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POVZETEK

Dolo€anje strizne trdnosti vezi med kompozitnimi fasetami in ogrodjem iz
kompozita na osnovi PEEK-a za izdelavo zobnih nadomestkov

Za izdelavo zobnih nadomestkov lahko uporabljamo veliko razlicnih materialov.
Polimer, ki se uporablja v zobozdravstvu, je tudi poli-eter-eter-keton (PEEK) in njegovi
kompoziti. Kompozit na osnovi PEEK z 20 % delci titanovega dioksida (TiO2) je
BioHPP (biocompatible high performance polymer oz. biokompatibilien visoko zmogljiv
polimer) in njegova novejsa razliCica, BioHPP plus (oba proizvaja Bredent GmbH).
BioHPP smo uporabili v obliki za rezkanje s pomocjo racunalnisko podprtega
oblikovanja in raCunalniSko podprtega konstruiranja (CAD/CAM), medtem ko je bil
BioHPP plus v obliki za stiskanje. Za doseganje estetskih zobnih nadomestkov je
potrebno na BioHPP in BioHPP plus nanesti fasetirne kompozite. PreizkuSance
BioHPP smo razdelili v 7 glavnih skupin (neobdelani; peskani s 110 ym Al20s3; peskani
s 110 uym Al20s3 in ociS€eni v ultrazvolni kopeli z 80 % etanolom; peskani s 110 ym
Al2O3 in z naneSenim primerjem MKZ primer; peskani s 110 ym Al203 in z naneSenim
adhezivom Visio.link in MKZ primerjem; peskani s 110 pym AlOs in naneSenim
adhezivom Visio.link ter peskani s 110 ym Al20s, oCiS€eni v ultrazvocni kopeli z 80 %
etanolom in z naneSenim adhezivom Visio.link), medtem ko smo BioHPP plus razdelili
v 6 skupin (nismo vkljucili neobdelane povrSine). Nanje smo nanasali tri razlicne
fasetirne kompozite (Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC). Pri tem mora vez med
BioHPP in fasetirnimi kompoziti kljubovati striznim silam v ustni votlini. BioHPP in
BioHPP plus smo okarakterizirali z infrardeCo spektroskopijo s Fourierjevo
transformacijo (FTIR), diferenéno dinami¢no kalorimetrijo (DSC) in dinami¢no
mehansko analizo (DMA). DoloCili smo tudi hrapavost in omocljivost BioHPP in
BioHPP plus na neobdelani povrsini, peskani povrSini s 110 pm dialuminijevim
trioksidom (Al203) in polirani povrsini. S FTIR analizo smo ugotovili, da sta si sestavi
BioHPP in BioHPP plus zelo podobni, saj se njuna spektra razlikujeta le v intenziteti
nekaterin vrhov. Z DSC analizo smo za BioHPP plus ugotovili nekoliko nizjo
temperaturo steklastega prehoda (Tg) in vi§ji temperaturi taliS¢a (Tm) in kristalizacije
(Tc). Z DMA analizo smo dolo€ili nekoliko nizji modul akumulacije (E’) za BioHPP plus,
kar nam pove, da je material manj tog kot BioHPP. Hrapavost je bila najvidja pri
BioHPP plus na neobdelani povrSini. NajniZje rezultate hrapavosti smo dobili na
polirani povrsini BioHPP. Rezultati omocljivosti BioHPP in BioHPP plus sledijo trendu,
kjer najviSje proste povrSinske energije dosezemo na peskani povrsini in najnizje na
polirani povrsSini. NajviSjo strizno trdnost smo dosegli na BioHPP preizkuSancih z
nanosom adheziva Visio.link in kompozitnega sistema Visio.lign. Iz rezultatov
sklepamo, da lahko pride pri postopku stiskanja BioHPP plus preizkuSancev do mnogih
napak in je zato tezje dosecCi Zeljeno strizno trdnost vezi s fasetirnimi kompoziti.

Kljuéne besede:

BioHPP, BioHPP plus, CAD/CAM rezkanje BioHPP, stiskanje BioHPP plus, fasetirni
kompoziti, toplotni prehodi PEEK kompozitov, hrapavost, omodljivost, strizna trdnost.



SUMMARY

Determination of shear bond strength between veneering composite and PEEK
composite for the production of dental prostheses

Many materials can be used for the manufacture of dental substitutes. Among newer
polymers used in dentistry are also poly-ether-ether-ketone (PEEK) and its
composites. An example of a PEEK-based composite with 20% titanium dioxide (TiOz)
as afiller is BioHPP (biocompatible high performance polymer) and its newer version,
BioHPP plus (producer Bredent GmbH). BioHPP was used in blanks for computer
aided design and computer aided manufacturing (CAD/CAM), while BioHPP plus was
used for compression technique. To achieve aesthetic dental substitutes with BioHPP
and BioHPP plus, it is necessary to apply veneering composites. BioHPP were divided
into 7 main groups (untreated; sandblasted with 110 um Al2O3; sandblasted with 110
pm Al2O3 and cleaned in an ultrasonic bath with 80 % ethanol; sandblasted with 110
pm Al2Os, primer MKZ primer; sandblasted with 110 um Al2Os, adhesive Visio.link and
primer MKZ primer; sandblasted with 110 pm Al2Os, adhesive Visio.link, and
sandblasted with 110 um Al2O3, cleaned in ultrasonic bath with 80 % ethanol, adhesive
Visio.link), while BioHPP plus was divided into 6 groups (untreated surfaces were not
included). We veneered them with three different veneering composites (Visio.lign, SR
Nexco and VITA VM LC). The bond between both BioHPPs and the veneering
composite must defy the shear forces in the oral cavity. BioHPP and BioHPP plus were
characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), differential scanning
calorimetry (DSC) and dynamic mechanical analysis (DMA). We also determined the
roughness and wettability of BioHPP and BioHPP plus on untreated surfaces,
sandblasted surfaces with 110 ym aluminium oxide (Al2O3) and polished surfaces. The
FTIR analysis shows that BioHPP and BioHPP plus compositions are very similar, as
their spectra differ only in the intensity of some peaks. DSC analysis reveals slightly
lower glass transition temperature (Tg) and higher melting (Tm) and crystallization
temperatures (Tc¢) for BioHPP plus as compared to BioHPP. DMA analysis shows a
lower storage modulus (E") of BioHPP plus, which tells us that the material is more
elastic than BioHPP. Roughness values were the highest on untreated surface of
BioHPP plus. The lowest results were obtained on polished surfaces. The results of
wettability show the highest free surface energy on BioHPP and BioHPP plus were on
sandblasted surfaces and the lowest on polished surfaces. The highest shear strength
was achieved for BioHPP with adhesive Visio.link and veenered with the Visio.lign
composite system. From these results it can be inferred that during the compression
of BioHPP plus samples many errors can occur and it can be difficult to achieve the
desired shear strength between BioHPP plus and veneering composites.

Keywords:

BioHPP, BioHPP plus, CAD/CAM miling BioHPP, compression BioHPP plus,
veneering composites, thermal transitions of PEEK composites, roughness, wettability,
shear strength.
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1 uvOD

V zobozdravstvu se za izdelavo fiksnih zobnih nadomestkov, ki so cementirani v ustno
votlino, ter snemnih zobnih nadomestkov, ki jih lahko snemamo, uporabljajo razli¢ni
materiali. Pri vsaki oskrbi si Zelimo funkcionalno estetsko oskrbo, ki bo ¢im bolj
podobna prejSnjemu stanju pacientovih zob. Pri tem moramo stremeti k ¢im boljSi
vzpostavitvi stikov med zobmi (okluzija) in drsnih stikov (artikulacija). Estetiko
nadomestka lahko dosezemo tudi z uporabo fasetirnih kompozitnih materialov. Le-ti
se uporabljajo za izdelavo faset, ki pokrijejo najpogosteje vidno stran zoba iz estetskih
razlogov. Cilj vsakega zobnega nadomestka je tudi zadovoljen pacient. Pri izbiri
ustreznega materiala za zobne nadomestke moramo paziti na biokompatibilnost,
predelovalne lastnosti, kemijske in fizikalne lastnosti materiala, estetiko, morebitno
alergogenost, pomemben pa je tudi vpliv na okolje po koncni uporabi materiala oz.
pravino odlaganje odpadnih materialov iz zobozdravstva ter finanCne zmoznosti
pacienta. Pomembno je, da pri izbiri uposStevamo tudi pH ter nihanje temperature v
ustni votlini. Vsak zobozdravnik in izdelovalec (zobotehnik, inZenir zobne protetike ali
laboratorijski zobni protetik) mora imeti ustrezne certifikate, s katerimi dokaze poreklo
in neSkodljivost materiala [1-3].

Standardni materiali, kot so zlitine in keramika, imajo svoje dobre lastnosti in
pomanijkljivosti. Zlitine, ki se najve€ uporabljajo v zobozdravstvu, so predvsem zlitine
z razli¢no vsebnostjo zlata, kobalt-krom, srebro-paladij in titanove zlitine. Uporabljajo
se za ogrodja za zobne prevleke, mostiCke ter delne proteze, prav tako pa tudi za
nazidke, individualne abutmente ter zobne vsadke. Zlitine nudijo predvsem dobre
mehanske lastnosti, saj kljubujejo striznim silam v ustni votlini, imajo dobro odpornost
na korozijo, visoko Zivljenjsko dobo zobnih nadomestkov in se lahko sterilizirajo.
Tezave, ki se lahko pojavijo, so zabarvanje ob dlesni ter kruSenje fasetirnega
materiala, zato se je razvoj usmeril v kerami¢ne materiale (predvsem na osnovi
cirkonijeve keramike) oz. v zagotavljanje Cim mocCnejSe vezi med ogrodjem in
fasetirnim materialom. Cirkonijeva keramika je odlicen nadomestek za zlitine, ker nudi
visoke opti€ne in mehanske lastnosti, ob tem pa je tudi biokompatibilna. Prav tako je
primerna za vse paciente, ki si ne zelijo kovinskih zobnih nadomestkov in je odli¢éna
zaradi svojih estetskih lastnosti. Tudi cirkonijeva keramika ima svoje slabosti, kot so
zlomi ogrodij, abrazija nasprotnih zob (antagonistov), visoka moznost krudenja pri
kerami¢nih nadomestkih ter visoka cena. Tako se je iskanje novih materialov, ki bi
zadostili vsem pogojem, usmerilo v polimerne materiale [2, 4].

1.1 Ciljiin (hipo)tezeter omejitve magistrskega dela

Glavni cilj dela je bil ugotoviti strizno trdnost vezi med tremi razli¢nimi kompozitnimi
fasetami ter osnovnima polimeroma BioHPP in BioHPP plus (biocompatible high
performance polymer oz. biokompatibilen visoko zmogljiv polimer). Oba BioHPP imata
matrico iz PEEK, razlika je v tem, da je BioHPP PEEK ojacen z 20 % TiOz, v obliki
bloka za rezkanje po sistemu CAD/CAM (raCunalniSko podprto oblikovanje in
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racunalniSko podprto konstruiranje) in BioHPP plus, PEEK ojacen s 24 % anorganskih

ojaceval in dodatkom 1 % pigmentov, v obliki za stiskanje. V magistrskem delu smo

preizkusance BioHPP obdelali na 7 razli¢nih na€inov (neobdelani, peskanje s 110 ym

Al2Os3, peskanje s 110 pym Al203 in izpostava v ultrazvocni kopeli z 80 % etanolom 5

min, peskanje s 110 yum Al203 in nanos primerja MKZ primer, peskanje s 110 um Al2Os

in nanos primerja MKZ primer ter adheziva Visio.link, peskanje s 110 ym AlOs in

nanos adheziva Visio.link, peskanje s 110 ym Al2O3, izpostava ultrazvocni kopeli z 80

% etanolom 5 min in nanos adheziva Visio.link), medtem ko smo BioHPP plus

predobdelali na 6 razli¢nih nacinov - izloCili smo prvo skupino: neobdelani.

Sprotni cilji:

- ugotoviti sestavo BioHPP in BioHPP plus z infrarde€o spektroskopijo s Fourierjevo
transformacijo (FTIR),

- dolociti temperature steklastega prehoda (Tg), taljenja (Tm) in kristalizacije (T¢) z
diferen¢no dinami¢no kalorimetrijo (DSC),

- doloéiti dinami¢ni modul elasti€¢nosti ali modul akumulacije (EY), modul izgub (E®)
in faktor izgub ali faktor duSenja (tan d) z dinami¢no mehansko analizo (DMA),

- dolociti hrapavost obeh materialov in podati aritmeti¢no srednjo hrapavost profila
(Ra) po razliénih predobdelavah povrsine,

- dolociti omocljivost obeh materialov na podlagi doloCanja sticnega kota med
kapliico vode ali dijodometana in povrSino preizkuSancev po razliénih
predobdelavah povrsSine,

- izraCun strizne trdnosti (0s) na podlagi sil (Fstiza), pridoblienin s striznim
preizkusom, izvedenim na napravi Smitweld model 2002.

Predpostavljamo:

- najboljSe rezultate bodo dosegli preizkusanci iz BioHPP plus, ki bodo peskani in
bodo imeli naneSena adheziv Visio.link in primer MKZ primer ter faseto iz
kompozita na osnovi akrilatnih oligomerov,

- ocenjujemo, da bo strizna trdnost vezi v vsakem primeru viSja od najnizje dovoljene
strizne trdnosti po ISO 10477, 5 MPa,

- strizne trdnosti preizkusancev iz BioHPP plus bodo vi§je kot pri preizku$ancih iz
BioHPP.

1.2 Metode magistrskega dela

V Casu priprave magistrskega dela smo:

- zbirali, pregledali in Studirali literaturo s podro¢ja PEEK, ojacenega z vlakni TiOz,
in kompozitnih previek,

- izvedli meritve s FTIR spektroskopijo, DSC in DMA, test omocljivosti in hrapavosti
materialov BioHPP in BioHPP plus,

- izvedli strizni preizkus vezi med BioHPP in BioHPP plus ter tremi kompozitnimi
fasetami in dvema adhezivoma.
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Na Fakulteti za tehnologijo polimerov (FTPO) smo izvedli meritve s FTIR
spektroskopijo na FTIR inStrumentu Perkin Elmer, Spectrum 65, DSC analizo na
inStrumentu Mettler Toledo, DSC 2 in DMA analizo na in§trumentu Perkin ElImer, DMA
8000. Strizni preizkus smo izvedli na in§trumentu Smitweld model 2002 na Fakulteti
za strojnistvo Univerze v Mariboru. Prav tako smo tam izvedli test omocljivosti na
indtrumentu Goniometer OCA 35. Analizo hrapavosti smo izvedli v podjetju Isokon
d.o.0. na in§trumentu Mitutoyo SJ-210.
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2 TEORETICNI DEL

2.1 Polimerni materiali v zobozdravstvu

Polimeri so makromolekule, ki so sestavljene iz velikega Stevila istovrstnih
ponavljajoCih se (monomernih, strukturnih) enot. Nastanejo pri reakciji polimerizacije,
pri kateri se monomeri (molekule s funkcionalnimi skupinami ali dvojnimi/trojnimi
vezmi, z nizko molsko maso) povezejo s kovalentnimi vezmi v polimerne verige.
Poznamo verizno polimerizacijo (polimerizacija s prostimi radikali, kationska, anionska
in koordinativna polimerizacija) in stopenjsko polimerizacijo. Tezava, ki se pojavlja pri
polimerizacijah, so skrcki, ki nastajajo zaradi pretvorbe van der Waalsovih vezi med
monomeri v kovalentne vezi v molekuli polimera [5-14].

