stanovujici odliSnost na hladiné spolehlivosti 95 %. ¢imz je
hypotéza B potvrzena s velkou pravdépodobnosti. Analyzované cementy tedy maji

vyssi adhezi k podkladu s plazmaticky nanesenym HA nezli k opiskovanému povrchu.
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Obrazek 37:Grafické znizornéni parového testovini skupin PMMA1 a PMMA2; W znaci statisticky vyznammny
rozdil k PMMAT1 s velikosti ti¢inku d pod ni (M-W test, p < 0,05)

7.3 Hypotéza C

Hypotéza C byla ovéfovana opét parovymi statistickymi testy mezi skupinou DOP1
a zadkladni pastou BA1 (viz Obrazek 38). I pfestoZe jsou vysledky u obou cementt
relativné obdobné, Ize vypozorovat o néco vyssi hodnoty u DOP1. Vysokym rozptylem

hodnot a zaroven rtizné velkymi pocty dat v jednotlivych vybérech se vsak docililo
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pouze kjedinému statisticky vyznamnému rozdilu na hladiné spolehlivosti 95 %
s velkym vécnym vyznamem dle Cohenovy stupnice (d =1, 46), a to u srovnani prithybu
pfi maximalnim zatizenim.

Z vysledku vyplyva pfevaha ptvodni hypotézy Ho, oznacujici oba vybéry za stejné,
a tim padem i pravdépodobné zamitnuti hypotézy C, nebot pfi hladiné spolehlivosti
95 % nelze potvrdit vyznamny rozdil mezi skupinou s a bez dopaminu. Modifikace

cementu dopaminem tedy nezvysuje adhezi CPC.
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Obrdazek 38:Grafické zndzornéni parového testovini skupin CPC se skupinou DOP1; W znaci statisticky vyznamny
rozdil k BA1 s velikosti vi¢inku d pod ni (M-W test, p < 0,05)

7.4 Hypotéza D

Soucasti ovéreni této hypotézy bylo parové testovani skupin CPC bez aditiv (BA1)
s CPC s aditivy mimo DOP1 (viz Obrazek 39), jejiz zhodnoceni se jiz naléza v hypotéze
C. Vliv ANT na adhezi je téméf nerozpoznatelny a bez vyznamného rozdilu, zatimco
pfidanim PLA vldken doslo ke zvysSeni vSech parametri adheze a nalezeni u nich
statisticky vyznamnych rozdilti dle Mann-Whitneyho U-testu s koeficienty velikosti
ucinku (d = (1,1 + 1,6) viz Obrazek 39), predstavujici velkou vécnou vyznamnost.

Na zdkladé tohoto rozboru je mozné ¥ici, Ze na hladiné spolehlivosti 95 % skupina
ANT1 nedosahuje statisticky vyznamného rozdilu a naopak skupina s PLA vlakny
(FBR1) jej dosahuje u vSech c¢tyfech parametrd, a to s vysokym vécnym vyznamem.
Hypotézu D lze tedy s vétsi pravdépodobnosti potvrdit pro ANT a zamitnout pro PLA
vlakna, neboli pfidanim ANT do struktury se nezméni schopnost adheze a pfidanim

PLA vlaken se naopak jeji schopnost zvysi.
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Obrizek 39:Grafické zndzornéni parového testovini skupin ANT1 a FBR1 s BA1; ™ znali statisticky vyjznamny
rozdil k BA1 s velikosti ui¢inku d pod ni (M-W test, p < 0,05)

7.5 Hypotéza E

Posledni ovéfovanou hypotézou byl vliv zvolené metody vypoctu prace adheznich
sil na ziskané vysledky. Obé metody se lisi pfedevsim zptisobem omezeni plochy pod
zatéZovaci kiivkou (do priiniku s idedlni kfivkou podkladu nebo do maxima kfivky),
z ¢ehoz plyne i nutny rozdil v hodnotach prace jimi ziskanymi. Z téchto diivodi nebyly
porovnavany pfimo vysledné hodnoty prace z obou metod pro jednotlivé cementy, ale
byla posuzovana shoda v nalezenych rozdilech mezi jednotlivymi cementy a dale byla
posuzovana presnost téchto metod.

