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skloviny se zabyva pfedev§im mozZnosti vyuZiti metody zaloZené na disipaci ener-
gie pro determinaci lomové houZevnatosti. V zavéru je provedena mikromechanickd
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KAPITOLA
PRVNI

UvoD

Zuby jsou dileZzitou ¢asti lidského téla. Hlavni funkci zubti je rozméliovani potravy umoz-
nujici jeji polknuti a snadnéjsi traveni. Méné ocividnou, ale rozhodn€ neméné vyznamnou
funkci maji pfi mluvé, respektive spravné artikulaci. V souCasnosti hraji zuby stédle vy-

Yev s

znamngéj$i roli i v socidlni sféfe. Podle zdravotniho stavu chrupu jsou lidé ¢asto hodnoceni
a zafazovani do riiznych socidlnich skupin. VZdyt Spatny chrup byva Casto jeden z prvnich
priznak, Ze o sebe dany ¢lovék nedbd a jeho Zivotni styl neni v poradku.

Se zvySujicim se vékem bohuzel dochdzi i pfes spradvnou tstni hygienu k tvorbé zubnich
kazi a jinych defektd. Zubni kazy poskozuji sklovinu a dentin, které zub tvori. Pro zabra-
néni $ifeni kazu je nutno poSkozenou ¢4st tkdné odstranit a nahradit zubni vyplni. Vy-
pln€ musi byt vyrobeny z vhodného materidlu spliiujictho mnoZzstvi poZadavki. Mate-
ridl vypln€ musi byt biokompatibilni, dostate¢né tvrdy, aby odoldval napétim vyvolanym
pfi Zvykdni, vhodné zabarveny atd. V idedlnim pfipadé by se jeho mechanické a fyzikalni
vlastnosti mély shodovat s vlastnostmi nahrazovanych tkéni. K vyvoji takového materidlu
je bezpodmine¢né nutnd podrobnd znalost mikrostruktury, fyzikdlnich a mechanickych
vlastnosti zubnich tkani.

Tato price je zaméfena na mikromechanickou analyzu dentinu a skloviny, pfi¢emz vice
pozornosti je vénovano oblastem, které dosud nejsou v literatufe diikladné popsdny. Ana-
lyza je provddéna metodou nanoindentace, kterd umoZziiuje aplikaci na vzorky malych roz-
mérit a podrobné zkoumdni materidli. Analyza dentinu m4 za cil determinovat tvrdost a re-
dukovany modul pruZnosti intertubuldrniho dentinu a zjistit, zda dochdzi ke zméné vlast-
nosti se vzddlenosti od okraje tubulu. Analyza skloviny je orientovdna pfedevsim na deter-
minaci lomové houZevnatosti metodou zaloZenou na disipaci energie, kterd je alternativou
k Vickersové indenta¢niho testu lomové houZevnatosti, ktery byva pro jeho nespolehli-
vost kritizovan. V zavéru price je provedena mikromechanickd analyza tf{ typd vyplni a je
zhodnoceno, zda a na kolik se jejich mechanické vlastnosti shoduji s vlastnostmi dentinu
a skloviny. Pro tplnost price jsou pocatecni kapitoly vénovany teoretickym poznatkiim
z oblasti anatomie a histologie zubu, nanoindentace a lomové mechaniky.
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DRUHA

ANATOMIE A HISTOLOGIE ZUBU

Zuby se nachdzi v dstni dutiné vétSiny obratlovcti. Chrup dospélého Cloveéka se skldda cel-
kem z 32 zubi, jeZ jsou tvarové diferencovany (fezdky, Spicaky, trenové zuby a stolicky) [[1].
Hlavni funkci zubti je ptijimédni a rozméliiovani potravy, jsou ale diileZité i pro spravnou
artikulaci. V soucasnosti hraji roli i pfi socidlni interakci.

Lidsky zub je rozdélen na tfi zakladni ¢asti — korunku, kréek a kofen (Obréazek [2.1)).
Korunka, respektive klinicka korunka, je ¢ast zubu pozorovatelnd v dutiné tstni po jeho
profezdni. Oznaceni anatomickd korunka se pouZiva pro horni ¢ast zubu aZ po cemento-
sklovinnou hranici [1]. Obvykle je po ukonéeni profezdvani zubu klinickd korunka o 1—
2 mm krat$i nez korunka anatomickd, kterd je z ¢asti kryta ddsnémi [2]. Mezi korunkou
a kofenem se nachdzi uzsi ¢4st zubu — kréek. Kofen zubu je uloZen v zubnim liZku dés-
nového vybézku horni a dolni Celisti. Pocet kofenil se u jednotlivych skupin zubt 1isi.
V lidském chrupu se vyskytuji jednokofenové, dvoukorenové a tiikofenové zubni skupiny.
Kofen zubu je ukoncen kofenovym hrotem. [/1]]

Hmotu zubu tvorii ¢tyfi rizné tkan€ — sklovina, dentin, zubni cement a zubni dien. Sklo-
vina, dentin a zubni cement jsou oznacovany jako tkané tvrdé, nebof se z velké Casti skla-
daji z mineralnich sloZek. Zubni dfen je tkdni pojivovou [1-3]. Obvykle je v ustni dutiné
z téchto tkédni viditelnd pouze sklovina. Pokud je zub vytrZen, na kofeni lze pozorovat
zubni cement. Tyto dvé tkdné chrani dentin, ktery se nachdzi pod nimi a tvoii vétSinu zubu.
V centralni ¢4sti korunky zubu se nachazi dferiova dutina vyplnénd zubni dfeni, kterd vy-
plituje rovnéz kofenovy kanalek. Upevnéni kofene v zubnim lizku zajistuje periodoncium,
které je sloZeno z dasné periodontdlnich vazii, alveolarni kosti a cementu [1]. Obrazek 2.1]
znédzoriuje podrobnou morfologii zubu.

V této kapitole jsou popsdny jednotlivé tkané z hlediska jejich umisténi, funkce a zaklad-
nich vlastnosti. Vice pozornosti je vénovano popisu skloviny a dentinu, nebof praveé t€émto
tvrdym tkdnim se prace predevsim vénuje. Podrobnéjsi popis dentinu a skloviny je zamé-
fen na jejich chemické a fyzikdlni vlastnosti, strukturu, genezi aj. Mechanické vlastnosti
jsou popsény v kapitole [5]



2 Anatomie a histologie zubu
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Obrézek 2.1: Morfologie zubu [www.jouefct.com].

2.1 Sklovina

Sklovina se nachdzi na povrchu korunky zubu (Obrazek [2.1), musi tedy odoldvat nejvét-
$im napétim, kterd jsou v zubu béhem Zvykani vyvoldvana. S tim souvisi jeji mechanické
vlastnosti. Sklovina je nejtvrdsi tkani, kterd se v lidském téle nachazi. BohuZel s tvrdosti
rovnéZ souvisi mald odolnost proti vzniku a Sifeni trhlin — kifehkost, jejiz disledky mo-
hou zhorSovat celkovy stavu zubu, a to pfedevsim, pokud se pod sklovinou nachdzi zubni
kaz. Sklovina ovliviiuje celkovy vzhled lidského chrupu, a to jak tvarem, tak predevSim

zabarvenim. [2-4]

2.1.1 Chemické slozeni a fyzikalni vlastnosti

Sklovina se skldda z 96 % z anorganickych latek, pfedev§im hydroxyapatitu. Ten se na-
chazi rovnéZ v kostech, dentinu a cementu. Zbyvajici 4 % tvoii voda a organické latky.
Organickou slozkou jsou lipidy a protein enamelin, ktery je obdobny proteinu keratinu,
ktery se nachdzi v kiiZi [4]]. Pfesné sloZeni je ovlivnéno stravou, vékem a dalSimi faktory.
Chemické prvky, které sklovinu tvoii, jsou vapnik, fosfor, uhli¢itany, hot¢ik, fluor a so-
dik. Voda pritomna ve skloviné je bud vdzana v krystalech jako hydrata¢ni obal nebo je
volna [2]. Se sloZenim tzce souvisi i hustota skloviny, ktera je 2,97 g/(:m3 [5].

Zabarveni zubi je Zlutohn&dé az zaSedlé. Zlutou barvu zplsobuje zabarveni dentinu,
ktery se nachdzi pod translucentni sklovinou. Prisvitnost skloviny je disledkem vysoké
kalcifikace a zavisi na jeji tloustce. Tloustka skloviny je proménnd, pficemz maximalni
tloustka ~ 2,5 mm se nachazi na okluznich ploskach premolarti a molara a fezacich hra-
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nach fezdkl a Spi¢dkt. Naopak nejtenci je sklovina v oblasti krcku. Tloustka skloviny
se 1is1 u jednotlivych skupin zubi, ale rovnéz ¢lovek od clovéka. [2, 4]]

2.1.2 Struktura

Sklovina se skldda ze sklovinnych prizmat, kterd ve svazcich prochdzi od dentino—sklovinné
hranice aZ k vnéjSimu povrchu zubu. Jako lozZisko k vyvoji jednotlivych prizmat slouzi ¢tyfi
buiiky — ameloblasty. Buiiky ovliviiuji tvar prizmat, ktery se nejcastéji podobd ,klicové
dirce* (Obrazek @). Tvar ,klicové dirky* se sklddd z ovdlné hlavy a protdhlé ¢asti,
tzv. nozky ¢i ocasu. NejSirsi ¢asti prizma je hlava Sirokd ~ 5 um, uZzsi ¢ast je Sirokd ~ 1 um.
Vyska prizma, zahrnujici hlavu i nozku, je ~ 9 um [4]. Konvexni plocha jednoho prizma
zapadd do konkdvni plochy sousedniho, coz zapficiniuje pevnost skloviny. Dal§imi typy
prizmat jsou podkovovity a cylindricky. Tvar cylindricky se nachdzi predevsim v blizkosti
dentino-sklovinné hranice a v blizkosti povrchu skloviny. [2]

Prizmata se sklddaji z husté uspordadanych krystalt hydroxyapatitu. Krystaly jsou tvaru
Sestibokého hranolu $itky ~ 40-70 nm a délky ~ 160 nm (Obrazek [2.2p). Podélnd osa
krystalQ je orientovdna paralelné s podélnou osou prizmat. Na okraji prizma jsou krys-
taly orientovany vice Sikmo [2]. V prostoru mezi prizmaty se nachdzi interprizmaticka
substance. Ta se liSi od prizmat pravé orientaci krystald hydroxyapatitu, které jsou zde
uloZeny kolmo k podélné ose prizmat. Toto usporddédni krystalil, kdy se vzdjemné prekry-
vaji a zapadaji do sebe, vede k pevnému spojeni prizmat a zvySeni mechanické odolnosti

skloviny. [2, 4]

40 nm
Orientace krystali hydroxyapatitu AR Hydrata¢ni
K_ obal
R Jadro
o prizma
A NN
~ = NN
AN SRR
Hlava [7o2 ‘ SN
prizma |V V A N
T S — -
e ' E
Nozka [? 3 ‘
prizma | - —t
Adsorbované
ionty
)
a) prizma b) krystal hydroxyapatitu

Obrazek 2.2: Prizma tvaru ,kli¢ové dirky“, pro které slouzi jako loZisko k vyvoji Ctyfi
buiikky — ameloblasty. Prizmata se sklddaji z husté usporadanych krystald
hydroxyapatitu.
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Svazky prizmat nesméfuji od dentino—sklovinné hranice k vnéjSimu povrchu zubu pfimo.
Ackoliv v blizkosti okraji skloviny maji svazky rovny radidlni pribéh, ve stiedni vrstvé
se rizné ohybaji, vini ¢i spirdlovité staci okolo sebe. Mohou se také rozdélovat a zase spojo-
vat. Nepiimy pribéh prizmat zptisobuje tzv. Hunter—Schregerovy prouzky, tmavé a svétlé
prouzky, které jsou pozorovatelné pfi promitdni svétla na vybrus (Obrazek [2.3) [2, 4].
Na povrchu cerstvé profezanych zubii se pak nachdzi 20-70 pum tenkd vrstva skloviny
bez prizmat, tzv. aprizmaticka sklovina.

Tvorba skloviny neprobiha plynule, ale stiidaji se obdobi aktivity a klidu. V po¢ate¢nim
stddiu vyvoje jsou prizmata umisténa volné&ji, pozdéji hustéji. V disledku tohoto narazo-
vého vyvoje vytvaif prizma inkrementdln{ linie, tzv. Retziusovy prouzky (Obrézek [2.3)),
které jsou kolmé k Hunter—Schregerovym prouzkim [2,4]. Jednou z vyraznych inkremen-
talnich linif je neonatdln{ linie, kterd rozd€luje sklovinu do¢asnych zubt a prvnich stilych
stoli¢ek na prenatdlné a postprenatdlné vytvorenou. Prenatdlni sklovina obsahuje méné
defektti nez sklovina postprenatdlni. [4]

2.1.3 Povrch

Povrch skloviny je hladky nebo s jemnymi ryhami. Jemné ryhy (perikymata) se objevuji
tam, kde Retziusovy prouzky dosahuji aZ k vn&j§imu povrchu skloviny (Obrézek[2.3). Tyto
ryhy se Zvykanim postupné ohlazuji [2, 4]. Dal§sim prvkem povrchu skloviny je Nasmy-
thova membrdna, 20—40 pm tenka nemineralizovana organicka blanka. U stalého chrupu
je po prorezani rychle abradovédna a zGstdva pouze v oblasti krcku, kde zlepSuje celistvost
povrchu a spojeni s dasni. [4]

Vlnity prabéh
prizmat
Retziusovy

linie

Hunter-Schregerovy
linie

Perikymata

Obrazek 2.3: Zobrazeni Hunter-Schregerovych linii, Retziusovovych linii a perikymat na
podélném fezu zubu [2].
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2.2 Dentin

2.2 Dentin

Dentin tvoff hlavni ¢ast zubu (Obrazek[2.1)). V oblasti korunky je chranén vrstvou skloviny
a v oblasti kofene zubnim cementem. Dentin tudiZ neni pfimo vystavovan plisobicim silam
pti Zvykdni, ani prostfedi v ustni dutin€. SloZeni dentinu zapficifiuje, Ze je m&kci nezZ sklo-
vina, ale zdroveil mirné tvrdsi nez kost nebo zubni cement. Dentin diky své pruznosti
umoziuje odoldvat napétim pii Zvykani bez tvorby trhlin v kiehké skloviné, pro kterou
tvoii pruzny podklad. Na rozdil od skloviny se tvoii cely Zivot. 2, 4]

2.2.1 Chemické slozeni a fyzikalni vlastnosti

Dentin se skldda ze 70 % z anorganickych hydroxyapatitovych krystalti, 20 % tvoii orga-
nicka kolagenni vldkna s malym mnoZstvim proteint a zbyvajicich 10 % tvoii voda [2} 4.
Hustota dentinu je 2,14 g/cm 3, takZe je niZsf neZ hustota skloviny [3].

Dentin ma Zlutou barvu, kterd se mlze promitat skrz translucentni sklovinu a ovliv-
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radiolucentni. PruZnost je zptsobena z velké ¢asti pfitomnosti tubuld, které jdou od den-
tino—sklovinné hranice az k dienové duting. [2, 4]

2.2.2 Struktura

Dentin se skldda z bunék, konkrétné odontoblastli, a mezibunécné hmoty, ktera je jejich
produktem [3}4]. Mezibuné¢nd hmota je tvofena kolagenem (kolagen typu I) a jinymi pro-
teiny (fosfoproteiny, proteoglykany, Gla-proteiny), které se vyskytuji pouze v nepatrném
mnozstvi. Kolagenni vldkna tvofi matrici pro mineralizaci dentinu béhem vyvoje zubu
a jeho Zivotnosti. [2]

Dlouhé vybézky odontoblasti, tzv. Tomesova vldkna, probihaji v zubnich kandlcich —
tubulech (Obrézek [2.4p) a protinaji dentin od dfeniové dutiny az k dentino-sklovinné hra-
nici. V blizkosti téla bunék maji tubuly primér 3—4 um a smérem k dentino-sklovinné
hranici se zten€uji aZz na 1 pm [4]]. Prib¢ch stejné jako u prizmat neni pfimy, ale kanalky
se rizné ohybaji a sta¢i. Lze rozliSit dva typy prohnuti, tj. primdrni (hrubé) a sekun-
darni (jemné;jsi). Primdrni esovité zakiiveni se skldda ze dvou oblouki, z nichZ jeden je
konvexitou obracen ke kofeni a druhy ke korunce (Obrazek [2.4p). Pfiméjsi priibéh maji
kandlky v oblasti kofene a pod okluznimi plochami zubt. V blizkosti hranice dentin—
sklovina/cement se kandlky rozvétvuji. [2]

Pomér poctu tubull v blizkosti dentino-sklovinné hranice ku poctu tubulti v blizkosti
dfefiové dutiny je 4:1. BéZné se pocet tubuli v blizkosti dferiové dutiny pohybuje mezi
30 000-50 000 tubuly/mm?. Vice tubulii je v korunce oproti kofenu. Vodorovné vétve
tubulli se nazyvaji mikrotubuly a maji primér ~ 1 pm. Nékteré mikrotubuly spojuji dva
tubuly, jiné kondi v intertubuldrnim dentinu. Prostor mezi st€nou tubulu a Tomesovym
vlaknem (periodontoblasticky prostor) je vyplnén tekutinou s organickou slozkou. [4]]
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2 Anatomie a histologie zubu

Dentino-sklovinni
hranice

Priméarni
dentin

Interglobularni
dentin

Tubulus
Peritubulirni

dentin

Mikrotubulus

Intertubuldrni
dentin

Tomesovo vldkno

Periodontoblasticky
prostor

Predentin

Odontoblast

a) odontoblasty b) zakfiveni tubul

Obrazek 2.4: Vybézky odontoblastii, tvz. Tomesova vldkna, probihajici v tubulech od dre-
fové dutiny k dentino-sklovinné hranici. Tubuly neprobihaji pfimo, nybrz
jsou zaktivené. Primdrni esovité zakfiveni se skldda ze dvou oblouk — kon-
vexniho a konkdvniho [4]].

2.2.3 Klasifikace

Klasifikace riznych typi dentinu, které se lisi svym piivodem, obdobim vyvoje, struktu-
rou, chemickym sloZenim, fyziologii, odolnosti a dalSimi parametry, je znacné obtiZna.
I v odborné literatufe dochdzi k zaménovani terminologie. Kuttler objasiiuje zdkladni roz-
déleni dentinu na primarni, sekundarni a tercidlni [6]].

Dentin se na primdrni, sekundérni a tercidlni déli dle obdobi tvorby béhem vyvoje a Zi-
votnosti zubu, ackoliv se 1isi i svou strukturou, chemickym sloZenim, fyzikdlnimi a me-
chanickymi vlastnostmi aj. Primdrni dentin je tvofen nejdiive, jesté pfed dokonéenim vy-
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2.2 Dentin

voje kofene zubu. Sekundarni dentin se vytvafi aZ po jeho dokonceni a tvorba probiha
cely Zivot. Tercidlni dentin vznikd pouze jako reakce na oslabeni, abrazi a roz$ifujici se
kazy [2,14,16]. Specidlni oznaceni nové vzniklého nemineralizovaného dentinu, ktery se na-
chézi na hranici dentinu a zubni dfené, je predentin [2, 4].

Jiné déleni dentinu dle polohy vici tubultim je na intertubularni a peritubularni (intratu-
bulédrni) dentin. Peritubuldrni dentin tvofi prstenec okolo tubulii a je vice mineralizovany
neZ intertubuldrni dentin . Intertubuldrni dentin se nachdzi mezi tubuly a tvoii prevdZznou
¢ast korunky a kofene zubu [2, 4]. Mikromechanickd analyza intertubuldrniho dentinu je
jednim z hlavnim cilt této prace a jeji vysledky jsou uvedeny v kapitole [5.1]

Primarni dentin

Primérni dentin, ktery se tvori jeSté pred dokoncenim vyvoje kofene, se sklada z tzv. plas-
fového dentinu a cirkumpulparniho dentinu. Plasfovy dentin se vytvéii nejdiive. Tvoii se
od dentino-sklovinné hranice smérem k zubni dfeni a vytvafi vrstvu tloustky ~ 150 um.
Cirkumpulparni dentin pfiléha k plasfovému dentinu a tvoii vétSinu primarniho dentinu.
Tloustka cirkumpulparniho dentinu se pohybuje mezi 6-8 mm v korunce zubu, v oblasti

2V 9

kofene se tloustka mirné sniZuje. Rozdil mezi plasfovym a cirkumpulparnim dentinem
nespociva pouze v poloze a obdobi tvorby, ale 1isi se i svou strukturou. Plasfovy dentin
je oproti cirkumpulpdrnimu tvofen vétSimi kolagennimi vldkny, je mén€ mineralizovany
a obsahuje méné defekta. [4]]

Mineralizace primarniho dentinu neprobihd plynule, ale v periodickych intervalech,
proto v ném vznikaji ristové (inkrementdln{) linie, které vytvaii obdobny opticky efekt
jako Retziusovy prouzky ve skloviné. Tyto linie se nazyvaji Ebnerovy linie a jsou vza-
jemné vzdaleny ~ 4-8 um [2]]. Stejn€ jako u skloviny je vyraznou linii neonatdlni linie,
ktera odd€luje prenatdlni a postprenatalni dentin. Mezi plasfovym a cirkumpulparnim den-
tinem se navic nachézi oblast nemineralizovaného nebo ¢4stecné mineralizovaného inter-
globuralniho (globuldrniho) dentinu. Obvykle se nachdzi pouze v korunce zubu, ale miize

zasahovat i do korene. [4]]

Sekundarni dentin

Sekundarni dentin se zac¢in4 tvorit po dokonceni vyvoje kofene zubu a jeho profezani, tudiz
pri vlastni biologické funkci zubu [2, 4, 6]. Od tohoto obdobi pisobi na zub mirné agre-
sivni prostiedi (teplotni zmény, chemické latky aj.) a zub je zatéZovan [6]. Tvorba sekun-
dudrniho dentinu probihd cely Zivot. Struktura je obdobna primarnimu dentinu, ale sekun-
darni dentin se tvoii pomaleji a ristové (inkrementéln{) linie jsou od sebe méné vzdaleny
(1-1,5 pum) [4]. Sekundérni dentin se také neuklddd rovnomérné, napft. u stolicek se vice
ukladé na strop€ a dné€ dfeniové dutiny, ¢imz ji chrani béhem namahéni. Diky tomu dochdzi
béhem Zivota ke zmenSovani dfeniové dutiny a asymetrii jejiho tvaru. [2, 4]].
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2 Anatomie a histologie zubu

Tercialni dentin

Tercidln{ dentin se tvofi jako reakce na oslabeni, abrazi, kazy ¢i jiné procedury, které sti-
muluji pulpu [2, 4, 6]]. Pulpa za¢ne vytvéiet nové buiiky podobné odontoblastiim, jeZ pro-
dukuji kolagen a specifické dentinové proteiny, tudiZ vytvafi nové Casti mineralizované
tkané [2]. Tercidlni dentin se tvoii rychle a pouze na stimulovanych mistech. Rychl4 tvorba
muZe mit za ndsledek nepravidelnost dentinu, niZ$i hustotu tubull a jejich zaktiveni [4].
Pokud se tercidlni dentin podoba vice kosti neZ dentinu, k4 se mu osteodentin. Dle toho,
zda je u poskozenych odontoblasti obnovena jejich funkce ¢i jsou nahrazeny novymi buri-

kami, se pouZiva oznaceni reak¢ni, respektive reparativni dentin [2]].

Predentin

Predentin je ditkazem, Ze tvorba dentinu probihd ve dvou fazich. Nejdfive se vytvéii orga-
nickd matrice z kolagennich vldken a poté ndsleduje mineralizace. Po mineralizaci se z pre-
dentinu stava dentin a cely d¢j se opakuje. Béhem tvorby primarniho dentinu se kazdy den
vytvori vrstva predentinu tloustky ~ 4 um. Béhem tvorby sekundarniho dentinu se pro-
dukce predentinu sniZuje na 1-1,5 pm [4]]. Pfechodnd z6na mezi predentinem a minerali-
zovanym dentinem je nazyvana interdentin. Pravé v této zéné dochézi k postupné minera-
lizaci.

Peritubularni (intratubularni) dentin

Peritubularni (intratubuldrni) dentin tvoii hypermineralizovany prstenec okolo tubulii (Ob-
rdzek [2.5)) [4]. Jeho funkce ani pivod neni dosud tplné jasny [7]]. Peritubuldrni dentin
je tvoren zejména krystaly hydroxyapatitu, coZ mé za nésledek vySsi tvrdost oproti inter-
tubuldrnimu dentinu [2]. Nachdzi se v korunce i kofeni zubu, vyjimkou je dentin blizko
dfefiové dutiny a interglobuldrni dentin. V blizkosti dentino-sklovinné hranice a cementu
mohou byt tubuly tpln€ vyplnény peritubularnim dentinem. Pro oblast hypermineralizo-
vaného dentinu, ktery zcela znepriichodiiuje tubuly, se uZiva oznaceni skleroticky dentin.
Skleroticky dentin obdobné jako tercialni dentin m4 za ucel chrénit dfeiovou dutinu. Jeho

mnozZstvi nardsta s vékem. [2, 4]

Intertubularni dentin

Intertubuldrni dentin se nachdzi mezi tubuly, respektive vné peritubuldrniho dentinu (Ob-
razek[2.5)) [214]. Oproti peritubuldrnimu dentinu je intertubuldrni dentin m&k¢&i, nebot je slo-
Zen z mensitho mnoZstvi krystalii hydroxyapatitu a naopak vice nemineralizovanych ko-
lagennich vléken [2]. Rozdil v minerdlnim obsahu je uddvan aZ 40%. Krystaly hydro-
Xyapatitu jsou uspotradany do vrstev, které jsou kolmé ¢i téméf kolmé k orientaci tubuli.
Mineralizovand kolagenni vldkna jsou v téchto vrstvach uspordddna tangencidln€ k jejich
hranici [7].
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2.3 Zubni drert

Peritubuldrni
dentin

Intertubuldrni
dentin

Obrazek 2.5: Tubuly obklopené peritubuldrnim dentinem. Intertubuldrni dentin se nachazi
mezi tubuly [4].

2.3 Zubni dren

Zubni dfeti (pulpa) se nachdzi v centrdlni ¢dsti zubu (Obrézek [2.1). Vypliiuje dfefiovou
dutinu korunky zubu i kofenovy kandlek zubu [2-4]]. Zubni dfefi je obklopena dentinem
s vyjimkou kofenového hrotu, kudy do dfené vstupuji krevni cévy a nervova vldkna [2].
Zubni dfen je fidk4 vazivova tkan s funkci formativni, nutritivni, senzorickou a obranou.
Formativni funkef je tvorba bunék — odontoblasti, které produkuji dentin (Kapitola[2.2.2)).
Nutritivni funkci je vyZivovani bunék difené a odontoblastti. Senzorickou funkci, neboli
vnimdni bolesti, které je reakci na horko, chlad aj., zprostfedkovévaji nervova zakonceni,
kterd se ve dfeni nachdzi. Obrannou funkci je tvorba tercidlniho dentinu jako reakce na po-

ranéni (Kapitola[2.2.3). [3]

2.4 Zubni cement

Zubni cement je tkan, kterd chrani dentin v oblasti krcku a kofene zubu a uzavird oteviené
tubuly (Obrazek [2.1). Oproti skloving, kterd dentin chréni v oblasti korunky, ma cement
niZ§i tvrdost a tvoii se cely Zivot. U vétSiny jedincti dochdzi k ¢dste¢nému prekryti skloviny
cementem nebo jejich pfimému navazani. Objevuji se vSak i pfipady, kdy mezi cementem
a sklovinou je nepokryta cast dentinu. Cement je soucdsti zdvésného aparatu zubu tvo-
feného periodontdlnimi vazy a alveordlni kosti. Periodontalni vazy ptiléhaji vnéjsi Casti
k cementu a spole¢né zajistuji pruzné kotveni zubu v zubnim ltizku. Cement ma matny
povrch a jeho zabarveni je svétle Zluté. Tloustka cementu je proménnd, nejsilngjsi vrstva

je na kofenovém apexu ~ 50-200 um a nejtenci vrstva je v oblasti kréku ~ 10-15 um. [2, 4]
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KAPITOLA
TRETI

NANOINDENTACE

Nanoindentace predstavuje moderni zptisob méfeni mechanickych vlastnosti materialt.
Kromé této funkce umoziiuje rovnéz testovani chovani materidli (zpeviiovani, dotvaro-
véni, rezidudlni napéti). Vyhodou metody nanoindentace je mozZnost aplikace na vzorky
malych rozmérii a moZnost podrobného zkoumdni materidlu v mikro/nanoméfitku. Za-
kladnimi materidlovymi charakteristikami, které jsou béhem indentace zjisfovany, jsou
tvrdost (H) a modul pruznosti (E). Ty jsou pfimo ur¢ovany na zékladé aplikovaného zati-
Zeni a méfené hloubky indentac¢niho vpichu. [8H10]

Metoda nanoindentace proSla béhem vyvoje fadou zmén, které ptispély ke zvySeni pres-
nosti a rozSifeni oblasti aplikace. ZlepSeni bylo dosazeno nejen diky modernéjSimu vyba-
veni, ale také zkuSenostem ziskanym béhem experimentd. Metoda nicméné stile nabizi
spoustu témat k feSeni, jako je naptiklad vliv podkladu pfi méfeni mechanickych vlast-
nosti tenkych filmt ¢i chovani materidlt v zavislosti na case. [10]

V této kapitole jsou kromé zdkladniho principu metody nanoindentace popsany meto-
dika determinace materidlovych charakteristik, béZné uZivané indenta¢ni hroty a inden-
tacni pristroj CSM. Obsah jednotlivych ¢asti je zaméfen pfedevSim na metodiku a tech-
nologické vybaveni, které bylo vyuZito pfi mikromechanické analyze dentinu, skloviny

a zubnich vyplni (Kapitola[5]a [6).