Glede na vrsto uporabljenih monomerov poznamo homopolimere in kopolimere.
Polimeri, ki imajo kot gradnike iste vrste monomerov, so homopolimeri, medtem ko so
polimeri, ki imajo kot gradnike razli¢ne vrste monomerov, kopolimeri. Po obliki polimere
razvrstimov linearne in razvejene polimere. Glede na urejenost polimernih verig lo€imo
amorfne polimere z neurejeno strukturo in delno kristaliniCne polimere, katerih
struktura je delno amorfna (neurejena) in delno kristaliniCna (urejena). Vecina
polimerov je delno kristaliniCnih. Kristalizacija poteka pri temperaturi pod talis¢em s
formiranjem jeder (nukleacija) in nato z rastjo kristalov. Hitro ohlajanje povzroci
nastanek pretezno amorfnega polimera, ker verige nimajo dovolj ¢asa za ureditev v
lamele in nato v sferulite, kakor pri po€asnem ohlajanju [6, 7, 11-14].

Polimeri so naravni ali sinteti¢ni. Danes je vecina polimerov pridobljenih sinteti¢no.
Polimeri se glede obnasSanja pri poviSanih temperaturah delijo na [6, 8, 12]:

- plastomere (termoplaste),
- duromere (duroplaste),
- elastomere.

Pri duromerih in elastomerih poteCe zamrezenje, ki je ireverzibilna kemijska reakcija.
Molekule se pri tem popolnoma zamreZijo (duromeri) ali le delno zamrezijo
(elastomeri). Pri termoplastih poteCe pri segrevanju in ohlajanju reverzibilna
sprememba lastnosti, saj Sibke fizikalne sile (Van der Waalsove interakcije —
Keesomove, Debyeve in Londonske interakcije, ionske in vodikove vezi) pri segrevanju
popustijo, pri ohlajanju pa se spet vzpostavijo. Primer termoplastichega materiala je
npr. PEEK [5, 6, 8, 11-14].

Lastnosti polimerov so soodvisne z vrsto polimerizacije, dolzino verige, zamrezenjem
idr. V zobozdravstvu nas zanimajo predvsem mehanske lastnosti, viskoelasti¢nost in
plasticnost, reoloske lastnosti, ki nam povedo njihovo sposobnost teCenja, lastnosti
materiala ob spremembi temperature in raztapljanje materiala v slini.
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2.1.1 Polimerni kompozitni materiali

Polimerni materiali velikokrat ne zadostujejo pogojem, ki jih narekujejo sile v ustni
votlini. Zaradi tega se je razvoj modernih materialov v 1970-ih letih usmeril v polimerne
kompozite. Kompoziti so sodobni materiali, sestavljeni iz dveh ali ve¢ kemijsko
razlicnih materialov na makroskopskem nivoju. Izkazujejo lastnosti vseh faz in nudijo
boljSe koncne lastnosti materiala. Na razpolago so v razli¢nih barvah. Pri kompozitnih
materialih je pomembna vrsta polimerne matrice ter vrsta in delez polnila ali ojaCevala
[1, 5, 15, 16].

ZacCetek razvoja modernih kompozitov sega v leto 1843, ko je Reitenbacher sintetiziral
akrilno kislino, ki je v polimerni obliki prisotna v vsakem polimernem materialu za
izdelavo snemnih zobnih nadomestkov. Predtem so veCinoma uporabljali
vulkanizirano gumo. Prvi kompozit barve zoba je bil izdelan iz aluminij-fluoro-
silikatnega stekla in fosforne kisline. Material je bil krhek s slabimi mehanskimi
lastnostmi, zato je bila njegova Zivljenjska doba zelo kratka. Kasneje so predstauvili
polimerne kompozite v barvi zoba na osnovi polimetiimetakrilata (PMMA). TeZava
slednjih je bila predvsem sprememba barve in veliki skrcki pri polimerizaciji. Za
izboljSanje mehanskih lastnosti in estetike so zacCeli kot polnila uporabljati silikatne
delce. PMMA kompoziti s silikatnimi delci so imeli velike polimerizacijske skrcke, kar
je vodilo do pove€ane robne zapore in s tem nastanka zobne gnilobe ob nadomestkih,
imeli so slabo odpornost na obrabo, pojavilo se je loCevanje med matrico in ojacevalom
in tezko so tvorili vez s sklenino in z dentinom. Prvi zapisi o dentalnem kompozitu
segajo v leto 1951, ko sta ga Knock in Glenn poimenovala kerami&no-polimerni
kompozit, polnjen z anorganskimi delci, kar je vodilo do manjsih skr¢kov. Matrica in
ojacevalo nista bila dobro povezana, kar je vodilo do obrab in razbarvanj. Tezava se
je pojavljala tudi pri poliranju povrsine [6, 15, 17-22].

Kasnej$Se pomembno odkritje dr. Rafaela L. Bowena (1956) je difunkcionalni monomer
2,2-bis-(4-(2-hidroksi-3-metakriloiloksi propoksi) fenil) propan ali bisfenol A-glicidil-
dimetakrilat (bis-GMA), poznan kot Bowenova smola, ki je doprinesel k razvoju
modernega kompozita v zobozdravstvu (slika 1). Predtem so namesto dimetakrilatov
uporabljali izocianate ali epokside, pri katerih je bila polimerizacija zelo po€asna. Prav
tako je dr. Rafael L. Bowen leta 1962 odkril, da se matrica (bis-GMA) in ojaCevalo (delci
silicijevega dioksida) povezejo s pomocjo kompatibilizatorjev, kot je npr. tris(2-
metoksietoksi)vinilsilan. Prvi komercialno dostopni kompozitni material na osnovi bis-
GMA, na razpolago v dveh pastah, je bil predstavljen leta 1964. Tezava bis-GMA je
njegova viskoznost, zato so ga =zacCeli veCinoma nadomescCati s trietilenglikol-
dimetakrilatom (TEGDMA) [8, 15, 16, 23-25].
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Slika 1: Strukturna formula molekule bis-GMA [18]

Nato so za zmanjSanje viskoznosti zaCeli dodajati Se metilmetakrilat (MMA), etilenglikol
dimetakrilat (EGDMA) ter uretan-dimetakrilat (UDMA). Vsi imajo sposobnost
zamrezevanja, kar daje kompozitom boljSe fizikalne lastnosti. Velik vpliv na konéne
lastnosti ima tudi velikost delcev ojacCevala, ki se je skozi leta manjSala od makro do
nano velikosti. Prednosti manjSanja delcev ojacevala so predvsem bolj$a sposobnost
poliranja, boljSa estetika in manjsi polimerizacijski skrcki. Zgodovinski trak je prikazan
na sliki 2 [15, 19, 24].
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Slika 2: Razvoj kompozitnih materialov od leta 1940 do danes [16, 21, 26]

Zaradi skrckov in slabSih odpornosti na obrabo kompozitnih materialov, ki se
uporabljajo neposredno v ustni votlini, se za vecje nadomestke v nevidnem sektorju
uporabljajo posredni laboratorijski kompozitni materiali. Laboratorijske kompozitne
materiale lahko nanaSamo na razlicne materiale ogrodij, kot so zlitine, drugi polimeri
ali kompoziti in keramike. Nudijo viSje stopnje polimerizacije, viSjo gostoto, boljSe
mehanske lastnosti in odpornost na obrabo, ker polimerizirajo dlje ¢asa in na razlicne
nacine (svetlobno, toplotno itd.) [19, 27, 28].

Trenutno najnovejsi so nanokompozitni in nanohibridni kompozitni materiali. Tudi v
nanokompozitih se lahko delci nanovelikosti (10° m) povezujejo v grozde in zato ne
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dosegajo boljsSih mehanskih lastnosti kot kompoziti z mikrodelci ali hibridni kompozitni
materiali. Nanohibridni kompozitni materiali, ki vsebujejo poleg nanodelcev tudi vecje
delce, dosezejo vecdjo trdnost, boljSo odpornost na obrabo in imajo boljSo polirno
sposobnost kot kompoziti z delci vecjih velikosti [9, 19, 27].

Sestava kompozitov

Kompozitni materiali (slika 3) so sestavljeni iz [1, 2, 5, 6, 16, 17, 21, 24, 29, 30]:

- matrice (organska faza): monomeri so npr. bis-GMA, UDMA, EGDMA in TEGDMA,

- aditivov: npr. (foto)iniciatorji, koiniciatorji, aktivatorji, kot so terciarni amini in 2,3-
bornandion, inhibitorji za prepreCevanje prezgodnje polimerizacije (fenolni derivati)
ter pigmenti, kot so npr. anorganski oksidi,

- polnil in ojaceval (anorganske faze): lahko so v obliki vlaken in delcev, kot so:
sintrani silicijevi dioksidi, stekleni delci, kalcijevi, natrijevi in fosforjevi oksidi,

- kompatibilizatorjev (dodatek za boljSo povezavo matrice in polnila/ojacevala),
najveckrat y-metakriloksipropil-trimetoksi-silan (MPS); primer je prikaz na sliki 4 [9,
16].

i (o)L . - polimerna matrica
(o} _ L
— o O ———— fotoiniciator
) 2 o S
(o] | — polnilo/ojacevalo

Slika 3: Sestavni deli kompozita [9]
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Slika 4: Primer vezi kompatibilizatorja in anorganskega delca [9, 31]
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Razvrstitev kompozitnih materialov

Kompozithe materiale lahko razvrstimo na ve¢ nacinov. Glede na vrsto matrice jih
delimo v tri skupine [5, 21, 32, 33]:

- kovinske kompozite, ki imajo kovinsko matrico in kerami¢no polnilo (npr. kompoziti
z aluminijevo matrico, kompoziti z magnezijevo matrico, kompoziti s titanovo
matrico in kompoziti z bakreno matrico),

- kerami¢ne kompozite, ki imajo kerami¢no matrico in keramic¢no polnilo (npr. Si-
C/Si-C kompoziti, C-C kompoziti itd.),

- polimerne kompozite, ki imajo polimerno matrico in kerami¢no polnilo (npr.
kompoziti z matrico iz PEEK itd.).

V zobni protetiki se uporabljajo polimerni kompoziti (polymer matrix composites, PMC),
ki so sestavljeni iz razlicnih monomernih molekul, npr. bis-GMA, UDMA in TEGDMA
ter ojaCeval, npr. SiO2 ter kovinski oksidi (barijevi, stroncijevi, cinkovi in aluminijevi
oksidi) [5, 21, 34].

Kompozite lahko razvrstimo tudi na podlagi nacina poteka verizne polimerizacije na [1,
2,5, 16, 21, 35]:

toplotno,

hladno,

svetlobno,

hladno in svetlobno (dvojno) polimerizirajoce.

Nekateri avtorji kompozitne materiale razvrstijo tudi glede na polimerizacijo v duSikovi
atmosferi, po€asno polimerizacijo, polimerizacijo z rentgenskimi Zarki in polimerizacijo
v prisotnosti anorganskih vlaken oz. ojaceval [21, 28].

Kako bo potekala polimerizacija, je odvisno od vrste iniciatorja. Za polimerizacijo pod
vplivom toplote in za hladno polimerizacijo se obi¢ajno uporablja iniciator dibenzoil
peroksid (BPO) in koiniciator terciarni amin, ki se aktivirata pri poviSani temperaturi in
tlaku. Iniciatorji za polimerizacijo pod vplivom svetlobe so v obliki diketonov, najveckrat
se uporabljajo bornan-2,3-dion in koiniciatorji terciarni amini, ki jih aktivira modra
svetloba, da razpadejo na radikale. Za svetlobno polimerizirajoCe kompozite so lahko
iniciatorji in koiniciatorji pripravljeni skupaj v eni pasti, saj je za potek polimerizacije
potrebna svetloba (med 450 in 475 nm), medtem ko so iniciatorji za polimerizacijo pod
vplivom toplote in hladno polimerizacijo pripravljeni v dveh pastah. Pri svetlobno
polimerizirajoCih je pomembno, da svetloba povzroCi segrevanje materiala in sprozi
polimerizacijo. Zazeleno je, da je stopnja polimerizacije ¢im viSja. Proces polimerizacije
se zacne Ze pod vplivom vidne svetlobe, kar skrajSa delovni ¢as. Bornan-2,3-dion je
rumene barve, kar lahko slabo vpliva na kon¢no barvo kompozita. Zato se namesto
bornan-2,3-diona lahko dodajata fenil-propandion in difenil(2,4,6-trimetilbenzoil)fosfin
oksid (TPO). Stopnja polimerizacije je pri vseh sistemih odvisna od koncentracije
iniciatorja in amina. V primeru, ko polimerizacija ni popolna, kar se zgodi zaradi
prisotnosti kisika, lahko pride do sproS¢anja nezreagiranih monomerov v okolico in
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privede do alergijskih ali drugih reakcij v telesu. Prav tako so Se vedno tezava razpoke
zaradi skr¢kov pri polimerizaciji, ki jih adhezivi ne morejo prepreciti. Volumski skréek
dimetakrilatov je med 2,6 % in 7,1 %. Poznamo tudi dualno polimerizacijo, kjer
material, ki je obi€ajno sestavljen iz dveh komponent (v obliki past), vsebuje bornan-
2,3-dion in terciarne amine za svetlobno polimerizacijo ter aminski iniciator, ki sproZi
polimerizacijo [8, 16, 18, 24, 35].

Pomembna razvrstitev kompozitnih materialov je tudi glede na velikost anorganskih
delcev oz. polnil/ojaceval [1, 15, 16, 21, 29, 36]:

- nano (5-10 nm),

- mikro (0,04-0,4 um; 20-40 pm; 0,01-0,1 um),
- makro (0,1-100 pm),

- hibridna (8-30 um; 0,6-1 mm).

Zadnji se lahko razvrsc€ajo Se naprej na mikrohibridne (0,7-3,6 um) in nanohibridne (5-
100 nm) kompozitne materiale [1, 16, 21, 29, 37].

Polnila so delci, ki jih pridobijo z bruSenjem silicijevega dioksida, stekla, borovih
silikatov ali keramike. Ti delci so izredno pomembni, ker vplivajo na zmanjSanje
polimerizacijskega skrCka ter ojaajo polimer. Polnila in ojaCevala so lahko v obliki
kosmicev, vlaken, listiCev in delcev [16, 30].

Mikropolnjeni kompozitni materiali so se razvili s ciljem, da bi kompozitom izbolj3ali
polirne in estetske lastnosti. Z dodajanjem mikrodelcev od 20 do 60 prostorninskih %
se je zelo povecala viskoznost kompozita. Poznamo tudi tekoCe mikropolnjene
kompozitne materiale, pri katerih je vsebnost polnila nizka ali pa jim dodajo povrSinsko
aktivna sredstva [15, 16].