Vysledky parovych testt hypotéz A-D jsou zndzornény nize (viz Obrazek 40),
v pfipadé testti skontrolnim cementem nedochdzi ke zméné rozdild ani hodnot
Cohenova d. U testti prace adheznich sil dle metody ,do maxima” mezi CPC se vsak
objevuje mensi hodnota Cohenova d. Pro obé metody byly vypocteny variaéni

koeficienty pro zhodnoceni rozdilu presnosti jednotlivych metod (viz Tabulka 11), jeZ
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u metody uréeni ,do maxima” vykazuji pokles oproti ptivodni metodé ,,do priniku”

(012 — 30%) vSech analyzovanych skupin kromé ANT1, u které je koeficient stejny u

obou metod. Lze tedy fici, Ze alternativni metoda ,,do maxima” sniZuje variaéni

koeficient, tudiZ sniZuje rozptyl hodnot pfi méfeni a mtiZze se povazovat za piesnéjsi.
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Obrazek 40:Grafické zndzornéni parového testovdni vsech skupin pro dvé varianty stanoventi préice adheznich sil;

W znaci statisticky vyznamny rozdil k PMMAT a W k BAI s velikosti dicinku d pod nimi (M-W test, p < 0,05)

Tabulka 11: Srovndni variacnich koeficientii pro obé metody stanoveni price adheznich sil a jejich procentudlni pokles
metody ,,do maxima” viici metodé , do priiniku”

L Variacni koeficienty vy [-]
Metoda urceni
BA1l ANT1 FBR1 DOP1 PMMA1 PMMA2
»do praniku” 4,60 0,67 1,58 1,03 0,75 1,41
,»,do maxima" 3,20 0,67 1,23 0,73 0,66 1,14
Snizeni 30,4 % 0,0 % 22,1 % 28,5 % 12,2 % 19,1%
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8 ZAVER

Tato prace se zabyvala uréenim adhezni schopnosti nového typu kostniho cementu
(CPC) ke kovové kloubni endoprotéze a posouzeni jeji zmény pifi modifikaci slozeni
cementu ¢i technologické upravé povrchu kovové ndhrady. Méfeni pfilnavosti bylo
realizovano pomoci mechanickych zkousek tfibodovym ohybem dle CSN 1966 [40].

Jmenovité byly zkoumany vzorky CPC bez aditiv, CPC s antibiotiky (pro prevenci ci
lécbu infekci), CPC sPLA vldkny (ke zvySeni mechanickych vlastnosti) a CPC
s kombinaci dopaminu s jodi¢nanem sodnym, které byly porovnavany s komercnim
cementem na bazi PMMA. Jednotlivé cementy byly aplikovany na material ze slitiny
titanu Ti6Al4V, zastupujici bézny material endoprotéz, a to ve dvou povrchovych
upravach - opiskovanim ¢i s plazmatickym nanesenim vrstvy HA. Jejich spojenim byly
vytvofeny zkuSebni vzorky, které byly z dtvodu simulace télnich podminek pfi
vytvrzeni cementi umistény do inkubatoru po dobu 72 hodin pfi teploté ~37 °C a
relativni vlhkosti ~100 %.

Z vysledk statistické analyzy byla zjisténa vyrazna pfevaha kontrolniho cementu na
bazi PMMA (PMMA1), ktery dosahoval téméf u vSech parametrti adheze fadové vyssich
hodnot. Vyjimkou byla pouze tuhost v ohybu, kde byly hodnoty vSech skupin vzorkt
srovnatelné, pficemz nejvyssich hodnot dosahoval CPC s PLA vlakny (FBR1). Pravé
FBR1 byl jediny z aditiv dosahujici statisticky vyznamnych a vécnych rozdilti u vSech
hodnoticich parametri. Pfidanim dopaminu s jodicnanem sodnym (DOP1) s cilem
zvysit adhezi cementu byla pozorovana staticky vyznamna a vécnd rozdilnost pouze u
jednoho parametru (prihybu v maximalnim zatiZeni). Modifikace antibiotiky nedosahla
u zadného z parametri dostateény rozdil, avSak hodnoty adheze se nachazely na
totoZné i o néco vyssi arovni nez u zakladni pasty CPC (BA1).