3.1 Zakladni princip metody

Princip nanoindentace spociva v zatlacovéni indenta¢niho hrotu do povrchu testovaného
materidld. Béhem indentac¢niho cyklu, ktery se skldd4 ze zatiZeni na rtizné€ definované ma-
ximum a dplného odtiZeni, je kontinudln€ zaznamendvano aplikované zatiZeni a méfena
hloubka indenta¢niho vpichu. Indenta¢ni kfivka (Obr. [3.1) je zobrazenim zdznamu inden-
ta¢niho cyklu. [8-10]

Indentaéni kiivka (P-h kfivka) zobrazuje zdvislost hloubky indenta¢niho vpichu (h)
na aplikovaném zatiZzeni (P). Ktivka se sklddd ze zatéZovaci a odtéZovaci vétve, pripadné
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3.1 Zakladni princip metody

muZe byt mezi zatiZenim a odtiZenim po urcitou dobu drZena konstantni hodnota maximal-
niho zatiZzeni (Ppax). B€hem zatéZzovani dochdzi jak k elastické, tak plastické deformaci.
Béhem odtéZovani se uvazuje pouze elasticka sloZka deformace, proto metoda nemuze
byt aplikovdna na materidly s vratnou plastickou deformaci [9} [10]. Indentacni kiivka ma
odli$ny tvar pro rtizné materidly, ale 1i8i se i pfi uZiti riznych typtl indentacnich hroti (Ka-
pitola[3.3). Kfivka miZe signalizovat i jiné chovani materidlu, jako napiiklad zpevilovani,
dotvarovani ¢i tvorbu a Sitfeni trhlin. [8]]

Hlavnimi parametry, které je mozné z indentacni kiivky urcit, jsou maximalni zati-
Zeni (Ppax), maximalni hloubka indentace (h,,x) a kontaktni tuhost (S). Kontaktni tu-
host (S=dP/dh) zavisi na sklonu te¢ny horni ¢asti odtéZovaci vétve, proto je rovnéz na-
zyvana tuhosti pfi poc¢dte¢nim odlehéeni. Dal$im parametrem je kone¢na hloubka inden-
tace (hy), neboli hloubka indentacniho vpichu (indentu), kterd zistdva v materidlu po jeho
uplném odtiZeni. Na zdkladé téchto parametrii jsou odvozovany materidlové charakteris-
tiky, nejcastéji tvrdost (H) a modul pruznosti (E). Metodika determinace materidlovych
charakteristik je podrobnéji popsdna v ndsledujici kapitole. [[10]

Konstantni
zatizeni

miex

Zatizeni, P

|
|
|
|
|
|
/ |
Hloubka vpichu, h h, h,..

Plastick4d deformace Elasticki deformace

- — -

Obrazek 3.1: Indentaéni kfivka zobrazujici zavislost hloubky indenta¢niho vpichu (h)
na aplikovaném zatiZeni (P) v pribéhu celého indenta¢niho cyklu.
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3 Nanoindentace

3.2 Metodika determinace materialovych
charakteristik

V této préci je pro determinaci materidlovych charakteristik vyuZivdna metodika dle W. C.
Olivera a G. M. Pharra, kterd byla poprvé predstavena v roce 1992 [11]. Autofi navazali
na metodiku popsanou M. F. Doernerem a W. D. Nixem [12]. BEéhem 90. let a za¢4tku no-
vého tisicileti pracovali Oliver a Pharr na vétsi pfesnosti metodiky a lep$Sim porozuméni.
V 2003 vydali aktualizovanou metodiku, kterd pfindsi fadu zlepsSeni. Piikladem mize byt
presnéjsi odvozeni kontaktni plochy ¢i odliSny zptisob urceni vlivu poddajnosti indentac-
niho hrotu. Déle aktualizovand metodika osvétluje fyzikalni ptivod nékterych kalibra¢nich
konstant, které se pfi determinaci materidlovych charakteristik objevuji. Neméné dulezi-
tym poznatkem je, Ze ackoliv metoda byla odvozena pro indentacni hrot Berkovich (Ka-
pitola [3.3), je mnohem obecnéjsi a lze ji aplikovat na riizné osové symetrické indentacni
hroty, véetné kulového. [10]
Metodika vychazi z procesu odtéZovani. Na rozdil od metodiky Doernera a Nixe, Oliver
a Pharr zohlediiuji v metodice nelinedrni pribéh odtéZovaci krivky. Ackoliv se pfi odté-
Zovani uvazuje pouze elastickd slozka deformace, dochdzi béhem ného nejen ke zméné
hloubky indentac¢niho vpichu, ale také ke zméné tvaru vpichu. Na obrazku [3.2) 1ze vi-
dét, Ze tvar indentacniho vpichu po odtiZeni neodpovidé pfesné tvaru indenta¢niho hrotu,
ale Ze u povrchu materidlu vykazuje mirné konvexni zakf¥iveni. Zakfiveni zptisobuje zménu
kontaktni plochy, kterd ma za nasledek nelinearni pribéh odtéZovaci kiivky. Pribéh odté-
Zovaci kiivky odpovida vztahu:
P=a(h—hp)" 3.1

kde a am jsou kalibra¢ni konstanty. Pro hodnoty exponentum plati 1,2 < m > 1, 6. Dle ex-
perimentti bylo zjisténo, Ze pro Berkovichiv indenta¢ni hrot vzorec [3.1] nejlépe vystihuje
skutecnou odtéZovaci kfivku, pokud m = 1, 5, coZ je hodnota pro rotac¢ni paraboloid. [10]

Po odtiZeni zGstdvd v materidlu podrobovaném zkouSce plastickd deformace. Obra-
zek [3.2]znézortiuje pficny fez indenta¢nim vpichem pfi maximélnim zatiZen{ a po Gplném
odtiZeni. Znaceni parametrii je stejné jako na obrdzku [3.1] Maximdlni hloubka indentace
je oznacena hp,x, kone¢nd hloubka indentace hy. Z obrazku[3.2]je patrné, Ze pro maximalni
hloubku indentace plati:

himax = he + hy (3.2)

kde h, je svisld vzdédlenost pfiimého kontaktu indenta¢niho hrotu a povrchu materidlu, na-
zyvané kontaktni hloubka. Zbyvajici svisla vzdélenost, kde dochédzi ke konvexnimu za-
kfiveni povrchu materidlu smérem od indentacniho hrotu, je oznacena hg. Polomér kruhu
na pfimém kontaktu indenta¢niho hrotu s povrchem materialu je oznacen a [10, 11]. ® je
polovina vrcholového thlu indenta¢niho hrotu. Velikost ® ovliviiuje hloubku indentace,
nebof pri stejném zatiZeni se hrot s mensim vrcholovym thlem zabofi do vzorku vice nez
hrot méné ostry. Typy indentacnich hroti a jejich parametry jsou popsany v kapitole [3.3]
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3.2 Metodika determinace materialovych charakteristik

Indentac¢ni Pivodni povrch

N4 hrot a / materidlu
~ - rg ~ -~ -

A \\\ A ///
~ -~
S SO hf e
Y

| P Vpich po odtiZzeni

he 0,

v Vpich pti max. zatiZeni

Obrazek 3.2: Pri¢ny fez indenta¢nim vpichem pfi maximélnim zatiZeni a po tiplném odti-
Zeni. Lze pozorovat konvexni zakfiveni indentacniho vpichu v blizkosti pti-
vodniho povrchu materidlu. [[10]

Pti predpokladu, zZe v materidlu nedochdzi k pile-up efektu, pfi némz se materidl hro-
madi okolo indenta¢niho hrotu, je hloubka hy odvozena na zdkladé maximélniho zatiZeni
(Pmax) a kontaktni tuhosti (S):

(3.3)

kde € je konstanta zavisla na typu, respektive geometrii indenta¢niho hrotu. Dle provede-
nych experimentd se chovani indentac¢ni hrotu Berkovich nejvice podoba chovani rota¢niho
paraboloidu, pro ktery € = 0, 75, coZ je standartni hodnota uZivand pro analyzu. [10, [11]
Vzhledem k tomu, Ze indenta¢ni vpich je pfi nanoindentaci pfili§ maly, aby bylo mozZné
méfit kontaktni plochu béZnymi optickymi metodami, je tato plocha nepfimo uréena ze
znamé geometrie indentacniho hrotu a kontaktni hloubky. Tento zpdsob umoziuje urcit
kontaktni plochu pfi maximalnim aplikovaném zatiZeni, kterd je pro determinaci materi-
alovych charakteristik zdsadni [8]. Velikost kontaktni plochy je popsdna funkci kontaktni
hloubky:
A=F(h) (3.4)

Presnost odvozeni této funkce je dalezitd pro ndaslednou determinaci tvrdosti (H) a mo-
dulu pruznosti (E), nebof do vypoctu obou téchto charakteristik kontaktni plocha vstupuje.
Spravna kalibrace funkce umoziiuje eliminovat nékteré nezadouci faktory, jako jsou od-
chylky od idedlniho tvaru indenta¢niho hrotu [10, [11]]. Odvozeni funkce kontaktni plochy
je podrobnéji popsano v kapitole[3.2.1]

Se zndmou velikosti kontaktni plochy (A) je mozné determinovat materidlové charak-
teristiky. Tvrdost (H), neboli odpor materidlu proti vnikédni ciziho télesa, je definovana
jako primérné napéti materidlu zpiisobené zatiZzenim:

P max
A

H = (3.5)
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3 Nanoindentace

Takto urcend hodnota tvrdosti se miiZze 1iSit od hodnot zjiSténych konvenénimi meto-
dami, pfi nichz se kontaktni plocha urcuje pfimo dle rezidudlniho napéti. K vyraznym od-
liSnostem dochdzi, pokud je elastickd sloZka deformace vyrazna. V tomto piipadé€ je kon-
taktni plocha urc¢end konvenénimi metodami mensi nez pfi maximalnim zatiZeni. K tomu
dochézi predev§im u materidlu s velmi malym pomérem E/H. [10, [11]]

Determinace modulu pruznosti (E), v této metodice konkrétné redukovaného modulu
pruznosti (E;), vychdzi ze vztahu kontaktni tuhosti (S) a kontaktni plochy. Po tpravé rov-
nice 1ze redukovany modul pruznosti urcit dle vztahu (3.7

2
S = ﬁE,\/Z (3.6)
vr §

2 VA

Redukovany modul pruznosti (E;) zohlediiuje skute¢nost, Ze hloubka indenta¢niho vpichu

E, = (3.7)

je dana nejenom deformaci vzorku, ale také deformaci indentacniho hrotu. Redukovany
modul pruznosti Ize proto definovat rovnéz v zdvislosti na modulech pruznosti a Poisso-
novych konstantach (v) materidlu vzorku a indenta¢niho hrotu:
1 1-v2 1=
— = + . (3.8)
E, E E;

kde E a v jsou vztazeny k materidlu vzorku a E; a v; k materidlu indenta¢niho hrotu. [[10}/11]

3.2.1 Funkce kontaktni plochy

Ackoliv se odvozeni funkce kontaktni plochy mize zdét jednoduchou zdlezitosti, do vy-
poctu vstupuji dalsi faktory, které kontaktni plochu ovliviiuji. Jeden z faktord, ktery je po-
tieba do vypoctu zahrnout, jsou odchylky od idedlniho tvaru indenta¢niho hrotu. Odchylky
maji vétsi vyznam, pokud jsou v blizkosti konce indenta¢niho hrotu, kde miiZe dochazet
k jeho zaobleni v disledku obrusovéani. Déle je tfeba urcit poddajnost zatéZovaciho apa-
ratu, nebof méfend hloubka indenta¢niho vpichu je ddna souctem deformace materidlu
vzorku a zatéZovaciho aparatu. Piesnost odvozené kontaktni plochy zdsadné ovliviiuje de-
terminaci tvrdosti (H) i redukovaného modulu pruznosti (E;). Kalibrace vypoctu kontaktni
plochy je obecné zaloZena na vztahu:

C=Cr+C (3.9

kde C je celkovda méfend poddajnost, Cr je poddajnost zat€Zovaciho aparétu a Cs je pod-
dajnost materidlu vzorku. [11]

Poddajnost materidlu vzorku (Cs) lze vyjadrit z rovnice [3.6] nebot poddajnost je prevra-
cenou hodnotou tuhosti (S). Kombinaci s rovnici [3.9)je mozZné celkovou méfenou poddaj-
nost vyjadrit jako:

Vi1
2E, \A

C=Cs+ (3.10)
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3.2 Metodika determinace materialovych charakteristik

Poddajnost zatéZovaciho aparétu (Cy) je ur€ena s vétsi jistotou, pokud je poddajnost materi-
alu vzorku (Cy) nizkd. Ke sniZovani poddajnosti materidlu dochdazi pti zvétSovani hloubky
indenta¢niho vpichu. Poddajnost zatéZovaciho apardtu vykazuje opac¢ny trend a pfi zvét-
Sujici se hloubce se zvySuje. Velké indentacni vpichy navic nejsou tolik ovlivnény odchyl-
kami od tvaru idedlniho indentacniho hrotu a nerovnostmi povrchu, tudiZ miiZe byt jejich
kontaktni plocha modelovana pravé plochou idedlniho indenta¢niho hrotu. Pro kontaktni
plochu idedlniho Berkovichova indenta¢niho hrotu plati:

A(he) = 24, 5h? (3.11)

Rovnice [3.10]a [3.11] slouZi pro pocatecni odhad tuhosti zatéZovactho aparatu (Cr) a redu-
kovaného modulu pruznosti (E;). K tomu je zapotfebi zméfeni hodnot kontaktni tuhosti (S)
a kontaktni hloubky (h.) dvou relativné velkych indentacnich vpichd. Velké indenty se 1épe
provadi v materidlu s nizkou tvrdosti. [[11]

Znalost hodnot tuhosti zatéZovaciho aparitu a redukovaného modulu pruznosti umoz-
fuje urceni kontaktni plochy dalSich indentli s rtiznou kontaktni hloubkou. Vyuzivd se
rovnice [3.10} z niZ 1ze vyjadfit kontaktni plochu jako:

ml 1
A= ———— 3.12
4 Er2 (c-cC f)2 ( )
Vysledky jsou ddle pouzity pro odvozeni funkce kontaktni plochy v zavislosti na kontaktni
hloubce (F(h,)):

A(he) = 24,512 + C AL + Cohl? + C3h* + .+ Cyht!1 (3.13)

kde C; az Cg jsou konstanty [[11]]. Prvni ¢len funkce popisuje kontaktni plochu idedlniho
Berkovichova indenta¢niho hrotu nebo kuZelovitého hrotu. Indentaéni hrot tvaru rotaéniho
paraboloidu ¢i koule popisuje druhy ¢len funkce. Prvni dva Cleny spole¢né popisuji in-
dentacni hrot tvaru rotaéniho hyperboloidu. Ostatni ¢leny vyjadfuji geometrické odchylky
zpusobené otupenim hrotu. [[10]

ProtozZe pocatecni odhad tuhosti zatéZovaciho aparatu (Cy) a redukovaného modulu pruz-
nosti (E;) ovliviiuje odvozeni funkce kontaktni plochy, je pro zpfesnéni vyuZit iteracni
proces. Na zdkladé kontaktnich ploch uréenych dle funkce a zmétfené kontaktni tu-
hosti (C) dvou indenta¢nich vpicht je z rovnice [3.10] urcen novy odhad tuhosti zatéZova-
ciho aparatu a redukovaného modulu pruZnosti. Novy odhad se vyuZzije pro urceni pfesnéjsi
funkce kontaktni plochy. Cely proces se opakuje, az je dosaZeno konvergence. [11]

V aktualizované metodice sami autofi shledali tento zptisob odvozeni funkce kontaktn{
plochy jako kostrbaty a ne vzdy aplikovatelny [[10]]. VyuZili proto novych poznatki a tech-
nologii pro jeho optimalizaci. Zdsadnim zlepSenim je urceni poddajnosti zatéZovaciho
aparitu (Cy) nezdvisle na kontaktni ploSe urcené dle rovnice [3.11] Vyuzivd se poznatku
Joslina a Olivera, Ze pomér P/S? je nezavisly na indentacni hloubce a kontaktni plose. Po-
mér P/S? nabizi moZnost uréeni tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;) rovnéz
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3 Nanoindentace

bez ohledu na kontaktni plochu a indenta¢ni hloubku:

P_ T H
$? (2BPE?

(3.14)

B je opravny faktor, ktery v aktualizované metodice vstupuje i do rovnice [3.6]a nejcastéji
se uvazuje § = 1,05. Vztahu Ize efektivné vyuZzit k determinaci materidlovych cha-
rakteristik pfi nerovném povrchu vzorku nebo pokud dochdzi k pile-up efektu. Je zfejmé,
Ze k determinaci je potfeba znat jednu z materidlovych charakteristik. [10]

Poddajnost zatéZovactho aparatu (Cy) je s vyuZitim vztahu[3.14urcena tak, Ze je ménéna
jeji hodnota, dokud neni nalezena takovd, pii které je pomér P/S? konstantni. Dal3i postup
je obdobny ptivodni metodice. ProtoZe je poddajnost zatéZzovaciho apardtu uréena piimo
a nejednd se pouze o jeji odhad, je mozné iteracni proces vynechat. [[10]

3.3 Indentaéni hroty

Indentacni hrot je klicovym prvkem technologického vybaveni pro nanoindentaci. Vybér
vhodného typu indentac¢niho hrotu je pfedpokladem pro dosazeni exaktnich vysledki ex-
perimentu. Nevhodny vybér miiZe zapfiCinit nedspéSnost experimentu. Piikladem muze
byt test lomové houZevnatosti, kdy v disledku vybéru tupého hrotu nemusi v testovaném
materidlu trhliny viibec vzniknout. [9]

Indentaéni hroty je moZno rozdélit do dvou skupin — hroty ostré a hroty tupé (oblé). Obé
skupiny maji své vyhody i nevyhody a jsou vhodné pro jiné pouZiti. Ostré hroty vytvari
ve vzorku dobie definované plastické deformace, proto jsou vhodné pro determinaci tvr-
dosti (H) a modulu pruznosti (E). Vzhledem k téméf okamzité indukci plastické deformace
jsou také Casto uzivany pro testovani tenkych filmu, nebof pfi aplikaci malych zatizeni je
mozné zamezit ovlivnéni vysledkl substratem. Vyhodou tupych hrott je zietelnéjsi pre-
chod mezi elastickou a plastickou deformaci, proto se vyuZivaji pro uréeni meze pruznosti
materidlt [13]]. Zatazeni jednotlivych typt indentacnich hrotd do té€chto dvou skupin je ne-
jednoznacné. Casto zdvisi na ndzoru autora a testovaném materilu, nebof odezva riznych
materidld na stejny typ indentacniho hrotu mtiZe byt zna¢né odlisnd. [9]

Typt indentaénich hrotti je nespocet, proto jsou zminény pouze ty, jejichZ uZiti je pfi na-
noindentaci nejbéZnécjsi. VEtSi pozornost je vénovana Berkovichové indentaénimu hrotu a
hrotu ,,roh krychle®, nebof jsou v této praci vyuzity pro mikromechanickou analyzu den-

MYV Wev s

tinu, skloviny a zubnich vyplni (Kapitola[5|a[6). Nejb&zné&jsi typy indentaénich hroti jsou:

e Vickersiv e Rockwelltiv
e Berkovichliv o sféricky

e Knoopiv e _roh krychle*
e kuzelovity e klinovy
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3.3 Indentacni hroty

Na obrazku[3.3]je zndzornén jejich piidorys a pohled. Jednotlivé typy hrot se li$f tvarem
(jehlan, kuZel, koule aj.) a vrcholovym thlem. OdliSnosti v geometrii vstupuji do vypoctu
mechanickych vlastnosti v podobé rozdilné funkce kontaktni plochy, ale i ve formé kalib-
rac¢nich konstant (€) a opravnych faktora (8) [9} [13]]. Parametry nejbéznéjsich typh hrott
jsou souhrnné uvedeny v tabulce [3.1] Pokud hodnota nékterého parametru neni uvedena,
je to zpravidla zptisobeno variabilitou geometrie daného indenta¢niho hrotu.

NS
=

<

a) Vickersiiv b) Berkovichiv ¢) Knopptliv c) kuZelovity
e) Rockwelltiv f) sféricky g) ,.roh krychle* h) klinovy

Obrazek 3.3: Typy indentacnich hrotd. Pidorysy a pohledy jsou z diivodu jednodu-
chosti mirné zkreslené. Ve skuteCnosti pohled na Berkovichliv hrot a hrot
tvaru ,,rohu krychle“ neni zcela stejny.

NejbéznéjSim materidlem pro vyrobu indentacnich hrotll je diamant. Diamant je ani-
zotropni materidl, coZ je zplisobeno jeho ptirodni krystalickou strukturou. Pfi vyrobé tak
mohou byt vlastnosti indentacnich hrotli ovliviiovdny pravé rtiznou orientaci krystalické
miizky vici podélné ose hrotu. Hodnota modulu pruznosti diamantu se udava v rozmezi
800-1200 GPa. Pri nanoindentaci se béZné uzivd hodnota modulu pruznosti ~ 1000 GPa
a Poissonova konstanta 0,07 [9]. Vyhodou diamantu oproti ostatnim materidlim je neje-
nom vyssi tvrdost, ale také tepelnd vodivost a inertnost vii¢i chemickym latkdm. DalS$imi
materidly, které jsou pro vyrobu indentacnich hrotd vyuzivany, jsou safir, kiemen, kiemik,
wolfram, ocel, jiné tvrdé kovy a keramika. [[14]
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3 Nanoindentace

Berkovichuyv indentacni hrot

Berkovichiv indenta¢ni hrot md tvar trojbokého jehlanu (Obrazek [3.4p). Vyhodou inden-
tatniho hrotu Berkovich oproti pyramiddlnimu Vickersovu hrotu je jeho jednodussi vy-
roba, nebof tfi strany se snadnéji stfetnou v jediném bodé (vrcholu hrotu) neZ strany Ctyfi.
Piivodni verze hrotu méla polovinu vrchlového thlu (®) rovnu 65, 03°. Dnes se pfi nanoin-
dentaci béZné pouZzivd modifikovand verze, kterd ma ® = 65, 27°. Plivodni geometrie hrotu
byla navrZena tak, aby méla stejny povrch s Vickersovym hrotem. Modifikace oproti tomu
definuje pro oba typy hrotii stejnou kontaktni plochu A=24,5h.2. Diky své geometrii je in-
dentacni hrot Berkovich vhodny pro méfeni vlastnosti nejriiznéjsich materiald, tenkych
filma, polymerd, déle pro vrypové zkousky a testy opotiebeni. 9} [14]

Indentaéni hrot ,,roh krychle “

Indentacni hrot ,,roh krychle®, jak uz ndzev napovidd, m4 tvar trojbokého jehlanu, jehoz
strany jsou navzdjem kolmé (Obrazek [3.4p). Oproti Berkovichové hrotu se 1isi vrcholo-
vym thlem. Polovina vrcholového Ghlu (®) hrotu ,,roh krychle* je 35, 3°, cemuz odpovida
kontaktni plocha A=2,6h.>. Mens{ vrcholovy tihel zptisobuje pfi stejném zatiZeni vétsi za-
bofeni indenta¢niho hrotu do vzorku, proto se tento hrot hodi pro determinaci lomové
houzevnatosti, nebof snadnéji zptisobuje vznik trhlin. Dalsi vyuZiti je stejné jako pro Ber-
kovichilv indentacni hrot.

a) Berkovich b) ,,roh krychle*

Obrazek 3.4: Indentacni hroty Berkovich a ,,roh krychle*. Oba hroty maji tvar trojbokého
jehlanu, ale 1i${ se vrcholovym uhlem [14]].
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Tabulka 3.1: Parametry nejbéZnéjsich typti indentac¢nich hrott [[13].

Polovina vrcholového thlu  Koeficient Opravny faktor

Typ hrotu Kontaktni plocha o N 5
Vickerstiv A = 4h’tan’®© 68° 0,75 1,012
Berkovichiiv A = 3\3h2tan’® 65,27° 0,75 1,034
Knooptiv A = 2h2tan® tanb, O = 86,25 0,75 1,012

0, = 65°

kuZelovity A =7 hytan*a 10° < © < 70° 0,72 1

Rockwelliv  zdvisi na poloméru kulové ¢asti 60° - -

kulovy A~ n2Rh, N/A 0,75 1
,roh krychle* A = 3V3h2tan’® 35,26° 0,75 1,034

klinovy zavisi na konkrétni geometrii 15° < ® < 45° - -

Y4

Goay pugvpuapuy g€



3 Nanoindentace

3.4 Indentacni pristroj CSM

Indentaéni piistroj CSM Instruments Nano Hardness Tester (CSM Instruments SA, Svy-
carsko) byl v této préci vyuZit pro méfeni mikromechanickych vlastnosti dentinu, skloviny
a zubnich vyplni (Kapitola [5] a[6)). Piistroj se sklada ze tif zdkladnich ¢asti (Obrazek [3.5]
a . Cist I slouZi k vlastni indentaci a skldd4 se z drzdku vzorku (5), ktery je umistén
na pohyblivé plosing (4), drzdku indentacniho hrotu (3), ktery je pfipojen k zatéZovacimu
rdmu (1), a akustické sondy (2). Cést I1 umoziuje observaci vzorku a provedenych in-
dentacnich vpichi diky optickému mikroskopu s objektivy riiznych zvétSeni (6). Obraz
z mikroskopu je ndsledné zobrazovdn na displeji pocitace (7), jenZ je prvkem casti III,
kterd slouzi pro ovladani indentacniho pfistroje a vypocet dat pomoci specializovaného
softwaru [15]]. Hardwarové prvky pro ovladani indentacniho pfistroje jsou soucdasti kont-
roleru. Casti I a IT jsou umistény ve specidlni klimatické komoie, kterd minimalizuje vliv
akustického hluku, pohybu vzduchu a teplotnich zmén v laboratofi. [9]]

v/, 2z

Obrézek 3.5: Schéma indenta¢niho pfistroje a jeho rozdéleni do tif zakladnich &4sti. Cast I

se sklddd z rozvodi a systému transformace signélu (1), akustické sondy (2),
drzdku indentacniho hrotu (3), pohyblivé plosiny (4) a drzdku vzorku (5).
Cast II predstavuje opticky systém objektivii (6) a &ast III fidici poéitaé (7)
s kontrolerem [[15]].