V zobozdravstvu se najveC uporabljajo hibridni kompozitni materiali, ki imajo delce
mikro in nano velikosti, s ¢imer izboljSamo mehanske in polirne lastnosti. Najnovejsa
skupina hibridnih kompozitnih materialov vsebuje tudi delce nano velikosti (15-50 nm),
ki imajo mehanske lastnosti podobne konvencionalnim kompozitnim materialom,
medtem ko imajo polirne lastnosti podobne mikrohibridnim kompozitnim materialom
ter trdnost in odpornost na obrabo podobno hibridnim kompozitom [9, 16, 18, 19, 27].

Kompoziti z majhnimi delci (mikro in nano velikosti) ojaCevala v visokih koncentracijah
(cca 60 %), ki se dobro vezZejo z matrico, ter razdaljo med delci vsaj 0,1-0,2 pm,
izkazujejo dobro odpornost na obrabo. Mikropolnjeni kompoziti omogocajo boljSe
sposobnosti poliranja [24, 38].

Lahko jih razvrstimo tudi glede na nacCin obdelave [16]:

- fasetiranje/slojenje,
- stiskanje,
- CAD/CAM bloki.
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Pri fasetiranju je nacin izdelave enak kot pri direktnih kompozitnih materialih, razlika je
le v tem, da se nana$ajo na model oz. na ogrodje namesto na zob.

Stiskanje je postopek, ki se izvede v posebni peci, ki je namenjena za stiskanje
kompozitnih materialov v obliki granulata ali bloka za stiskanje.

CAD/CAM sistem omogoca izdelavo homogenega materiala, z malo napakami ter z
zelo visokimi vsebnostmi polnila, kar je nemogoce doseci z direktnimi kompozitnimi
materiali. Prav tako je prednost barvna stabilnost in zmanjSanje izloCanja
nezreagiranega monomera. Prvi CAD/CAM diski so bili ve€inoma iz ojaenega ali
neojatenega PMMA. Sedanji CAD/CAM diski ve€inoma ne vsebujejo bis-GMA, lahko
pa se izdelajo iz razlicnih materialov, ki so ojaceni s polnili. CAD/CAM kompozitni diski
so Ze polimerizirani, nekateri pa po rezkanju potrebujejo Se dodatno obdelavo.

Polimerni diski so lahko alternativa kerami¢nim nadomestkom, saj imajo boljSo
odpornost na zlom, so bolj elasti¢ni in manj obrabljajo povr§ino antagonistov, tj.
nasprotnih zob. Prednost polimernih diskov pred konvencionalnimi nacini so predvsem
boljSe mehanske lastnosti ter odpornost na obrabo. Diske izdelajo iz granulata, ki ga
ekstrudirajo z dodatkom anorganskih delcev. Nato ekstrudirani material stiskajo pri
doloCeni temperaturi in tlaku. Primer takega kompozithega materiala je PEEK s TiO2
vlakni. CAD/CAM diski so lahko izdelani z veliko vsebnostjo dispergiranih delcev ali s
polimernimi delci, infiltriranimi v kerami¢no matrico (PICN) [16, 24, 39-46].

2.2 Uporaba polimernih materialov in kompozitov v zobozdravstvu

Za nadomesc&anije izgubljenih zob in zobnih struktur se dandanes vedno veC uporablja
polimerne materiale. Prednost polimernih kompozitnih materialov je, da se lahko
vezejo en na drugega ali celo na druge materiale. Vecina jih je na osnovi metakrilata
[19].

V zobozdravstvu se polimerni materiali in kompoziti uporabljajo za [6, 19]:

- fiksno in snemno protetiko: baze in zobje, luske, funkcijske Zlice, odtisni materiali,
materiali za baze totalnih protez, zaCasne prevleke, cementi, nadgradnje za zobne
vsadke in maksilofacialne proteze,

- splosno zobozdravstvo: snovi, ki se spajajo z dentinom, zalivke, cementi, zapore,
fasete/luske,

- ortodontijo: breketi/nosilci, cement, ki pri€vrsti brekete in distancniki,

- endodontijo: gutaperca, ki zamasi koreninske kanale ter gumijasta opna,

- pripomocke pri delu: posode za me$anje mavca/alginata, lopatke in $€itniki za
zobe, pri pacientih, ki Skripajo z zobmi (bruksiste), Sportnike, za aplikacijo
medikamentov ali proti smr¢anju.

10
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2.2.1 Fiksna protetika

Previeke in mosticki

Prevleke se lahko izdelajo iz razlicnih materialov. Po klasifikaciji javne agencije za
zdravila in medicinske pripomocke (JAZMP) [47] spadajo v razred Il-a 0z. medicinske
pripomocke z visjo stopnjo tveganja za uporabnika (zobna krona, narejena po meri,
keramicna; zobna krona, narejena po meri, kovinska; zobna krona, narejena po meri,
kovinska/iz polimerov; zobna krona, narejena po meri, kovinska/keramitna; zobna
krona, narejena po meri, na osnovi polimerov; zobni mostiCek, narejen po meri, vezan;
zobni mosticek, narejen po meri, kovinski — polimerni; zobni mosti¢ek, narejen po meri,
kovinski — kerami€ni; zobni mosti¢ek, narejen po meri, na osnovi polimerov; zobni
mosticek, narejen po meri, kerami¢ni). Polimerne materiale uporabljamo predvsem za
izdelavo provizoriénih prevlek, ki so lahko konfekcijsko izdelane ali jih izdelamo za
prehodno obdobje, medtem ko pacient ¢aka na konc¢ni izdelek. Za trajne fiksne
prevleke lahko uporabljamo razli¢ne materiale [19, 47].

Prve previeke so bile kovinske, predvsem iz zlatih zlitin. Zlitine, ki se uporabljajo v
zobozdravstvu, morajo biti biokompatibilne, tj. zdruZljive z obzobnim tkivom, med
katere sodijo kobalt kromove (Co-Cr), srebro paladijeve (Ag-Pd), zlitine z razlicno
vsebnostjo zlata in druge zlitine. Nanje se lahko iz estetskih razlogov nanasa fasetirni
porcelan ali kompozit. Zacetki razvoja modernih mosti¢kov segajo v konec 19. stoletja,
ko so izdelali prvi inlej mostiCek. Inlej mosticek je mosti¢ek, ki ima na nosilnih zobeh
nadomestek, ki ne pokriva vrskov zoba (le fisurni sistem), med njima pa se nahaja Clen,
ki nadomesca izgubljeni zob. Na sploSno so zobni mosti¢ki fiksni nadomestki, Ki
nadomescCajo enega ali ve€ manjkajoCih zob. Sestavljeni so iz vsaj dveh prevlek in
vmesnih ¢lenov, ki nadomescajo izgubljene zobe [48, 49].

V zacCetku 20. stoletja so zaceli z nana$anjem fasetirnega porcelana in kompozita na
povrsino zlitin, kar je bistveno pripomoglo k estetiki, vendar pa je razlika v termi¢nem
raztezku zlitine in porcelana vodila v kruSenje porcelana. To so reSili z uporabo
porcelana in kovin s podobnim koeficientom temperaturnega raztezka. Danes v
primeru, da pacienti Zelijo brezkovinske konstrukcije, lahko izdelamo tudi previeke
samo iz keramike [48].

Lahko izdelamo tudi fiksne nadomestke iz PEEK. Slednji nudijo boljSo
biokompatibilnost s CloveSkim tkivom kot kovinski fiksni nadomestki. Za dosego
estetskih zahtev nanje nanesemo fasetirne kompozite. Nadomestki iz PEEK ne
korodirajo in se ne raztapljajo v vodi/slini. Prednost je, da jih lahko pri zlomu preprosto
popravimo v ustih [50].

Zobni vsadKki

Pregled zgodovine kaze, da so za zobne vsadke uporabljali raznovrstne materiale, od
zlata, slonove kosti, koral, kroma, kobalta, iridija in platine. Znanost modernih vsadkov
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se je hitro razvijala od leta 1952, ko je prof. Branemark razvil obliko navojev iz Cistega
titana, ki so se dobro vezali s kostnim tkivom. Z zobnimi vsadki so Zeleli nadomestiti
prostor, ki so ga nekdaj zavzemali zobje [51, 52].

Zobni vsadki so sestavljeni iz treh delov: kostni del, nadgradnja in proteticna
nadgradnja v obliki prevlek ali mostiCkov.

Za vsadke se uporabljajo naslednji materiali [53]:

- Zlitine,
- keramika,
- polimeri.

Za kostni del zobnega vsadka se uporablja predvsem titan in njegove zlitine, katerih
prednosti so biokompatibilnost, dobre mehanske lastnosti in odpornost na korozijo.
Tezava titana je, da ima modul elastiCnosti 10-krat visji kot kost, kar lahko vodi do
preobremenitve in izgube kosti, estetika v vidnem obmocju ter mozZnosti tvorjenja
galvanskega €lena z drugimi kovinami v ustni votlini. Zato se je razvoj usmeril v
kerami¢ne in polimerne vsadke [50, 54].

Zobni vsadki se lahko izdelujejo tudi iz sintetiCnih, z vlakni ojaCenih polimerov, ki so
zanimivi tudi zaradi nizke cene. Tudi PEEK, ki je bioinerten in biokompatibilen material,
se uporablja kot nadomestek titana. Zaradi modula elasti¢nosti (3 — 4 GPa), ki je blizji
kostnemu modulu (18 — 30 GPa), je manjsi prenos sil na kost. Nizek modul elasti¢nosti
omogocCa manjse sile na ostalo zobovje, kar jim podaljSa Zivljenjsko dobo. PEEK so
kot vsadek prvi€ uporabili leta 1998 in bi lahko nadomestil zobne vsadke iz cirkonijeve
keramike. Ker je PEEK hidrofoben material, lahko pride do tezav pri osteointegraciji,
ker se proteini vanj ne absorbirajo in ni adhezije na kostne celice. Na PEEK se zato za
boljSo osteointegracijo nanasa bioaktivhe materiale, kot je npr. hidroksiapatit [4, 29,
50, 55].

ZacCetki moderne znanosti o zobnih vsadkih segajo v leto 1969, ko so uporabili prvi
polimerni vsadek iz PMMA. PMMA zobni vsadki ob segrevanju nad 100 °C zac¢nejo
sproscati monomer MMA, imajo slabse mehanske lastnosti kot titanovi vsadki, se tezko
sterilizirajo in pojavi se elektrostatika na povrSini, a se enostavno predelujejo, so
izolatorji, so odporni na biodegradacijo in nudijo zadovoljivo estetiko. Na sploSno imajo
polimerni materiali nizko trdnost in modul elastiCnosti ter znatne raztezke ob
deformacijah. Uporabljajo se v porozni ali trdni obliki [56-58].

Nadgradnje se namestijo na kostni del zobnega vsadka in so lahko iz titana,
nerjavnega jekla, zlata, cirkonijeve keramike ali iz PEEK ter kompozita BioHPP. Pri
izbiri materiala za nadgradnje je pomembno, da pomislimo na moznost galvanskega
Clena [59].

PEEK je v zadnjih letih priljubljen material za nadgradnje. Lahko je bez ali bele barve,
zaradi €esar zadostuje pogojem estetike. Prednost PEEK je, da je odporen na termi¢no
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razgradnjo do 575-580 °C, organske snovi in vlazna okolja ter zdrzi sile Zvec€enja (tudi
do 1200 N). Ima podoben odziv na mehka tkiva kot titan in je prva izbira za zaCasne
nadgradnje. Lahko se ga uporablja kot ogrodje za nadgradnje na vsadkih ter se nanj
namesti luske iz PMMA. Mozen material za nadgradnje je tudi BioHPP, ki je PEEK z
ojacevalom (20 % TiO2), ki ima izboljSane lastnosti v primerjavis PEEK [50, 59-62].

Zobne zalivke, inleji, onleji, overleji, pinleji in zobne luske

Zobne zalivke so vse direktne restavracije v ustni votlini, ki se razdelijo glede na
velikost na inlej, onlej, overlaj ali pinlej. Kot previeke tudi zobne zalivke, inleji, onleji,
overleji, pinleji in zobne luske spadajo po JAZMP [47] v ll-a razred medicinskih
pripomockov (zobna plomba, kerami¢na; zobna plomba, na osnovi polimerov; zobna
plomba, zlata; zobni vrsek, trajni; zobni vrsek, zacasni). Inleji so tisti, ki prekrivajo samo
dele zoba (fisurni sistem), onleji prekrivajo tudi en ali dva vrSka, medtem ko overleji
prekrivajo vse vrke, pinleji pa so onleji ojaceni z zati¢ki. Amalgamske zalivke so bile
150 let najbolj uporabljani material za zobne zalivke. Ker amalgamske zalivke
vsebujejo zivo srebro in so zaradi njegove toksi¢nosti manj primerne za uporabo, so
se namesto amalgama zaceli uporabljati polimerni kompoziti [1, 47, 63-67].

Na zacCetku so kot material za zobne zalivke uporabljali steklaste ionomere, ki so sluZili
kot preventivhe zalivke. Vsebujejo namre¢ fluoride, ki omogo€ajo ponovno
remineralizacijo zoba. Tezava steklastih ionomerov so njihove slabe mehanske
lastnosti, kot so nizka odpornost na zlom, trdnost in odpornost na obrabo. Zaradi slabih
mehanskih lastnosti in navzemanja vlage steklastih ionomerov so razvili polikislinsko
modificirane steklaste ionomere (v nadaljevanju kompomere), ki po€asi spros€ajo
fluoride in polimerizirajo pod ultravijoli¢no (UV) lu¢jo. Sledila je uvedba giomerov.
Giomeri so kompozitni materiali, ki vsebujejo tako kot kompomeri steklaste ionomere
ter Se dodatno delce zreagiranega fluoro-aluminijevo-silikatnega stekla in poliakrilne
kisline v bis-GMA matrici. Njihova prednost je, da izlo€ajo ve€ fluoridov kot kompoziti
in kompomeri, a manj kot steklasti ionomeri [15, 64, 68-71].

TeZavi kompozitnih zalivk sta predvsem sproScanje nezreagiranih monomerov v
okolico in vsebnost bisfenola A (BPA), ki je poznan hormonski motilec. Za
preprecevanje izloCanja monomerov so leta 1998 razvili tako imenovane ormocere
(kratica za Organic Modified Ceramics), ki so sestavljeni iz treh komponent: organski
del, ki ga predstavlja polimer, anorganski del, ki ga predstavljajo predvsem stekleni in
kerami€ni delci, ter polisiloksani [64, 72, 73].