Pro porovnani pfilnavosti mezi dvéma povrchy podkladu bylo mozné pouzit pouze
skupiny kontrolniho cementu (PMMA1 a PMMAZ2), nebot skupiny BA2, ANT2, FBR2 a
DOP2 musely byt vyfazeny z hodnoceni z diivodu nedostatecné adheze (odlepeni pred
samotnou zkouskou) ¢i koheznimu poruseni pfi zkousce. Z jejich statistického testovani
byla zjisténa vysoka vyznamna a vécna rozdilnost, u které cement na podkladu
s povrchem s plazmaticky nanesenou vrstvou HA (PMMAT1) dosahoval daleko vyssich
hodnot nez na podkladu s opiskovanym povrchem (PMMAZ2). Vliv povrchu zptisobil u
vSech parametrti sniZeni hodnot na tirovent CPC.

Zménou metody stanoveni prace adheznich sil se vSechna data zménila pfiblizné o
20 - 30 %, avsak z pohledu statistického vyhodnoceni nedoslo k zadnym vyraznym
zméndm, nebot byly stanoveny téméfr identické vyznamné i vécné rozdily mezi

testovanymi skupinami cementi. K obéma metoddm byly rovnéz urceny variacni
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koeficienty (urcujici miru rozptylu namétenych hodnot), které byly ve vSech pfipadech
(az na skupinu ANT1 nevykazujici rozdil mezi metodami) niz$i u metody ,, do maxima“
nez u metody , do priniku”.

Na zdkladé vySe uvedenych vysledkii bylo docileno nasledujicich zavérti. Adhezni
schopnost jak u CPC samotnych, tak CPC s aditivy je daleko niZsi neZ u PMMA a neni
tedy snimi srovnatelnd. Pfidanim ANT ¢ dopaminu do CPC se neovlivni jejich
prilnavost k podkladu, ale pfidanim PLA vldken se zvysi. Povrchovou upravou
podkladu (materidlu endoprotézy) se ovlivnila adheze cementu. Povrch s plazmaticky
nanesenou vrstvou HA zvySuje pfilnavost cementu oproti povrchu opiskovaném. Obé
metody stanoveni prace adheznich sil jsou statisticky srovnatelné, avSak metoda ,, do

maxima” dosahuje vyssi presnosti. Cile bakalafské prace byly splnény.
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9 PRILOHY