Hlavni ¢asti pfistroje je zatéZovaci rdm (1) s drzdkem indenta¢niho hrotu (3). R&m musi
byt dostatecné t€zky, aby fungoval jako dynamicky tlumic a eliminoval mechanické vib-
race, které by mohly ovliviiovat méfeni [9]. ZatiZeni je aplikovano elektromagnetickym re-
guldtorem. Nezbytnym vybavenim je rovnéz transduktor pro méfeni hloubky indentacniho
vpichu pomoci zmén kapacitniho odporu [[13]]. Rozsah aplikovaného zatiZeni je pro uZzity
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3.4 Indentacni pristroj CSM

piistroj CSM Instruments Nano Hardness Tester 0,1-500 mN s rozliSenim 0,04 pm. Rych-
lost zatéZovéni a odtéZovani je omezena maximalni rychlosti 10 N/min. Maximalni moZnd
hloubka indenta¢niho vpichu je 200 um s rozliSenim 0,04 nm [16]].

Vzorek je uchycen v drzdku (3), ktery zabrafiuje nechténému posunu vzorku pfi mé-
feni. Drzdk vzorku je umistén na pohyblivé ploSiné (4), kterd umoZiiuje pohybovat vzor-
kem ve vSech tiech smérech, ¢imz je dosaZeno poZadované lokalizace indentacnich vpi-
chti ve vzorku. Zarovei plosina slouzi i k premistovani vzorku pod mikroskop. Minimaln{
krok ploSiny ve vodorovném sméru je 0,25 pum. Maximalni rozsah je 120x20 mm. Sou-
¢asti pristroje je dale opticky mikroskop s digitdlni kamerou slouZici pro observaci vzorku
a provedenych indentacnich vpichti. Mikroskop je vybaven ¢tyfmi objektivy s celkovym

zvétSenim 50%, 250%, 500x a 1000x.

a)castlall b) cast III

Obréazek 3.6: Uzity indentacni pristroj CSM Instrument Nano Hardness Tester. a) drzdk
indenta¢niho hrotu, drzdk vzorku, pohybliva ploSina a opticky mikroskop se
¢tyfmi objektivy, b) fidici pocitac s kontrolerem (vlevo).

Indentaéni piistroj CSM umoZziiuje méfit mechanické vlastnosti materidlti dvéma zpi-
soby. Prvnim zptisobem je klasickd indentace, kdy je vzorek plynule zatéZovan na riizné
definované maximum a poté zcela odtiZzen. Druhym zptdsobem je technika tzv. kontinual-
niho méfeni kontaktni tuhosti, odkud také pochdzi nazev piistroje CSM (Continuous stiff-
ness measurement). Pfi ném je vzorek zatéZovan Ci odtéZovan dynamicky oscilujici silou,
kterd zpisobuje sekunddrni malé cykly zatiZeni a odtiZeni (Obrézek [3.7). Zatimco prvni
klasicky zptsob umoziuje mérit kontaktni tuhost (S), jeZ je nezbytna pro determinaci ma-
teridlovych charakteristik, pouze v jediném bod¢ indenta¢ni k¥ivky (Kapitola[3.T)), pfi uZiti
techniky CSM je kontaktni tuhost méfena pfi kazdém sekundarnim cyklu. Proces tudiz
umoziluje stanovit zavislost métenych charakteristik na kontaktni hloubce (h). [[10} [17]

Technika kontinudlniho méfeni tuhosti pfispéla k urychleni a zlepSeni kalibrace funkce

Vv s

kontaktni plochy (Kapitola [3.2.T)). Také umoznila pfesnéjsi identifikaci po¢ate¢niho kon-
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3 Nanoindentace

taktu indenta¢niho hrotu s materidlem vzorku [10]. N&ktefi autofi vSak upozoriuji, Ze
technika kontinudlniho méfeni miZe prinaSet i urCitd dskali, predev§im pfi analyze mate-
ridld s vysokym pomérem E/H a pfi aplikaci velmi malych zatiZeni, kterym odpovida kon-
taktni hloubka do 20 nm [17,[18]. Vzhledem k tomu, Ze béhem mikromechanické analyzy
dentinu, skloviny ani zubnich vyplni nebylo nutné stanovovat zavislost mikromechanic-
kych vlastnosti na kontaktni hloubce, byl zvolen klasicky zptisob méfeni. Tim také bylo
vylouceno ovlivnéni vysledkt dynamicky oscilujici zatézovaci silou.

A

Sekundérni cykly
zatizeni a odtiZzeni

ZatiZeni,

Hloubka vpichu, h
Obrazek 3.7: Indentacni kiivka ziskand technickou CSM. Jsou zndzornény sekundarni

cykly zatizeni a odtizeni zplisobené dynamicky oscilujici zatéZovaci si-
lou [18]].
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KAPITOLA
CTVRTA

LOMOVA HOUZEVNATOST

Lomova houZevnatost je dileZitou charakteristikou kiehkych materidl(, kterymi je napfi-
klad keramika, sklo ¢i zubn{ sklovina. Vyjadfuje schopnost materidlu odoldvat Sifeni trhlin
pfitomnych v materidlu pfi ur¢itém napéti [19]. O zdvaznosti disledkd neznalosti ¢i ne-
spravné determinace kiehkych vlastnosti materidlti svéd¢i mnozstvi kolapsi konstrukci,
které byly zptisobeny praveé kiehkym lomem [20]]. K poruseni materidlu kiehkym lomem
navic dochdzi bez prfedchoziho varovéni, proto ndsledky mohou byt katastrofalni.

Podstatou kiehkého poruseni je, Ze trhlina pfitomnd v materidlu méni rozloZeni napéti.
Zvysujici se napéti zplisobuje Sifeni trhliny. Pfi dosaZeni kritické délky trhliny dochézi
k jejimu Siteni beze zmény napéti a trhlina se rychle propaguje skrz celou konstrukci.
K poruseni tedy miZe dochdzet i v pripad€, Ze maximalni napéti urCené na zdklad¢€ pruzné
¢i plastické analyzy je mensi neZ pevnost materidlu [20]. Podrobnéji je mechanismus Sifeni
trhliny popsén v kapitole 4.1]

Existuje velké mnoZstvi rtiznych metod pro testovani lomové houZevnatosti materidld.
Metody mohou byt analytické, numerické ¢i experimentélni. Mezi numerické metody patii
metoda konecnych ¢i hrani¢nich prvki. Experimentédlni metody zahrnuji fotoelasticime-
trii, tenzometrii a nepfimé metody, jako je zkouSka tfibodovym ohybem, ¢tyftbodovym
ohybem, excentrickym tahem ¢i indentace [21]. Kazd4 z metod ma sva specifika a volba
metody zavisi na testovaném materidlu, dostupnosti materidlu a méticich zatizeni, zvolené
podrobnosti testovani, financich aj.

V této kapitole je nejdiive popsan stru¢ny tvod do lomové mechaniky, nebof bez zna-
losti zdkladntho mechanismu Sifeni trhliny a rozloZeni napéti v materidlu s trhlinami je
pochopeni problematiky determinace lomové houZevnatosti nemoZné ¢i nesnadné dosazi-
telné. Kapitola je zaméfena pfedevS§im na zpisoby uréeni lomové houZevnatosti metodou
indentace, nebof ta byla v praktické ¢asti prace pouZita pro determinaci lomové houZevna-
tosti skloviny (Kapitola[5.2).
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4 Lomova houZevnatost

4.1 Uvod do lomové mechaniky

Lomova mechanika je Siroky obor, kterym se ve svych knihdch [22, 23] ¢i jinych publi-
kacich [20} 24] zabyva fada autorii. Jednim z moZnych diivodd velkého zdjmu o lomovou
mechaniku miZe byt fakt, Ze se jednd o pomérné novy obor, ktery stile jesté skyta fadu
nejasnosti k feSeni. Aby mél ivod do lomové mechaniky v této praci pfiméfeny rozsah,
je zaméten na objasnéni pouze fundamentalnich principt v linedrné elastické lomové me-
chanice (LELM). Popis elasticko-plastické lomové mechaniky (EPLM) je zcela vynechan,
nebof determinace lomové houZevnatosti metodou indentace vychazi z LELM. Sklovina,
kterou se prace zabyv4, je navic velmi kiehky materidl, pro néjz plati zakonitosti LELM.
Préce se pti zdkladnim popisu rovnéz nezabyva dal§imi faktory, které ovliviiuji urceni lo-
mové houzZevnatosti, jako je velikost vzorku i teplota, pfestoZe si autorka prace uvédomuje
jejich dalezitost.

4.1.1 Model energetické bilance

Studie, kterd je povazovana za prvni vyznamny piinos pfi feSeni kiehkého chovani ma-
teridlu, byla pfedstavena A. A. Griffithem v roce 1920. Tato studie navazovala na praci
Ch. E. Inglise, ktery v roce 1913 publikoval zplisob vypoctu koncentrace napéti okolo elip-
tického otvoru [20-22]. Nutno poznamenat, Ze ob¢ studie predpoklddaji pruzné chovéani
materidlu. Jednd se tedy o pocatek linedrné elastické lomové mechaniky (LELM). Do ob-
lasti plastického chovédni materidlu byla teorie LELM rozSitena az pozdéji.

Priibéh koncentrace napéti okolo eliptického otvoru danych rozmért (Obr. @.Th) dle In-
glise odpovida:

oy(a,0) =0 (1 + 2{) 4.1)

kde o je celkové napéti v materidlu, a a b jsou rozméry eliptického otvoru, respektive délky
jeho poloos. Ze vzorce |1 vyplyvd, Ze v pfipadé absolutné ostré trhliny (b = 0) se napéti
na Cele trhliny limitn& bliZi nekone¢nu @.Ib). Toto neni fyzikdln& mozZné, nebof redlné
materidl svoji poddajnosti vZdy trhlinu otupi. Ze vzorce rovnéz vyplyvd, Ze by materidl
v ptipadé€ absolutné ostré trhliny nemél Zddnou odolnost viici jejimu Sifeni a k poruseni by
dochézelo i v piipadé velmi malych aplikovanych zatiZeni. [20, 22]

Griffith se kvtli tomuto nesouladu teorie a praxe zaméfil na energetickou bilanci, ni-
koliv pfimo na koncentraci napéti okolo trhliny. Definoval deformacni energii vztaZzenou
k jednotkovému objemu jako [20} 22]:

Sy R L 0

Jelikoz Griffith uvazoval linedrné pruzné chovani materidlu, pfi némz plati Hookiv z4-
kon (o = Ee), 1ze vzorec [4.2] pfepsat do podoby:

E 2 2
Ur=—= = 4.3)
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4.1 Uvod do lomové mechaniky

kde E je modul pruznosti, € je pretvoreni a o je celkové napéti v materidlu. Vzhledem k li-
2 v v_ oz s s .z . v/ v v_ s . * sz
nedrné pruznému chovani materidlu je v tomto piipadé deformacni energie (U") nazyvana

energii elastickou.

oty oy
PAEtteeetitetetettet ISISISISIS IS TSN
Oy —®
) C/MTT MTH
° 2a " %
##H##&G##i#H&#H##J HHHHHiHHHHH
a) elipticky otvor b) ostra trhlina

Obrazek 4.1: Koncentrace napéti okolo eliptického otvoru definovana dle Ch. E. Inglise.
V ptipadé absolutné ostré trhliny se napéti na hranici otvoru bliZi nekone¢nu
[mech.fsv.cvut.cz].

Objasnéni, pro¢ mize dochézet k Siteni trhliny i beze zmény napéti, respektive dalsiho
zatéZovani, usnadni Obr. 4.2] Pokud je v materidlu pfitomna trhlina, oblast okolo nf je
odtiZena a uvolnénou elastickou energii prebird zbyvajici oblast bez trhliny (Obrazek[d.2).
Velikost uvolnéné energie Griffith stanovil z velikosti odtiZené plochy, kterd ma tvar dvou
trojuhelnik o odvésndch a a Ba. Parametr fa = x byl stanoven s vyuZitim Inglisova
feSeni pro rovinnou napjatost [20]. S vyuZitim vzorce[d.3]a zndmé velikosti odtiZzené plochy
1ze stanovit celkovou uvolnénou energie (U) pro jednotkovy objem:

o2 2
U=—na

B 4.4)

Jak bylo zminéno, uvolnénou elastickou energii (U) piebira zbyvajici oblast bez trhliny.
Pokud neporuSend oblast neni schopna veskerou uvolnénou energii absorbovat, je zapo-
tiebi, aby pfebyvajici energie byla spotfebovdna jinym zptisobem. Nadbyte¢na energie je
proto vyuZzita k pferuSeni vazeb atoml v materidlu, ¢imZ dochdzi k Sifeni trhliny. Spo-
tiebovana energie je nazyvana energii povrchovou (S), nebof slouzi k vytvareni novych
povrchti. Celkova povrchova energie je [20, 22]:

S =2vya 4.5)

kde y je povrchova energie na jednotkovou plochu.

31



4 Lomova houZevnatost

o o
preeteetd ‘ ‘ tttetettetettttetet
Ba
a
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a) celkova odtiZena oblast b) zména odtizené oblasti

Obrazek 4.2: Zobrazeni oblasti, kterd je odtizena v dusledku pfitomnosti trhliny. b) zné-
zornéni kvadratické zavislosti zmény odtiZené plochy na Aa.

Zda dojde k nefizenému Sifeni trhliny a ndslednému poruSeni kifehkym lomem zavisi
na celkové energetické bilanci, respektive zda uvolnénd energie (U) pti prodlouZeni trh-
liny o Aa (Obr. @.2b) pievlddd nad povrchovou energii (S) potiebnou k tomuto prodlou-
zeni. Kritickou délku trhliny a., pfi jejimZ dosazeni dochézi ke kfehkému lomu, 1ze urcit
na zaklad€ vztahu [20]:

(S -U) o?
50 y Eﬂa 0 4.6)
2vE
P 4.7)
g-Tr

Obdobné je moZno z rovnice [4.6] stanovit kritické napéti oy pro danou délku trhliny a,
pfi jehoz prekroceni dochdzi ke kfehkému lomu:

2E
o= w/ﬂ—ay 4.8)

Tento vypocet kritické délky trhliny (a.) a kritick€ho napéti (o) lze bohuZzel uplatnit pouze
pro materidly, u kterych nedochdzi k plastické deformaci. Griffithovy vypocty se shodovaly
s jeho experimenty, nebof tyto experimenty byly provadény vyhradné na sklu, coZ je velmi
kfehky materidl. Pokud je teorie uplatnéna napiiklad pii testovani kovi, experimentalné
zjiSténé pevnosti jsou vyssi nez dle Griffithovy teorie [22]].

V poloving 20. stoleti Irwin a Orowan, zabyvajici se kovy, rozsitili Griffithovu teorii
i pro materidly podléhajici plastické deformaci. Na rozdil od Griffitha tito autofi pfedpo-
kladali, Ze ke spotfebé energie nedochdzi pouze pferuSenim vazeb v materidlu, ale rov-
néZ diky plastické deformaci v blizkosti ¢ela trhliny. Irwin na zdkladé té€chto ptedpoklada
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4.1 Uvod do lomové mechaniky

v roce 1956 zavedl novou veli¢inu G. Veli¢ina G, kterd je oznacovédna jako hnacf sila trh-
liny, pfedstavuje energii (silu) potfebnou k inkrementalnimu pfirtstku trhliny[20-22]:

_u_ou o 4.9)
0A 20a E
Obdobné Griffithovu vzorci [.8]1ze stanovit kritické napéti, pfi némz dochazi k nestabil-
nimu Sitfenf trhliny:
EG,
a
kde G, je kritickd hnacf sily trhliny, pro niZ se uzivd oznaceni houZevnatost materidlu.

(4.10)

O'f:

V soucasné dobé¢ je veli¢ina G nahrazovéna veli¢inou K [21]]. Modifikovanou Griffithovu
teorii l1ze uZzit pouze v piipad¢, Ze plastickd zona v blizkosti ¢ela trhliny je relativné mal4.
Presto bylo toto rozsiteni LELM ptedzvésti nového oboru elasto-plastické lomové mecha-
niky (EPLM).

4.1.2 Model intenzity napéti

V soucasnosti je v LELM vice vyuZivan model intenzity napéti, nebof je oproti modelu
energetické bilance 1épe vyuzitelny v praxi. Model intenzity napéti, obdobné Inglisové
préci, vyjadiuje napjatost v okoli trhliny. Zavadi tfi zplisoby zatéZovani, souvisejici s riz-
nymi typy poskozeni kiehkym lomem, ozna¢ované jako médy I, II a IIT (Obr. 4.3)). Méd 1
predstavuje zatiZeni, pfi némz je téleso poSkozeno tahem — trhlina je rozevirdna. Médy
IT a IIT predstavuji zatéZovani, pfi némz je téleso poSkozeno smykem. V médu Il dochdzi
ke smykani ve sméru podélné osy trhliny, v médu III dochézi ke stfihu. Mtze dochdzet
i k poSkozeni kombinaci dvou ¢i tff méda. [20-22]

Mod 1 Mad 11 Maéd 11T

- >
:

Obrazek 4.3: Tti zplsoby zatéZovani, souvisejici s riznymi typy poskozeni. Méd I pred-

stavuje tahové poSkozeni, médy II a III poSkozeni smykové [22]].

Westergaard, Irwin, Sneddon a Williams v poloving 20. stoleni publikovali zptisob vy-

Vv s

poctu napjatosti zptisobené vnéjSimi silami v okoli pfesné definované trhliny. Vypocet
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4 Lomova houZevnatost

dle LELM plati pouze pro izotropni linedrné elastické materidly. V pfipadé, Ze polarni
soufadnicovy systém md pocatek v Cele trhliny (Obr. 4.4), je pole napéti v roviné s trhli-
nou definovano vztahem [22]:

p— i " N m/2 _m
a,,_(\/;)ﬁj(enn;Amr g!(6) (4.11)

kde o7;; jsou slozky pole napéti, 6 a r jsou poldrni soufadnice, k je konstanta a f;;(6),
gij(0) jsou bezrozmérné veli¢iny zdvislé na poldrni soufadnici 6. V blizkosti ¢ela trhliny
dominuje prvni ¢len, ktery v ptfipadé, Ze r — 0, se limitn€ bliZi nekonecnu. Ostatni ¢leny
vyjadiujici geometrii télesa zlistavaji konecné. Toto mimo jiné znamend, Ze napéti v bliz-
kosti ¢ela trhliny je nezdvislé na geometrii télesa.

Ay

Trhlina |

Obrazek 4.4: Zobrazeni pole napé€ti v okoli trhliny. oy, o7y, a 7y, jsou slozKy pole napéti,
0 a r jsou polédrni soufadnice.

Obvykle se misto konstanty k uziva faktor intenzity napéti K, jehoz index I, II nebo III
oznacuje zpisob zatéZovani dle prislusnych médua [20} 22]]. Vztah mezi k a K je:

K = k\2n (4.12)

Pole napéti v blizkosti trhliny (r < 0.1a) l1ze na zdkladé rovnic @.11]a[d.12] pfepsat do po-
doby:

o _ K o
}1_{% i = \/z—mfij )
. an _ Ku an
.y _ Kur i
}l—l’% T T V27rrﬁj @

Jak bylo zmin€no, mize dojit i ke kombinaci médd, potom je celkové napéti souctem napéti
jednotlivych médu:
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4.1 Uvod do lomové mechaniky

R (4.14)
J 1 1 )

Déle je uveden konkrétni ptiklad vypoctu pole napéti v blizkosti trhliny (r < 0.1a)

pro nejbéznéji uzivany méd poskozeni — mod I [22]):

e g -gnf2]

Oyy = Ki CoS Q 1 + sin Q sin 3—9
Yo 2 2 2

0 pro rovinnou napjatost (4.15)
Ozz =

v(oxx + 0yy)  pro rovinnou deformaci

K 6\ . (6 36
Tyy = cos|=|sin|=<|cos|—
' 2rr 2 2 2

Ty =Ty, =0

kde v je Poissoniiv soucinitel. V piipad€, Ze 6 = 0, jsou smykova napéti nulové a velikost
normalovych napéti oy, a oy, dle vzorce [d.15|odpovida:
Oxx = Oyy = ﬁ (4.16)
2nr
Nutno znovu zddraznit, Ze vztahy plati pouze v blizkosti Cela trhliny, kde do-
minuje prvni singuldrni ¢len rovnice zévisly na 1/+/r. Dale od trhliny se projevuji
ostatni Cleny a napéti se postupné blizi napéti v materidlu bez trhliny.

Jelikoz pfi znalosti velikosti veli¢iny K 1ze v blizkosti trhliny bez dalSich parametr urcit
napjatost a pretvoreni jako funkci polarnich soufadnic r a 6, stala se veli¢ina K, respektive
jeji kritickd hodnota K., hlavni veli¢inou charakterizujici lomovou houZevnatost materi-
ald. Pro praktické vyuZiti bylo vSak nutno stanovit zdvislost veli¢iny K na aplikovaném

vvvvv

vozena, sloZit&jsi piipady vyZaduji numerické a experimentalni feSeni. V tabulce .1]jsou
uvedeny hodnoty faktoru intenzity napéti Ky (mdd I) pro nejbéznéjsi piipady. [20]
Kritické napéti, které miiZe byt aplikovano na téleso s trhlinou dané délky, aniZ by doSlo

k jeho poruSeni kiehkym lomem, je pro méd I obecné uréeno vztahem:

ch

a\mna

of = (4.17)

kde « je geometricky parametr, a je délka trhliny a Ky je kritickd hodnota faktoru intenzity

napéti — lomova houZevnatost materidlu. Ve shodé s tabulkou [.1]je parametr « naptiklad
pro vnitfni trhlinu v rovin€ roven 1.
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4 Lomova houZevnatost

Tabulka 4.1: Velikost veli¢iny K; v zdvislosti na aplikovaném zatiZzeni (o) a délce trh-
liny (a). Stanoveno pro zédkladni pfipady, ostatni piipady mohou byt uréeny
numerickymi a experimentdlnimi metodami.

Faktor intenzity napéti
K1

oymra

Vnitini trhlina délky 2a
v nekonec¢né roviné

Okrajova trhlina délky a
! ‘o yv 1.120+/na
v polokone¢né roviné
Vnitini ovalna trhlina (zaktiveni a
Mina (zakfivent a) 20T
v nekone¢né roviné

Vnitini trhlina délky 2a a
o o /W tan (3¢)
v roviné Sitky W
Dvé symetrické (?klzaj;(,)vvé trhliny délky a - \/W [tan ( na ) +0.1sin ( ZNWQ )]
v roviné Sitky W

Vztah mezi kritickou hnaci silou trhliny G. a faktorem intenzity napéti Ky pfi rovinné
napjatosti 1ze stanovit dle rovnic .10]a

KIZC = EG. (4.18)
Pro rovinnou deformaci je vztah navic zavisly i na Poissonové souciniteli materidlu [20]:
K; = EG.(1-v%) (4.19)

Pro kfehké materidly vSak rozdil neni nijak vyznamny. Napfiklad pro velmi kifehky mate-
ridl, jimz je sklo (v = 0, 24), je rozdil mezi Ky, pfi rovinné napjatosti a rovinné deformaci
pouze 6 Y%o.

4.2 Determinace lomové houzevnatosti metodou
indentace

Metoda indentace, oproti standardnim metoddm pro determinaci lomové houZevnatosti
mnoZzstvi materidlu potfebného pro test, rychld ptiprava vzorku, dostupné vybaveni, po-
mérné rychlé vyhodnoceni a malé financni ndklady [25) 26]]. Indentace je také jedinou do-

o

stupnou metodou umoziujici zkoumat kirehké chovani materialt v mikro/nanoméfitku [27]].
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4.2 Determinace lomové houZevnatosti metodou indentace

Mohlo by se zdét, Ze indentace je idedlnim zpGisobem pro determinaci lomové houZevna-
tosti materidlti. BohuZel mnoZstvi vyhod je vykoupeno jesté¢ vétSim mnozstvim nesrov-
nalosti a nepiesnosti. Tyto nevyhody jsou rozebrdny postupné pti popisu celého procesu
determinace lomové houZevnatosti.

Zpisobi, jak determinovat lomovou houZevnatost dle trhlin vzniklych pfi indentaci,
je vice. Nejcastéji vyuzivanou metodou je Vickerstiv indentacni test lomové houZevna-
tosti (Vickers indentation fracture test — VIF). Popisu VIF je vénovéna velkd pozornost,
nebof je ptivodnim testem vyuZivajici indentaci pro determinaci lomové houZevnatosti.
Mezi dalsi typy testh patfi napiiklad CCIF (Cube corner indentation fracture test), VCOD
(Vickers crack opening displacement) ¢i IFF (Interface indentation fracture test) [27]. Al-
ternativnim zptisobem je metoda zaloZend na disipaci energie. Aby kapitola méla pfimé-
fenou délku, kromé& VIF je popsédn pouze test CCIF a metoda zaloZend na disipaci energie.
CCIF byl vybran, nebof je modifikaci VIF a spolecné jsou tyto dva testy téméf jedinymi,
které jsou vyuZivdny pro determinaci lomové houZevnatosti skloviny. Metoda zaloZena
na disipaci energie byla zvolena, nebot v praktické ¢asti prace (Kapitola[5.2) je ovéfovédna
jeji vhodnost pro determinaci lomové houZevnatosti skloviny namisto VIF ¢i CCIF.

4.2.1 Vickersuv indentacni test lomové houzevnatosti (VIF)

Myslenkou uréeni lomové houzZevnatosti materidli dle trhlin vytvofenych béhem inden-
tace se poprvé zabyval S. Palmqvist v polovin€ minulého stoleti. Palmqvist studoval kiehké
chovéni cermetu pfi indentaci s ostrymi indentacnimi hroty (Vickerstiv, Knooptiv). Pozdéji
definoval praci pottebnou k vytvoreni radidlnich trhlin dané délky na zdklad¢ zatiZeni apli-
kovaného Vickersovym indenta¢nim hrotem. JizZ v t€to dobé bylo shledédno, Ze vysledky
mohou byt vyrazné ovlivnény vnéj$imi faktory, naptiklad dpravou vzorku, respektive zpt-
sobem brouseni jeho povrchu. [25]

V 70. letech na Palmqvista navédzali dalsi autofi (Lawn, Swain, Fuller, Wilshaw, Evans,
Charles aj.), ktefi stanovili rizné vzorce pro vypocet faktoru intenzity napéti K. v zavislosti
na aplikovaném zatiZeni, délce trhlin, tvrdosti a dalSich parametrech, které se u jednotli-
vych autori 1isi. Zatimco néktef{ autofi pfedpoklddali vznik radidlnich trhlin typu half-
penny (radial-median), jini pocitali se vznikem trhlin typu Palmqvist [25]. Tyto a dals{
typy trhlin, které béhem indentace mohou vzniknout, jsou zobrazeny na obrazku 4.5

Mezi nejzndmnéjsi studie, zabyvajici se touto problematikou, nepochybné patii studie
A. G. Evanse a E. A. Charlese [29] z roku 1976. Tito autofi metodu VIF predstavili ofici-
alné jako alternativni zptisob determinace lomové houZevnatosti keramiky. Evans a Char-
les stanovili obecny vzorec pro determinaci faktoru intenzity napéti (K.) kiehkych ma-
teridlt. Rovnéz urcili kalibracni kiivku pouZitelnou pro vétSinu materidld, jejichz kiehké
chovéni se projevuje trhlinami typu Palmqvist ¢i half-penny [26]]. Zd4lo se, Ze VIF miiZe
byt univerzalni technikou pro zjisfovani lomové houzZevnatosti materidll. PfestoZe byl test
pivodné vyvinut pro keramiku, diky svym vyhoddm zacal byt velmi rychle aplikovandm
i na jiné materidly, napfiklad biomateridly a tvrdé tkané [27].
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4 Lomova houZevnatost

KuzZelovita Palmqvist Median

Half-penny Laterélni

Obrazek 4.5: Typy trhlin vznikajici pfi indentaci. Trhliny typu Palmqyvist a half-penny se
na povrchu vzorku projevuji jako radidlni trhliny, které se propaguji od rohi
indenta¢niho vpichu. Laterdlni trhliny a trhliny typu median se tvofi pod po-
vrchem vzorku [28]].