BPA (slika 5) se lahko izlo€a zaradi degradacije polimerov ter sil Zve€enja in termi¢nih
sprememb med hranjenjem. BPA se izloCa le pri kompozitnih materialih, ki imajo v
organski fazi monomer bisfenol A, kot npr. bisfenol A dimetakrilat (bis-DMA) (slika 5).
Zaradi izlo€anja BPA so proizvajalci zaceli uporabljati monomere, kot sta TEGDMA in
UDMA, ki ne vsebujeta BPA. Poleg omenjenih je lahko tezava tudi slojevito nana$anje
kompozitnega materiala, kar lahko vodi v slabSe lastnosti kompozita [64, 74].
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Bis-DMA

Slika 5: Strukturna formula BPA in bis-DMA [58]

Tezava je tudi vdor bakterij pod zalivko zaradi polimerizacijskih skrckov in posledi¢no
nastanek zobne gnilobe. Za zmanjSanje skrékov so poleg dodatka manjsih delcev, ki
so dandanes ze v nano velikosti, uporabili tudi druge monomere, kot je siloran (cikli¢ni
siloksan z etilen oksidom). Mehanske lastnosti so se bistveno izboljSale z dodatkom
nano hidroksiapatita [1, 16, 72, 75].

Kot polnilo se lahko uporabljajo tudi predpolimerni kompoziti. To so polimeri s polnilom
velikosti 30 - 65 um. Predpolimerni kompozit zdrobimo in dodamo v kompozit kot
polnilo [16, 76].

Pri zobnih zalivkah, ki jih zobozdravnik izdela v ustni votlini, je zelja, da je globina
polimerizacije ¢im vecja. Zato so uvedli tako imenovane »bulk fillk kompozite (razlaga
na sliki 2 na strani 6), ki imajo globino polimerizacije med 4 - 10 mm, kar je bistveno
veC€ od predhodnikov (do 2 mm) [16, 77].

Poznamo tudi »pametne« kompozitne materiale za zalivke, ki vsebujejo aktivhe snovi
in se odzovejo na okoliSke draZljaje, kot so sprememba sile, pH in temperatura.
Bioaktivni kompozitni materiali vsebujejo kalcijeve hidroksiapatite (CaP), ki spodbujajo
nastajanje hidroksiapatita v okolici zalivke, a se s spro$€anjem hidroksiapatita iz
kompozita zmanjSa njihova trdnost. Lahko delujejo tudi antibakterijsko, z dodatkom
fluorida, srebra, hitozana, ekstrakta zelenega Caja, triklozana, klorheksidina ali
cinkovega oksida. Samoobnovljivi kompozitni materiali vsebujejo kapsule z raztopino
monomerov in iniciatorjev, ki pod tlakom pocijo in sprostijo vsebino v okolico, kjer
monomeri polimerizirajo [16].

Prvi laboratorijski kompoziti za izdelavo inlejev, onlejev in overlejev v nevidnem
sektorju so se pojavili na trgu v osemdesetih letih 20. stoletja. Prednost indirektnih
inlejev, onlejev in overlejev je bila viSja stopnja polimerizacije in manjSi skrcki. Na
podlagi odtisa, ki ga izdela zobozdravnik, izdelovalec izlije delovni model iz mavca ali
model natisne s tridimenzionalnim (3D) tiskalnikom. Nadomestek se nato lahko izdela
iz kompozitnega materiala, ki se ga kasneje cementira v ustno votlino [1, 19, 28, 63].

Cementi

Za cementiranje se uporablja ve¢ razlicnih cementov, vsak ima svoje prednosti in
pomanijkljivosti. Najbolj znani so cink-fosfatni, siliko-fosfatni, cinkoksid-evgenolni,
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smolni, polikarboksilatni in steklasti ionomerni cementi. Ve€ina cementov je
dvokomponentnih. Dostopni so v razlicnih oblikah, tj. kot dve pasti ali kot prah in
tekoCina. Nekateri cementi imajo kariostatiCen ucCinek (zavirajo nastanek zobne
gnilobe), ker vsebujejo fluoride [1, 64].

Cementi so kompozitni materiali in delujejo kot lepilo med zobmi in zobnimi
nadomestki. Za ucinkovito interakcijo in zagotavljanje vezi z npr. dentinom morajo imeti
majhno topnost v slini in izkazati dobro omocljivost. Vez je veCinoma mikromehanska,
kar pomeni, da omogoca sidranje polimernih verig cementa na dentin, sklenino itd. na
mikro nivoju zaradi hrapavosti povrsine, lahko pa je vez tudi kemijska. Prvi cementi so
bili silikatni [1, 64].

Trenutno se najve€ uporabljajo adhezivni cementi na osnovi silikatov in fosfatov ter
preprostih metakrilatov. Imajo slabo kemijsko adhezijo, a nudijo dovolj moc¢no
mikromehansko adhezijo. Predvsem so cementi pomembni za vez med dentinom in
zobnimi nadomestki iz porcelana in zlitin [64].

Adhezivi

Adhezivi se uporabljajo od leta 1949 za vez med zobnimi nadomestki in dentinom ali
sklenino ter med kompoziti in drugimi materiali, kot so kovine in keramika. Adhezive
lahko sestavljajo hidrofilni monomeri (primerji) in hidrofobni monomeri, iniciatorji,
inhibitorji in v€asih tudi polnila. Zaradi nizke viskoznosti adhezivi prodrejo v osnovni
material (sklenina, dentin, keramika, zlitina, polimer itd.) in ustvarijo mikromehansko
vez ali pa tvorijo kemijsko vez z materiali. Adhezive uporabljamo za izboljSanje vezi
med dentinom, sklenino, kovino, keramiko in drugimi ogrodnimi materiali ter cementi
ali fasetirnimi kompoziti [15, 29, 78].

Dentin in sklenino je potrebno pred nanosom nadomestkov ustrezno pripraviti, da se
bo tvorila kemijska ali mikromehanska vez. To storimo z jedkanjem povrSine in
nanosom primerjev ter ustreznih adhezivov. Za dentinski del uporabljamo adhezivne
sisteme na osnovi bis-GMA, ki lahko prodre po jedkanju v dentinske tubule, medtem
ko za sklenino uporabljamo adhezive s hidroksiapatitom. Poznamo tudi adhezive, ki
zdruzujejo vse lastnosti, od jedkanja, primerja in konéne zmoznosti tvorjenja vezi ter
samojedkalne adhezivne sisteme brez topila [64, 78-80].

Na zlitine se za izboljSanje vezi s kompozitnimi materiali nanaajo razli¢ni adhezivni
premazi glede na njihovo plemenitost. V primeru zZlahtne zlitine se nanasajo adhezivi,
ki vsebujejo monomer z Zveplom. Tak monomer je 6-(4-vinilbenzil-n-propil)amino-
1,3,5-triazin-2,4-ditiol (VBATDT). Pri tem se metakrilatni del veZze s kompozitom in
z2veplov del z zlitino. Za nezlahtne kovine, ki na povrSini tvorijo oksidno plast, ne
moremo uporabljati adhezivov, ki vsebujejo monomere z zveplom. Zanje potrebujemo
kisle monomere, kot je 10-metakriloiloksidecil dihidrogenfosfat (MDP), ki se lahko veze
s kovinskimi oksidi na povrsini neZlahtnih kovin. Kompozitni del se veze na dvojne vezi
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MDP, medtem ko se fosforni del MDP veZe na okside, ki nastanejo na povrSini
nezlahtne kovine [21, 81, 82].

Za keramiko se uporabljajo silikatni adhezivi. Obstajajo tudi adhezivni materiali na
osnovi MMA (npr. Visio.link), ki so primerni za vez med polimernimi materiali, kot sta
PMMA ali PEEK, s kompozitno faseto [22, 45, 83-87].

2.2.2 Snemna protetika

Prvi kompozit za imitacijo dlesni v zobozdravstvu je baziral na vulkanizirani gumi in
celuloidu. Taka proteza je bila fleksibilna, enostavna za izdelavo in estetsko
zadovoljiva. Tezava je bila, da se je celuloid s Casom zaradi bakterij obarval in prevzel
neprijeten vonj [8, 19].

Materiala za izdelavo totalnih protez sta bila na zaetku celuloza in naravna guma. S
procesom vulkanizacije so se lastnosti naravne gume bistveno izboljSale. Tako je
nastal vulkanit, ki so ga uporabili za bazo proteze. Tezava je bila barva vulkanita, saj
je sive barve, z dodatkom pigmentov pa so se materialu poslabSale lastnosti, kot so
trdnost in enostavno preoblikovanje. Poleg vulkanita so za baze protez kasneje zaceli
uporabljati tudi celuloid. Oba materiala sta imela boljSe lastnosti kot kost, slonovina in
keramika, ki so se predtem uporabljale za baze protez [8].

Material, ki se Se danes uporablja za totalne proteze, delne proteze, reparature protez,
adhezive, ortodontske aparate in provizorije, je PMMA. Snemna proteza spada po
JAZMP [47] v razred | medicinskih pripomocCkov oz. medicinski pripomocki z nizkim
tveganjem za uporabnika (snemljiva zobna proteza; zobna proteza, celotna spodnja;
zobna proteza,; celotna zgornja). Slabost je, da se nezreagirani monomer MMA, ki
ostane v materialu po nepopolni polimerizaciji, spros€a in pacientu lahko povzroci
vnetne reakcije. V€asih so ga uporabljali za inleje, previeke in fiksne mosticke [24, 29,
47, 88, 89].

Polimerizacijo PMMA lahko vodimo pri temperaturah do 65 °C (hladno polimerizirani
PMMA) ali pri poviSanih temperaturah nad 65 °C (toplo polimerizirani PMMA). Toplo
polimerizirani PMMA zaradi vi§jih temperatur polimerizacije vsebuje man;j
nezreagiranega monomera. Bazo proteze iz PMMA lahko izdelamo po vec€ razli¢nih
postopkih, npr. po postopku stiskanja, z injekcijskim stiskanjem ali po postopku ulivanja
hladno polimerizirajoéega PMMA, izdelava snemnih protez z zamrezevanjem s
pomocjo mikrovalovnih Zarkov in izdelava totalne proteze s pomoc¢jo CAD/CAM (2, 8,
19, 24, 29, 41, 90, 91].

Zaradi moznih alergenih lastnosti zaradi nezreagiranega MMA so zaceli iskati in
testirati nove materiale, ki bi jih lahko uporabili za izdelavo snemnih protez. Prav tako
so zeleli, da so proteze man;j rigidne in lazje nosljive. Tako so zacCeli izdelovati totalne
proteze iz poliamida (PA), predvsem PA 12, in polioksimetilena (POM), ki sta
termoplasti¢na materiala z elasti¢nimi lastnostmi [54, 92-96].
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Kot ogrodje in za zapone za delne proteze se uporabljata tudi PEEK in BioHPP. Za
baze protez se lahko uporablja tudi inZenirski termoplasti¢ni material polietersulfon
(PES) [97-99].

2.2.3 Maksilofacialne proteze

Maksilofacialne proteze sluzijo kot nadomestek pri vecjih defektih kosti in tkiv za
vzpostavitev Zve€enja, poziranja in govora, ki nastanejo zaradi travmatskih,
operativnih ali rakavih obolenj in infekcij. Nekateri defekti so tako veliki, da je potrebno
izdelati tudi rekonstrukcije kosti. Materiali za maksilofacialne proteze so: lateks (za
zaCasne rekonstrukcije), silikoni, poliuretani itd. Tudi PEEK se lahko uporablja kot
material za maksilofacialne proteze [4, 90].

2.2.4 Ortodontija

Ortodontske zice so vec€inoma iz nikelj titanovih (Ni-Ti) in Co-Cr zlitin. Zaradi alergenih
lastnosti, tezav pri magnetni resonanci, ker lahko vsebujejo sledi Zzeleza (Fe) in Zelje
po brezkovinskih restavracijah, se je razvoj usmeril v uporabo inZenirskih polimernih
materialov, kot so PEEK, PES in polivinilidenfluorid (PVDF). PEEK ima visoko natezno
in upogibno trdnost, a za dosego enakih mehanskih lastnosti, kot jih nudijo kovinske
Zice, morajo biti polimerne Zice vsaj dvakrat debelejSe od kovinskih. PEEK se je izkazal
za zadovoljiv material, ker zdrzi enake obremenitve kot Ni-Ti Zice in nudi dobre
estetske lastnosti [50, 97].

2.2.5 Endodontija

Endodontija je veja zobozdravstva, ki se ukvarja z zdravljenjem zobnih korenin. V
zadnji fazi korenino tesno zapolnijo, najveckrat z gutaperco, s srebrom ali silikonskimi
polnili ter na vrhu namestijo zalivko iz kompozitnega materiala. Materiali za polnitev
pulpnih kanalov morajo biti biokompatibilni, ne smejo biti vodotopni in se morajo dobro
prilegati kanalu, da preprecijo vstop bakterijam [64].

V 18. stoletju so zacCeli uporabljati zatiCke in zlate nazidke. Postopek je povzrocal
vnetja, ker zobje prej niso bili endodontsko oskrbljeni. Endodontsko zdravljenje s
polnitvijo z gutaperCo se je pojavilo Sele konec 19. stoletja. Gutaper€a je naraven
material, trans-1,4-poliizopren, ki je izomer naravnega kavc€uka (cis-1,4-poliizopren),
od katerega se razlikuje po vecji trdoti oz. manjsi elasticnosti. Gutaperca izkazuje
termoplasti¢ne lastnosti, se lahko segreva in preoblikuje ter ob ohlajanju ohranja
obliko. ZatiCki za rekonstrukcijo so lahko iz Zzlitin, keramike in polimerov. Tezava
keramicnih zatickov in zatiCkov iz zlitin je lomljivost zaradi modula elastiCnosti, ki je visji
od dentinskega. Kompozitni zati¢ki imajo matrico iz bis-GMA ali epoksi smole in
ojacevalo iz silicijevega dioksida (SiO2) ali ogljikovih vlaken. Modul elasti€¢nosti imajo
podoben dentinskemu in so estetsko zadovoljivi [8, 48, 100].
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2.2.6 Odtiskovanje in odtisni materiali

V zobozdravstvu poznamo dve moznosti odtiskovanja in sicer digitalno odtiskovanje z
ustreznimiintraoralnimi skenerji in odtiskovanje z odtisnimi materiali. 1zdelovalci odtise,
ki jih naredi zobozdravnik, uporabijo za izdelavo delovhega modela. Odtisne materiale
najprej pripravijo po navodilih proizvajalca, postavijo na odtisno Zlico in v primerni obliki
vstavijo v ustno votlino. Strjujejo se s kemijsko reakcijo [24].

Hidrokoloide uporabljamo kot zgoScCevala ali zelirna sredstva. So rastlinskega,
Zivalskega, mikrobnega in morskega izvora. V zobozdravstvu in kulinariki so znani
predvsem alginati. To so polisaharidi, ki se nahajajo v morski travi. Imajo termicno
reverzibilne lastnosti gela in so tekocido 50 °C. V ustni votlini so konsistentni. Kemijsko
so to alginatne kisline in anorganske soli, ki so lahko topne ali netopne v vodi.

Poleg hidrokoloidov se uporabljajo tudi elastomerni odtisni materiali, ki izkazujejo bol]
natancne sposobnosti odtiskovanja kot hidrokoloidi. To so kondenzacijski in adicijski
silikoni, katerih prednost je, da se ne skrcijo in nimajo neprijetnega vonja. Polietri nudijo
natancne odtisne sposobnosti, vendar so manj hidrofobni kot polisulfidi, a imajo visjo
trdnost in se zato odtisi lahko zlomijo. Polisulfidni odtisni materiali se manj uporabljajo
zaradi slabega okusa in barve [24].