9.1 Priloha1-tabulka naméfenych a zpracovanych hodnot vzorki

Maximélni sila Fmax [N] Prithyb x (Fmax) [mm] Tuhost v ohybu k Préce adheznich sil "do Prace adheznich sil "do
Zku$ebni . Y [N/mm] priniku" W [mlJ] maxima" W [mJ]
skupiny vzorku Ve e
Fi Me (F) 1QR (F) xi Me(x) 1QR (x) ki | Me(k) | 1ar(K) Wi w) 1QR (W) Wi w) 1QR (W)
1 9,57 0,10 207 0,33 0,29
3 3,42 0,04 101 0,02 0,02
11,17 0,08 174 0,34* 0,21
5 5,64 0,07 123 0,02 0,01
BA1 4,92 (3,65; 6,62) 0,059 | (0,049;0,076) 134 | (113;158) 0,025 | (0,02;0,135) 0,025 | (0,018;0,098)
0,06 114 0,03 0,03
0,05 145 0,07 0,06
0,06 110 0,01 0,01
0,05 153 0,02 0,02
0,04
0,07
0,05
0,05
0,09
ANT1 6,67 (6,49; 7,07) (0,054; 0,083) 171 | (153;198) (0,06; 0,12) (0,05; 0,09)
0,12 0,16 0,13
0,10 0,08 0,08
0,07 0,19 0,12
327
303
FBR1 10,5 (8,35; 10,77) (0,065; 0,11) 240 (193; 294) m 0,190 (0,1;0,4) (0,1; 0,26)
9 4,48 0,06 122 0,04 0,03
10 12,69 0,08 240 0,52* 0,34
11 7,58 0,06 193 0,10 0,10
12 10,77 0,13 159 0,25 0,23
0,08 169 0,16 0,13
DOP1 7,98 (7,58; 8,47) (0,079; 0,1) 160,5 (0,07;0,193) (0,07; 0,147)
1 38,64 0,32 245 4,09 2,82
2 47,14 0,42 149 6,33* 5,27
3 57,96 0,41 258 6,98 3,91
4 38,62 0,43 141 2,55+ 1,56
5 53,02 0,36 212 8,75* 4,50
6 22,93 0,29 124 1,05 1,01
PMMA1 45,5 (38,63; 50,08) 0,362 (0,321; 0,418) 197,5 | (158;237) 6,655 | (3,542;8,527) 3,770 (2,6; 5,08)
7 50,42 0,33 204 7,92* 5,79
8 37,92 0,36 184 3,36 2,52
9 49,06 0,47 191 8,73* 6,71
10 43,95 0,26 245 9,15* 3,63
11 - - - - -
12 - - - - -
1 12,63 0,08 204 0,29 0,22
2 8,22 0,06 152 0,14 0,12
3 9,98 0,06 181 0,18 0,16
4 12,43 0,08 200 0,34 0,27
5 7,55 0,09 134 0,10 0,10
6 16,55 0,12 229 0,71 0,64
10,2 7,72; 12, ,081 ,065; 0,097, 171, 143; 197 1 ,102; 0,321 141 ,1;0,2
PMMA2 = .69 0 ( 58) o0 | 0% (0,065;0,097) [—=°= 5 | (143;197) o1 | 0160 (0,102;0,328) o34 | 140 (0,1;0,26)
8 10,43 0,11 132 0,11 0,10
10 7,29 0,06 162 0,09 0,07
11 4,18 0,04 140 0,01 0,01
12 - - - - -
ZNACKY: - vzorky vyfazené z hodnoceni; , ¥ hodnoty, u kterych byla provedena korekce ur¢eni priiniku; [l vzorky s koheznim porusenim
ZKRATKY: ,zi” jednotlivé hodnoty veli¢iny z; ,Me (z)” median z dat veli¢iny z; ,IQR (z)” mezikvartilové rozpéti hodnot veli¢iny z
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9.2 Priloha 2 - tabulka zpracovanych hodnot podkladt

Tuhost podkladu k [N/mm]

Typ

podkladu Jednotlivé

hodnoty

vzorku

Aritmeticky
pramér

Vybérova smérodatna
odchylka

Procentuadlni vyjadfeni
odchylky

67,609
70,205
60,409
63,893

Podklad 1 65,53

4,3

7%

79,205
83,222
74,508
76,936
82,175
77,264
82,224
76,558
80,509
73,76

Podklad 2 78,64

O |IN([OD|L A |WIN(R]IRR(WN |-

=
o

33

4%

9.3 Priloha 3 - vycet zpracovanych Q-Q graft

Maximalni sila
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Prihyb v misté maximalni sily
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Prace adheznich sil ,do praniku”
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9.4 Priloha 4 — parametry a zhodnoceni statistického testovani