Od 80. let do soucasnosti se i dalsi autofi (Marshall, Anstis, Chantikul, Niihara, Miy-
oshi, Lankford, aj.) snaZili stanovit vzorec, ktery by vystihoval lomovou houZevnatost jimi
testovanych materidla [25,26]]. Jeden z dlivodu, pro¢ nebylo mozné stanovit jediny vzorec
pro vSechny materidly, spo¢iva v tom, Ze kiehké chovani riznych materidli je odliSné, tu-
diZ jsou iniciovany jiné typy trhlin (Obrazek [4.5). Niihara nicméné zmifuje, Ze typ trhlin
1ze rozlisit dle poméru délky trhlin a velikosti indentaéniho vpichu (c/a) [30]. Lze tedy
usuzovat, Ze trhliny typu half-penny mohou vzniknout rozvinutim trhlin typu Palmqvist.
Nekteti se proto zabyvali i kombinaci téchto trhlin. Postupné tak bylo odvozeno vice nez
30 riiznych vzorci. Cdst z nich je uvedena v tabulce Vzorce bohuzel ziidkakdy posky-
tuji stejné vysledky. Velké mnoZstvi vzorcii vSak neni jedinym znepokojujicim faktorem
pfi uziti VIF. Dals{ jsou diskutovany postupné pfi popisu celého procesu determinace lo-
mové houZevnatosti.

Nejdrive je zapotiebi pripravit vysoce vylestény vzorek materidlu. JiZ pti upravé po-
vrchu vzorku, jak bylo zminéno, miiZe ale dojit k ovlivnéni vysledkt testu [25]. VyleStény
vzorek bez trhlin je podroben indentaci na béZném indentoru s Vickersovym indentacnim
hrotem. Zde se objevuje prvni velky nesoulad obecné teorie lomové mechaniky a VIF, ne-
bof obecnd lomova mechanika predpokldda trhliny pfitomné v materiald jiz pred aplikaci
zatizeni. Lomova houZevnatost pak vyjadfuje schopnost materidlu odoldvat jejich Sifeni
pfi urCitém napéti [19].
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4.2 Determinace lomové houZevnatosti metodou indentace

Tabulka 4.2: Vzorce pro vypocet lomové houZevnatosti kiehkych materidli dle VIF.
Vzorce jsou rozdéleny dle typu trhlin (Palmgqvist, half-penny), jejichZ vznik
byl autory ptfedpokldddn. Oznaceni parametrii ve vzorcich je upraveno
oproti origindlni verzi, nebof rozdily mezi vzorci jsou takto zietelnéjsi. [25,

31,132]
Tvo trhlin Faktor intenzity napéti Autori
P K rok
-1/2 ~2/5 (12 Niihara a kol.
0,035 (£) (&) (242
a (E(I)) () 1982
Palmqvist Y2 g -25 (Ha2 Niihara
“12 g -2/3 Laugier
l H Pmax
0,015 (5) (F) ( 3/2 ) 1987
0.0515 pr;l/azx Lawn, Fuller
« 1975
0.0750 P Evans, Charles
Half-penny ’ 3 1976
ENL/2 ( Pras Lawn, Evans
0,014 (£)" (Las) o
ENU2 (P Anstis a kol.
0,016 (£)"" (La) los1
e\=3/2 [ H\-2/5 ( Hal/z) Niihara a kol.
0,129 (£ = e
(a) (E(D) [ 1982
0.0725 p%x Tanaka
¢ 1987
Evans
Ha?) (£ 10
( @) (&) 1979
Prax (E\2/S 1 (\F Evans
Kalibra¢ni procedury 0,4636757 ( H) 10 1979
EN2/S [ Poas Niiharam a kol.
0,0089 ()" (Luss | o>
~2/5 (Ha2\ [e\=3/2 Lankford
0,142 ()" (142) (<
1/2 Shetty a kol.
0,088 ( s
2 1985
ENU2 (Prax JIS
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4 Lomovad houZevnatost

Indentace probihd stejnym zpiisobem jako pti méfeni tvrdosti (H) ¢i modulu pruz-
nosti (E), které bylo popsano v kapitole 3.1} Vzorek je postupné zatéZovan na maximdln{
hodnotu zatiZeni, poté miiZe byt po urcitou dobu drZeno konstantni zatiZeni a ndsledné je
vzorek odtiZen. Po odtiZeni zlistdvd v povrchu vzorku indentaéni vpich (plastickd defor-
mace). V pfipadé kiehkého materidlu a dostatecné velkého zatiZeni vznikaji ve vzorku rov-
néz radidlni trhliny propagujici se od roht indenta¢niho vpichu (Obréazek[.6). Zde dochazi
k dal$imu nesouladu teorie lomové mechaniky a VIF. Jestlize VIF vychazi z teorie LELM,
¢emuz odpovida urovany parametr lomové houZevnatosti K., pak by k plastické defor-
maci nemélo dochdzet nebo by méla byt malého rozsahu. Navic dle teorie LELM pfi dosa-
zeni kritického faktoru intenzity napéti (K.) dochazi k nefizenému §iteni trhliny a poruSeni
vzorku kifehkym lomem. Pfi VIF dochdzi ke vzniku a $ifeni trhlin, nikoliv vSak k tplnému
poruseni vzorku [26].

a) b)

Obrazek 4.6: Radidlni trhliny propagujici se od rohil indenta¢niho vpichu. a) parametry
potfebné pro vypocet lomové houZevnatosti [33], b) snimek redlného inden-
ta¢niho vpichu ve skloving a pfi¢ny fez trhlinami typu Palmgqvist [19].

Ze vzorct shrnutych v tabulce[d.2) vyplyvd, Ze determinace lomové houZevnatosti zdvisi
na délce trhlin (/ — vzdalenost konce trhliny od okraje indentacniho vpichu, ¢ — vzdélenost
konce trhliny od stfedu indenta¢niho vpichu), na velikosti indenta¢niho vpichu (a), tvr-
dosti (H), modulu pruznosti (E), kalibracnich konstantidch a dalSich parametrech, které
se u jednotlivych autort 1isi. Oznaceni parametrii souvisejicich s délkou trhlin je zndzor-
néno na obrazku[.6] Pro determinaci je tedy zdsadni piesné ur¢eni délky trhlin a velikosti
indenta¢niho vpichu [26, 27]]. Vysledné hodnoty ovliviiuje zvolend metoda méfeni, pres-

o2

nost méfici techniky i zkuSenosti experimentdtora. Méteni velikosti indenta¢niho vpichu
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4.2 Determinace lomové houZevnatosti metodou indentace

miZe znesnadnit od$té€povéani materidlu u povrchu vzorku (Obréazek @. 7). [26]

Pro zvoleni vhodného vzorce je podstatné, jaky typ trhlin vznika. To je vSak nesnadné
a bez dal$iho technologického vybaveni ¢asto i nemozné, nebof radidlni trhliny propagu-
jict se od rohti indenta¢niho vpichu vypadaji na povrchu vzorku stejné pro typ Palmqvist
i half-penny (Obrézek [.5) [26] 27]. Problémem miZe byt rovnéz vznik trhlin pod vr-
cholem indentaéniho hrotu nebo jiné kifehké chovani, napiiklad vznik kuZelovitych ¢&i la-
terdlnich trhlin (Obrédzek [.7b) skrytych pod povrchem vzorku. Také neni zcela jasné,
jestli trhliny vznikly béhem zatéZovani ¢i odtéZovani. Trhliny se mohou objevit dokonce
i po dokonceni indentace, coZ zplisobuje vypocet extrémné malych hodnot lomové hou-
Zevnatosti [27]. Nicméné i za predpokladu, Ze je zndmo kiehké chovani materidlu, stdle je
mozno uplatnit velkou Skdlu vzorct. Znepokojujici je, Ze vzorce nejsou podlozeny Zadnou
obecnou teorii a bezrozmérné kalibra¢ni konstanty, které se v nich vyskytuji, se zdaji byt
,hafitovany“ pro dany experiment [25-27]].

a) odstépovani materidlu b) radidlni a laterdlni trhliny

Obrazek 4.7: Jiné projevy kfehkého chovani materidlu. a) odSt€povani materidlu zne-
snadiiujici méfeni velikosti indenta¢niho vpichu , b) laterdlni trhliny skryté
pod povrchem vzorku [rsta.royalsocietypublishing.org].

Toto v3e a dalsi faktory, které jsou testovany v kapitole 5.1} maji za ndsledek, Ze je VIF
velmi Casto kritizovan a vSeobecné neni uznavan jako plnohodnotnd metoda pro zjisto-
véani lomové houZevnatosti materidld. Standardni testy musi oproti VIF spliiovat mnoho
striktnich pozadavki. Hlavni rozdily mezi standartnimi testy a VIF jsou [26]:

e Pro standardni testy je presné dand geometrie vzorku a podminky zatéZovani. Diky
tomu je mozné s urcitou jistotou stanovit napjatost béhem zatéZovéni. Pro VIF jsou
vyuZzivany jakékoliv vzorky, které je mozZno vylestit a podrobit indentaci.

e Standardni testy obsahuji pfedptipravenou, pfesné definovanou trhlinu, kolem niZ je
znamé rozloZeni napéti, které odpovida teorii LELM ¢i EPLM. Ve vzorku priprave-
ném pro VIF Zadné trhliny nejsou pfitomny a vznikaji aZ béhem testu jako disledek
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4 Lomova houZevnatost

zatéZovani. Standardni testy tudiZ oproti VIF spliiuji zdkladni pfedpoklad lomové
mechaniky, Ze v materidlu je pfitomna trhlina.

e Béhem zatéZovani dochdzi pti standardnim testu k Sifen{ jediné, pfedem pfipravené
trhliny. ZatiZeni piisobici na vzorek je zvySovdno az do chvile, kdy trhlina dosdhne
své kritické délky a zacne se nefizené §ifit skrz cely vzorek. Pribéh Sifeni trhliny
pfi standardnim testu odpovida pribéhu popsanému v kapitole .1} pti némz je do-
sazeno kiehkého lomu. Pti VIF se oproti tomu §iti vice trhlin, jejichZ geometrie je
pro rtizné materidly odliSnd. Trhliny vznikaji pod a okolo indenta¢niho hrotu. Na po-
vrchu vzorku se trhliny mohou projevit pfimo (odStépovani, delaminace) ¢i propa-
gaci ptivodné podpovrchovych trhlin. Trhliny nezpisobuji tplné poruseni vzorku,
prestoZe katastrofdlni poruseni je podstatou ur¢ovaného parametru lomové houZev-
natosti K. a obecné kirehkého lomu.

S ohledem na rozdily, neni asi piekvapenim, Ze standardni testy a VIF poskytuji pro ten-
tyZ materidl odliSné vysledky. Autofi uddvaji, Ze hodnoty lomové houZevnatosti zjiSténé
metodou VIF se odchyluji od skutecné hodnoty +50 % s 95 % pravdépodobnosti [27]. To
znamend, Ze hodnoty ziskané pro materidl se stejnou lomovou houZevnatosti se mohou liSit
aZ trojnasobné. Oproti tomu vysledky standardnich testli se béZné odchyluji od skute¢né
hodnoty pouze £5 % s 95 % pravdépodobnosti [20].

Zaveérem autori, ktefi publikovali recenze VIF, konstatuji, Ze test poskytuje nejisté vy-
sledky [25} 126} 32]. Quinn ve své praci konkrétné piSe [26]]: ,Je doporucovédno, aby VIF
nadéle nebylo uzivdno pro Zadné keramické materidly. Neni to spolehlivd metoda pro ur-
¢ovani lomové houZevnatosti. VIF by nemél byt aplikovan nebo akceptovan jako zakladni
metoda uréovéani lomové houZevnatosti pro keramiku, ani Zadny jiny material. Takovéto
konstatovani je jednoduché, nicméné aplikace VIF je v nékterych pfipadech jedinou moz-
nosti pro determinaci, af uz ptibliznych hodnot, lomové houzevnatosti. Pfikladem jsou ma-
teridly, jejichZ mnoZstvi je natolik malé, Ze standardni testy nemohou byt aplikovany. V pii-
VIF eliminovat. Je také dobré zminit, Ze VIF miiZe najit uplatnéni pfi porovnavéini lomové
houZevnatosti materidld, jejichZ kifehké chovani se projevuje obdobné [27]]. Misto tplného
zatracovani VIF by spiSe mély byt hledany zptsoby, jak VIF optimalizovat, aby poskytoval
lepsi vysledky.

4.2.2 Indentacni test lomové houzevnatosti s hrotem
»roh krychle* (CCIF)

Indentacni test lomové houZevnatosti s hrotem ,,roh krychle* (Cube corner indentation
fracture test — CCIF) je modifikaci VIF. Rozdil spo¢iva v uziti indenta¢niho hrotu ,,roh
krychle‘ namisto Vickersova hrotu. Indentacni hrot ,,roh krychle* byl popsdn v kapi-
tole[3.3] Bylo zminéno, Ze tento hrot je diky své ostrosti vhodny pro méfeni lomové hou-
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Zevnatosti materidlti. Oproti Vickersové indenta¢nimu hrotu ma hrot ,,roh krychle* téméft
polovi¢ni vrcholovy thel (®), tudiz snadnéji pronikd do vzorku a zpiisobuje vznik trhlin jiz
pfi malych zatiZzenich v fddech mN. Nasledkem toho je moZzné urcit lomovou houzevnatost
materidlti na mikro/nanodrovni. CCIF je ¢asto vyuZivan pro méfeni lomové houZevnatosti
tvrdych tkdni, jako je kost, sklovina ¢i dentin. [27]]

Postup determinace lomové houZevnatosti je stejny jako u VIF. Vyhody a nevyhody jsou
rovnéz obdobné. Mensi mnoZstvi vzorct publikovanych pro CCIF neni zpiisobeno veétsi
spolehlivosti, ale menSim mnoZstvim experimentt, pfi kterych byl test vyuZivan. Mensi
udavané odchylky od skutecnych hodnot (+40 %) jsou pravdépodobné zplisobeny rovnéz
touto skuteCnosti [27]].

4.2.3 Metoda zalozena na disipaci energie

Metoda zaloZend na disipaci energie je alternativni zptsob determinace lomové houzZev-
natosti materidli vyuZivajici indentaci. PfestoZe se na prvni pohled miZe zdét, Ze je tato
metoda oproti VIF ¢i CCIF naro¢néjsi, miiZze eliminovat nékteré negativni aspekty téchto
testd. Dal$i vyhodou je moZnost vyuZiti v piipadé¢, kdy pfi indentaci nevznikaji radidln{
trhliny propagujici se od rohti indentacniho vpichu (Palmqvist, half-penny), ale kiehké
chovani se projevuje jinym zptisobem. Metoda je Casto vyuZivdna pro determinaci lomové
houZevnatosti tenkych filmti (<500 nm), jejichZ mald tloustka zptsobuje, Ze pfi vétsim za-
tizeni je kiehké chovani ovlivnéno podkladem [34-36]. UZiti metody zaloZené na disipaci
energie se nicméné rozsitilo i do oblasti bézZnych materidld, jako je cement [37].

Metoda, jak uz ndzev napovidd, vyuZiva k determinaci lomové houZevnatosti ener-
gii uvolnénou (disipovanou) béhem vzniku a Sifeni trhlin. Metodu zaloZenou na disi-
paci energie poprvé predstavili X. Li a B. Bhushan, ktef{ pozorovali ,,poSkozeni* (pop-in
efekt) indenta¢nich kfivek pfi vzniku trhlin [34]. Jejich model pro uréeni energie uvolnéné
pfi vzniku trhlin je zobrazen na obrazku §.8p. Zndmou skutecnosti je, Ze celkovd ener-
gie potfebnd k provedeni indentacniho vpichu, neboli energie indentace, odpovida plose
pod indentacni kfivkou, resp. jeji zatéZovaci vétvi. V zobrazeném modelu je zatéZovaci
vétev indentacni kiivky urcena kiivkou OACD, odtéZovaci vétev tseckou DE. Pti vzniku
trhliny dochézi k posunu indentacni kiivky o vzdalenost AC. Energie potiebnd k dosa-
Zeni indenta¢ni hloubky v bodé C (hc) odpovida ploSe OACF. Pokud by vSak trhlina ne-
vznikla, k dosaZeni stejné hloubky (hc=hg) by byla zapotiebi energie odpovidajici ploSe
OBF. Bodu B bylo dosazeno extrapolaci pribéhu tsecky OA, nebot 1ze predpokladat, Ze
bez vzniku trhliny by nedo$lo ke zméné jejiho priibéhu. Rozdilem energii OBF a OACF
je urcena energie ABC charakterizuji energii uvolnénou pfi vzniku a Sifeni trhlin. Uvol-
nénou energii pouZili autofi k determinaci lomové houZevnatosti dle vzorce odvozeného
pro tenké filmy. Vzorec neni tfeba uvadét a dle rozebirat, nebof nemutiZe byt pouZit pro jiné
materidly nez tenké filmy.

J. Chen a S. J. Bull ndsledné tento model rozvinuli a zohlednili v ném dal$i vlivy [35].
Napriklad, Ze trhlina méni pole napéti okolo indentacniho hrotu a elasticko-plastické cho-
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vani materidlu, coZ m4 za nasledek ovlivnéni energie spotiebované indentorem, ktery bé-
hem vzniku a $ifen{ trhliny stdle pracuje. Rozvinuty model je zobrazen na obrazku {.8p.
Zatimco pivodni model zobrazoval béZnou indenta¢ni kfivku, tudiZ zavislost hloubky vpi-
chu na aplikovaném zatiZeni, rozvinuty model zobrazuje zdvislost celkové energie inden-
tace na hloubce vpichu. Zac¢étek vzniku trhliny odpovidd bodiim A’ a B’, coZ je analogie
k bodu A v piivodnim modelu, konec odpovidd bodiim C* a D’, coz je analogie k bodiim B
a C v ptivodnim modelu. Zatimco bodu A’ odpovida skute¢nd energie potiebnd k dosazeni
indentacni hloubky v tomto bod¢ (ha), bod B’ je extrapolovén z priibéhu po vzniku trh-
liny. Usetka A’B’ tedy zobrazuje rozdil v elasticko-plastickém chovani pied a po vzniku
trhliny. Bodu D’ déle odpovida skutecnd energie potfebnd k dosaZeni indentac¢ni hloubky
v tomto bod¢ (hp-) pfi vzniku trhliny, zatimco bod C’ je extrapolovan z pribéhu pred je-
jim vznikem. Usecka C’D’ tedy zobrazuje celkovou uvolnénou energii pfi vzniku a §ifeni
trhliny, coZ je analogie k plose ABC v pivodnim modelu. Energie, kterd odpovida rozdilu
tsecek A’'B” a C’D’, je skute¢na energie uvolnéna pii vzniku a Sifeni trhliny.

B D g
. g
\E A -ED i
[}
S C =
3 | |
>
! E _
I i)
F| [E ©
0O h=h,
Hloubka vpichu, h Hloubka vpichu, h
a) model Li a Bhushan b) model Chen a Bull

Obrazek 4.8: Model pro urceni energie uvolnéné pfi vzniku a Sifeni trhlin. a) plivodni mo-
del Li a Bhushana [34]], b) rozvinuty model Chena a Bulla,ktery zohlediuje
dalsi vlivy [35].

Odlisné Ize energii trhliny ziskat segregaci z celkové energie indentace. Celkova energie
indentace (Wyy) je ddna souctem energie vratné a nevratné [35]:

Wtot = Wrev + Wirr (420)

kde W,y je vratna energie a Wi, je energie nevratnd. Na obrazku 4.9|je zobrazena typicka
indentacni kfivka vykazujici vznik trhlin. Jak bylo zminéno, celkovou energii 1ze urcit jako
plochu pod zatéZovaci vétvi indentacni kiivky. Vratné energii odpovida plocha pod odtézo-
vaci vétvi ktfivky. JelikoZ nevratnd energie je rozdilem celkové a vratné energie, odpovida
ji plocha seviend mezi zatéZovaci a odtéZovaci vétvi.
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Obrazek 4.9: Typickd indentacni kiivka zobrazujici vratnou (W) a nevratnou (Wiy)
energii. Kfivka vykazuje ,,poSkozeni* (pop-in efekt).

Vratna energie (W) predstavuje energii elastické deformace. Nevratnd energie (Wi,,)
je oproti tomu sloZena z vice dil¢ich energii. Na zdklad€ diferenciace nevratné energie,
1ze rovnici [4.20] pfepsat do podoby [35]]:

Wior = Wer + Wpl + Ufruc + Wost (421)

kde W) je energie elastické deformace, Wy je energie plastické deformace, Ug,c je energie
uvolnénd pfi vzniku a Sifeni trhlin a W,y predstavuje ostatni energie, napriklad energii
dotvarovan{ &i energii spojenou se zménami teplot. Upravou vzorce Ize ziskat energii
trhlin (Ug,c) jako:

Ufrac =Wiot = Wer — Wpl — Wost (422)

o W s

pricemz W 1ze za urcitych predpokladi ¢astecné ¢i zcela eliminovat. Nezndmou energii
dotvarovéni lze napfiklad eliminovat drZzenim konstantniho zatiZeni, pro néZ je disipo-
vand energie zndma — soucin maximdlniho zatiZeni (Py,x) @ zmény hloubky indenta¢niho
vpichu béhem tohoto drZeni. Energii spojenou se zménami teplot je zase mozné omezit
diky klimatizovanym laboratoiim a klimatickym komordm, do kterych mize byt inden-
tacni piistroj instalovén [38]].

V pripadé, Ze je energie W zanedbatelnd nebo je urcena, zlistdvd jedinou nezndmou
potiebnou k ziskdni energie trhlin (Ug,c) energie plastické deformace (Wy,). Celkova ener-
gie (W) a energie elastické deformace (We) jsou, jak je zobrazeno na obrazku[d.9] uréeny
integraci pribéhu zatéZovaci a odtéZovaci vétve kiivky.
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Energie plastické deformace mize byt urCena jednim ze vztaht, které byly odvozeny
autory béhem 80. a 90. let [39-41]]. Autofi shledali, Ze existuje zdvislost poméru nevratné
a celkové energie (Wi ./Wor) na poméru maximalni a konecné hloubky indentace (hg/hy,y ).
Nevratnd energie v pfipad€, Ze v materidlu nejsou piitomny trhliny, odpovid4 hledané ener-
gii plastické deformace (W,=W)).

B.R.Lawn a V. R. Howes v roce 1981 publikovali praci zabyvajici se velikosti elastické
deformace v zavislosti na materidlovych charakteristikdch [40]. Autofi testovali chovani
riznych materidld (keramiky a kovil), pficemZ indentace byla ptizplisobena tak, aby ne-
vznikaly Zadné trhliny. V prici byla kromé jiného odvozena a experimentdlné ovéfena
zévislost poméru Wy,;/Wio na poméru he/hp,y:

hy 2 hf 3
Wi 1‘3(/1";“) +2(hmax)
== . (4.23)
Wior 1 - ( hy )
hmax

Pozdéji na problematiku umoziiujici stanovit energii plastické deformace narazili J. Men-
¢ik a M. Swain [41]]. Ti stejné jako Lawn a Howes testovali rizné materidly (kovy a sklo),
aby stanovili obecné platny vztah mezi Wp1/Wio a he/hp,x. Autofi odvodili linedrni zavis-
lost poméru Wp,/W o na poméru he/hp,y:

Woo 3 hy 2-m

= — 4.24)
Wit m+1h,,, m+1

kde m je kalibra¢ni konstanta variujici mezi 1,2—1,6 dle typu indentacniho hrotu. Zavislost

byla odvozena za pfedpokladu nelinedrniho priibéhu odtéZovaci kiivky dle rovnice [3.1]
Y.-T. Cheng, Z. Li a C.-M. Cheng pro stejny ucel vyuZzili metodu kone¢nych prvki [39].

Vypocet mél za cil stanoveni obecné platného vzorce pro rizné materidly a indentacni

vvvvvv

zéavislost poméru Wy /Wi, na poméru he/hpy,ax jako:

Wi hy
=(1 — 4.25
W, (1+7y) 7 (4.25)

kde y = 0,27. Linedrni zavislost plati v piipad€, Ze ht/hp,x>0,4 nebo Wy 1/Wio>0,2. Rov-
nice a jsou identické pro m = 1,362. Ackoliv néktefi autofi zminuji odchylky
mezi experimentdlné zjiSténymi a numericky ur¢enymi hodnotami energie plastické de-
formace, odchylky jsou natolik malé (3—4 %), Ze vyrazné neovliviiuji determinaci lomové
houzevnatosti [35]].

V pfipadé, Ze je zndma energie uvolnénd pti vzniku a Siteni trhliny (Ug,c), 1ze pro deter-
minaci lomové houZevnatosti vyuZit obecné platny vzorec LELM (Vzorec #.9). Ten fik4,
Ze hnacf sila trhliny (G) odpovidd energii potiebné k inkrementalnimu pfirtistku trhliny.
Pro kritickou hodnotu hnaci sily trhliny, neboli lomovou houZevnatost, tedy plati, Ze je
rovna podilu celkové energie trhliny ku plose této trhliny:

_ a_U _ Ufrac
T 0A T Afrac

(4.26)
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4.2 Determinace lomové houZevnatosti metodou indentace

JelikoZ v soucasné dobé je misto veli¢iny G, €asto uZivana veli¢ina K., je moZno pro pre-
vod mezi veli¢inami vyuZit ndsledujici vztah, ktery je tpravou vzorce [4.18}

K. = VEG, 4.27)

Je vidét, Ze metoda zaloZend na disipaci energie odbourdva nékteré negativni aspekty
kritizované pii uziti VIF. Velké mnozZstvi vzorct, které je asi nejvice diskutované, zde
nahrazuje jediny vzorec, o jehoZ pivodu nemtize byt pochyb. Vzorec také neobsahuje
Zadné bezrozmérné kalibracni konstanty, které jsou ,nafitovany* pro dany experiment.
Urcité odchylky miZe pfi této metodé zplisobit numericky vypocet energie trhliny, ale
jak néktefi autofi uvadéji, tyto odchylky jsou v fddech jednotek % a vyrazné neovliviiuji
vysledky [35]. Naopak velkou nezndmou mize byt v nékterych piipadech plocha trhliny.
Ackoliv pfi metod€ zaloZené na disipaci energie nemusi byt vzniklé trhliny pouze typu
Palmqvist ¢i half-penny, je nutné co nejptesnéji znat jejich plochu. To miZe byt zna¢né
obtizné a bez dalsi vybaveni (SEM, FIB, CT apod.) ¢asto i nemozZné, nebof stejné jako
pfi VIF mohou vznikat trhliny i zcela skryté pod povrchem (laterdlni trhliny, trhliny pod
vrcholem indentacniho hrotu). Dalsi problémy, predevsim pti odhadu plochy trhliny, jsou
diskutovany v kapitole[5.2]
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KAPITOLA
PATA

MIKROMECHANICKA ANALYZA DENTINU
A SKLOVINY

S rozvojem stomatologie zacala byt znalost mikromechanickych vlastnosti dentinu a sklo-
viny nezbytnd. Porozuméni rozloZeni napéti pii Zvykani a procesiim, které v zubu probihaji
béhem jeho Zivotnosti, napoméha jak v preventivnim, tak restorativnim odvétvi stomato-
logie. Ptikladem moZného vyuZiti zndmych mechanickych vlastnosti dentinu a skloviny
je ndvrh zubnich vyplnfi slouZicich k oSetifeni zubniho kazu. Materidl vyplné mtiZe ovliv-
nit nejen rozloZeni napéti v zubu, ale zapficinit i zménu mechanickych vlastnosti dentinu
a skloviny v jeho okoli. Proto je vhodné znat co nejpresnéji mechanické vlastnosti zub-
nich tkani a material vyplni t€émto vlastnostem prizpisobit. Znalost faktord ovliviiujicich
zménu mechanickych vlastnosti zase miiZe usnadnit porozuméni procesiim, které souvisi
s vékem, tvorbou trhlin aj.