2.2.7 3Dtisk v zobozdravstvu

Tridimenzionalni (3D) tisk je aditivni (dodajalni) tehnoloSki postopek, pri katerem
material nanaSamo po plasteh na podlago. V zobozdravstvu uporabljamo 3D tisk za
izdelavo kirurskih vodil za vstavitev vsadkov, ogrodja za delne proteze in previeke za
nadaljnje ulivanje v zlitine ali konCne prevleke, za zaCasne prevleke, mosticke, inleje,
onleje in zobne luske, totalne proteze, delovne modele, ortodonske aparate, okluzijske
opornice za bruksiste, zobne vsadke, maksilofacialne vsadke, odtisne Zlice in umetno
dlesen. Poznamo veC tehnologij 3D tiskanja, ki se uporabljajo v zobozdravstvu:
selektivno lasersko sintranje (SLS), stereolitografija (SLA), digitaino svetlobno
procesiranje (DLP), selektivno lasersko taljenje (SLM) in brizganje materiala (MJ).
Polimerne materiale se uporablja le pri tehnologijah SLA, DLP in pri brizganju materiala
(material jetting, MJ). Razlika med SLA in DLP tehnologijo je v svetlobnem viru,
medtem ko pri MJ fotopolimerizirajo€o smolo brizgamo na podlago po plasteh, ki
polimerizirajo z UV svetlobo. Kot polimerni material se pri 3D tisku uporabljajo
fotopolimerizirajoCe smole, ki so obiajno sestavljene iz treh komponent [101-103]:

- fotoiniciatorja, ki absorbira svetlobo,

- funkcionalnih oligomerov ali polimernih veziv, ki gradijo glavno verigo polimerne
mreze,

- mono ali/in ve¢funkcionalnih monomerov, ki delujejo kot reaktivna razredcila.

Lastnosti koncnih produktov so odvisne od monomerov in oligomerov, ki so lahko
alifatski ali aromatski, etri, estri in uretani. Alifatske verige so primerne za pripravo
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elastomerov, medtem ko so aromatske verige primerne za izdelavo trdnih in togih
materialov. Osnova smol so predvsem akrilati, metakrilati, epoksidi ali meSanice le teh,
ki imajo lahko razlicne gradnike glavne verige. V zobozdravstvu razdelimo materiale
za SLA, DLP in MJ tehnologije v dve skupini, in sicer glede na kemijsko sestavo:

- fotopolimerizirajoCe smole na osnovi metakrilata in akrilatnih smol,
- fotopolimerizirajoCe smole na osnovi dimetakrilatov ali smol, kot sta bis-GMA in
uretan dimetakrilat.

Pomembno je, da fotopolimerizirajo€e smole, ki jih uporabljamo v zobozdravstvu, ne
povzrocajo vnetnih reakcij in ustrezajo standardom, kot npr. standardom mednarodne
organizacije za standardizacijo (ISO): ISO 10993-1:2018, ISO 7405:2009/(R)2015,
ISO 18562-1:2017, ISO 9001:2015 [101-103].

Za 3D tisk se lahko uporabi tudi PEEK po tehnologiji ciinega nalaganja (fused
deposition modelling — FDM). Predvsem se ga uporablja za izdelavo zobnih vsadkov,
ogrodij za delne proteze, fiksne nadomestke in nadgradnje pri vsadkih [104, 105].

2.2.8 Polietereterketon (PEEK)

Sestava PEEK

Zaradi veliko kriterijev, ki jih dosedaj uporabljani materiali Se vedno ne dosegajo v
celoti, se razvoj novih, boljSih materialov Se vedno nadaljuje. Na sploSno kovinske
materiale zamenjuje skupina obetavnih visoko zmogljivih organskih — polimernih
materialov s sploSnim imenom poli(aril-eter-keton)i (PAEK). Med njimi se veliko
uporablja PEEK, ki dosega veliko Zeljenih lastnosti, nujnih za uporabo v ustni votlini.
PEEK je delno kristaliniCen, policikliCen in aromaticen material in je predstavnik
termoplasticnih inzenirskih materialov z linearno strukturo in zelo nizko gostoto (1,3
g/m3) [2, 6, 29, 39, 42, 54, 85, 88, 98, 106-115].

Med PAEK sodijo polimeri, kot so PEEK, poli(eter-keton) (PEK), poli(eter-eter-eter-
keton) (PEEEK), poli(eter-eter-keton-keton) (PEEKK), poli(eter-keton-eter-keton-keton
(PEKEKK) in poli-eter-keton-keton (PEKK), slika 6. V zobozdravstvu sta v uporabi
samo PEEK in PEKK [2, 50, 116].

TA A A

Slika 6: Strukturna formula PEKK [2]

PAEK polimeri so visoko zmogljivi polimeri (high performance polymers — HPP),
sestavljeni iz aromatskih benzenskih skupin, ki so povezane z etrskimi in ketonskimi
skupinami. PEEK je bil prvi€ sintetiziran leta 1978, 1980 pa se je zacela njegova
komercialna uporaba. Sinteza PEEK poteka na dva nacina: z nukleofilno ali elektrofilno
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substitucijo. PEEK za medicinsko uporabo se sintetizira zgolj z nukleofilnim postopkom
(slika 7). Pri elektrofiinem postopku namre¢ nastane PEEK v obliki gela. Nukleofilna
reakcija obi¢ajno potece pri 300 °C med 4,4-difluorobenzofenonom in dinatrijevo soljo
hidrokinona v mediju, kot je difenil sulfon. Med polimerizacijo ne pride do skrékov [2,
4,7, 29, 50, 54, 86, 87,98, 113, 117-119].

Difenaol Dihalogenid

j Difenilsulfon
Na, L0,

150 =300 °C

OOk

Slika 7: Nukleofilna substitucija sinteze PEEK [2]

PEEK je predstavnik PAEK in ima odlicne bioloSke, fizikalne, kemijske in mehanske
lastnosti. lzkazuje izjemno visoke temperaturne odpornosti, dobro odpornost na
korozijo, kemijske vplive in UV svetlobo. Prednost PEEK je tudi, da je primeren za
racunalnisko tomografijo (CT) in magnetno resonanco (MRI). Zaradi kemijske strukture
in odpornosti na visoke temperature se PEEK lahko sterilizira, pri ¢emer se lastnosti
materiala ne poslabsajo. Njegova natezna trdnost je med 140 — 170 MPa, temperatura
tali8€a pa okoli 340 °C. Stopnja kristalinicnosti PEEK je lahko med nekaj odstotki do
40 %, obi¢ajno je med 30 — 40 %. TermiCna degradacija se zaCne nad 326 °C. Da se
degradaciji izognemo, se material lahko uporablja pod in nad Ty (143 °C) ter pod Tnm
(343 °C). Izkazuje kompatibilnost z ojacevali, kot je npr. titanov dioksid. Uporablja se
v avtomobilski, letalski in vesoljski industriji. V medicini se lahko uporablja za umetne
kosti kot tudi za ortopedske, zobne in hrbteni¢ne vsadke. IzboljSanje tehnologije
predelave in obdelave povrSine omogoca tudi lazjo in pogostejSo uporabo v
zobozdravstvu za ogrodja, mosticke, baze protez, teleskope, zaCasne previeke in
zaCasne ali trajne nazidke za zobne vsadke. Poleg tega je prednost PEEK pred
kovinskimi nadomestki tudi njegova barva. V primerjavi z ostalimi polimeri, ki se
uporabljajo v zobozdravstvu (PMMA), ne izlo€a drazecih in nevarnih monomerov. |z
PEEK lahko izdelamo CAD/CAM diske, ki imajo manjSe deformacije in vi§jo odpornost
na zlom kot konvencionalni kompozitni materiali. Na molekularnem nivoju je PEEK
sestavljen iz aromatskih fenil-1,4 obroCev, ki se povezZejo s ketonskimi in etrskimi
skupinami. Proces kristalizacije, morfologija kristalov in termi¢ne lastnosti PEEK so
zelo podobne lastnostim polietilentereftalata (PET) [2, 6, 7, 29, 39, 42-45, 50, 55, 85,
87, 98, 99, 106, 108, 109, 111, 115-129].
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Zaradi dobrih mehanskih in predelovalnih lastnosti je PEEK postal eden vodilnih
materialov za uporabo v fiksni in snemni protetiki. Na podrocjih, kjer je potrebno
izpolniti visoke estetske zahteve, PEEK fasetiramo s kompoziti, ki imajo Se boljSe
estetske lastnosti in $e niZjo prosojnost. PovrSina PEEK je hidrofobna, kontaktni kot je
med 80° — 90°. Povrsinska energija materiala je med 42 in 48 mJ/m?2. Ker je povrsina
PEEK hidrofobna, jo je potrebno pred nanasanjem materiala na ogrodje za dosego
ponaredka zoba oz. pred fasetiranjem ustrezno obdelati, da se izognemo krusenju
kompozitne fasete. Predpriprava je potrebna tudi pred nanosom cementa. Vez med
PEEK in cementi ni moc¢na, zato velikokrat pride do izpada nadomestkov. Prednost
PEEK pred drugimi polimernimi materiali, ki se jih uporablja v zobozdravstvu, je, da so
konstrukcije lahko tanke in kljub temu dosezejo zeljeno trdnost [42, 50, 55, 84, 106,
108, 116, 122, 129].

PEEK se lahko predeluje z razli¢nimi postopki: s stiskanjem, ekstruzijo, kompresijskim
brizganjem, praskovnim oplas&enjem in rezkanjem. Za medicinsko uporabo je na trgu
na razpolago v treh oblikah [44, 87]:

- granulat za stiskanje,
- bloki za stiskanje,
- diski za rezkanje s pomocjo CAD/CAM.

Stiskanje PEEK-a je postopek, ki se izvede v posebni peci, ki je namenjena za
stiskanje BioHPP in BioHPP plus (for2press). lzdelovalci vsujejo granulat ali vstavijo
blok v napravo, ki je predhodno segreta ter potisne material v predhodno izdelan kalup
s pomocjo vosScene konstrukcije [44].

Rezkanje poteka s CAD/CAM postopkom. Za rezkanje se uporablja bloke, ki se jih v
tovarni izdela po postopku stiskanja pri standardni temperaturi, Casu in tlaku. PEEK
nudi pri rezkanju dobre mehanske lastnosti in postopek ni asovno zamuden. Zobni
nadomestki, izdelani s CAD/CAM sistemom, imajo manjSe deformacije in visje
odpornosti na zlom kot stiskani [44, 85, 106].

Razvrstitev PEEK

PEEK lahko uporabliamo kot neojaceni material, na sploSno poznamo pa tudi vec
kompozitov na osnovi PEEK [4, 123]:

- PEEK z dodatkom ogljikovih vlaken se uporablja za zobne in druge vsadke ter za
kolenske sklepe,

- PEEK z dodatkom steklenih vlaken se zaradi stabilnosti pri visokih temperaturah
uporablja v letalski industriji,

- bioaktivni PEEK ima izboljSane mehanske in bioloSke lastnosti; dodatki so
predvsem hidroksiapatit, titanov dioksid, kalcijev silikat in stroncijev ter nano
fluoridni hidroksiapatit; prednost za uporabo v medicini je, da je bioaktiven in vpliva
na hitrejSo rast kostne mase okoli zobnega vsadka,
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- PEEK neprepusten za rentgenske Zarke, je PEEK z dodatkom barijevega sulfata;
uporablja se predvsem za hrbteni¢ne vsadke,

- PEEK z dodatkom kerami€nih (TiOz) vlaken ali delcev; porablja se predvsem za
zobno protetiko zaradi dobrih mehanskih lastnosti in manj zahtevne predelave;
prav tako nudi tudi dobre estetske lastnosti; fina granulacija omogocCa dobro
poliranje, kar posledicno onemogoca nabiranje zobnih oblog na konc¢nih izdelkih;
prav tako je moznost spremembe barve med uporabo nizka [4, 86, 125].

2.2.9 PEEK z dodatkom keramic¢nih vlaken (BioHPP)

V zobozdravstvu je poznan kompozit PEEK z 20 % TiO2 ojacCevala, ki se uporablja za
nadgradnje za zobne vsadke, zaCasne nazidke ali ogrodja za snemne ali fiksne
proteze. Za kompozit na osnovi PEEK in 20 % TiO2 ojaCevala se uporablja tudi oznaka
biokompatibilni visoko zmogljivi polimer (BioHPP), proizvajalca Bredent Gmbh.
BioHPP ima delno kristalinicno zgradbo in je tehni¢ni polimer. OjacCevalo, katerega
dolZina vlaken je od 0,3 do 0,5 um, omogoca boljSe mehanske lastnosti in povecuje
neprepustnost svetlobe neojatenega PEEK-a. Elasti¢ni modul BioHPP je tako kot
modul PEEK zelo podoben kostnemu modulu elastiCnosti. Material je na trgu v dveh
oblikah: kot blok za rezkanje s pomoc¢jo CAD/CAM tehnologije in v obliki za stiskanje.
Dodatne informacije in primerjava s PEEK in PEKK so zbrane v tabeli 1 [2, 4, 6, 86-
88, 98, 99, 110, 113, 114, 116, 118, 119].

Tabela 1: Lastnosti BioHPP, PEEK in PEKK [2, 29, 86, 96, 115, 118, 129-130]

Lastnosti BioHPP Lastnosti PEEK Lastnosti PEKK
(Bredent Gmbh) (Cendres+Metaux SA)
Modul elastiénosti/GPa 4 4 5,1
Natezna trdnost/MPa >150 170 200
Absorpcija vode/g/mms 6,5 5 8,7
Raztapljanje v vodi/pg/mms3 0,3 / 0,2
Tlaéna trdnost/MPa / 118 246
Temperaturataljenja (Tm)/°C 340 343 363
Temperaturasteklastega 155,8 143 157
prehoda (Tg)/°C
Sila vezi/MPa >25 20 /
Gostota/g/cm3 1,3 1,3 1,4
Trdota po Vickersu/HV 30 HV 20 HV /
Trdota po Brinellu/MPa 252 MPa

Celoten razvoj BioHPP (slika 8) se je zaCel z odkritiem PEEK okoli leta 1980. Na
zacetku se je BioHPP uspesno uporabljal v obliki za stiskanje, kasneje pa se je pojavil
tudi v obliki diska za CAD/CAM tehniko, ki je na voljo v beli in dentinski barvi. BioHPP
je ustrezen material za fiksno in snemno protetiko, nadgradnje za zobne vsadke in
konCne zobozdravstvene nadomestke. Zaradi estetskih razlogov se nanj nanasajo
fasetirni kompoziti. Uporablja se tudi za individualno izdelane nadgradnje. Za
izboljSanje vezi med BioHPP in kompozitnimi fasetami so se v podjetju Bredent GmbH
odlocili izdelati PEEK, ki vsebuje 24 % TiO2z in 1 % pigmenta, kar bo v nadaljevanju
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oznaceno kot BioHPP plus. BioHPP plus ima vi§ji modul elasti¢nosti kot BioHPP, kar
naj bi pozitivno vplivalo na vez med substrukturo in kompozitno faseto. Tudi BioHPP
plus se nahaja v dveh oblikah, enako kot osnovni BioHPP, torej v obliki blokov za
rezkanje in blokov za stiskanje [131].