Maximalni sila
TESTOVANE Pocet dat | MANN-WHITNEY | Zamitnuti | Cohenovo d .. 3
- Vécny rozdil
PARY nix ny V) p Ho d
BA1-ANT1 8x9 50 0,2 Ne - -
BA1-FBR1 8x9 12 0,021 Ano 1,352 Velky
BA1-DOP1 8x4 7 0,154 Ne - -
BA1-PMMA1 8x10 0 0,001 Ano 3,068 Velky
ANT1-FBR1 9x9 11 0,008 Ano 1,556 Velky
ANT1-DOP1 9x4 9 0,199 Ne - -
ANT1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
FBR1-DOP1 9x4 9 0,199 Ne - -
FBR1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
DOP1-PMMA1 4x10 0 0,002 Ano 2,309 Velky
PMMA1-PMMA2 10x10 0 0,001 Ano 3,162 Velky
Pole ,,-” nebyla hodnocena z diivodu nezamitnuti hypotézy Ho
Prihyb v misté maximalni sily
TESTOVANE | Poéet dat | MANN-WHITNEY | Zamitnuti | Cohenovod | = ,
- Vécny rozdil
PARY nix ny V) p Ho d
BA1-ANT1 8x9 41 0,661 Ne - -
BA1-FBR1 8x9 15 0,046 Ano 1,125 Velky
BA1-DOP1 8x4 4 0,048 Ano 1,455 Velky
BA1-PMMA1 8x10 0 0,001 Ano 3,068 Velky
ANT1-FBR1 9x9 23 0,131 Ne - -
ANT1-DOP1 9x4 7 0,098 Ne - -
ANT1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
FBR1-DOP1 9x4 21,5 0,64 Ne - -
FBR1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
DOP1-PMMA1 4x10 0 0,006 Ano 2,309 Velky
PMMA1-PMMA2 10x10 0 0,001 Ano 3,162 Velky
Pole ,,-” nebyla hodnocena z diivodu nezamitnuti hypotézy Ho
Tuhost v ohybu
TESTOVANE Pocet dat [ MANN-WHITNEY | Zamitnuti | Cohenovo d . . i
- Vécny rozdil
PARY nix n; V) p Ho d
BA1-ANT1 8x9 55,5 0,067 Ne - -
BA1-FBR1 8x9 9 0,008 Ano 1,623 Velky
BA1-DOP1 8x4 9 0,283 Ne - -
BA1-PMMA1 8x10 14 0,023 Ano 1,298 Velky
ANT1-FBR1 9x9 22 0,113 Ne - -
ANT1-DOP1 9x4 21 0,71 Ne - -
ANT1-PMMA1 9x10 35,5 0,462 Ne - -
FBR1-DOP1 9x4 8 0,148 Ne - -
FBR1-PMMA1 9x10 57 0,348 Ne - -
DOP1-PMMA1 4x10 14 0,436 Ne - -
PMMA1-PMMA2 10x10 33,5 0,226 Ne - -

Pole ,,-” nebyla hodnocena z diivodu nezamitnuti hypotézy Ho
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Prace adheznich sil ,,do praniku"
TESTOVANE | Poéet dat | MANN-WHITNEY | Zamitnuti [ Cohenovod | ... ,
< Vécny rozdil
PARY nix n; U p Ho d
BA1-ANT1 8x9 51 0,162 Ne - -
BA1-FBR1 8x9 13 0,03 Ano 1,272 Velky
BA1-DOP1 8x4 9 0,266 Ne - -
BA1l-PMMA1 8x10 0 0,001 Ano 3,068 Velky
ANT1-FBR1 9x9 21 0,093 Ne - -
ANT1-DOP1 9x4 15,5 0,757 Ne - -
ANT1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
FBR1-DOP1 9x4 11,5 0,353 Ne - -
FBR1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
DOP1-PMMA1 4x10 0 0,002 Ano 2,309 Velky
PMMA1-PMMA2 10x10 0 0,001 Ano 3,162 Velky
Pole ,,-“ nebyla hodnocena z diivodu nezamitnuti hypotézy Ho
Prace adheznich sil ,,do maxima"
TESTOVANE Pocet dat [ MANN-WHITNEY | Zamitnuti | Cohenovo d _ ;
< Vécny rozdil
PARY nix ny V) p Ho d
BA1-ANT1 8x9 50,5 0,175 Ne - -
BA1-FBR1 8x9 13,5 0,034 Ano 1,234 Velky
BA1-DOP1 8x4 9 0,268 Ne - -
BA1-PMMA1 8x10 0 0,001 Ano 3,068 Velky
ANT1-FBR1 9x9 17,5 0,046 Ano 1,09 Velky
ANT1-DOP1 9x4 15 0,697 Ne - -
ANT1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
FBR1-DOP1 9x4 12 0,394 Ne - -
FBR1-PMMA1 9x10 0 0,001 Ano 3,133 Velky
DOP1-PMMA1 4x10 0 0,002 Ano 2,309 Velky
PMMA1-PMMA2 10x10 0 0,001 Ano 3,162 Velky

Pole ,,-“ nebyla hodnocena z dtivodu nezamitnuti hypotézy Ho.
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