Experimenty pro determinaci mechanickych vlastnosti dentinu a skloviny nejcastéji
vyuZzivaji metodu indentace. VyuZiti indentace, resp. mikro ¢i nanoindentace, je podpo-
feno povahou dentinu a skloviny. Objem obou materidlii je pomérné maly a diky své slo-
Zité struktuie jsou nehomogenni. Indentace umoZziuje aplikaci na vzorky malych rozméri
a moZnost podrobného zkoumani v mikro/nanoméfitku. Béhem indentace je zjistovana
predevsim tvrdost (H) a modul pruznosti (E), proto jsou tyto dvé veli¢iny nejcastéji udava-
nymi materidlovymi charakteristikami dentinu a skloviny. Vzhledem k tomu, Ze sklovina
a v mensi mite i dentin jsou pomérné kifehké materidly, neméné dileZitou charakteristikou
je lomovéa houZevnatost (K¢).

Tvrdost (H) vyjadiuje odpor materidlu proti vnikdni ciziho télesa, neboli schopnost odo-
lavat elastické a plastické deformaci. Je rozliSovana tvrdost statickd a dynamickd. Dentin
a sklovina jsou obvykle charakterizovdny na zékladé statické tvrdosti, konkrétné se pro po-
pis vyuziva tvrdost podle Vickerse, Knoopa ¢i mikrotvrdost [42]. Misto pojmu mikrotvr-
dost se obvykle uzivd jen ,tvrdost®, a tak je tomu i v této praci. Modul pruznosti (E)
oproti tomu vyjadfuje odpor materidlu vii¢i deformaci. Pro dentin a sklovinu je nejcas-
téji udavan Youngiv modul pruznosti nebo redukovany modul pruznosti (E;), ktery 1épe
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5.1 Mikromechanicka analyza dentinu

vystihuje skute¢né vlastnosti materidlu. Lomova houZevnatost (K,), jak bylo popsano v ka-
pitole @] vyjadiuje schopnost odoldvat $ifeni trhlin pfitomnych v materidlu [19].

V této kapitole je popsdna mikromechanickd analyza dentinu a skloviny. Nejdfive je
proveden souhrn dosazeného poznani v této oblasti, dle je popsana priprava vzorkd, uZita
metodologie nanoindentace, pribéh analyzy a dosaZené vysledky. Analyza dentinu byla
zaméfena pouze na determinaci tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti, nebof dostupné
technologické vybaveni neumoZnilo aplikaci dostatecné velkého zatiZeni pro tvorbu trh-
lin. Naopak analyza skloviny byla zaméfena praveé na determinaci lomové houZevnatosti.
Tvrdost a redukovany modul pruznosti byly uréeny druhotné.

5.1 Mikromechanicka analyza dentinu

Mikromechanicka analyza dentinu byla zaméfena predev$im na determinaci tvrdosti (H)
a redukovaného modulu pruznosti (E;) intertubularniho dentinu (ITD). Vlastnosti peritu-
buldrniho dentinu (PTD) nemohly byt vzhledem k dostupnému technologickému vyba-
veni uréeny, nebof indentacni pfistroj vyuZivany pro analyzu neumoZziiuje provedeni do-
state¢n¢ malych indenta¢nich vpicha, které zasahuji pouze do PTD. Pti analyze PTD jsou
obvykle provdadény vpichy s maximdlni hloubkou 50-70 nm, zatimco béhem této analyzy
byla hloubka pfi nejnizZsim aplikovaném zatiZeni vice jak 300 nm.

Analyza dentinu byla rozdélena do dvou fazi. Prvni fize méla vice cilt. Hlavnim cilem
bylo stanoveni minimdlniho zatiZeni, jeZ poskytuje spolehlivé vysledky a mtiZe byt apliko-
véano dostupnym indenta¢nim pfistrojem. Toto zatiZeni bylo nédsledné vyuZito pro druhou
fazi analyzy. Zéaroven bylo ovéfovano, zda byla vhodné zvolena vzdjemnd vzdalenost in-
dentli a nedochdzi ke zkreslovani vysledki v diisledku pfekryvani plastickych oblasti. Bylo
také mozné zhodnotit, jestli jsou vysledné hodnoty mechanickych vlastnosti ITD ovlivnény
volbou maximdlniho zatiZeni a na kolik se odliSuji od hodnot ur¢enych makroskopicky
bez ohledu na polohu indentt.

Druhd fize analyzy byla zaméfena na sledovdni zmén mechanickych vlastnosti ITD
se vzdélenosti od okraje tubulti. Zarovei byly na vétsim statistickém souboru ovéfeny vy-
sledné hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti determinované v prvni fazi.
Primérné hodnoty a zjisténé trendy byly porovndvany s dosud publikovanymi vysledky
ostatnich autort.

5.1.1 Prehled dosazeného poznani

Slozitd kompozitn{ struktura dentinu (Kapitola [2.2)) zptisobuje jeho nehomogenitu. Zjis-
téné hodnoty mechanickych vlastnosti zavisi na zvolené metod¢ analyzy, métitku podrob-
nosti testu, poloze testovaného dentinu vii¢i dentino-sklovinné hranici ¢i vic¢i tubultim aj.
Tomu odpovidd i velky rozsah publikovanych hodnot tvrdosti (H) a modulu pruznosti (E).

BéZné testy pro ur¢ovdni mechanickych vlastnosti (tlakové, tahové, torzni a smykové
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

zkousky) vyZaduijf vét§i plochu vzorku (>4 mm?), coZ v pifpadé dentinu omezuje jejich po-
uziti. K determinaci materidlovych charakteristik proto v minulosti slouZily predevsim tieti
stolicky, tzv. zuby moudrosti, jejichZ objem je nejvétsi [S]. Ani metoda indentace, kterd
zacala byt pro determinaci tvrdosti (H) a modulu pruznosti (E) dentinu vyuZzivana, vSak
neumoZnila dostate¢né podrobné zkoumdni. Zjisténé hodnoty nevypovidaly nic o struktufe
a mechanickych vlastnostech jednotlivych ¢4sti dentinu [43]. Rozvoj mikro/nanoindentace
umoznil podrobnéjsi zkoumani mechanickych vlastnosti dentinu a autofi se mohli zacit za-

Vv s M.

byvat nejriiznéjSimi faktory, které zménu vlastnosti zapticifiuji.

Ackoliv zdkladni rozdé€leni dentinu dle Kuttlera [6] je na primarni, sekundéarni a tercidlni
dentin, nejvétsi rozdily mechanickych vlastnosti jsou pozorovany mezi PTD a ITD. Rozdily
vyplyvaji pfedevsim z chemického sloZeni, nebof hypermineralizovany PTD obsahuje vice
krystalG hydroxyapatitu a méné kolagennich vldken nez ITD [2]. V zdvislosti na méfitku
podrobnosti testu charakterizuji zjisténé hodnoty bud pfimo vlastnosti PTD a ITD, nebo
jsou priimérem vlastnosti celého kompozitu sloZzeného z PTD, ITD a tubuld.

V druhém pripad¢ jsou publikované hodnoty tvrdosti (H) dentinu nejcastéji v rozmezi
0,25-0,8 GPa [43]. Modul pruznosti (E) dentinu je uddvin v rozmezi 10-20 GPa [5].
Objevuji se v8ak i vy$§ hodnoty, Rehounek napiiklad uvadi tvrdost 1,03 GPa a modul
pruznosti 30,24 GPa. [44]. Rozdily obvykle souvisi s odliSnou polohou testovaného den-
tinu vici dentino-sklovinné hranici. Pashley naptiklad uvadi pokles tvrdosti od dentino-
sklovinné hranice k dfefiové dutiné [45]. Nicméné v tomto pfipad€ neni tplné jasné, jestli
pokles skute¢né vystihuje zménu vlastnosti dentinu nebo je zplsoben rozdilnou husto-
tou a primérem tubuld v blizkosti dentino-sklovinné hranici a dfefiové dutiny. Stejnou
nejistotu zmifiuje i Jira, ktery se ve své praci zabyva zménami modulu pruznosti den-
tinu od rozhrani dentin—cement k diefiové dutiné [46]. Na rozdil od Pashleyho neuvadi
plynuly trend skrz celou tloustku dentinu, ale pokles modulu pruznosti od centralni ¢asti
dentinu (24 GPa) k rozhrani dentin—cement (17 GPa) a dfeniové dutiné (14 GPa). Ve shod¢
s Jirou i dalsi autofi uvadi rostouci trend modulu pruznosti od dentino-sklovinné hranice
k centralni ¢asti dentinu [47, 48]].

Objasnéni, zda skutecné dochdzi ke zméné mechanickych vlastnosti dentinu, nebo je
pozorovany trend zptsoben rtiznou hustotou a primérem tubulfi, umoZiuje Kinneyho stu-
die [43]]. Technologické vybaveni (AFM, nanoindentor) uZzité pfi této studii umoZnilo za-
tizeni vzorku tak malou silou (268 uN), Ze bylo mozné lokalizovat indentacni vpich pouze
do ITD ¢i PTD a vyvarovat se tak hodnot ovlivnénych pfitomnosti tubuli. Kromé toho
studie rovnéZ umoznila porovnani tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti ITD a PTD.
Vysledky ukazuji, Ze tvrdost a modul pruznosti ITD skutecné zavisi na jeho poloze vici
dentino-sklovinné hranici a dfefiové dutiné. Tvrdost ITD v blizkosti dentino-sklovinné hra-
nice (0,51 GPa) byla téméf Ctyindsobnd v porovnani s tvrdosti v blizkosti dfenové du-
tiny (0,15 GPa). Zména modulu pruznosti nebyla tak markantni (21,1 a 17,7 GPa). PTD
oproti tomu nevykazoval vyrazné zmény tvrdosti a modulu pruznosti v souvislosti s po-
lohou. Priimérnd tvrdost byla 2,45 GPa, modul pruznosti 29,8 GPa. Kinney shrnuje, Ze
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5.1 Mikromechanicka analyza dentinu

ostatnimi autory uvddéna korelace mezi zménou mechanickych vlastnosti a hustotou tu-
buld je Cisté ndhodna.

Na Kinneyho navézali i dal${ autofi, ktefi testovali mechanické vlastnosti ITD a PTD se-
parétné [49,50]]. Ziskind p¥i testu aplikoval na vzorek zatizeni pouze 200-300 uN, coZ mu
umoznilo provést 2—4 indentacni vpichy radidlné rozmisténé od okraje tubulu k rozhrani
PTD-ITD (Obrézek[5.1)) [49]]. Bylo tedy moZné pozorovat nejen absolutni rozdil mezi me-
chanickymi vlastnostmi PTD a ITD, ale také, zda nedochdzi ke zmén¢ vlastnosti v rdmci
samotného PTD. Vysledky potvrdily Ziskindovu domnénku, Ze mezi PTD a ITD nenf ostré
rozhrani, ale k poklesu tvrdosti a modulu pruznosti dochézi jiz v PTD. Zména vlastnosti
se projevila i vizudlné na velikosti indentii (Obrazek [5.1). Vlastnosti ITD byly shleddny
se vzdalenosti od rozhrani PTD-ITD jako konstantni. Priimérné hodnoty tvrdosti a modulu
pruznosti ITD byly 0,6 GPa, resp. 17,4 GPa. Primérné hodnoty PTD byly priblizné¢ dvakrat
vétsi, tj. 1,34 GPa pro tvrdost a 29,3 GPa pro modul pruznosti. Stejny trend byl shleddan
i dal$imi autory, ktefi své tvrzeni podporuji vypoctem dle metody konecnych prvki a vy-
lucuji ovlivnéni vysledkd hrani¢nim efektem [50].

Obrézek 5.1: Sminek z AFM zachycujici zménu velikosti indentl se vzdélenosti od okraje
tubulu. VSechny indenty v jedné radidlni linii byly provedeny stejnou zaté-
Zovaci silou, kterd je uvedena [49]).

Ackoliv se mechanické vlastnosti ITD ukdzaly jako konstantni, situaci komplikuje ani-
zotropie ITD. Ziskind ve stejné praci provadi indentaci ve dvou na sebe kolmych smérech
a porovnani vysledné hodnoty tvrdosti a modulu pruznosti ITD [49]. Modul pruznosti zis-
kany na zdkladé indentace kolmo k tubultim, tj. osa indentacniho vpichu kolma k podéIné
ose tubulu, byl nizsi (17,8 GPa) neZ modul pruznosti ziskany indentaci rovnobé€zné s tu-
buly (21,6 GPa). Vysledné hodnoty tvrdosti anizotropii rovnéz potvrzuji.

Mechanické vlastnosti dentinu mohou byt dale ovlivnény nejriznéjsimi faktory. Zmény
vlastnosti mohou souviset napiiklad s vékem &i tvorbou zubnich kazi [51]. Ovlivnéni vy-
sledkt miZe byt ale zplisobeno i podminkami experimentu. Guiodoni upozoriiuje na vy-
razné ovlivnéni vysledki skladovanim vzorkd [48]. Ve své praci srovnava vysledné me-
chanické vlastnosti dentinu a skloviny testované na suchém vzorku a vzorku uchoviva-
ném v Hankové roztoku. Vysledky ukdzaly, Ze modul pruznosti dehydratovaného dentinu
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

(22 GPa) je az dvojndsobné vétsi nez vzorku hydratovaného (14 GPa). Tvrdost mtiZe byt
vétsi dokonce tiikrat (0,9 a 0,3 GPa). ProtoZe neni moZné popsat vSechny ovliviiujici fak-
tory a jejich efekt na zménu mechanickych vlastnosti, jsou zminény pouze studie zabyva-
jici se podobnou problematikou, jeZ byla feSena v této préci.

5.1.2 Priprava vzorku

Pro mikromechanickou analyzu dentinu byly pouZity dvé stolicky s absenci kaz ¢i jinych
tinu z diivodu demineralizace a celkové ovlivnit vysledky métfeni. Suché stolicky zbavené
hrubych necistot byly vloZeny do formy a zality epoxidovou pryskyfici (Struers EpoFix).
Pryskyfice byla pfipravena smichanim vlastni pryskyfice a tvrdidla v poméru doporuco-
vaném vyrobcem.

Po vytvrdnuti (nejméné 24 hod.) byly vzorky vyjmuty z formy (Obrazek [5.2h) a na-
fezany pomoci vodou chlazené pily s diamantovym kotouc¢em (ATM Brillant 210, Ra-
kousko). V kazdém ze vzorkl byly v oblasti kofene zubu vedeny dva transverzalni fezy,
tj. fezy kolmo k podélné ose zubu. Vzddlenost fezl byla zvolena s ohledem na velikost
kofene zubu a moznosti uchopeni vzorkl v lesticce. Takto byly pfipraveny celkem dva
vzorky (kazdy z jedné stolicky) tloustky ~ 10 mm (Obrazek[5.2b).

a) vzorky vyjmuté z formy b) nafezané vzorky

Obrazek 5.2: Vzorky pro mikromechanickou analyzu. a) vzorky byly po vytvrdnuti vy-
jmuty z formy, b) nafezané a vylesténé vzorky pfipravené pro méteni.

Vzorky byly ndsledné brouseny a lesStény na lesticce vzorkt (Struers LaboPol-5, USA)
s kfimicito-karbidovymi brusnymi papiry rtznych hrubosti (600, 1200 a 2000). Pro do-
sazeni zcela hladkého povrchu bez ryh byly vzorky vylestény na platné s diamantovou
pastou (Struers DP-Spray P, 0,25 um). Brouseni a lesténi vzorkl je nejdilezitéjsi casti
piipravy vzorku, nebof nerovnosti a ryhy pfitomné v povrchu vzorku mohou zptisobit zne-
hodnoceni celého méfeni.

Vylesténé vzorky byly nakonec na dobu jedné minuty vnoreny do vodni 1dzné (destilo-
vané voda s technickym lihem), kde byly vycistény. Pro ¢isténi byla vyuZzita ultrazvukova
Cisticka (Notus — Powersonic PSO3000A, Slovensko).
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5.1.3 Metodologie nanoindentace

Nanoindentace byla provddéna na indentaénim piistroji CSM Instruments Nano Hardness
Tester (CSM Instruments SA, Svycarsko) s Berkovichovym indentaénim hrotem. P¥{stroj
a hrot jsou podrobnéji popséany v kapitole [3.4]a[3.3] PfestoZe pfistroj umoZiuje zatéZovani
dynamicky oscilujici silou, pro analyzu byl vyuZzit klasicky zptisob méteni, kdy je vzorek
zatéZovan plynule. Indentace probihala v reZimu fizené sily, coZ znamen4, Ze byla zvolena
maximalni hodnota zatiZeni, kterd byla pfi testu aplikovdna. ReZim fizené hloubky, kdy
je namisto maximdlni sily ur¢ena maximélni hloubka indentace, nebyl vyuZit. Konkrétni
parametry indenta¢nich cykla byly voleny s ohledem na Gcel jednotlivych fazi analyzy.

Prvni faze analyzy

Prvni faze analyzy, kterd slouZila pro stanoveni minimalniho aplikovatelného zatiZeni, byla
provadéna na vzorku €. 1. Celkem bylo provedeno 7 matic po 25 indentech. Maximdlni za-
tizeni pro kazdou matici bylo odliSné — 3, 5, 10, 15, 20, 25 a 30 mN. Indentacni cykly pro
jednotlivé matice jsou zobrazeny na obrazku [5.3] Nejdiive byl vzorek plynule zatéZovan
rychlosti 120 mN/min aZ do dosaZeni maximdlni hodnoty, poté bylo po 10 s drZzeno kon-
stantni zatiZzeni a nakonec byl vzorek stejnou rychlosti odtizen. Celkov4 doba trvéni jed-
noho indentac¢niho cyklu byla dle maximalniho zatiZeni 13—40 s. Konstantni zatiZeni bylo
aplikovéno pro eliminaci ovlivnéni vysledkt dotvarovanim. Kontaktni hloubka indentac-
nich vpicht se v zdvislosti na maximalnim zatiZeni pohybovala mezi 332—-1163 nm.

Max. zatiZzeni [mIN]
32,01
—30,0
| —25,0
—20,0
— —15,0
% 10,0
= = 30
(D)
S
=
N \
15 0
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Obrazek 5.3: Graf zobrazujici indentacni cykly pro jednotlivé matice. Kazdy cyklus
se skladal ze 3 casti: zatéZovani, drzeni konstantniho zatiZeni (10 s) a od-
téZovani. Maximalni zatiZeni bylo pro kazdou matici odliSné.
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

Druha faze analyzy

Pro druhou fézi analyzy, kterd byla zaméfena na sledovdni zmé&n mechanickych vlastnosti
ITD se vzdalenosti od okraje tubuld, byl stejné jako pro prvni fazi vyuZit vzorek ¢. 1.
V tomto vzorku bylo provedeno celkem 9 matic indenta¢nich vpichd. Nejdiive bylo pro-
vedeno 7 matic se 610 indenty v fadé, jeZ byly lokalizovany mezi dva sousedni tubuly.
Po vyhodnoceni bylo rozhodnuto, Ze budou provedeny dalsi dvé matice s vétSim poctem
indentacnich vpichli — 6x6 a 8 X8, celkové tedy 100 indentli. Vzdjemnd vzdélenost indentt
v horizontdlnim i vertikdlnim sméru byla 4 pm.

Parametry indenta¢nich cyklt byly pro vSech 9 matic shodné. Dle vysledki prvni fize
analyzy bylo pro méfeni zvoleno maximalni zatiZeni 3 mN. Indentacni cyklus byl oproti
prvni fazi pozménén. Rychlost zatézovani a odtéZovani byla sniZena ze 120 mN/min na
18 mN/min tak, aby doba zatéZovani a odtéZovani odpovidala dobé drzeni konstantniho
zatizeni, tj. 10 s. Celkovd doba trvani jednoho indentacniho cyklu byla tedy 30 s. Kontaktn{
hloubka indenta¢nich vpicht byla v rozmezi 255-483 nm.

Vzorek €. 2 byl vyuZit pro ovéteni vyslednych hodnot mechanickych vlastnosti ze vzorku
¢. 1. Byly provedeny dal$i dvé matice indentacnich vpichii — 9 X 9 a 14 x 14, celkové 277
indenti. Matice byly lokalizovany pfiblizn€ do 1/3 vzdélenosti mezi dfefiovou dutinou
a rozhranim dentin—cement (Obrazek [5.4). Vzdjemnd vzdalenost indenti i cely indenta¢ni
cyklus ztistal od pfedchoziho méfeni nezménén. Kontaktni hloubka indentacnich vpicht
byla v rozmezi 200-469 nm.

Obrazek 5.4: Lokalizace matic 9x9 a 14x14. Matice jsou umistény v dentinu (II) pfiblizné

v 1/3 vzdalenosti mezi dieniovou dutinou (III) a rozhranim dentin—cement (I).

Pro determinaci materidlovych charakteristik byla vyuZita metodika Olivera a Pharra,
kterd byla podrobnéji popsdna v kapitole [3.2] Tvrdost (H) byla determinovéna na zdkladé
maximalniho aplikovaného zatiZeni (Ppax) a velikosti kontaktni plochy (A). Redukovany
modul pruznosti (E;) vychdzel z kontaktni tuhosti (S), zavislé na sklonu odtéZovaci vétve
indentacni kiivky, a rovnéz velikosti kontaktni plochy.
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5.1 Mikromechanicka analyza dentinu

5.1.4 Vyhodnoceni vysledku
Prvni faze analyzy

V prvni f4zi analyzy bylo hlavnim cilem stanoveni minimalniho zatiZeni, jeZ poskytuje
spolehlivé vysledky a mize byt aplikovdno pro méfeni trendu vlastnosti v druhé fazi ana-
lyzy. Ackoliv garantovany rozsah aplikovaného zatiZeni je pro uZity indentac¢niho piistroj
0,1-500 mN, pfi aplikaci velmi malych zatiZzeni mize dochédzet ke zkreslovani vysledki
z diivodu nerovnosti povrchu. Nékteii autori uvadi, Ze efekt nerovnosti povrchu je pfekondn
jiz pti hloubce indentac¢niho vpichu vétsi nez 35 nm [49]], coz je i pri aplikaci nejniz§tho
zatiZzeni 3 mN splnéno. JelikoZ vSak ptiprava vzorku neni identickd a bylo uZito jiné tech-
nologické vybaveni, nemusi byt tato hranice shodnd. V prvni fazi bylo provedeno 7 matic
po 25 indentech. Maximadlni zatiZeni bylo pro kazdou z matic odlisné — 3, 5, 10, 15, 20,
25 a 30 mN.

Pro posouzeni moZnosti vyuZiti danych zatizeni byly nejdfive porovnavany indentaéni
kfivky. Bylo zkonstatovano, Ze indentacni kiivky vSech matic maji obdobny charakter
a k odliSnostem dochézi pouze v ojedinélych ptipadech (Obrazek [5.5). Vyrazné odlisné
ktivky indikovaly napfiklad umisténi indentacniho vpichu v mist€ trhliny ¢i jiné materi-
alové nehomogenity. Tyto indenty, resp. indentacni kfivky byly vytfazeny ze statistického
souboru, nebof mechanické vlastnosti determinované na jejich zdkladé nereprezentuji sku-
tecné vlastnosti dentinu.
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Obrizek 5.5: Indentaéni kfivky pro matice s maximédlnim zatizenim 3-30 mN. Cervené
vyznacené kiivky jsou piikladem kiivek vyfazenych ze statistického sou-
boru, nebof nereprezentuji skutecné vlastnosti dentinu.

Diéle bylo dle snimkd z mikroskopu, ktery je soucasti indentacniho pfistroje, urceno,
které indenty jsou lokalizovdny pouze v ITD a které ¢astecné Ci zcela zasahuji do PTD
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

a tubulii. JelikoZ na snimcich nebyla patrna hranice PTD-ITD, byla uvaZovana ptiblizné ve
vzdélenosti 1 um od okraje tubulu, coZ odpovidd béZné uddvané tloustce prstence PTD [49].
Na obrdzku [5.6| je uveden piiklad vyhodnoceni polohy indentl pro matice s maximalnim
zatizenim 3 a 10 mN. Indenty, které jsou cervené preskrtnuty, zasahuji do PTD a tubuld,
ostatni jsou lokalizovdny pouze v ITD. Po vyhodnoceni polohy indentti byla provedena
statistickd analyza. Vysledné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
ITD jsou uvedeny v tabulce[5.1]

a) maximalni zatiZeni 3 mN b) maximalni zatiZeni 10 mN

Obrazek 5.6: Vyhodnoceni polohy indentl pro matice s maximalnim zatiZenim 3 a 10 mN.
Indenty, které nejsou cervené preskrtnuty, jsou lokalizovany pouze v ITD.

Z tabulky [5.1] vyplyva, Ze vysledné hodnoty tvrdosti ITD nejsou ovlivnény volbou ma-
ximdlniho zatiZeni. VSechna zatiZeni, v€etné nejnizsiho, poskytovala spolehlivé vysledky,
které se vyrazné neodliSovaly od ostatnich. Proto mohlo byt v druhé fazi analyzy vyuZito
nejnizsi zatiZzeni 3 mN. Primérnd hodnota tvrdosti determinovand na zdklad¢ indent loka-
lizovanych v ITD byla 1068,23 MPa. RovnéZ bylo shleddno, Ze priimérna hodnota tvrdosti
determinovand ze vSech indentli bez ohledu na jejich polohu 1056,52 MPa se od této hod-
noty vyrazné neodliSuje. V tomto piipadé pfedstavoval rozdil pouze 1%. Lze tedy usuzo-
vat, Ze pfi vétSich statistickych souborech jsou hodnoty tvrdosti determinované bez ohledu
na polohu indentli téméf shodné s hodnotami ITD. Vysledné hodnoty redukovaného mo-
dulu pruznosti potvrzuji tyto vysledky. Je v§ak nutné podotknout, Ze v misté veétsi hustoty
a pruméru tubulti, jako naptiklad v blizkosti dfefiové dutiny, mohou byt vysledné hodnoty
vlastnosti pfitomnosti tubulli ovlivnény vice.

Dle snimkii z mikroskopu bylo rovnéZz zhodnoceno, Ze vzdjemnd vzdalenost indentt
miZe byt mensi, nebof za dostateny prostor mezi indenty se povaZzuje prostor odpovi-
dajici velikosti samotného indentacniho vpichu. V druhé fazi analyzy byla proto pouZita
vzdalenost 4 um namisto dosavadnich 10 um.
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Tabulka 5.1: Priimérné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;) pro jednotlivé matice s maximdlnim zatiZzenim 3 aZ 30 mN.
Je uveden rozdil primérnych hodnot mechanickych vlastnosti mezi indenty, které jsou lokalizovany pouze v ITD, a v§emi indenty

bez rozliSeni polohy.

Maximalni zatiZzeni

3 5 10 15 20 25 30 Primér
[mN]
H [MPa]
Indenty Pramér 1048,63 1082,97 1070,36 1049,86 1147,17 1046,00 1030,77 1068,23
pouze v ITD Smér. odchylka 60,98 66,72 60,17 49,97 79,50 32,51 50,72
Indenty zasahujici Pramér 926,49 1078,04 1042,84 1024,84 1146,77 1019,41 984,31 1040,52
do PTD atubuli  Smér. odchylka 117,50 75,76 84,40 61,17 67,06 51,20 74,77
Nerozligeno Pramér 1023,18 1081,59 1063,48 1044,51 1146,97 1035,36 1000,57 1056,52
Smér. odchylka 91,00 69,40 68,11 53,53 73,54 43,04 70,89
Rozdil 25,45 1,38 6,88 5,35 0,20 10,64 30,20 11,71 (1,1 %)
E; [GPa]
Indenty Pramér 28,33 28,34 26,74 25,86 27,47 26,62 25,91 27,16
pouze v ITD Smér. odchylka 1,13 1,42 1,12 0,69 1,48 0,54 0,52
Indenty zasahujici Pramér 26,55 28,17 26,30 25,50 27,30 26,24 25,41 26,48
doPTD atubuli  Smér. odchylka 3,26 1,23 0,84 1,08 1,22 0,86 1,19
. Primér 27,96 28,29 26,63 25,78 27,38 26,47 25,58 26,87
Nerozliseno .
Smér. odchylka 1,93 1,37 1,07 0,80 1,36 0,71 1,04
Rozdil 0,37 0,05 0,11 0,07 0,08 0,15 0,33 0,29 (1,1 %)

nuUIP PZLIPUD PYIIUDYIIUOIYIN [°S



5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

Druha faze analyzy

Cilem druhé faze analyzy bylo zhodnotit, zda dochdzi ke zméné mechanickych vlastnosti
ITD v zavislosti na vzdélenosti od okraje tubulu. Prvotni myslenkou bylo lokalizovat né-
kolik indentli v fadé mezi dva sousedni tubuly. Takto bylo provedeno 7 matic se 6—10
indenty. Konkrétni pocet indentli zdvisel na vzdalenosti tubuli. BohuZel lokalizace fady
indentli mezi dva tubuly se ukdzala jako problematickd, nebof indentaéni piistroj nebyl
schopen provést indenty pfesné v horizontdlnim sméru a dochézelo k tomu, Ze indenty
na konci fady tubul zcela minuly. Presnd lokalizace se povedla pouze ve dvou ptipadech
(Obrézek [5.7)a[5.8)). Hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti pro tyto dva pfi-
pady (Matice €. 4 a €. 7) jsou uvedeny v tabulce 5.2 a 5.3.