1580 2004 2013
PEEK se zafne Bredent 1afne se
uporabljati za predstavi prvi uparaba

ortopedske PEEK za nadgradenj iz
wvsadke substrukture bloHPP

1988 2007 2014
PEEK je Bredent uporaba
odobren za predstavi CAD/CAM
uporabo v visio.link diskov iz
ustni votlini sistem za bioHPP
fasetiranje
kompozita

Slika 8: Zgodovina razvoja BioHPP za zobno protetiko [131]

2.3 Vez med PEEK z dodatkom keramic€nih vlaken in kompozitnimi previekami

BioHPP kot monolit ne zadovoljuje estetskih lastnosti, ki jih Zelimo doseci v ustni votlini.
Zaradi tega na povrSino nanasamo fasetirne kompozite, ki so razlicnih barv in
zadovoljijo estetske zahteve. Zaradi kemijske inertnosti, nizke povrsinske energije in
odpornosti na povrSinsko obdelavo se pojavijajo tezave pri trdnosti vezi med
BioHPP/PEEK/PEKK in fasetirnimi kompoziti, kar je verjetno tudi eden od razlogov,
zakaj njihova uporaba Se ni zelo razSirjena. Na vezi vplivajo vlaga in kemijske ter
termicne lastnosti, kakor tudi obremenitve v ustni votlini. Na splosno lahko na adhezijo,
omocljivost, odbojnost in trenje vplivamo s povrSinsko obdelavo. Pred nanosom
fasetirnih kompozitov je potrebno povrsino tako BioHPP kakor tudi ostalih materialov,
npr. zlitin, ustrezno obdelati. Priprava povrsine je pomembna za lastnost vezi in za
odpornost na staranje. Obdelamo jih mehansko ali kemijsko, saj brez predobdelave
povrSine ne moremo dosecCi ustrezne adhezije ali pa je le-ta nezadostna. Najprej
material ustrezno mehansko obdelamo s peskanjem z Al.O3 ali/in SiO2 delci, z lasersko
ali plazemsko obdelavo ali z obdelavo z brusnimi sredstvi. Hrapavost je tudi
pomemben dejavnik za uspesno adhezijo, ker do desetkrat poveca povrsinski kontakt.
Mehanska retencija oz. sidranje v strukturi polimera je v veliki meri odvisha od
viskoznosti materiala. VeC€ kot je polnila v kompozitu in manj kot je veziva, bolj je
material viskozen in posledi¢no ima slabSo mehansko retencijo. Peskanje je enostavna
metoda povrSinske obdelave, ki poveCa hrapavost povrSine in odstrani organske
vkljuCke ter s tem poveca ucCinkovitost sidranja fasetirnega kompozita. Obi¢ajno se za
peskanje uporabljajo Al2Oz delci velikosti od 50 do 110 um. Peskanje je ena najbolj
poznanih tehnik za izbolj$anje strizne trdnosti vezi, ki bistveno pripomore k izboljSanju
trdnosti vezi. Koeficient hrapavosti Ra se pri obdelavi s 110 ym Al20O3 bistveno povisa
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(2,6 pm), medtem ko je strizna trdnost zadovoljiva (nad 19 MPa). Na povrSini se s
peskanjem poveca prisotnost aluminija ter zmanjsa prisotnost kisika in ogljika, za kar
Se ne vemo, kako vpliva na trdnost vezi. Katero velikost delcev za peskanje povrsine
bomo izbrali, je odvisno od materialov, ki jih uporabljamo. Velikost delcev za peskanje
ter tlak, pod katerim peskamo, sta odloCilna za dosego ¢im boljSe vezi med dvema
materialoma. Na trdnost vezi ima vpliv tudi Cas, v katerem po peskanju nanesemo
adheziv. Dlje ¢asa kot mine, slabsa je adhezija, ker se na povrSini ponovno nabere
vlaga, ki slabSa vez med hidrofobnim adhezivom in posledi¢no fasetirnim kompozitom
ter hidrofobnim PEEK-om [2, 4, 29, 42, 45, 55, 84-87, 107-109, 111-113, 116-119,
124, 126, 127, 132-135].

Glede na Studije je predhodna obdelava s peskanjem ena najboljSih tehnik za
predpripravo povrsSine pred fasetiranjem. Laserska obdelava je alternativha metoda
povrSinske obdelave PEEK za poveCanje hrapavosti in omocljivosti. Plazemska
obdelava poteka z ioniziranim plinom, obi€ajno z duSikom, kisikom, argonom ali
vodikom. Pri tem se na povrSini tvori plast reaktivnih molekul. Ker plazma zmanj$a
povrsinsko hrapavost, je dobra trdnost vezi odvisna od kemijske vezi med molekulami.
Plazma povec€a povrsSinsko energijo, odstrani organske delce, mikro jedka, zamrezi,
aktivira povrsino, poveCa omocljivost in nastanek polarnih funkcionalnih skupin na
povrsini PEEK (npr. =C=0 in -OH), kar poveca strizno trdnost (nad 10 MPa). Prav tako
lahko izboljS8amo vez s tribokemijskimi obdelavami PEEK [2, 4, 29, 42, 45, 55, 84-87,
107-109, 111-113, 116-119, 124, 126, 127, 132-135].

Ker samo mehanska obdelava ni zadostna za doseganje ustreznih trdnosti vezi,
material lahko tudi kemijsko obdelamo. To lahko dosezemo z jedkanjem s kislinami,
kot je Zveplova (VI) kislina (H2SO4) ali raztopina H2SO4 in vodikovega peroksida (H202)
(piranha raztopina) ter z nanosom ustreznih adhezivov. Predobdelava s H2SO4 se je v
Studijah izkazala za zadovoljivo, vendar v ustni votlini njena uporaba ni priporocljiva
zaradi moznosti poskodb. Do vezi pride zaradi vpliva kisline na cepitev karbonilnih in
etrskih skupin PEEK-a, kar omogoc€i kemijsko vez z adhezivom. Strizna trdnost je
odvisna od Casa obdelave povrSine s Kkislinami. Raztopina H2SO4 in H20:2
dekontaminira povrsino, je mocCan oksidant, odstrani necistoCe in povecCa polarnost
povrsine. PovrSinska hrapavost se zviSa z 0,18 na 0,74 um, kar pozitivno vpliva na
strizno trdnost (nad 27 MPa) [29, 43, 85-87, 107, 109, 111, 112, 117, 119, 122, 127,
132].

Adhezivi so materiali, ki tudi omogocajo visje strizne trdnosti vezi. Nudijo dolgotrajno
vez in ugodno vplivajo na trdnost vezi, Ce oba z osnovnim materialom na povrSini
tvorita funkcionalne skupine in e se adheziv dobro oprime povrsine. V Studijah so
ugotovili, da je najboljSi adheziv za PEEK na osnovi MMA, ki ima nizko viskoznost in
zalije votline por. Del zamrezene strukture je tako zasidran v osnovnem materialu in
del v fasetirnem kompozitu. Prednost MMA je, da izboljSa omocljivost in mehansko
retencijo (sidranje na povrsini) za fasetirni kompozitni material. Na trdnost vezi lahko
vpliva tudi vrsta fotoiniciatorja, ki je TPO pri adhezivu Visio.link, (vsebuje MMA in
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pentaeritritol triakrilat, PETIA), medtem ko drugi adhezivi obi¢ajno vsebujejo
fotoiniciator bornan-2,3-dion. TPO vpliva na boljSo propagacijo in posledicno manj
nezreagiranega MMA-ja, kar povzroCa izboljSanje trdnosti vezi. Adhezivi, ki so na
osnovi monomera MDP, za PEEK ne nudijo dobre vezi, saj PEEK na povrsini za razliko
od kovin ne tvori povrsinskih oksidov. Nekateri ugotavljajo, da lahko vez izboljSajo tudi
adhezivi na osnovi silana, drugi to trditev zavracajo. Prav tako vez izboljSa uporaba
opakra pred nanosom fasetirnih kompozitov. Opaker je material, ki vsebuje pigmente
in onemogocCa presevanje osnovne barve ogrodja. Obi¢ajno je v obliki prahu in
tekoCine ter svetlobno polimerizira. Opakri so na razpolago v razli¢nih barvnih odtenkih
[2, 4, 29, 39, 84, 86, 87, 107, 109-112, 116, 119, 122, 127, 135].

Kakor mehanska tudi kemijska obdelava vpliva na izboljSanje adhezije z materiali z
raznolikimi  funkcionalnimi skupinami. H2SOs poveCa povrSinsko poroznost in
prepustnost, kar izbolj$a vez tudi brez nana$anja adhezivov. Za prikaz trdnosti vezi se
uporabljajo razli€ne destruktivhe metode, trenutno najvec strizni in natezni preizkus ali
novejsi in bolj natanéni mikro-natezni in mikro-strizni preizkusi [84, 87].

2.4 Strizna trdnost vezi med PEEK z dodatkom keramicnih vilaken in
kompozitnimi fasetami

Vez med ogrodjem in fasetirnimi materiali mora biti trajna in mora kljubovati silam v
ustni votlini. Sile, ki se pojavljajo v ustni votlini, so predvsem strizne in natezne. Zveéne
sile pri nemotenem Zzvec€enju znasajo priblizno 34,32 N, medtem ko so najvije sile v
stranskem podro¢ju zobnega loka 207 — 400 N. Strizne trdnosti morajo biti po
mednarodnem standardu ISO 10477 viSje od 5 MPa. Vseeno avtorji ugotavljajo, da je
potrebno za doseganje dobrih rezultatov v ustni votlini doseci strizno trdnost vsaj 10 —
12 MPa. Da se Cimbolj priblizamo dogajanju v ustni votlini, lahko preizkuSance Se
dodatno izpostavimo temperaturnim spremembam v mediju, kakor so izpostavljeni slini
v nasi ustni votlini in spremembam temperature ob hranjenju [1, 4, 29, 55, 84, 85, 86,
111, 114, 127, 136].

Veliko &lankov obravnava tematiko strizne in natezne trdnosti med PEEK, PEEK
ojacenim s TiO2 ter drugimi polimernimi materiali [2, 4, 25, 32, 42, 75, 77-83, 86-89,
92, 96, 100, 101, 108-111, 114].

Nekaj raziskav poro€a o strizni trdnosti vezi med BioHPP in cementi ali fasetirnimi
kompoziti. Jin et al. [135] so strizno trdnost merili na BioHPP kakor tudi na titanovem
ogrodju, medtem ko je Younis [4] strizno trdnost meril tudi na PEEK, ojatenem s
steklenimi vlakni. PreizkuSance so brusili s silicij-karbidnim (Si-C) brusnim papirjem
(Ates et al. [114] in Caglar et al. [86]: hrapavost 600 — 800, Yousry et al. [111]:
hrapavost 400, El-Wassefy et al. [118]: hrapavost 800 ali Culhaouglu et al. [112]:
hrapavost 1200). Po poliranju z brusnim papirjem so Caglar et al. [86], Ates et al. [114],
El-Wassefy et al. [118] in Culhaoglu et al. [112], preizkuSance ocistili v ultrazvonem
Cistilcu z destilirano vodo ter spihali z zrakom pod tlakom ali jih pustili, da se posusijo
na zraku. Nato so preizkusance razdelili glede na razlicne predobdelave povrSine:
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- Ates et al. [114]: rezkan BioHPP — neobdelan, peskan s 50 pm Al20s, (15 s pri 2,7
atm in oddaljenosti 10 mm), peskan z Al203 s SiO2 premazom ter obdelan z
laserjem; kombinacije: laserska obdelava in peskanje s 50 ym Al2O3 ter laserska
obdelava in peskanje z Al203 s SiO2 premazom,

- Caglar et al. [86]: rezkan BioHPP, neobdelan, peskan s 50 ym Al203, (15 s pri 2,7
atm in oddaljenosti 10 mm), peskan z AlOs3 s SiO2 premazom ter lasersko
predobdelan,

- Eltombakshy et al. [54]: BioHPP izdelan po postopku stiskanja, predobdelan s 110
um Al203 pri 0,25 MPa, 30 sekund in obdelava v ultrazvocni kopeli z vodo,

- Yousry et al. [111]: rezkan BioHPP, predobdelan s 110 pm Al2O3 pri 2 — 3 bar,

- Jin et al. [135]: rezkan BioHPP, predobdelan BioHPP in titan s 110 ym Al2O3 pri
0,25 MPa; BioHPP preizkusance so o istili v ultrazvoc¢ni kopeli z deionizirano vodo,
5 min,

- El-Wassefy et al. [118]: rezkan BioHPP, neobdelan, predobdelan s H2SOs in
peskan 10 s s 50 ym Al20z ali s 110 pm Al203 pri 2 bar,

- Younis [4]: rezkan BioHPP, neobdelan, peskan s 110 ym Al20z pri 2,5 bar ter
predobdelan z atmosfersko plazmo,

- Culhaouglu et al. [112]: rezkan BioHPP, neobdelan, peskan z Al2Oz s SiO:2
premazom, predobdelan z acetonom, jedkan z 98 % H2SO4, peskan s 110 ym 203
pri 2 bar 15 s ter predobdelan z laserjem.

Po koncani predobdelavi so Ates et al. [114], Caglar et al. [86] in EI-Wassefy et al.
[118] izvedli tudi SEM analizo za merjenje hrapavosti povrSine preizku$ancev in z
uporabo profilometra doloCili R, vrednost. Z uporabo profilometra so merili hrapavost
tudi Younis [4]in Culhaoglu et al. [112]. Culhaouglu et al. [112] so merili tudi omocljivost
razlicno predobdelanih povrSin s kapljico vode in preizkuSance s povprecnimi
vrednostmi hrapavosti in omocjivosti analizirali ¢ s SEM mikroskopom. Na
preizkuSance so po predobdelavi nanesli ustrezne adhezive:

- Caglar et al. [86]: Visio.link ali Signum PEEK bond,
- Ates et al. [114], Eltombakshy et al. [54], Yousry et al. [111], Jin et al. [135], EI-
Wassefy et al. [118], Younis [4] in Culhaouglu et al. [112]: Visio.link.

Sledil je nanos razli¢nih fasetirnih kompozitov:

- Ates et al. [114]: Crea.lign,

- Eltombakshy et al. [54]: Crea.lign in fasetirni kompozit na osnovi PMMA,
- Jinetal. [135]: SR Nexco,

- ElLWassefy et al. [118]: SR Nexco in Crea.lign,

- Younis [4]: Crea.lign.

ali cementov [86, 110]:

- Caglar et al. [86]: cement v dveh pastah na osnovi smole (Panavia SA cement
plus),
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- Yousry et al. [111]: DTK cement in Combo.lign cement za vez z diski iz visoko
zmogljivega polimera (High impact polymer, BreCAMHIPC) ter Relyx Unicem
Aplicap in Resin reinforced Glass ionomer GC Fuji Plus za vez z dentinom.

Caglar et al. [86], Ates et al. [114] ter EI-Wassefy et al. [118] so naklju¢ne preizkuSance
tudi starali 24 ur pri 37 °C ter termociklirali med 5 in 55 °C in Sele nato izvedli strizni
preizkus. Medtem so Eltombakshy et al. [54] polovico preizkuSancev umetno starali
1000x med 5 in 55 °C v destilirani vodi, Yousry et al. [111] pa so izvedli 1200x
termocikliranje med 5 in 55 °C. Jin et al. [135] so preizkuSance starali 24 ur pri 37 °C.

Strizni preizkus so izvedli pri razli¢nih hitrostih:

- Caglar et al. [86], Ates et al. [114], Jin et al. [135], Younis [4], Eltombakshy et al.
[54] in Culhaoglu et al. [112]: 1 mm/min,
- Yousry et al. [111], EI-Wassefy et al. [118]: 0,5 mm/min.

Po kon¢anem preizkusu so Ates et al. [114], El Wassefy et al. [118], Culhaouglu et al.
[112] ter Yousry et al. [111] z opti€nim mikroskopom pregledali lomno povrsino in
ugotavljali vrsto zloma (kohezivno ali adhezivno).

Poleg dolo¢anja strizne trdnosti BioHPP so strizne trdnosti dolocili tudi na drugih PEEK
ojacenih s TiO2. Strizno trdnost so pri Tsuka et al. [42] primerjali s strizno trdnostjo med
cirkonijevo keramiko, zlato-srebro-paladijevo zlitino in hibridnim kompozitnim
materialom. PreizkuSance so najprej brusili s Si-C brusnim papirjem razlicne
hrapavosti (Tsuka et al. [42]: hrapavost 120, 400 in 600, Silthampitag et al. [132]:
hrapavost 400, 800, 1200 in 2000 ter Stawarczyk et al. [133]: hrapavost 400 do 4000).
Vse preizkuSance so ocistili v ultrazvocnem Cistilcu. Nato so preizkuSance razdelili v
skupine glede na predobdelavo povrsine [42, 132, 133]:

- Tsuka et al. [42]: neobdelan in peskan s 50 um Al203 pri 0,1 MPa za 10 s,

- Silthampitag et al. [132]: neobdelan, jedkan z 98 % H2SO4, jedkan z raztopino
H2S04 in H20:2 ter peskan s 50 pm AlzOs pri 0,2 MPa, 10 s, in oCiS€en v ultrazvoclni
kopeli,

- Stawarczyk et al. [133]: neobdelan ali obdelan s plazmo.

Slithampitag et al. [132] so merili povrSinsko hrapavost s pomocjo profilometra pri
hitrosti 0,1 mm/s ter dolocili koeficient Ra. Prav tako so analizirali povrsinsko topografijo
in izvedli FTIR analizo za dolo¢anje kemijske sestave predobdelanih povrsin
preizkuSancev. V vseh $tudijah je sledil nanos adheziva:

- Tsuka et al. [42]: Clearfil Ceramic Primer Plus, Scotchbond Universal, G-Multi
Primer in Super-Bond Universal Ceramic Primer V-Primer, ki so bili uporabljeni v
skladu z uporabljenimi cementi,

- Silthampitag et al. [132]: Heliobond,

- Stawarczyk et al. [133]: preizkusance so razdelili na 4 skupine glede nanosa
adheziva, brez adheziva, Visio.link, PEEK Bond | + Il in Ambarino P60.
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Nato je sledil je nanos ustreznih cementov:

- Tsuka et al. [42]: Panavia V5, Relix Ultimate Resin, G-Cem Link force Super Bond
Cé&B,

- Silthampitag et al. [132]: Filtek Z350XT,

- Stawarczyk et al. [133]: Relyx Unicem Automix 2 in Clearfil CA cementa.

Po nanosu cementov so v vseh Studijah preizkuSance starali 24 ur pri 37 °C.
Stawarczyk et al. [133] so preizkuSance Se dodatno termociklirali med 5 in 55 °C.
Sledil je strizni preizkus pri hitrosti 1 mm/s. PovrS$ino preloma so Tsuka et al. [42]
analizirali z vrstiénim elektronskim mikroskopom (SEM), Silthampitag et al. [132] z
opticnim mikroskopom in Stawarczyk et al. [133] z obema mikroskopoma.

Strizne preizkuse so izvajali tudi na neojatenem PEEK ali pa so primerjali strizne
trdnosti z razli€cno ojacenimi PEEK. PreizkuSsance so najprej brusili s Si-C brusnim
papirjem z razli€no hrapavostjo (Botel et al. [109]: 320, 800 in 1200, Schwitalla et al.
[126]: hrapavost 320, 800, 1200, 2500 in 4000, Schmidlin et al. [119]: hrapavost do
4000, Stawarczyk et al. [134]: hrapavost 400 do 4000 razen preizkuSancev v Studiji
Rosentritt et al. [125]. Nato so preizkuSance ocistili v ultrazvoéni kopeli. Sledila je
predobdelava povrsin:

- Botel et al. [109]: neojacen PEEK, PEEK ojacen z 20 % TiO2 in PEEK ojacen z 20
% TiO2 ter 1 % pigmenta: peskan s 110 ym AlOs3 pri 2,5 bar ali Se dodatno
predobdelan z Oz plazmo 3 min ali 35 min ali z Ar/O2 plazmo 3 min ali 35 min,

- Schwitalla et al. [126]: neojaten PEEK, PEEK ojacen z 20 % TiOzin PEEK ojaCen
z 20 % TiO2 ter 1 % pigmenta — neobdelan, predobdelan s plazmo, peskan s 110
pum AlO3 pri 2,5 bar (po obdelavi ocistili v ultrazvo&ni napravi) ter predobdelan s
plazmo in 110 ym Al2Os3,

- Schmidlin et al. [119]: neobdelan rezkan neoja¢en PEEK in titan — jedkan z 98 %
H2SO4, peskan s 50 pm Al2O3 pri 2 bar 10 s, peskan s 110 pym Al203 in peskan z
Al2O3 s SiO2 premazom,

- Rosentritt et al. [125]: rezkan neojaten PEEK — neobdelan, peskan s 50 ali 120
pum Al2O3 ali peskan z Al203 s SiO2 premazom,

- Stawarczyk et al. [134]: rezkan PEEK — predobdelan s H2SO4, peskan s 50 ym
Al2O3, ali 110 ym A0z in peskan z Al203 s SiO2 premazom.

Botel et al. [109], Schwitalla et al. [126] in Stawarczyk et al. [134] so dolo€ili omocljivost
in hrapavost povrsine, Rosentritt et al. [125] pa so dolocili le hrapavost povrSine.
Povrsino so Schmidlin et al. [119] analizirali s SEM mikroskopom.

Na preizkuSance so nato nanesli razlicne adhezive:

- Botel et al. [109]: Visio.link,

- Schwitalla et al. [126]: Visio.link,

- Schmidlin et al. [119] in Stawarczyk et al. [134]: brez nanosa adheziva,

- Rosentritt et al. [125]: Espe Sil, Signum connector, Solidex solibond, composite
primer, new outline primer, Clearfill Alloy primer, Clearfill ceramic primer, New
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outline, Metal bonder, Cera resin bond 1+2, ML primer, Metal primer II, Plaquit,
Zirconia bond 1&2 ali brez adheziva glede na uporabljeni kompozit.

Nato so nanesli Se fasetirne kompozite ali cemente:

- Botel et al. [109]: VITA VM LC, GC Gradia in GC Gradia Direct Flo,

- Schwitalla et al. [126]: VITA VM LC,

- Schmidlin et al. [119]: Relyx Unicem, Heliobond in Tetric,

- Rosentritt et al. [125]: Sinfony, Signum, Solidex, Gradia, Anaxblend in GC Gradia
(nekatere skupine niso imele naneSenega opakra),

- Stawarczyk et al. [134]: GC Gradia in Sinfony.

Botel et al. [109], Schwitalla et al. [126], Schmidlin et al. [119] so vzorce starali 24 ur
pri 37 °C, medtem ko so Rosentritt et al. [125] vzorce starali 90 dni pri 37 °C in dodatno
termociklirali med 5 °C in 55 °C. Sledil je strizni preizkus, ki je potekal s hitrostjo 1
mm/min. Prelomno povrsino so Botel et al. [109], Schmidlin et al. [119] in Stawarczyk
et al. [134] analizirali z opti€nim mikroskopom. Stawarczyk et al. [134] so s SEM
mikroskopom analizirali $e topografijo prelomne povrsine [108, 119, 125, 126, 134].

V nekaterih Studijah so dolocili tudi natezne in strizne trdnosti na neojacenih in ojaenih
PEEK (20 % in 30 % TiO2, Lumkemann et al. [116]) ter PEKK. PreizkuSance so
predobdelali na razlicne nacine, od jedkanja s H2SO4 ali raztopino H202 in H2SO4,
peskanja z razli€no velikimi delci Al203 ali Al203 s silikatnim ovojem ali pa so uporabii
veC razlitnih predobdelav skupaj. V drugih Studijah so analizirali vpliv razli¢nih
adhezivov na trdnost vezi, kot npr. Hallmann et al. [110], Lee et al. [113], Stawarczyk
et al. [84], Keul et al. [108], Silla et al. [2] in Jordan Philipp et al. [29]. V nekaterih
Studijah (Lee et al, [113], Jordan et al. [29] in Keul et al. [108]) so izvedIi tudi analizo
hrapavosti in omocljivosti ali zgolj hrapavosti (Silla et al. [2]). Hallmann et al. [110] so
preverili tudi kemijsko sestavo povrSine s FE-SEM-EDS (vrstiCnim elektronskim
mikroskopom na poljsko emisijo z energijsko disperzivno rentgensko spektroskopijo),
medtem ko so Jaber et al. [99] analizirali topografijo s SEM mikroskopom ter uporabili
FTIR in rentgensko difrakcijsko analizo za doloCanje kemijske sestave. Nato so na
povrSino nanesli fasetirne kompozite ali cemente in preizkuSance umetno starali ter
izvedli strizni ali natezni preizkus. Nekateri avtorji so izvedli $e analizo prelomne
povrsine z SEM ali opticnim mikroskopom (Silla et al. [2]) [2, 29, 84, 107, 109, 112,
116].
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 Uporabljeni materiali

Za eksperimentalno delo smo uporabili naslednje materiale: dve vrsti ojatenega PEEK
(BioHPP in BioHPP plus) ter tri razlicne kompozite, ki smo jih fasetirali na povrsino
PEEK.

PEEK kot osnovni material, donacija podjetja Bredent GmbH, Nem(cija:

- BioHPP (PEEK z 20 % TiO2 ter drugih anorganskih ojaceval, REF: 54002030),
- BioHPP plus gingiva shade (PEEK s 24% anorganskih ojaceval (TiOzin druga) in
1 % anorganskih pigmentov, REF: 54F2PP15).

Kompozitni materiali za fasetiranje povrsine PEEK:

- prvi kompozit po Visio.lign sistemu vsebuje razlicne akrilatne oligomere,
silanizirana anorganska polnila (masni delez opalescentnih nano keramic¢nih polnil
je 50 %), katalizator in barvne pigmetne; doniralo ga je podjetje Bredent GmbH,

- drugi kompozit, SR Nexco vsebuje UDMA, dekandiol dimetakrilat ter polnilo
silicijev dioksid mikro velikosti (delez polnila je 19,8 m.%); doniralo ga je podjetje
Ivoclar Vivadent AG,

- tretjikompozit, VITA VM LC vsebuje etilenglikol dimetakrilat (EDMA), TEGDMA in
DMAEMA ter 45 — 48 % polnila SiO2 mikro velikosti; doniralo ga je podjetje
Interdent d.o.o.

Za fasetiranje vseh treh kompozitov sta bila uporabljena adheziv, Visio.link in primer,
MKZ primer, ki ju je doniralo podjetje Bredent GmbH. Prvi je sestavljen iz MMA, PETIA
in fotoiniciatorja. Drugi je primeren za fasetiranje na plemenite in neplemenite zlitine,
titan, cirkonijevo keramiko in litjevo disilikatno keramiko ter vsebuje metakrilate,
butanon, 3-metakriloksipropil-trimetoksisilan in 10-metakriloiloksidecil
dihidrogenfosfat.

Primerjali smo strizno trdnost vezi med vsemi tremi fasetirnimi kompoziti in obema
PEEK, BioHPP in BioHPP plus, s podatki iz literature in med sebo;.

3.2 Priprava vzorcev

PreizkuSance smo izdelali v obliki valjev, ki smo jih potrebovali za strizni preizkus in
preizkus hrapavosti ter omocljivosti povrsine. Preizkusanci, ki so bili izdelani iz BioHPP
in BioHPP plus, so bili dimenzij: ¢ 4,3 mm x 1 cm dolzine. Na preizkuSance smo
fasetirali tri razlicne kompozite (Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC) viSine 4 mm (slika
9).
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» StiCna povrsina z
adhezivom

4,3 mm
v ” S

- < >
BioHPP ali BioHPP | m fasetirmi kompozit
plus

Slika 9: PreizkuSanec za strizni preizkus in njegove mere

Za DMA analizo smo preizkuSance v obliki kvadra z dimenzijami: 5 x 2 x 45 mm
zmodelirali v programu Fusion 360 (slika 10).

Slika 10: DMA preizkuSanec

3.2.1 Rezkanje in postopki predobdelave preizkusancev iz BioHPP

PreizkuSance iz BioHPP (80 % PEEK in 20 % ojacevala, ve€inoma TiOz) smo izdelali
s pomocjo CAD/CAM rezkalnika Sirona InLab MC X5. Material smo med rezkanjem
hladili z vodo (slika 11).

Slika 11: Rezkanje preizkuSancev za strizni in DMA preizkus
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Uporabili smo ravna brusna sredstva debeline 1,5 mm. PreizkuS§ance smo razporedili
po BioHPP disku v CAD programu (slika 12).

Slika 12: Razporeditev preizkusancev po BioHPP disku

PreizkuSance smo zaceli rezkati v sredini diska. Po koncu rezkanja sredinskih
preizkusancev smo v CAD programu dodali naslednjo vrstico in jo zrezkali ter tako
naprej, dokler nismo porabili celothega diska. To nam je omogocilo lazjo postavitev
podpornikov, ki so nujno potrebni pri rezkanju.

Nato smo preizkuSance predobdelali pred nanosom fasetirnega kompozita. Razdelili
smo jih v enaindvajset skupin, kakor je razvidno v tabeli 2.

Prav tako smo s pomocjo CAD/CAM rezkalnika Sirona InLab MC X5 po istem postopku
izdelali tudi preizkusance za DMA analizo.

Tabela 2 prikazuje skupine rezkanih preizkuSancev iz BioHPP in treh razli¢nih
fasetirnih kompozitov ter razli€nih predobdelav povrSine. Vse preizkuSance razen
skupine brez predobdelave smo peskali s 110 ym Al2O3, pod tlakom 2,5 bar, 5 sekund.