Matice ¢. 4
Indentacéni H E;
vpich [MPa] [GPa]
0 1013,79 29,14
1 1228,28 28,77
2 1281,70 27,68
2’ 1084,66 26,37
N 1120,26 28,85
0 1302,75 34,18

Tabulka 5.2 & Obrézek 5.7: Hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
determinované pro jednotlivé indenty matice €. 4.

Matice ¢. 7
Indentacni H E;
vpich [MPa] [GPa]
0 885,48 27,22
1 1107,25 25,47
2 1093,30 24,88
3 998,11 26,55
2’ 1108,24 28,04
I 1072,37 25,14
o 1422,63 34,35

Tabulka 5.3 & Obrézek 5.8: Hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
determinované pro jednotlivé indenty matice €. 7.

Z vysledkt (Tabulka 5.2 a 5.3) se zd4, Ze v ITD nedochdzi k rostoucimu, ani klesajicimu
trendu mechanickych vlastnosti se vzdalenosti od okraje tubull. Nicméné¢ statisticky sou-
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5.1 Mikromechanicka analyza dentinu

bor byl velmi maly a jak je patrno z obrazku [5.8] vysledky mohly byt ovlivnény i jinymi
tubuly, jeZ se nachdzely v blizkosti indentt.

Z tohoto divodu byly ve vzorku ¢. 1 provedeny dalsi dvé matice s vét§im poctem inden-
taCnich vpichd — matice 6x6 a 8x8. Celkem bylo provedeno 100 indent. Postup vyhodno-
ceni byl odlisny eliminujici nékteré negativni aspekty pfedchoziho méfeni. K vyhodnoceni
byly opét vyuZzity snimky z mikroskopu. V grafickém editoru bylo nejdiive identifikovdno
rozhrani (obrys) jednotlivych tubull. Poté byla pomoci ekvidistanty velikosti 1 um tato
plocha rozdélena do oblasti s riznou vzdalenosti od okraje tubulu (Obrazek [5.9). Indenty
byly ndsledné roztiidény do 7 skupin dle toho, v jaké oblasti byl lokalizovén jejich vr-
chol. Rozhodujici byla samoziejmé oblast ndleZici k nejbliz§imu tubulu. Nakonec byla
provedena statistickd analyza a vyhodnoceny primérné hodnoty tvrdosti a redukovaného
modulu pruznosti pro jednotlivé skupiny. Vysledky jsou uvedeny v tabulce [5.4 Kromé
pramérnych hodnot vlastnosti je uveden rovnéZz medidn a smérodatna odchylka, nebot
poskytuji lepsi predstavu o celém statistickém souboru. Grafické zobrazeni vysledkt je
na obrazku

Obrazek 5.9: Priklad rozdéleni plochy v misté matice 8 X 8 do oblasti s riznou vzdale-
nosti od okraje tubulu. Indenty byly rozttidény do skupin dle polohy jejich
vrcholu, ktery je na obrdzku Cervené zvyraznén.

Ackoliv se na prvni pohled zd4, Ze ITD vykazuje vzristajici trend mechanickych vlast-
nosti se vzdalenosti od okraje tubulu, pfi podrobnéjsi analyze je nutné toto tvrzeni pre-
hodnotit. Skupina O pfedstavuje indenty, jeZ jsou lokalizovany v misté tubuld, proto jsou
hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu pruzZnosti vyrazné nizsi. Skupina 1 rovnéz ne-
miZe byt posuzovana jako skupina reprezentujici vlastnosti ITD, nebof indenty jsou lo-
kalizovany v prstenci PTD. Pfestoze by dle predchozich studii mély byt hodnoty tvrdosti

NP4

a redukovaného modulu pruznosti PTD oproti ITD vyssi, v tomto pfipadé€ je opacny jev
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

Tabulka 5.4: Primérné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
pro jednotlivé skupiny indentd, které se 1iSi vzdalenosti od okraje tubulu.
Median a smérodatnad odchylka poskytuji lep$i predstavu o celém statistic-
kém souboru.

Skupina 0 1 2 3 4 5 6
Vzdélenost
od okraje tubulu 0-1 1-2 2-3 3-4 4-5 5-6
[um]
H [MPa]

Primér 837,77 965,49 1107,63 114882 1210,51 114929 122257

Medidgn 704,25 982,11 1136,80 113226 1182,99 1067,77 1222,57

Smér. odch. 33922 200,56 131,40 125,08 164,45 14124 162,75
E, [GPa]

Primér 24,94 2455 27,07 2626 2845 2814 2924

Median 23,84 2598 27,37 2729 2832 2747 2924

Smér. odch. 549 624 2738 6,27 2,48 2,15 1,68

zfejmé zplisoben soucasnym zdsahem indentl do tubuld. Vzristajici trend mechanickych
vlastnosti skupin 2—6 jiZ neni tak ziejmy. Nardst primérné hodnoty tvrdosti mezi skupi-
nou 2 a 6 je necelych 10 %. Pokud se vSak vezme v tivahu maly pocet indentli ve sku-
pin€ 6 a velkd smérodatnd odchylka, je nutno zkonstatovat, Ze nartist mize byt zpisoben
lokalnimi nehomogenitami. Vzristajici trend by byl o to vic prekvapivy vzhledem ke sku-
te¢nosti, Ze autori uvadi klesajici trend vlastnosti v PTD [49]. Dalo by se tedy ocekdvat,
ze klesajici trend bude pokracovat i v ITD a hodnoty v blizkosti hranice PTD-ITD bu-
dou spiSe vyssi. Skutecnost, Ze mechanické vlastnosti ITD nejsou ovlivnény vzdalenosti
od tubulil potvrzuji i vysledky roz§ifené analyzy, pfi niZ byly ve vzorku €. 2 provedeny
dalsi dvé matice s celkové 277 indenty. Zjisténé ustdlené hodnoty mechanickych vlastnosti
v ITD jsou ve shod€ s vysledky Ziskindovy studie [49].

Pro ovéfeni primérnych hodnot tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti ITD deter-
minovanych v prvni fazi analyzy bylo v druhé fazi nutné pouZit stejnou metodiku a ur-
¢it primérné hodnoty vlastnosti pouze ze skupin 2—6. Jak bylo zminéno, skupiny O a 1
nemohly byt do analyzy ITD zahrnuty, nebof namisto vlastnosti ITD poskytovaly spiSe
pramérné vlastnosti kompozitu slozeného z PTD, ITD a tubult. Primérnd tvrdost ITD
ve vzorku €. 1 byla 1150,18 MPa, redukovany modul pruznosti byl 26,52 GPa. Vzorek
¢. 2 vykazoval vlastnosti o néco vyssi, konkrétné 1204,52 MPa, resp. 29,90 GPa. Rozdil
mezi primérnou hodnotou tvrdosti 1068,23 MPa, kterd byla determinovéna ve vzorku ¢. 1
v prvni fazi, a hodnotou 1150,18 MPa z druhé faze mize byt zplisoben odliSnou polo-
hou matic indentt vici dfefiové dutin€ a rozhrani dentin—cement. Vyssi hodnoty vlastnosti
ve vzorku ¢. 2 mohou byt zptisobeny rovnéz touto skute¢nosti, nebof matice se nachazely
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Obrazek 5.10: Grafické zobrazeni vysledkt tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruz-

s vz

nosti (E;). Carkovand ¢ara udava pribéh medidnu.

pomérné blizko rozhran{ dentin—cement (Obrazek|[5.4), kde je tvrdost ITD vyssi. Nicméné
vSechny hodnoty tvrdosti i redukovaného modulu pruznosti byly téméf dvojndsobné vyssi,
nez udavaji nékteti autori [43,49]]. Vysledky této analyzy byly naopak ve shod¢ se studiemi
Rehounka a Cohena, kteif uvadi tvrdost ITD 1,03 a 1,2 GPa (44, 50]. Autorka této price
vyssi hodnoty vlastnosti pfipisuje zptisobu skladovani vzorku, nebof dehydrované vzorky,
které byly pro analyzu vyuZzity, mohou dle Guiodoniho vykazovat 2-3x vy$§i hodnoty.
Jelikoz je vSak dentin nehomogenni materidl se sloZitou strukturou, mohou byt rozdily

NV
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

5.2 Mikromechanicka analyza skloviny

Mikromechanicka analyza skloviny byla zaméfena predev§im na determinaci lomové hou-
Zevnatosti (K.). Vzhledem k tomu, Ze lomova houZevnatost skloviny nebyla dosud urco-
vana jinak neZ Vickersovym indentacnim testem lomové houzevnatosti (VIF), ktery skyta
fadu nesrovnalosti a vSeobecné neni povazovan za spolehlivy test, bylo snahou pro deter-
minaci vyuZit metodu zaloZenou na disipaci energie. Tato metoda miiZe v pripadé€ Gspé-
chu eliminovat nékteré negativni aspekty VIF. Metoda navic neni omezena poZadavkem
vzniku trhlin typu Palmqvist ¢i half-penny a pro determinaci lomové houZevnatosti je
mozné vyuzit jakykoliv typ trhlin. Diky tomu je mozné na vzorky aplikovat nizZsi zatizeni
a namisto indentace/mikroindentace vyuZit nanoindentaci, kterd umoziuje podrobné;jsi
analyzu mikrostruktury.

Analyza skloviny byla, stejné jako analyza dentinu, rozdélena do dvou fazi. Prvni faze
byla zaméfena na faktory, jeZ ovliviiuji determinaci lomové houZevnatosti pfi uziti VIF
a které nebyly pfi popisu tohoto testu (Kapitola [4.2.1)) rozebirdny. Nejdfive byl urcovan
vliv iniciace a Sifeni trhlin na vysledné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruz-
nosti (E;), tudiZ i ndslednou determinaci lomové houzevnatosti (K.). Déle bylo posuzo-
véano, zda vysSi rychlost zat€Zovani/odt€Zovani podminuje snadnéjsi tvorbu trhlin. Kromé
toho bylo mozné porovnat ziskané hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu pruZnosti
s hodnotami, které byly dosud publikovany.

Cilem druhé faze analyzy bylo zhodnoceni moZnosti vyuZiti nanoindentace a metody
zaloZené na disipaci energie pro determinaci lomové houZevnatosti skloviny. Byly stano-
veny dal$i kroky, jeZ jsou nezbytné pro ziskdni presnych hodnot. Pfiblizné hodnoty lomové
houZevnatosti, které byly pfi analyze ziskdny, byly porovndny s dosud publikovanymi vy-
sledky ostatnich autord.

5.2.1 Prehled dosazeného poznani

Sklovina md, stejné jako dentin, sloZitou strukturu (Kapitola [2.1)), s niZ souvisi jeji neho-
mogenita a anizotropie. Hodnoty vlastnosti, které autofi udavaji, zavisi na zvolené metodé
testovani, méfitku podrobnosti testu, poloze testované skloviny vici dentino-sklovinné
hranici ¢i sméru méfeni vzhledem k orientaci sklovinnych prizmat. Diky tomu se pub-
likované hodnoty tvrdosti (H), modulu pruznosti (E) a lomové houZevnatosti (K.) mo-
hou liSit aZ nékolikandsobné. Na rozdil od dentinu vSak nejsou ziskané mechanické vlast-
nosti vyrazné ovlivnény skute¢nosti, zda je pfi testu vyuZivan suchy ¢i hydratovany vzo-
rek [42], 148]].

Metody vyuZzivané pro determinaci vlastnosti skloviny jsou shodné s metodami vyuZi-
vanymi pro dentin. ProtoZe je vS§ak mnozZstvi skloviny dostupné pro test jest¢ mensi nez
v pripadé dentinu, pfevaZuje vyuZziti metody indentace, respektive mikro/nanoindentace
pro podrobnéjsi analyzu.

NNV

Tvrdost (H), modul pruznosti (E) i faktory zapfti€ifiujici jejich zmény byly v minulosti
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5.2 Mikromechanicka analyza skloviny

pomérné podrobné popsany. Hodnoty vlastnosti reflektuji chemické sloZeni skloviny. Mo-
dul pruznosti hydroxyapatitu, ktery tvoii sklovinu z 96 % [4], je 114 GPa [5]. Sklovina ma
bézné uddvany modul pruznosti o néco nizsi, 75-90 GPa [3]. Tvrdost skloviny je pak ud4-
véana v rozmezi 3-5 GPa [[19]]. Velké rozdily vyplyvaji z obdobnych skutecnosti, jez byly
popsdny u analyzy dentinu (Kapitola [5.1.T)). Jednou z nich je, Ze vlastnosti zdvisi na po-
loze testované skloviny vii¢i dentino-sklovinné hranici. Autofi pozorovali klesajici trend
vlastnosti od vnéjSiho povrchu k dentino-sklovinné hranici [[19}42], stejn¢ jako autofi za-
byvaji se dentinem shledali klesajici trend od dentino-sklovinné hranice k diefiové du-
tin€ [45]].Vlastnosti jsou ddle vyznamné ovlivnény anizotropii skloviny. Ve skloviné jsou
rozdilné vlastnosti pozorovdny vzhledem k orientaci sklovinnych prizmat namisto tubuld,
ke kterym byla anizotropie vdzdna v dentinu. Publikovand data prokazuji, Ze pfi indentaci,
kdy je osa indenta¢niho hrotu rovnobézna s pribéhem sklovinnych prizmat, jsou deter-
minované hodnoty tvrdosti a modulu pruZnosti vyssi nez pfi indentaci kolmo k prizma-
tim [42,152]. Dalsi faktory zptsobujici zménu tvrdosti a modulu pruZnosti skloviny nejsou
rozebirdny, nicméné jsou shodné s faktory ovliviiujicimi lomovou houZevnatost, jejiz hod-
noty a zmény jsou déle popisovény.

Lomova houzevnatost skloviny je méné prozkoumanou oblasti nez tvrdost ¢i modul
pruznosti. Diivodem je pfedevsim nékolikrat zminiované malé mnozZstvi skloviny, které ne-
umoznilo vyuZiti béZnych metod. Pro determinaci lomové houZevnatosti skloviny je téméf
vyhradné vyuzivdna metoda indentace. Snad jedinym autorem, ktery k popisu kiehkého
chovani lidské skloviny vyuzil tiibodovy ohyb, byl v roce 1976 Rasmussen [53]]. Rasmus-
sen vSak nedeterminoval pifimo lomovou houZevnatost, ale energii potiebnou k vytvoreni
trhliny jednotkové délky. Shledal, Ze energie trhliny je az 10x vétsi v piipad€, Ze trhlina
vznikd kolmo ke sklovinnym prizmatiim, neZ kdyZ vznikd rovnob&zné€ s nimi. To je pravdé-
podobné zptsobeno skutecnosti, Ze v interprizmatické substanci jsou oproti prizmatu krys-
taly uloZeny volnéji, a proto je snadnéjsi vytvoftit trhlinu v ni nez skrz jednotliva prizmata.
Obrézek [5.11|zobrazuje rtizny prubéh trhlin rovnobézné se sklovinnymi prizmaty, jejichz
vytvofeni je energeticky méné naro¢né nez vytvoreni trhlin s priibéhem kolmo k prizma-
tim.

Na Rasmussenovu prvotni studii kfehkého chovani skloviny pozdéji navazali ostatni au-
tofi, ktefi k determinaci lomové houZevnatosti vyuzili jednotné indentaci, konkrétné VIF.
Mnozi z nich potvrzuji anizotropii skloviny a skutecnost, Ze trhliny vznikaji snadné&ji rov-
nobézné s prizmaty, resp. v interprizmatické substanci [52, [54-57]. Xu napiiklad udava
pramérnou hodnotu lomové houZevnatosti pro trhliny kolmé k prizmatéim 1,30 MPa.m!”?,
coZ je témé¥ trojnasobek hodnoty 0,52 MPa.m'’? pro trhliny s nimi rovnobé&zné [52]]. Casto
se autofi také zabyvaji trendem lomové houzZevnatosti od dentino-sklovinné hranice k vnéj-
Simu povrchu [[19}156]. Park provadél test lomové houZevnatosti ve tfech trovnich skloviny
(vnitini, stfedni a vnéjsi vrstva) u dvou vé€kovych skupin [19]. Pozoroval, Ze zmény jsou
zietelné pouze u vyssi vékové skupiny (> 50 let), kde dochdzi k poklesu lomové houzevna-

tosti od dentino-sklovinné hranice (0,88 MPa.m'/?) k vnéjSimu povrchu (0,67 MPa.m'/?).
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Obrazek 5.11: Prabéh trhlin rovnobéZné se sklovinnymi prizmaty. a) indentacni vpich, je-
hoz diagondla svird s osou dentino-sklovinnd hranice — vnéjsi povrch thel
45°, b) diagondla je rovnobéznd s osou dentino-sklovinnd hranice — vné;jsi
povrch.

U dentino-sklovinné hranice vykazovaly obé vékové skupiny stejné hodnoty lomové hou-
Zevnatosti. Park pfedpokladal, Ze vétsi kiehkost u vyssi vékové skupiny je zplisobena vys-
$Sim minerdlnim obsahem. To bylo pozdéji skute¢né potvrzeno ve studii Zhenga, ktery
ve vnéjsi vrstvé skloviny analyzoval vyssi obsah vapniku a fosforu [56]. Diky indentaci
ve sméru kolmém a rovnobéZném se sklovinnymi prizmaty mohl rovnéz urcit, Ze ke zmé-
ndm obsahu minerdlti dochdzi v interprizmatické substanci, nikoliv ve vlastnich prizma-
tech.

Vyjma téchto nejcastéji zmitiovanych faktort zapti¢inujicich rozdily v uvadénych hod-
notdch lomové houZevnatosti autofi detekovali i dalSi okolnosti majici vliv na tyto rozdily.
Hassan ve své prici naptiklad porovnava lomovou houZevnatost stolicek, fezakl a Spi-
¢éaku [54]. Padmanabhan zase zmifuje, Ze se zvySujici se zatiZenim dochdzi ke zpeviio-
vani materidlu [57]. Prekvapivym zjiSt€nim rovnéZz bylo, Ze lomov4 houZevnatost skloviny
primérniho a trvalého chrupu je stejné [38]]. Obecné 1ze shrnout, Ze hodnoty lomové hou-
7evnatosti (K.) jsou udavany v rozmezi 0,5-1,5 MPa.m"2.

5.2.2 Priprava vzorku

Pro mikromechanickou analyzu skloviny byly pouzity dvé stolicky bez viditelnych de-

Ve

zbavené hrubych necistot byly vloZeny do formy a zality metylmetakryldtovou pryskyfici —
technickym Dentacrylem (SpofaDental). Dentacryl byl pfipraven smichdnim bezbarvého
prasku a tekutiny v poméru doporucovaném vyrobcem (Obrézek [5.12h). Kone¢nd hmota
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Dentacrylu byla nazloutld a zakalend, coZ ztéZovalo presnou lokalizaci fezii. Proto bylo
rozhodnuto, Ze pti vyrobé¢ dalsich vzorkt nebude vyuZivana.

Po vytvrdnuti (nejméné¢ 24 hod.) byly vzorky vyjmuty z formy a nafezdny pomoci vo-
dou chlazené pily s diamantovym kotou¢em (ATM Brillant 210, Rakousko). V kazdém
ze vzorki byly provedeny dva transverzalni fezy, tj. fezy kolmo k podélné ose zubu. Prvni
fez byl veden nad korunkou zubu, druhy v jeho kofeni. Vzdalenost fezii byla volena s ohle-
dem na moZnosti uchopeni vzorku do drZzdku pily a lesticky vzorkd. Takto byly pripraveny
celkem dva vzorky (kazdy z jedné stolicky) tloustky ~ 15 mm.

Vzorky byly ze strany pfiléhajici korunce brouseny hrubym kiemicito-karbidovym brus-
nym papirem (hrubost 320) az do dosaZeni pozadované hloubky ve sklovin€. Nanestésti
pti hrubém brouseni doslo u jednoho ze vzorki k pfili§ rychlému zbrousSeni skloviny a vzo-
rek musel byt vyfazen. Zbyvajici vzorek byl dédle brousSen a leStén jemnéjSimi brusnymi
papiry (hrubost 1000, 2500). Pro dosazeni zcela hladkého povrchu bez ryh byl vzorek vy-
lestén na platn€ s diamantovou pastou (Struers DP-Spray P, 0,25 um). Brouseni a lesténi
vzork je nejdilezitéjsi ¢asti piipravy vzorku, nebof nerovnosti a ryhy pfitomné v povrchu
vzorku mohou zptisobit znehodnoceni celého méteni. Ovlivnéni vysledkli nerovnym po-
vrchem je o to snadnéjsi, Ze je pro analyzu vyuZivdna nanoindentace, pfi které je hloubka

indentacniho vpichu méfena s pfesnosti nm.

Vylestény vzorek byl nakonec na dobu jedné minuty vnofen do vodni 1dzné (destilo-
vané voda s technickym lihem), kde byl vycCiStén. Pro CiSténi byla vyuZzita ultrazvukova
Cisticka (Notus — Powersonic PSO3000A, Slovensko). VylesStény a vyciStény vzorek pfi-
praveny pro analyzu je vyobrazen na obrazku [5.12p.

- -
ACRIC el
\ Pl

a) materidl pro zalit{ b) ptipraveny vzorek

Obrazek 5.12: Priprava vzorkd pro mikromechanickou analyzu. a) materidl pro piipravu
vzorkl, b) vylestény a vycCistény vzorek pfipraveny pro analyzu.

65



5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

5.2.3 Metodologie nanoindentace

Nanoindentace byla provddéna na indentaénim piistroji CSM Instruments Nano Hardness
Tester (CSM Instruments SA, §V3’/carsko) s indenta¢nim hrotem ,,roh krychle*. Pfistroj
a hrot jsou podrobnéji popsany v kapitole[3.4]a[3.3] Pro analyzu byl vybran indentacni hrot
,,roh krychle*, nebof ma oproti Berkovichové hrotu mensi vrcholovy thel, tudiZ snadnéji
zpisobuje vznik trhlin. Vzorek byl zat€Zovan plynule zvySujici se silou bez oscilace. In-
dentace probihala, stejné jako pfi analyze dentinu, v rezimu fizené sily, kdy je definovana
maximélni hodnota zatiZenti, jeZ je pfi testu aplikovana. Konkrétni parametry indentacnich
cyklt byly voleny s ohledem na ucel jednotlivych fazi analyzy.

Prvni faze analyzy

Prvni faze analyzy byla zamérena na faktory ovliviiujici determinaci lomové houZevnatosti
pfi uziti VIF. Pro stanoveni vlivu iniciace a $ifeni trhlin na vysledné hodnoty tvrdosti (H)
a redukovaného modulu pruznosti (E;) bylo provedeno 5 matic po 16 indentech. Maxi-
malni zatiZen{ pro kazdou matici bylo odlisné — 10, 20, 40, 80 a 150 mN. Indenta¢ni cykly
pro jednotlivé matice jsou zobrazeny na obrazku [5.13] Nejdfive byl vzorek plynule zaté-
Zovan rychlosti 120 mN/min aZ do dosaZeni maximdlni hodnoty, poté bylo po 10 s drZzeno
konstantni zatiZeni a nakonec byl vzorek stejnou rychlosti odtiZzen. Vyjimkou byla matice
s maximalnim zatiZenim 10 mN, ktera byla zatéZovana a odtéZovéna rychlosti 60 mN/min.
Celkova doba trvani jednoho indenta¢niho cyklu byla dle maximalniho zatiZeni 30-160 s.
Kontaktni hloubka indentacnich vpichi se v zdvislosti na maximalnim zatiZeni pohybovala
mezi 787-3759 nm.

Max. zatiZeni [mN]
160,01
150,0
— 80,0
E’ 120,01 — 40,0
E —_— 20,0
80,01 — 100
>N
\‘:1
<
N 40,0
0 T T T T
0 40,0 80,0 120,0 160,0

Cas [s]

Obrazek 5.13: Graf zobrazujici indentacni cykly pro jednotlivé matice. Kazdy cyklus
se skladal ze 3 Casti: zat€Zovani, drZeni konstantniho zatiZeni (10 s) a odté-
Zovéani. Maximdlni zatiZeni bylo pro kaZdou matici odliSné.

Matice byly lokalizovany ve vzdjemné blizkosti, aby rozdil ve vzdélenosti jednotli-
vych indentd od dentino-sklovinné hranice byl co nejmensi. Na obrazku [5.14] 1ze vidét,

66



5.2 Mikromechanicka analyza skloviny

Ze matice s maximdlnim zatiZzenim 10-80 mN byly lokalizovdny ve vnitini vrstvé sklo-
viny, tj. do 1/3 vzdélenosti od dentino-sklovinné hranice k vnéj$Simu povrchu. Nejveétsi
matice s maximdlnim zatiZenim 150 mN byla umisténa ve stfedni vrstvé skloviny. Vz4-
jemnd vzddlenost indenta¢nich vpichi byla volena dle predpoklddané velikosti kontaktni
plochy tak, aby vzddlenost mezi indenty byla alesponi 2x vétSi neZ samotny vpich a nedo-

chézelo ke zkreslovani vysledka z divodu prekryvani plastickych oblasti.

Obrazek 5.14: Poloha matic indentt vici dentino-sklovinné hranici (I — dentin, II — sklo-
vina). Cervené pieskrtnuté matice znaci, Ze indentace neprob&hla spravné
a data byla ztracena.

Pro posouzeni vlivu rychlosti zatéZovani/odtéZovani na tvorbu a Sifeni trhlin byly pro-
vedeny 3 matice po 25 indentech. Maximdlni zatiZeni bylo pro vSechny matice shodné,
a to 150 mN. Zatizeni bylo vybrdno s ohledem na druhou fizi analyzy, v niz byla urco-
vana lomové houZevnatost skloviny. Indentacni cykly pro jednotlivé matice jsou zobra-
zeny na obrazku [5.15] Nejdiive byl vzorek plynule zatéZovan danou rychlosti az do dosa-
Zeni maximalni hodnoty a poté stejnou rychlosti okamzité odtiZen. Fize drZeni konstant-
niho zatiZeni byla pro zjednoduSeni vypoctu energie trhliny vynechdna. Rychlost zatéZo-
vani/odtéZovani byla pro kazdou matici odlisnd — 60, 250 a 450 mN/min. Celkova doba
trvani jednoho indenta¢niho cyklu byla dle zvolené rychlosti 300, 72 ¢i 40 s. Kontaktni
hloubka indentac¢nich vpicht byla v rozmezi 3260-3835 nm.

Matice byly lokalizovany ve vzdjemné blizkosti, nicméné jejich velikost zptsobila, Ze
poloha jednotlivych indentli vii¢i dentino-sklovinné hranici byla vyrazné odlisna (Obra-
zek[5.14). Vzdjemnd vzddlenost indenti v horizontdlnim i vertikdlnim sméru byla 50 pm.
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160,0—
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Obrazek 5.15: Graf zobrazujici indentac¢ni cykly pro jednotlivé matice. Kazdy cyklus
se sklddal ze 2 casti: zatéZovani a odtéZovani. Konstantni zatiZeni bylo
pro zjednoduSeni vypoctu energie trhliny vynechano.

Pro determinaci materidlovych charakteristik byla vyuZita metodika Olivera a Pharra,
kterd byla podrobnéji popsdna v kapitole [3.2] Tvrdost (H) byla determinovéna na zdkladé¢
maximélniho aplikovaného zatiZeni (Pp.x) a velikosti kontaktni plochy (A). Redukovany
modul pruznosti (E;) vychazel z kontaktni tuhosti (S), zavislé na sklonu odtéZovaci vétve
indentacni kiivky, a rovnéz velikosti kontaktni plochy. Mira tvorby trhlin byla posuzovina
na zdkladé velikosti energie disipované pfi jejich vzniku. Energie trhliny (Ug) byla deter-
minovdna dle metody popsané v kapitole [4.2.3] Pro vypocet plastické energie (W) byla
vyuzita metodika dle Lawna a Howse [40].

Druha faze analyzy

V druhé fazi analyzy, pfi niZ byla ur€ovdna lomova houZevnatost skloviny, byly vyuzity
indenty provedené v prvni fazi. Navic byla provedena jedna matice s 25 indenty v dentinu,
kterd slouZila pro porovndni kiehkych vlastnosti obou téchto tkdni. Tato matice méla stejné
parametry indentacnich cykli jako jedna z matic lokalizovanych ve sklovin€, a to maxi-
malni zatiZeni 150 mN a rychlost zatéZovani/odt€Zovani 450 mN/min. Kontaktni hloubka
indentacnich vpichi byla v rozmezi 5939—6561 nm, coZ je témér 2 vice neZ ve skloviné.

Lomova houZevnatost byla determinovdna dle metody zaloZené na disipaci energie,
kterd byla popsédna v kapitole f.2.3] Pro determinaci bylo zapotiebi urcit energii trhliny
(Ufrac) @ plochu trhliny (Agac), kterd této energii odpovidd. Pro vypocet plastické ener-
gie (Wp) byla vyuZita metodika jak dle Lawna a Howse [40]], tak Chenga a Chenga [39].
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5.2.4 Vyhodnoceni vysledku
Prvni faze analyzy

Prvni faze analyzy byla zamétena na faktory, jez ovliviiuji determinaci tvrdosti (H) a redu-
kovaného modulu pruznosti (E;). Tyto mechanické vlastnosti vstupuji do vypoctu lomové
houzevnatosti pti uziti VIF, tudiZ ovliviiuji i jeji vysledné hodnoty. Nejdiive byl ur¢ovan
vliv iniciace a Sifeni trhlin na zménu tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti. Bylo
predpoklddano, Ze se zvySujicim se zatiZenim, kdy v kfehkych materidlech dochdzi k né-
ristu poctu a velikosti trhlin, bude dochédzet k vyraznym zméndm mechanickych vlastnosti.
Diivod zmény je objasnén pozdéji na konkrétnim piikladu indentacnich kiivek. Pro tento
ucel bylo provedeno 5 matic po 16 indentech. Maximdlni zatiZeni pro kazdou matici bylo
odli$né — 10, 20, 40, 80 a 150 mN.

Nejdrive byly ze statistického souboru vyfazeny indenty, které nereprezentuji skute¢né
vlastnosti skloviny. Indenty byly vyfazeny na zdkladé zietelné odliSnych indentac¢nich kfi-
vek, které indikovaly napiiklad umisténi indenta¢niho vpichu v misté trhliny pfitomné
v materidlu jiz pfed aplikaci zatiZeni ¢i jiné materidlové nehomogenity. Z indentacnich
kiivek (Obrézek [5.16) bylo patrné, Ze pii aplikaci vyssich zatiZeni (80, 150 mN) vzni-
kaji trhliny. Ty se projevuji ndhlym zvétSenim indentacni hloubky (6) bez zvySeni apli-
kovaného zatiZeni, tzv. pop-in efektem. Dle metodiky popsané v kapitole vyplyva, Ze
zména vypocténych hodnot mechanickych vlastnosti je nevyhnutelna, nebof pfi ndhlém
zabofeni indenta¢niho hrotu hloubéji do vzorku se skokové zvysi kontaktni plocha (A),
kterd je parametrem vstupujicim do vypoctu jak tvrdosti, tak redukovaného modulu pruz-
nosti. Na zdkladé vzorci [3.8]a[3.7] pro vypocet tvrdosti a redukovaného modulu pruZnosti

Max. zatizeni [mN]
160,01
150,0
= — 80,0
E 120,01 — 40,0
\g — 20,0
N —— 10,0
= 80,0
N
40,04
0 T | = T T T T T T 1
0 800,0 1600,0 2400,0 3200,0 4000,0

Hloubka vpichu [nm]

Obrazek 5.16: Indentacni kfivky pro jednotlivé matice. Pri aplikaci vysSich zatiZeni (80,
150 mN) vznikaly trhliny, které se na indentacnich ktivkach projevily pop-
in efektem (0). Pro pfehlednost je pro kazdou matici zobrazena pouze jedina
indentac¢ni kiivka vystihujici danou skupinu.
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bylo predpoklddano, Ze bude dochézet ke snizovani téchto hodnot, nebof kontaktni plocha
ve vzorcich vystupuje ve jmenovateli.

Vysledky statistické analyzy jsou uvedeny v tabulce [5.5] Kromé primérnych hodnot
tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti je uveden také pomér H/E;, nebof ten nejcas-
t&ji vstupuje do vzorcii pro vypocet lomové houZevnatosti (Tabulka [4.2)). Ddle je uddna
primérnd hodnota energie trhliny (Ug,c), kterd reprezentuje miru tvorby trhlin. Grafické
zobrazeni vysledki je na obrdzku

Tabulka 5.5: Primérné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
pro jednotlivé matice s maximdlnim zatiZzenim 10 az 150 mN. Energie trh-
liny (Ug,c) reprezentuje miru tvorby trhlin.

Maximalni zatiZeni

10 20 40 80 150
[mN]
H [MPa]
Pramér 3790,40 3707,57 3498,63 3275,21 3246,29
Smér. odchylka 177,77 185,03 149,21 157,14 197,18
E; [GPa]
Pramér 79,65 80,33 80,95 81,55 85,66
Smér. odchylka 2,33 2,68 2,45 2,63 2,60
Ufrac [pJ]
Pramér 102,61 294,20 1025,76 3557,68 10463,50
Smér. odchylka 9,88 51,76 92,65 439,31 1346,46
H/E; [-]
Primér 0,048 0,046 0,043 0,040 0,038

Z tabulky vyplyva, Ze se zvySujicim se zatiZzenim skute¢né dochdzi ke zméné vyslednych
hodnot mechanickych vlastnosti. Diky vyraznému ndrdstu energie trhliny (Ug,) je potvr-
zen narust poctu a velikosti trhlin. Jak bylo predpokldddno, doSlo k poklesu tvrdosti (H)
z 3790,40 MPa pri aplikaci nejniZsiho zatiZeni (10 mN) na 3246,29 MPa pfi aplikaci nej-
vyssiho zatizeni (150 mN). To je pokles o vice nez 14 %. Naopak vsak doslo k narGstu
redukovaného modulu pruznosti (E;) z 79,65 GPa pfi minimdlnim zatiZzeni na 85,66 GPa
pfi maximdlnim zatiZeni. Celkovy ndrtst je vice neZ 7 %. NarGst redukovaného modulu
pruznosti musi tudiz dle vzorce [3./| vychdzet ze zvysujici se kontaktni tuhosti (S). Jelikoz
je kontaktni tuhost ddna sklonem tecny v horni ¢asti odtéZovaci vétve indentacni kiivky,
je moZné tento nardst pozorovat na tvaru indentacnich kiivek (Obrazek [5.16).

Mira nésledného ovlivnéni lomové houZevnatosti zménami mechanickych vlastnosti
pti uziti VIF zavisi jednak na velikosti aplikovaného zatiZeni a také na konkrétnim vzorci,
v némz se pomér H/E, mliZe vyskytovat v riznych mocninach (1/2, 2/5, -2/5 aj.). Obvykle
autori pro determinaci lomové houZevnatosti VIF vyuZivaji zatizeni v rozmezi 1-10 N,
je tedy jasné, Ze zmény mechanickych vlastnosti budou jesté¢ vyraznéjsi, nez byly pfi této
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5.2 Mikromechanicka analyza skloviny

analyze. Zatimco néktefi se ovlivnéni vysledkl vyhybaji provddénim samostatného testu
(nanoindentace) pro determinaci tvrdosti a modulu pruznosti [[19, 56}, jini vyuzivaji pra-
mérnych hodnot uvddénych v literatute [54, 55]]. Vyskytuji se vSak i autofi, ktefi hodnoty
tvrdosti a modulu pruZnosti determinuji pfimo béhem testu lomové houZevnatosti. Padma-
nabhan naptiklad uvadi, Ze se zvySujicim se zatiZenim dochdzi u skloviny k jejimu zpev-
novani [57]. Otazkou vSak zGstdvd, nakolik jsou tyto vysledky ovlivnény pravé zménou
mechanickych vlastnosti v disledku iniciace a $ifeni trhlin.
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Obrazek 5.17: Grafické zobrazeni zmén tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruz-
nosti (E;) se zvySujicim se aplikovanym zatiZenim.
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

Ziskané hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;) odpovidaji hod-
notdm, které uvadéji ostatni autofi [5, [19]. Dle vysledkil analyzy lze fici, Ze skute¢nym
hodnotam nejvice odpovidaji hodnoty determinované pfi aplikaci nejnizsiho zatiZeni, tj.
3790,40 MPa pro tvrdost a 79,65 GPa pro redukovany modul pruznosti. Pfi tomto zatiZeni
indenta¢ni kiivky nevykazovaly vznik trhlin a energie trhliny (Ug,.) byla zanedbatelnd. Je
také mozné, Ze tato energie byla disipovana z jiného diivodu, napt. v disledku zmén teplot
nebo je vysledkem ne zcela piesného odvozeni plastické deformace (Wy,). Zda jsou hod-
noty ziskané pfi aplikaci nejnizsiho zatiZzeni ovlivnény vznikem mikrotrhlin ¢i nikoliv, je
mozné zjistit rozSifenim analyzy, resp. aplikaci zatiZeni, které je nizSi neZ 10 mN. Autorka
této prace predpokliadd, Zze zmény mechanickych vlastnosti by byly velmi malé a co se tyce
determinace lomové houZevnatosti zanedbatelné v kontrastu s ostatnimi nejistotami VIF.

Posouzeni vlivu rychlosti zatéZovani/odtéZovani na tvorbu a $ifeni trhlin probihalo ob-
dobnym zptsobem. Ideou bylo, Ze by vyssi rychlost mohla indukovat vétsi tvorbu trh-
lin. Pro tento ucel byly provedeny 3 matice po 25 indentech. Maximdlni zatiZeni bylo
pro vSechny matice stejné (150 mN), ale rychlost zatéZovani/odt€Zovéani byla odliSnd —
60, 250 a 450 mN/min. Opét byly nejdiive vyfazeny indenty, jeZ nereprezentuji skute¢né
vlastnosti skloviny. Poté byla provedena statistickd analyza, jejiz vysledky jsou uvedeny
v tabulce

Tabulka 5.6: Primérné hodnoty tvrdosti (H), redukovaného modulu pruznosti (E;) a ener-
gie trhliny (Ug,c) disipované béhem indentace pro jednotlivé matice s riiznou
rychlosti zatéZovani/odtéZovani.

Rychlost zatéZovani

) 60 250 450
[mN/min]|
H [MPa]
Pramér 3286,60 3309,95 3201,79
Smér. odchylka 192,13 246,65 220,45
E. [GPa]
Pramér 85,33 86,16 82,22
Smér. odchylka 3,03 3,06 3,41
Ufrac [p]]
Pramér 12338,65 12663,77 14153,64
Smér. odchylka 1891,88 2186,53 2787,15

Vysledky ukazuji, Ze pti zatéZovani/odtéZovani nejvyssi rychlosti (450 mN/min) bylo
v disledku vzniku a Sifeni trhlin uvolnéno v priméru nejvice energie (Ug,c ). Naridst oproti
nejnizsi rychlosti (60 mN/min) je 14 %. Mezi nejnizsi a stfedni rychlosti (250 mN/min)
je vSak nartst nepatrny. Pokud se vezme v tivahu smérodatné odchylka pfevySujici rozdil
mezi skupinami, je nutné poznamenat, Ze nartist nemusi byt nutn¢ zptisoben vyssi rych-
losti, ale miiZe byt pouhou ndhodou, kdy u jednotlivych indenti mohlo dojit, naptiklad
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5.2 Mikromechanicka analyza skloviny

z divodu lokdlnich nehomogenit, k vyrazné vyssi indukei trhlin. Dal§im faktorem, ktery
mohl mit vliv, je poloha matice indentl viic¢i dentino-sklovinné hranici. Verifikace vy-
sledk by byla moZnd rozsifenim statistického souboru. Déle bylo shleddno, Ze zmény
mechanickych vlastnosti nekoresponduji s pozorovanymi zménami v predchozi ¢4sti testu.
Zde, ackoliv se zvysSila energie trhliny, doSlo ke sniZeni primérnych hodnot jak tvrdosti,
tak redukovaného modulu pruznosti.

Druha faze analyzy

Cilem druhé faze analyzy bylo zhodnoceni moznosti vyuZiti nanoindentace a metody za-
loZené na disipaci energie pro determinaci lomové houZevnatosti skloviny. Pro tento ucel
byly vyuZity indenty z prvni fize analyzy, u kterych se ztetelné projevilo kifehké chovani.
Jak jiz bylo zminéno, vznik trhlin byl patrny pfedev§im pfi aplikaci vySSich zatiZeni (80,
150 mN). Pro porovnani kiehkosti dentinu a skloviny byla provedena jedna matice indenti
v dentinu. JelikoZ pro determinaci lomové houzevnatosti je dlezitym parametrem plocha
(délka) trhliny, byly snimky indentl zhotoveny pomoci elektronového mikroskopu (Tescan
MIRA, Ceskd Republika), ktery vlastni Ustav teoretické a aplikované mechaniky AV CR,
v. v. i. Bylo rozhodnuto, Ze snimky z elektronového mikroskopu poskytuji lepsi podklad
pro urceni plochy trhliny neZ snimky z mikroskopu uZitého indentac¢niho pfistroje.

Kiehké chovéni skloviny pfi nanoindentaci bylo shleddno odliSnym od chovéni pfi in-
dentaci/mikroindentaci, kdy je vzorek zatéZovan az 100X vySS$imi silami. Autofi zminuji
vznik trhlin typu Palmqvist ¢i half-penny, jejichZ rozvinuti je pro determinaci lomové hou-
Zevnatosti VIF nezbytné. Pfi nanoindentaci radidlni trhliny propagujici se od rohti inden-
ta¢niho vpichu vznikaly ziidka (Obrazek[5.18p) a dominantni bylo spise od$tépovani ma-
teridlu u povrchu vzorku (Obrazek [5.18b). Vznikajici radidlni trhliny se ¢asto oproti oce-
kavani nepropagovaly od vSech rohti indenta¢niho vpichu, ale jednalo se o jednu trhlinu
jdouct skrz indent (Obrazek [5.18c). V dentinu na rozdil od skloviny nevznikaly zadné
viditelné trhliny (Obrézek [5.18[d), coZ potvrzuje fakt, Ze dentin je oproti skloviné méné
kfehky materidl. Lze konstatovat, Ze kiehké chovani skloviny pfi nanoindentaci bylo rtz-
norodé a tézko definovatelné.

JelikoZ nevznikaly radidlni trhliny (typ Palmqvist, half-penny), nebylo moZné determi-
novat lomovou houzevnatost pomoci VIF. Také z tohoto diivodu bylo rozhodnuto o vyuziti
alternativni metody zaloZené na disipaci energie (Kapitola[d.2.3)). ProtoZe hlavnim cilem
bylo zhodnoceni moZnosti vyuZiti této metody, nikoliv determinace pfesnych hodnot, byla
zavedena urcitd zjednoduSeni umoziiujici dosaZeni alesponi pribliZznych vysledki v ome-
zeném Case. Napriklad bylo uvazovano, Ze ostatni energie (W) jsou s vyjimkou energie
dotvarovani zanedbatelné, resp. dostatecné eliminovany podminkami testu.

Postup determinace lomové houZevnatosti byl ndsledovny. Nejdiive byly vytipovdny
indenty, u kterych bylo mozné odhadnout dle snimk z elektronového mikroskopu co nej-
presnéji plochu trhliny. Jednalo se o indenty, kde dominantnim projevem kifehkého cho-
vani bylo odstépovani materidlu na povrchu vzorku a kde nebyly viditelné trhliny smétujici
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

a) radidlni trhliny b) odstépovani materidlu

c) trhlina skrz indent c¢) indent provedeny v dentinu

Obréazek 5.18: Snimky indentac¢nich vpichd z elektronového mikroskopu. Kiehké cho-
vani skloviny pfi nanoindentaci bylo shleddno jako rtiznorodé. Oproti tomu
v dentinu se kiehké chovani neprojevilo viibec.

kolmo pod povrch, jejichZ plochu nebylo moZné bez snimki z nano CT ur€it. Pro tyto in-
denty byla v grafickém editoru zmétena ptibliZzna plocha trhliny (Ag,c). Déle byla uréena
energie trhliny (Ugc) segregaci z celkové energie (W), pro coZ byla vyuZita metodika de-
terminace plastické energie (Wpy) jak dle Lawna a Howse [40], tak Chenga a Chenga [39].
Plastickd energie dle Mencika a Swaina nebyla urcena, nebof zahrnuje kalibra¢ni kon-
stantu m, jeZ by do vypoctu vnéaSela dal$i nejistoty. Vzorovy piiklad grafického uréeni
plochy trhliny (Obrézek [5.19)a[5.20) a determinace lomové houZevnatosti metodou za-
loZenou na disipaci energie je pro dva indenty uveden v tabulce 5.7 a 5.8. Vypocet byl
celkové proveden pro 7 vytipovanych indentd.
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Matice s max. zatizeni 80 mN, indent ¢. 16

hmax [nm] 2728,08
h¢ [nm] 2419,25
Wiot [pJ] 80859
We [pJ] 8971
Wost [pJ] 4481
Afrae [um?] 102,03
Lawn, Howes Cheng, Cheng
Wi [pJ] 63668 65398
Utrac [p] 3739 2010
G, [J/m?] 36,65 19,70
K. [MPa/m'?] 1,71 1,25

Tabulka 5.7 & Obrazek 5.19: Vzor determinace lomové houzevnatosti metodou zaloZe-
nou na disipaci energie pro indenta¢ni vpich, ktery byl sou-
¢asti matice s maximalnim zatizenim 80 mN.

Matice s max. zatizeni 150 mN, indent ¢. 1

hmax [nNm] 3651,97
hf [nm] 3229,77
Wiot [pJ] 198834
We [pJ] 22461
Wost [pJ] 9787
Afrac [um?] 129,97
Lawn, Howes Cheng, Cheng
W1 [pJ] 157589 161964
Utrac [pJ] 9787 5412
Ge [J/m?] 75,30 41,64
K. [MPa/m!/?] 2,45 1,82

Tabulka 5.8 & Obrazek 5.20: Vzor determinace lomové houZevnatosti metodou zaloZe-
nou na disipaci energie pro indenta¢ni vpich, ktery byl sou-
¢asti matice s maximalnim zatiZenim 150 mN.

Zatimco vysledek vzorového vypoctu (Tabulka 5.7) pro indent, ktery byl soucasti ma-
tice s maximalnim zatiZzenim 80 mN, poskytoval lomovou houZevnatost spadajici do roz-
sahu hodnot uddvaného ostatnimi autory, dal$i indenty vykazovaly hodnoty vyssi (1,5—
3,5 MPa.m'?). Autorka je pfisuzuje predeviim zjednodusenému zptisobu uréeni plochy
trhliny, kterd je ve skutecnosti vétsi. Diivodem je, Ze odStépujici se ,,skofepina‘ neni zcela
rovinnd a zpravidla se zahlubuje smérem k indenta¢nimu vpichu. Ddle byla plocha trhliny
urovédna aZ po dokonceni indentace, kdy byl indentacni vpich (plastickd deformace) vétsi
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5 Mikromechanicka analyza dentinu a skloviny

nez v okamziku, kdy trhlina vznikla, coZ zapfi¢inilo dal$i redukci jeji plochy. Navic je
mozné, Ze nekteré trhliny zlstaly zcela skryty pod povrchem. Velky dopad na vysledné
hodnoty mél rovnéZz vybér vzorce pro vypocet energie plastické deformace. Rozdil v ener-
gii plastické deformace urcené dle metodologie Lawna a Howse a dle druhé zmifiované
zapricinil az tetinovy rozdil ve vyslednych hodnotach lomové houZevnatosti.

Metoda zaloZend na disipaci energie byla v tomto stddiu shleddna jako nepfesnd. Pro do-
sazeni presnéjsich vysledkt je nutné eliminovat zjednodusenti, kterd byla pfi této analyze
zavedena. Pro lepsi odhad plochy trhliny by bylo vhodné ziskat snimky indent( z nano CT,
z nichZ bude moZné urcit, pod jakym thlem (zahlubovani smérem k indenta¢nimu vpichu)
se ,,skofepiny “ zpravidla odstépuji. Diky tomuto snimku by bylo také ovéteno, Ze pod po-
vrchem nejsou piitomné dalsi trhliny, jejichZ plocha neni uvazovana. Déle by pro dosazeni
exaktnich vysledkt bylo moZzné ze vzhledu indentac¢nich kfivek urcit, pfi jakém zatizeni
trhliny vznikaji a jak velky indentacni vpich tomuto zatiZeni odpovida. BohuZel vSak nelze
s jistotou fici, kterd z trhlin k danému posunu kfivky nélezi, a jednalo by se pouze o odhad
pro vypocet energie plastické deformace by byla moZnd s pomoci statistické analyzy zahr-
nujici vétsi pocet indentd, které nevykazuji vznik trhlin (velikost zatiZeni desetiny aZ jed-
notky mN). Nicméné i pfes vSechna zjednodusSeni byla determinace lomové houZevnatosti
pracnd, a to hlavné kvili grafickému urcovani plochy trhliny. Otdzkou navic ziistdvd, zda
se indenty, u nichZ dochdzi pouze k odSt€povani materidlu na povrchu vzorku, neprojevuji
timto zptisobem pravé kviili lokdlnim nehomogenitdm, a tak vybérem indentacnich vpicht
nedochdzi k ovliviiovani vyslednych hodnot lomové houZevnatosti.

Zajimavou variantou by mohlo byt spojeni VIF a metody zaloZené na disipaci ener-
gie. Pokud by pro analyzu byla vyuZita indentace/mikroindentace, kdy je charakteristicky
vznik radidlnich trhlin (Palmgqvist, half-penny), bylo by moZné plochu trhliny urcit nume-
ricky v zdvislosti na jeji délce. Nicméné i v tomto piipad€ by bylo vhodné nejdfive ziskat
snimky nékolika indentd z nano CT a ujistit se o vzniku daného typu trhlin. Dal$i postup
by odpovidal metod¢ zaloZené na disipaci energie. Toto spojeni by sice neumozZnilo ptes-
néjsi zkoumdni mikrostruktury skloviny, ale alespon by eliminovalo uZiti riznych vzorci,
které nejsou podloZzeny obecnou teorii LELM.
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KAPITOLA
SESTA

MIKROMECHANICKA ANALYZA ZUBNICH VYPLNI

Zubni vypln¢ jsou nejbéznéjsimi umélymi materidly uZivanymi ve stomatochirurgii. Lze
fici, Ze pouze v ojedinélych pripadech s nimi ¢lovék béhem Zivota neptijde do styku. Zubni
vyplné slouZi pro klinické oSetfeni a rekonstrukci poskozenych zubt, ¢imz zajisfuji obno-
veni jejich funkce [59]]. Nejcastéji jsou zuby poskozeny zubnich kazem, ktery miiZe za-
sdhnout jak dentin, tak zubni sklovinu. Aby zubni vypln€ mohly tspé$né zastdvat svoji
funkci, musi spliiovat mnoZstvi pfedpokladt. Elementarnim predpokladem je, Ze mate-
ridl vyplné musi byt biokompatibilni, musi odoldvat napétim vyvolanym béhem Zvykani
a jeho fyzikalni a mechanické vlastnosti musi byt obdobné vlastnostem poSkozenych zub-
mél byt pfizptsoben vzhledu celého chrupu. Existuje v§ak nepfeberné mnozstvi dalSich
poZzadavkd, jako je odolnost viic¢i opotiebeni, malé smrsfovani, snadnd aplikace aj.

Je zfejmé, Ze idedlni materidl spliiujici vSechny pozadavky neexistuje. Snahou pfi vy-
voji novych zubnich vyplni je jejich splnéni v co nejvétsi mozné mife. Tato snaha vedla
v minulosti k vyvoji riznych typu zubnich vyplni. Materidly vyplni jsou bud plastické
nebo se jednd o inlaye/onlaye [61]. Plastické vyplné se vkladaji do dutiny vzniklé odstra-
nénim zubniho kazu (kavity) pfimo a tuhnou az po aplikaci. Mezi plastické vypln¢ se fadi
amalgdm, skloionomerni cement a kompozitni pryskyftice. Inlaye/onlaye se oproti tomu
vyrdbéji mimo ustni dutinu a do kavity se fixuji ndsledné specidlnimi cementy. V soucas-
nosti se jednd predevsim o keramické inlaye.

Hlavnim cilem této kapitoly je porovnani mechanickych vlastnosti zubnich vyplni s vlast-
nostmi dentinu a skloviny, které byly determinovany v piedeslé kapitole (Kapitola [5). Je-
likoz typid a modifikaci zubnich vyplni je nepfeberné mnozstvi a podrobnd analyza jejich
mechanickych vlastnosti by zabrala mnohem vice ¢asu, nez bylo pro tuto praci vyméteno,
byly analyzovany pouze tfi zdkladni typy vyplni bez podrobné;jsi specifikace. Aby kapi-
tola byla Gpln4, je uveden rovnéz stru¢ny popis testovanych vyplni, piiprava vzorkt a me-
todologie nanoindentace. Kapitola v prvni fadé slouZi pro nastinéni praktického vyuZziti
vysledki analyzy mechanickych vlastnosti dentinu a skloviny.
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6 Mikromechanickd analyza zubnich vyplni

6.1 Popis vyplni

Amalgam

Amalgam byl dosud nej¢astéji vyuZivanym materidlem pro zubni vyplng. Udavd se, ze
az 75 % vSech vyplni je z amalgdmu [62]]. Vyhody, které podmitiuji jeho Castou apli-
kaci, jsou nizkd cena a dlouhodobd spolehlivost. Vzhledem k nizké cené jsou tyto vyplné
ve vétsin€ piipadi hrazeny pojistovnou. Ackoliv je amalgadm vyuZivan jiz vice neZ 200 let,
v soucasnosti je jeho uZiti omezovéno, a to predev§im kvili estetickému hledisku (Ob-
razek [6.1p) a obavam, Ze rtut, kterd tvoii jednu z jeho sloZek, miize mit negativni vliv
na zdravi. Dalsi nevyhodou je, Ze amalgdm nevytvafi vazbu na okolni tkdné (sklovina,
dentin), a tak miiZe dochdzet k pronikani bakterii do vnitini ¢asti zubu, coZ usti v sekun-
darni tvorbu zubniho kazu a nutnost reaplikace. Chybéjici vazba navic déld amalgdm pouze
vyplilovym materidlem, ktery neobnovuje kiehké vlastnosti zubu, jez byly ztraceny béhem

ptipravy kavity. [62,63]]

Amalgamova vyplii vznikd smichanim prasku (alloye) se rtuti. Alloy se sklad4 ze slitiny
stiibra (4070 %), cinu (12-30 %) a médi (12-24 %) [62,63]. V z4vislosti na poZadavku
Upravy fyzikdlnich a mechanickych vlastnosti mtize obsahovat dalsi prisady, naptiklad zi-
nek, palladium a indium [62]]. Zinek naptiklad sniZuje korozi materidlu, indium redukuje
dotvarovani a zvySuje pevnost. Pro vyrobu alloye jsou vSechny slozky spole¢né roztaveny
a odlity do formy. Po ztuhnuti se odlitky zpracovavaji na piliny (pilinovy amalgdm). Jinym
zplisobem zpracovani je rozptyleni taveniny v atmosféfe z ochrannych plynt. Diisledkem
rychlého ochlazeni rozptylené taveniny jsou kulovité ¢i kapkovité c¢astecky (sféricky amal-
gam). Nékteré alloye jsou kombinaci produktli obou zplsobl vyroby (bend). Fyzikalni
vlastnosti, které vysledny produkt (amalgam) musi splnit, jsou pevnost v tlaku zkousena
na valcich minimalné€ 300 MPa, zkraceni zkuSebniho vzorku maximalné 3 % a dotvarovani
rovnéz maximalné 3 %. [63]]

Ke smichani alloye a rtuti dochdzi v amalgamétoru t€sné pred vlastni aplikaci. Pro dosa-
Zeni poZzadovanych vlastnosti je nezbytné nutné dodrzet pomér uddvany vyrobcem. Po smi-
seni obou sloZek vznikd plastickd hmota tuhnouci pti pokojové teploté, kterd je postupné
nandsena pomoci amalgdmové pistole do vysuSené a vycCisténé kavity. Rozsah doby zpraco-
vatelnosti je v zavislosti na sloZzeni 3—10 minut. Téméf neménné tvrdosti dosahuje amal-
gam priblizné po 10 hodindch. Béhem tvrdnuti dochdzi ke zméndm objemu materidlu,
pfi ¢emZ za Zadouci se povaZzuje expanze 20 um/cm, kterd zajistuje uzavér kavity a nepfi-
1iS velky tlak na jeji stény. [63]]

Jak bylo zminéno, jednim z diivodu poklesu aplikace amalgdnovych vyplni je obava
z negativniho vlivu na zdravi, pfestoze to dosud nebylo toxikologicky dokédzéano [62, 163]].

K alergickym reakcim navic dochdzi pouze v ojedinélych ptipadech. Pfesto se amalgamové
vypln€ nedoporucuji pouzivat u téhotnych Zen, déti a pacientti s chorobami ledvin.
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6.1 Popis vyplni

Skloionomerni cement

Oproti amalgédnu, ktery je pro zubni vyplné vyuZivan jiZ celd staleti, byl skloionomerni
cement piedstaven az v 70. letech 20. stoleni [60]. PfestoZe maji vyplné ze skloionomer-
niho cementu spoustu vyhod, jsou pomérné mélo vyuzivany. Hlavni vyhodou a odliSnosti
od amalgénu je, Ze materidl vyplné vytvafi silnou vazbu na dentin i sklovinu, kterd za-
jistuje utésnéni rozhrani tkani—vyplin. Dal$im zlepSenim je svétlé zbarveni vyplné, které
je pfizpiisobeno vzhledu chrupu (Obrizek [6.1b), a schopnost cementu uvoliiovat fluoridy,
které maji pozitivni vliv na redukci sekundédrnich kazt. MoZnym diivodem nizs§iho vyuZiti
je, Ze nejsou aplikovatelné na mista, kterd jsou vystavena velkému naméhani. [60, 63}, (64]

Skloionomerni vyplil vznikd smichanim prasku a tekutiny, které tuhnou acidobdzickou
reakci. Prasek se sklddd z kfemene, oxidu hlinitého, fluoridu védpenatého, kryolitu, fluo-
ridu sodného a fosfore¢nanu hlinitého. Roztavenim vSech slozek pti 1100-1500 °C vznika
vapenato-hlinito-kiemicité sklo. Druhou sloZkou (tekutina) jsou polykarboxylové kyse-
liny, které mohou byt po vysuSeni mrazem ptiddvany rovnou do praSku. V tomto piipadé
predstavuje tekutinu potfebnou k dosazeni findlniho produktu destilovand voda ¢i kyselina
vinna o nizké koncentraci. [63 64

Michani sloZek je provadéno rucné po dobu ptiblizné 30 s. Vlastnosti jsou vyrazné ovliv-
nény pomérem prasku a tekutiny, proto je bezpodminecné nutné dodrzovat pokyny vy-
robce. Pred aplikaci je pro dosaZeni poZadované vazby tkdn—vypli nutno peclivé opraco-
vat a vysusSit kavitu. Vlastni aplikace je provddéna pomoci hladidka ¢i specidlniho kapslo-
vého aplikdtoru. Poté je zapotiebi cement chranit pred vysychdnim. K tomuto dcelu jsou
vyuZzivany laky, pecetidla ¢i matrice. Definitivni tvrdosti dosahuje skloionomerni cement
po 24 hodindch. Poté ho je mozné v piipadé potieby povrchové opracovat. [63]]

Postupné byly vyvinuty modifikace konven¢niho skloionomerniho cementu. Cermetové
cementy vznikly slinovdnim skla a stiibra, které pohlcuje pnuti, zvySuje pevnost v ohybu
a zlepSuje odolnost viici otéru. Dal§imi modifikacemi jsou ,.kondenzovatelné* skloiono-
merni cementy s vysokou viskozitou a svétlem tuhnouci skloionomerni cementy. [63]]

a) amalgdmova vyplil b) skloionomerni vyplii

Obrazek 6.1: Amalgdmovd a skloionomerni vyplil. Zbarveni skloionomeru je 1épe prizpt-
sobeno vzhledu chrupu [dentistryfortheentirefamily.com].
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6 Mikromechanickd analyza zubnich vyplni

Kompozitni pryskyfice

Kompozitni pryskyfice je vypliiovy material, ktery stejn€ jako skloionomerni cement byl
vyvinut jako reakce na zvysujici se estetické pozadavky. Poc¢étky jeho aplikace spadaji
rovnéz do 2. poloviny 20. stoleti [65]. Mezi vyhody téchto vyplni patii, kromé estetického
hlediska, schopnost vazby na okolni tkdné, pfestoZe oproti skloionomernim cementiim je
k navazani zapotiebi naleptini dentinu a skloviny. Pevnost kompozitni pryskyfice je v sou-
Casnosti srovnatelnd s pevnosti amalgdmu. Negativnim aspektem kompozitnich vyplni je
jejich omezena trvanlivost z divodu nadmérného otéru a smrstovani vyplné pfi polyme-
raci, které maze vést k netésnému rozhrani tkan—vypli ¢i iniciaci mikrotrhlin v samotné
vyplni a ndsledné tvorbé sekundédrniho kazu. 63, 165, 160]

Kompozitni pryskyfice, jak uz nazev napovid4, je materidl obsahujici vice slozek, ktery
tuhne chemickou reakci ¢i po dodani energie. Tti hlavni slozky, které kompozitni prysky-
fici tvofi, jsou organickd matrix, disperzni faze (plnivo) a spojovaci faze. Organickd matrix
je déle sloZzena z monomert, inicidtord, stabilizatoru, pigmenti a dalSich aditiv. Funkcf ini-
cidtorli je dokonalé vytrzeni materidlu a barevna stélost, stabilizatory zabrauji pred¢asné
polymeraci a pigmenty zprostiedkovavaji riizné odstiny vyplné. Disperzni faze zlepSuje
mechanické a fyzikdln{ vlastnosti organické matrix, napiiklad pevnost v tlaku a tahu, mo-
dul pruznosti, odolnost vii¢i otéru aj. V soucasnosti se jako plnivo uplatiiuje keramika
a kfemen. Ke spojeni organické matrix a plniva slouZzi spojovaci faze. [63, 65]

Pivodni kompozitni pryskyfice prosly béhem let znaénym vyvojem a dnes je k dispozici
celd fada modifikaci. Jejich klasifikace je zaloZena na velikosti ¢4stic plniva rozptylenych
v organické matrix. Konven¢ni kompozity jsou ze 70-80 % tvofeny makroskopickymi
¢asticemi anorganického plniva velikosti 0,1-10 um. Pravé kvili velkym casticim jsou
konven¢ni kompozity nelestitelné a malo rezistentni viic¢i otéru. Mikrofilni kompozity ob-
sahuji menSi ¢éstice (< 1 pm), jejichZ podil na hmotnosti celého kompozitu je nizsi (38—
66 %). Ackoli mensi ¢astice umoziuji jeho leSténi, ¢imz fesi problém zvyseného otéru,
negativnim dtsledkem je zhorSeni fyzikdlnich vlastnosti. Mensi obsah plniva navic sni-
Zuje pevnost v ohybu, tvrdost a zvySuje modul pruZnosti. Snaha ziskat material, ktery
eliminuje negativa obou kompoziti, vytstila ve vyvoj kompoziti obsahujicich kombinaci
makroskopickych a mikroskopickych ¢éstic, tzv. hybridnich kompoziti. [63, 65]]

Stény suché kavity musi byt pred aplikaci vypliiového materidlu naleptany kyselinou
fosforecnou pro zajisténi vazby tkan—vyplil. Po naleptani je na st€ény nanesen vazebny sys-
tém. Aplikace vlastni vyplné je z divodu minimalizace smrStovani provadéna po vrst-
vach pomoci cpétek (kulickové, s rovnym c¢elem) a hladitek [65]. Ndsledny postup zavisi
na zvoleném typu kompozitni vyplné. Svétlem tuhnouci kompozity jsou vytvrzovany po-
moci polymerizacnich lamp (UV, halogenové svétlo), chemicky tuhnouci kompozity jsou
bez dalSich dkont vytvrzeny béhem 4-5 minut. Konecné opracovani brouSenim je uZito
v pripadé, Ze to dany typ kompozitni vyplné umoziuje. [63]

Mechanické vlastnosti vybranych vyplni, které byly s vyjimkou tvrdosti podle Vickerse
ur¢eny makroskopicky, jsou souhrnné uvedeny v tabulce [6.1]
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Tabulka 6.1: Mechanické vlastnosti vybranych vyplni. Vlastnosti byly s vyjimkou tvrdosti podle Vickerse ur¢eny makroskopicky.

Pevnost v tahu  Pevnost v ohybu

Typ vyplné

Odolnost v tlaku  Tvrdost podle Vickerse Modul pruznosti

[MPa] [MPa] [MPa] [kg/mmz] [GPa]
Amalgdm 45-55 110-150 350-520 120 45-55
K “c
| onvenen | 18-25 10-30 175-300 - -
skloionomerni cement [67]
Svétlem tuhnouct 20400 30-60 100-200 35-45 5-20
skloionomerni cement
skézn
Vysoce viskozni 12-15 30-35 140-220 6090 12-20
skloionomerni cement
Konvenéni kompozit 50-65 - 250-300 - 8-15
Mikrofilni kompozit 35-45 40-90 350-500 50-60 3-7
Hybridni kompozit 35-60 100-145 280-480 70-130 10-25
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6 Mikromechanickd analyza zubnich vyplni

6.1.1 Pfiprava vzorku

Pro mikromechanickou analyzu zubnich vyplni byly pouZity tii stolicky, které byly v ko-
runkové Casti zasaZeny zubnim kazem, jenZ byl oSetfen pomoci zubnich vyplni. Kazda
ze stolicek obsahovala jiny typ vyplné — amalgdm, skloionomerni cement a kompozitni
pryskyfici. Dvé ze stolicek byly zality do metylmetakryldtové pryskyfice — technického
Dentacrylu (SpofaDental). Posledni stolicka byla zalita do pryskyftice epoxidové (Struers
EpoFix). Metylmetakrylatova i epoxidova pryskyftice byly pfipraveny smichdnim prasku
(pryskyfice) a tekutiny (tvrdidla) v poméru doporu¢ovaném vyrobcem.

Po vytvrdnuti (nejméné€ 24 hod.) byly vzorky vyjmuty z formy a nafezdny pomoci vo-
dou chlazené pily s diamantovym kotouc¢em (ATM Brillant 210, Rakousko). V kazdém
ze vzorki byly provedeny dva transverzalni fezy, tj. fezy kolmo k podélné ose zubu. Prvni
fez byl veden nad korunkou zubu, druhy v jeho kofeni. Vzdalenost fezii byla volena s ohle-
dem na moZnosti uchopeni vzorku do drzdku pily a lesticky vzorki. Takto byly pfipraveny
celkem tfi vzorky (kazdy z jedné stolicky) tloustky ~ 15 mm.

Vzorky byly ze strany pfiléhajici korunce brouseny hrubym kiemicito-karbidovym brus-
nym papirem (hrubost 320) aZz do dosazeni hloubky, jeZ poskytovala dostatecné velkou
plochu vyplné pro analyzu. Vzorky byly dile brouSeny a leStény jemnéjSimi brusnymi pa-
piry (hrubost 1000, 2500). Pro dosaZeni zcela hladkého povrchu bez ryh byly vzorky vy-
lestény na platné s diamantovou pastou (Struers DP-Spray P, 0,25 um). Vylesténé vzorky
byly nakonec na dobu jedné minuty vnofeny do vodni 14zn€ (destilovand voda s technickym
lihem), kde byly vyciStény. Pro ¢isténi byla vyuZita ultrazvukova Cisticka (Notus — Power-
sonic PS03000A, Slovensko).

e (o

Obrazek 6.2: Vzorky pro mikromechanickou analyzu zubnich vyplni. Celkem byly pfi-
praveny tfi vzorky obsahujici riizné typy vyplni — amalgdm, skloionomernf{
cement a kompozitni pryskyftici (zleva).

6.1.2 Metodologie nanoindentace

Nanoindentace byla provddéna na indentaénim pfistroji CSM Instruments Nano Hardness
Tester (CSM Instruments SA, gvycarsko) s indenta¢nim hrotem ,,roh krychle*. Pfistroj
a hrot jsou podrobné&ji popsany v kapitoldch[3.4]a[3.3] Vzorek byl zat€Zovan plynule se zvy-
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6.1 Popis vyplni

Sujici silou bez oscilace. Indentace probihala, stejné jako pfi analyze dentinu a skloviny,
v reZimu fizené sily, kdy je definovdna maximdalni hodnota aplikovaného zatiZeni.

Pro analyzu mechanickych vlastnosti zubnich vyplni byly v kaZzdém ze vzorkl prove-
deny 2 matice po 25 indentech. Indentacni cyklus i maximdlni aplikované zatiZeni bylo
pro vSechny matice stejné. Indentacni cyklus sestdval z plynulého zatéZovéani rychlosti
120 mN/min aZ do dosaZeni maximélni hodnoty zatiZzeni 20 mN. Poté bylo po 10 s drZzeno
konstantni zatiZeni a nakonec byl vzorek stejnou rychlosti odtiZzen. Rychlost zatéZovani
a odtéZovani byla zvolena tak, aby jednotlivé faze indentacniho cyklu mély stejnou délku.
Celkova doba trvani jednoho indenta¢niho cyklu byla tedy 30 s. Konstantni zatiZeni bylo
aplikovéno pro eliminaci ovlivnéni vysledkt dotvarovanim. Kontaktni hloubka indentac-
nich vpichti se v zdvislosti na testované vyplni pohybovala mezi 662-2934 nm.

Vzhledem k tomu, Ze zubni vyplné nejsou biologickym materidlem, jehoz vlastnosti
zavisi na vzdalenosti od rozhrani s jinym materidlem (dentin, sklovina), neni lokace matic
indenti vii¢i tomuto rozhrani podstatnd. Vlastnosti v§ak mohou byt ovlivnény nedostatec-
nym promichdnim jednotlivych slozek tvoricich vypli. Této skutecnosti se bohuzel neni
mozné bez podrobné analyzy rtznych casti vyplné vyvarovat. Vzdjemna vzdalenost in-
dentac¢nich vpichli v horizontdlnim i vertikdlnim sméru byla 10 um.

Pro determinaci materidlovych charakteristik byla vyuZita metodika Olivera a Pharra,
kterd byla podrobnéji popsana v kapitole [3.2] Tvrdost (H) byla determinovéna na zdkladé¢
maximadlniho aplikovaného zatiZeni (Ppax) a velikosti kontaktni plochy (A). Redukovany
modul pruznosti (E;) vychdzel z kontaktni tuhosti (S), zdvislé na sklonu odtéZovaci vétve
indentacni ktivky, a rovnéZ velikosti kontaktni plochy.

6.1.3 Vyhodnoceni vysledkut

Hlavnim cilem mikromechanické analyzy zubnich vyplni byla determinace tvrdosti (H)
a redukovaného modulu pruZznosti (E;), které slouzily pro zhodnoceni shody s vlastnostmi
dentinu a skloviny, jeZ byly determinovany v pfedchozi kapitole (Kapitola[3)). Lomova hou-
Zevnatost zubnich vyplni nebyla uréovana, nebof béhem mikromechanické analyzy den-
tinu a skloviny nebylo dosaZeno spolehlivych vysledki, které by pro porovndni mohly byt
vyuzity. Pfi analyze byly v kazdém typu vyplné provedeny 2 matice po 25 indentech. Ma-
ximadlni zatiZeni (20 mN) a parametry indenta¢nich cyklid byly pro vSechny matice stejné.

Tvar indentacnich kiivek byl variabilni v zavislosti na testované zubni vyplni a v pfipadé
kompozitni pryskytice i na lokaci jednotlivych indenta¢nich vpichli. Zatimco vSechny in-
dentacni kiivky pro amalgdm a skloionomerni cement byly obdobného charakteru, tvary
indentacnich kiivek pro kompozitni pryskyfici byly zna¢né rtiznorodé. Pokud byly indenty
lokalizovény v Casticich plniva, jejichZ materidl byva zpravidla tvrd$i neZ matrix, v niZ jsou
rozptyleny, indentacni kiivky byly strméjSi a maximalni hloubka vpichu byla nizsi (Obré-
zek [6.3)). Rozdil je patrny i na velikosti indenta¢nich vpicht (Obrézek [6.4). K¥ivky, které
ndleZely indentdm lokalizovanym v matrix, navic vykazovaly vznik trhlin (pop-in efekt).
U amalgdmu a skloionomerniho cementu se kiehké chovani projevovalo pouze ojedinéle.
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6 Mikromechanickd analyza zubnich vyplni

1200,00 1800,00 2400,00

Hloubka vpichu [nm]

Obrézek 6.3: Indentacni kiivky pro kompozitni pryskyfici. Tvar kfivky, ktera je ¢ervené
vyznacena, je typicky pro indenty, jeZ byly lokalizovany v C4sticich plniva.

Obrizek 6.4: Cast matice indentfi v kompozitni pryskyfici. Velikost indentaénich vpichi

lokalizovanych v ¢4sticich plniva je mensi neZ vpichi, které jsou v matrix.

Z divodu ovlivnéni vyslednych hodnot mechanickych vlastnosti vznikem trhlin byly
ze statistického souboru amalgdmu a skloionomerniho cementu vyfazeny indenty, jejichZ
kfivky vznik trhlin vykazovaly. Toto nemohlo byt pro kompozitni pryskyfici provedeno,
jelikoz by musely byt vyfazeny vSechny indenty lokalizované v matrix a hodnoty mecha-
nickych vlastnosti by odpovidaly vlastnostem plniva, nikoliv celého kompozitu. Je tedy
nutno uvazovat, Ze skutecnd tvrdost (H) je vySsi nez dosaZena pfi této analyze.

Vysledky statistické analyzy pro v§echny typy zubnich vyplni jsou uvedeny v tabulce[6.2]
Dale jsou znovu uvedeny primérné hodnoty vlastnosti dentinu a skloviny, nebof pro né-
sledné porovnéni a urceni nejlepsi shody vypli—dentin/sklovina je vhodnéjsi, aby byly
souhrnné v jedné tabulce.
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6.1 Popis vyplni

Tabulka 6.2: Primérné hodnoty tvrdosti (H) a redukovaného modulu pruznosti (E;)
pro rizné typy vyplni. Hodnoty vlastnosti dentinu a skloviny jsou znovu uve-

Vev s

deny pro snadnéjSi porovnani s vlastnostmi testovanych vyplni.

Skloionomerni  Kompozitni

Materidl  Amalgdm .. Dentin Sklovina
cement pryskyfice
H [MPa]
Primér 1766,91 1651,67 3764,18 1056,52 3790,40
Smér. odch. 700,53 631,16 3575,90 81,93 177,77
E; [GPa]
Primér 92,79 33,44 33,24 26,87 79,65
Smér. odch. 8,23 6,53 19,70 1,59 2,33

Z vysledkt vyplyva, Ze Zadnd z testovanych vyplni neni z hlediska mechanickych vlast-
nosti idedlni, nebof zjisténé vlastnosti nekoresponduji s vlastnostmi dentinu ani skloviny.
Problém vyvoje materidlu s vhodné prizptisobenymi mechanickymi vlastnostmi spociva
i v samotném rozdilu mezi vlastnostmi dentinu a skloviny, nebof ve vétSiné piipadi vy-
plii zasahuje do obou téchto tkdni. Je proto nutné brit v dvahu, na jaké misto ma byt
vyplii aplikovana. Pokud se zubni kaz, ktery ma byt oSetfen, nachdzi napiiklad na okluz-
nich ploskdch stolicek, které jsou béhem Zvykani nejvice namédhény, prioritni je dosaZeni

vV,

srovnatelné tvrdosti (H) vyplné a skloviny. Pokud by tvrdost vyplné byla niZsi, zbyvajici
¢ast zdravé skloviny by prendsela poméroveé vetsi Cast zatiZzeni, diky ¢emuZz by mohlo dojit
k tvorbé trhlin a jejimu poSkozeni. Naopak dentin tvofi pruzny podklad pro sklovinu, tudiz
hlavni vlastnosti, které musi byt materidl vyplné ptizpisoben, je modul pruznosti (E).

V tomto piipadé z testovanych vyplni nejvice vyhovuje kompozitni pryskytice, kterd
ma primérnou tvrdost (3764,18 MPa) témér shodnou se sklovinou (3790,40 MPa) a z4-
rovenl redukovany modul pruznosti (33,24 GPa) nejbliZsi hodnoté dentinu (26,87 GPa).
Primérné hodnoty tvrdosti amalgdmu a skloionomerniho cementu jsou nizsi (1766,91,
resp. 1651,67 MPa) odpovidajici spiSe tvrdosti dentinu (1056,52 MPa). Redukovany mo-
dul pruzZnosti skloionomerniho cementu (33,44 GPa) a kompozitni pryskyfice je témér
shodny. Naopak amalgdm md redukovany modul pruZnosti témét 3x vyssi (92,79 GPa),
takZe nejvice odpovida hodnoté determinované pro sklovinu (79,65 GPa).

Autorka této prace si uvédomuje, Ze vysledné hodnoty vlastnosti kompozitni pryskyftice
jsou ovlivnény lokaci jednotlivych indentac¢nich vpichi a pro dosazeni piesnéjsich hodnot
je zapotiebi podrobnéjsi analyza. ProtoZe vSak kapitola slouzi pfedev§im pro nastinéni
praktického vyuziti vysledkl analyzy mikromechanickych vlastnosti dentinu a skloviny,
nikoliv striktni ur¢eni nejvhodnéjsiho typu vyplné, povazuje rozsah za dostacujici. Hodno-
ceni shody mechanickych vlastnosti je navic pouze jednim z kritérii pti vybéru patii¢ného
typu vyplné. Neméné dileZita je zdravotni nezdvadnost, biochemickd odolnost a v nepo-
sledni fad¢ ekonomickd naro¢nost. Hodnoceni téchto parametrii neni soucdsti této prace.
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V této praci byla provedena mikromechanicka analyza dentinu a skloviny s vyuZitim me-
tody nanoindentace. Pro nastinéni vyuZiti dosaZenych vysledki byla stejnym zpisobem
provedena i analyza zubnich vyplni. Byly determinovdny hodnoty tvrdosti a redukova-
ného modulu pruznosti, které byly soucdsti zadéni, ale bylo dosaZeno i dal$ich vysledki.
Ackoliv nékteré zjisténé skutecnosti nebyly plivodnim zdmérem, ukdzaly se jako zajimavé
a uziteCné.

Béhem mikromechanické analyzy dentinu bylo hlavnim cilem zhodnoceni, zda v ITD
dochézi ke zméné mechanickych vlastnosti se vzdédlenosti od okraje tubulu. Bylo zjisténo,
Ze mechanické vlastnosti ITD nejsou touto skute¢nosti ovlivnény, coZ je ve shodé s dosud
publikovanymi vysledky ostatnich autorii. Rovnéz byly determinovany primérné hodnoty
tvrdosti (1068,23 MPa) a redukovaného modulu pruznosti (27,16 GPa), jez byly mirné
vys$si, neZ udava vétsina autorti. Zajimavym zjisténim bylo, Ze pokud je pfi analyze prove-
deno vétsi mnoZstvi indentacnich vpicht, jejichZ lokace neni rozliSovdna, tj. jsou umistény
rtiznou mérou v ITD, PTD a tubulech, dosazené vysledky jsou téméf shodné s vysledky,
které byly determinovdny na zdklad¢ indentli umisténych pouze v ITD.

Mikromechanickd analyza skloviny byla zaméfena na determinaci lomové houZevna-
tosti metodou zaloZenou na disipaci energie. MySlenkou bylo, Ze by tato metoda mohla
nahradit test VIF, ktery byl dosud pro determinaci vylu¢n€ vyuzivan. Divody, pro¢ VIF
neni povaZovédn za optimdlni test, byly shrnuty v teoretické ¢asti zabyvajici se lomovou
mechanikou. BohuzZel se ukézalo, Ze kiehké chovéni skloviny pfi nanoindentaci je velmi
rtiznorodé a hodnoty lomové houZevnatosti determinované touto metodou jsou pouze pfi-
blizné. Proto byla popsana dal$i opatfeni vedouci k zpresnéni vysledkd, kterd se ale neobe-
jdou bez dalsiho technologického vybaveni. Rovnéz bylo navrZzeno nové feSeni spojenim
metody zaloZené na disipaci energie a VIF. Determinace plochy trhliny, kterd pfi nano-
indentaci byla shleddna jako nejobtiznéjsi, by v navrZzené metodé byla urcovédna na z4-
kladé délky radidlnich trhlin propagujicich se od rohti indentacniho vpichu, coz je typické
pro VIF. Dalsi postup vypoctu by vSak zcela vyuZival metodu zaloZenou na disipaci ener-
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gie, tudiZ by se bylo mozné vyvarovat uziti vzorct, které nejsou podloZeny obecnou teorii
lomové mechaniky. Toto spojeni by sice neumoznilo podrobnéjsi zkoumani kfehkého cho-
vani skloviny, které mélo byt jednim z pozitiv vyuZiti nanoindentace a metody zaloZené
na disipaci energie, mohlo by vSak poskytnout spolehlivéjsi vysledky, které by diky jednot-
nému vzorci pro vypocet mohly lIépe slouZit ke vzdjemnému porovndni vysledkl riiznych
autorti. Kromé determinace lomové houzevnatosti skloviny byly druhotné uréeny hodnoty
tvrdosti (3790,40 MPa) a redukovaného modulu pruznosti (79,65 GPa). Hodnoty vlast-
nosti byly shledany jako zavislé na volbé maximdlniho zatiZeni, nebof pfi vys$sim zatiZzeni
bylo iniciovano vice trhlin, které jsou pfi¢inou této zmény. Naopak vysledky se zfetelné
neménily v zdvislosti na rychlosti zatéZovani.

V zavéru price byla provedena mikromechanicka analyza ti{ typt zubnich vyplni. Do-
sazené hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti byly porovndvany s hodno-
tami determinovanymi pro dentin a sklovinu. Bylo zkonstatovano, Ze v piipadé aplikace
zubni vypln€ v exponované oblasti, napfiklad na okluznich ploSkéch stoli¢ek, vyhovuje
z hlediska mechanickych vlastnosti nejvice kompozitni pryskyfice. Nicméné vybér nej-
vhodnéjsiho typu vyplné nelze provadét pouze na zakladé shody mechanickych vlastnosti
vyplné a nahrazovanych zubnich tkani, ale musi byt vysledkem komplexni analyzy, ktera
zahrnuje i fyzikdlni vlastnosti, zdravotni nezdvadnost, ekonomickou ndroc¢nost aj.

Préce poskytuje ndhled na rozsdhlou oblast problematiky analyzy mechanickych vlast-
nosti biologickych tkdni, konkrétné dentinu a skloviny, a ndsledné vyuziti vysledki pfi vy-
béru vhodného typu zubni vyplné€ ¢i vyvoji nového materidlu. Prace mize slouzit jako na-
mét k dals$i podrobnéjsi analyze zaméfené na konkrétni oblast vyzkumu. ZvI4sté¢ vhodné
by bylo rozpracovani navrhované metody pro determinaci lomové houZevnatosti.
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