Tabela 2: Skupine preizkusancev BioHPP za strizni preizkus

Oznaka Skupina Predobdelava Fasetirni Stevilo
kompozit preizkuSancev
AV BioHPP-V brez naknadne obdelave Visio.lign 7
BV BioHPP-Vp samo peskanje s 110 um Visio.lign 7
Al203
Ccv BioHPP-Vp-etanol peskanje s 110 ym Al203 in Visio.lign 7

izpostava v ultrazvoCni kopeli
z 80 % etanolom, 5 min

DV BioHPP-Vp-MKZ peskanje s 110 um Al203 in Visio.lign 7
nanos MKZ primerja
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Oznaka Skupina Predobdelava Fasetirni Stevilo
kompozit preizku$ancev
EV BioHPP-Vp-MKZ- peskanje s 110 ym Al203 in Visio.lign 7
Visio.link nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FV BioHPP-Vp-Visio.link peskanje s 110 ym Al2O3, Visio.lign 7
nanos adheziva Visio.link
GV BioHPP -Vp-etanol- peskanje s 110 um Al2Os, Visio.lign 7
Visio.link izpostava v ultrazvo¢ni kopeli
z 80 % etanolom, 5 minin
nanos adheziva Visio.link
AN BioHPP-N brez naknadne obdelave SR Nexco 7
BN BioHPP-Np samo peskanje s 110 um SR Nexco 7
Al203
CN BioHPP-Np-etanol peskanje s 110 ym Al203 in SR Nexco 7
izpostava v ultrazvocni kopeli
z 80 % etanolom, 5 min
DN BioHPP-Np-MKZ peskanje s 110 ym Al203 in SR Nexco 7
nanos MKZ primerja
EN BioHPP-Np-MKZ- peskanje s 110 um Al203 in SR Nexco 7
Visio.link nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FN BioHPP-Np-Visio.link peskanje s 110 um Al203, SR Nexco 7
nanos adheziva Visio.link
GN BioHPP -Np-etanal- peskanje s 110 ym Al20s, SR Nexco 7
Visio.link izpostava v ultrazvoCni kopeli
z 80 % etanolom, 5 minin
nanos adheziva Visio.link
AVI BioHPP-Vi brez naknadne obdelave VITAVMLC 7
BVI BioHPP-Vip samo peskanje s 110 ym VITAVMLC 7
Al203
CvI BioHPP-Vip-etanol peskanje s 110 ym Al203 in VITAVMLC 7
izpostava v ultrazvoCni kopeli
z 80 % etanolom, 5 min
DVI BioHPP-Vip-MKZ peskanje s 110 ym Al203 in VITAVMLC 7
nanos MKZ primerja
EVI BioHPP-Vip-MKZ- peskanje s 110 um Al203 in VITAVMLC 7
Visio.link nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FVI BioHPP-Vip-Visio.link peskanje s 110 ym Al2Os, VITAVMLC 7
nanos adheziva Visio.link
GVI BioHPP -Vip-etanol- peskanje s 110 ym Al2Os, VITAVMLC 7
Visio.link izpostava v ultrazvoCni kopeli
z 80 % etanolom, 5 minin
nanos adheziva Visio.link
Skupno preizkuSancev 147
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3.2.2 Postopek stiskanja in postopki predobdelave preizkusancev iz BioHPP
plus

Postopek stiskanja BioHPP plus shade gingiva smo izvajali po navodilih proizvajalca.
Najprej smo preizkusance 3D natisnili iz fotopolimerimerizirajo¢e smole FotoDent cast
resin na Asiga max UV. S pomocjo natisnjenih preizkuSancev smo izdelali dvodelni
kalup iz silikona in vanj ulili vosek (slika 13). Koncni voSceni preizkuSanec je na sliki
14.

Slika 13: Dvodelni kalup za ulivanje preizkuSancev iz voska

» »

Slika 14: Vos¢eni preizkusanec

Sledilo je vlaganje vos€enih preizkuSancev v kovinsko kiveto, ki smo jo oblozili s
kerami¢nim trakom. Pred vlaganjem smo podstavek kivete premazali z vazelinom za
laZje kasnejSe odstranjevanje vloZzne mase. PreizkuSance smo razporedili po kiveti
velikosti 9, tako da so bili 5 — 10 mm oddaljeni od roba kivete in 10 mm pod zgornjim
robom kivete. Vlozno maso Brevest for 2 press, Bredent, smo zamesSali po navodilih
proizvajalca v razmerju 55 % Bresol tekoCine in 45 % destilirane vode, najprej 30 s
ro¢no in nato 90 s v vakuumskem mesSalniku. Po vlitju v kiveto smo poc¢akali 30 min ter
jo postavili skupaj s potisnikom v hladno zarilno pe¢. Pe€¢ smo nastavili na klasi¢en
nacin segrevanja (dvig temperature 8 °C/min; segrevanje 45 min pri temperaturah 290

34



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

°C in 580 °C). Ko smo dosegli Zeljeno temperaturo 850 °C, smo kiveto pri tej
temperaturi segrevali Se minimalno 60 min. Nato smo zaceli kiveto pocasi ohlajati (5
°C/min) do 400 °C in jo pri tej temperaturi segrevali e 60 min. V kiveto smo potem
vstavili dva BioHPP plus bloka in jo ponovno postavili v pe€, segreto na 400 °C, za 20
min. Na spodnji del kivete smo na BioHPP plus blok postavili potisnik, ki je omogocil
potisk materiala BioHPP plus v kiveto. Delali smo s pomoc€jo naprave Bredent for 2
press, pod tlakom 5 bar. Po 5 min stiskanja v vakuumu smo kiveto pustili ohlajati pri
odprti komori pod tlakom Se 35 min. Hladno kiveto smo potopili v vodno kopel za
priblizno 10 min. Sledilo je odstranjevanje in peskanje vlozne mase s 110 pm Al2Os.

Tabela 3 prikazuje skupine stiskanih preizku$ancev iz BioHPP plus in treh razli¢nih
fasetirnih kompozitov ter razli¢nih predobdelav povrsine. Pri BioHPP plus smo izlo€ili
prvo skupino A (neobdelana povrsina), ker so se po odstranjevanju iz viozne mase vsi
preizkusanci speskali s 110 ym Al2Os.

Tabela 3: Skupine preizkuSancev BioHPP plus za strizni preizkus

Oznaka Skupina Predobdelava Fasetirni kompozit Stevilo
preizkusancev
BV+ BioHPP+-Vp samo peskanje s 110 ym Visio.lign 7
AO3
Cv+ BioHPP+-Vp-etanol peskanje s 110 um Al,03 Visio.lign 7

in izpostava v ultrazvo¢ni
kopeli z 80 % etanolom,

5min
Dv+ BioHPP+-Vp-MKZ peskanje s 110 ym Al203 Visio.lign 7
in nanos MKZ primerja
EV+ BioHPP+-Vp-MKZ- peskanje s 110 um Al203 Visio.lign 7
Visio.link in nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FV+ BioHPP+-Vp-Visio.link | peskanje s 110 um Al20s, Visio.lign 7
nanos adheziva Visio.link
Gv+ BioHPP+ -Vp-etanol- | peskanje s 110 um AlzOs, Visio.lign 7
Visio.link izpostava v ultrazvocni

kopeli z 80 % etanolom,
5 minin nanos adheziva

Visio.link
BN+ BioHPP+-Np samo peskanje s 110 ym SR Nexco 7
AO3
CN+ BioHPP+-Np-etanol peskanje s 110 ym Al203 SR Nexco 7

in izpostava v ultrazvocni
kopeliz 80 % etanolom,

5 min
DN+ BioHPP+-Np-MKZ peskanje s 110 um Al203 SR Nexco 7
in nanos MKZ primerja
EN+ BioHPP+-Np-MKZ- peskanje s 110 ym Al203 SR Nexco 7
Visio.link in nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FN+ BioHPP+-Np-Visio.link | peskanje s 110 um Al20s, SR Nexco 7

nanos adheziva Visio.link
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Oznaka Skupina Predobdelava Fasetirni kompozit Stevilo
preizku$ancev
GN+ BioHPP+-Np-etanol- | peskanje s 110 um Al203, SR Nexco 7
Visio.link izpostava v ultrazvocni

kopeli z 80 % etanolom,
5 minin nanos adheziva

Visio.link
BVI+ BioHPP+-Vip samo peskanje s 110 ym VITAVMLC 7
Al2O;
CVI+ BioHPP+-Vip-etanol | peskanje s 110 um Al203 VITAVMLC 7

in izpostava v ultrazvocCni
kopeli z 80 % etanolom,

5min
DVI+ BioHPP+-Vip-MKZ peskanje s 110 ym Al203 VITAVMLC 7
in nanos MKZ primerja
EVI+ BioHPP+-Vip-MKZ- peskanje s 110 um Al203 VITAVMLC 7
Visio.link in nanos MKZ primerja ter
adheziva Visio.link
FVI+ BioHPP+-Vip-Visio.link | peskanjes 110 um Al2O3, VITAVMLC 7
nanos adheziva Visio.link
GVI+ BioHPP+-Vip-etanol- | peskanje s 110 um Al20s, VITAVMLC 7
Visio.link izpostava v ultrazvocni

kopeli z 80 % etanolom,
5 minin nanos adheziva
Visio.link

Skupno preizku$ancev 126

3.2.3 Fasetiranje kompozita

PreizkuSance, rezkane iz BioHPP in stiskane iz BioHPP plus, smo predobdelali, kot
prikazujeta tabeli 2 in 3.

S fasetiranjem preizkuSancev prve skupine smo lahko priCeli takoj, medtem ko smo
peskane preizkusance po peskanju s 110 ym Al2O3 pri 2,5 bar, pod kotom 45°, Cistili s
pihanjem 10 sekund, da smo odstranili odvecne delce Al20z. Nato je sledil pri skupinah
D, E, F in G, nanos adheziva Visio.link (REF: VLPMMAL10) ali MKZ primerja (REF:
MKZ02004) po navodilih proizvajalca.

Na preizkuSance, ki so bili razlicno predobdelani, smo nanesli tri razlicne sisteme
fasetirnih kompozitov: Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC.

Postopek izdelave prevleke iz BioHPP in nanosom kompozitnega sistema Visio.lign je
opisan v prilogi 1.

Postopek fasetiranjas kompozitnim sistemom Visio.lign

Visio.lign sistem je sestavljen iz ve¢ komponent: preopakra (Combo.lign), opakra
(Crea.lign opaker) in fasetirnega kompozita (Crea.lign v tekoci ali pastozni obliki, v
nasem magistrskem delu je uporabljena pastozna oblika). Pri postopku z Visio.lign
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kompozitnim sistemom smo najprej povrSino preizkusancev BioHPP obdelali na
sedem razliénih nacinov. Adheziv Visio.link smo nanesli v zelo tanki plasti in
polimerizirali 90 s pod UV lucjo (Bredent, Brelux powerunit 2). Na spolimerizirano plast
Visio.linka smo nanesli plast preopakra Combo.lign. Combo.lign preopaker je
sestavljen iz paste in katalizatorja, ki smo ju zamesSali v razmerju 1:1 v barvi light.
Preopaker smo nanesli na povrsino v tanki plasti in polimerizirali 180 s. Sledil je nanos
opakra Crea.lign, ki smo ga na povrSino prav tako nanesli v tanki plasti. Opaker
Crea.lign je polimeriziral 360 s. Po nanosu obeh opakrov je sledil nanos fasetirnega
kompozita v viSini 4 mm, ki smo ga nanasali v plasteh viSine do 2 mm in vsako plast
posebej polimerizirali 90 s. Po kon€ani modelaciji smo preizkuSance polimerizirali Se
360 s. Nato smo povrsino fasetirnega kompozita Crea.lign dobro o istili s posebno
tekoCino na osnovi etanola (Crea.lign surface cleaner) in povrsino obdelali z brusnimi
sredstvi za brusenje fasetirnega kompozita, dokler nismo bili zadovoljni s kon&nim
izdelkom. Tabela 4 povzema uporabljeni material.

Tabela 4: Uporabljeni materiali prifasetiranju s sistemom Visio.lign in referen¢ne
Stevilke (REF)

Material REF Stevilka

Visio.link adheziv VLPMMA10
Combo.lign preopaker pasta CO1X40PL

(light)

Combo.lign preopaker katalizator CO1X4KAT
Crea.lign opaker (A2) CLFHOPO3
Crea.lign kompozit (A2) CLPNDA20
Crea.lign surface cleaner 43000600

Postopek fasetiranjas kompozitnim sistemom SR Nexco

Tako kot pri nanasanju sistema Visio.lign smo tudi sistem SR Nexco nanesli na sedem
razliCnih pripravljenih povrsin (tabeli 2 in 3). Najprej smo na povrsino v tanki plasti
nanesli sloj opakra, ki smo ga polimerizirali pod UV lu¢jo (Bredent, Brelux powerunit
2). Uporabljena polimerizacijska naprava ni omenjena v navodilih proizvajalca, vendar
so specifikacije UV-VIS svetlobe (100 — 240 VA, mo¢ 130 W, frekvenca 50/60 Hz in
valovna dolzina 370 — 500 nm) podobne specifikacijam polimerizacijske lu¢i GC,
Labolite LV-III, in Shofu, Solidite V, zato smo se glede ¢asov polimerizacije ravnali po
njunih navodilih. Prvo plast in drugo tanko plast opakra SR Nexco smo polimerizirali
180 s (3 min). Polimerizirani opaker smo nato narahlo podrgnili Se z gobico, da smo
odstranili inhibicijsko plast nezreagiranega monomera po polimerizaciji. Sledil je nanos
dentina SR Nexco, ki smo ga nanasali v tankih plasteh (do 1 mm). Vsako plast posebej
smo polimerizirali 90 s. Ko smo bili z modelacijo zadovoljni, je sledila kon¢na
polimerizacija. Pred konéno polimerizacijo smo fasetirni kompozit tanko premazali z
gelom na osnovi glicerina (SR Gel). SR Gel omogoc€a boljSe strjevanje povrsine
fasetirnega kompozita. Sledila je obdelava preizkuSancev z brusnimi sredstvi za
obdelavo kompozita. Uporabljene materiale podaja tabela 5.
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Tabela 5: Uporabljeni materiali pri fasetiranju s sistemom SR Nexco in Stevilke serije

(LOT)
Material LOT stevilka
SR Nexco opaker (A2) Y48592
SR Nexco dentin (A2) Z01XKL
SR Gel 573106

Postopek fasetiranjas kompozitnim sistemom VITA VM LC

Postopek fasetiranja s sistemom VITA VM LC smo izvedli s pomoc¢jo naprave Speed
labolight. Najprej smo na razlicno obdelane povrSine nanesli pre-opaker, ki je
polimeriziral 3 min. Sledil je nanos opakra, ki je prav tako polimeriziral 3 min. Kot pri
sistemih Visio.lign in SR Nexco, se tudi VITA VM LC fasetirni kompozit nanasa
postopoma, v plasteh maksimalne debeline 1,5 mm. Vsako plast fasetirnega
kompozita smo polimerizirali 5 min. Po kon€ani modelaciji smo preizkuSance premazali
z VM LC gelom in dokonéno polimerizirali $¢ 10 min. Uporabljene materiale podaja
tabela 6.

Tabela 6: Uporabljeni materiali pri fasetiranju s sistemom VITA VM LC ter REF in

LOT Stevilke
Material REF stevilka
Preopaker VITAVM LC C445913
Opaker VITAVM LC (A2) C443023
Dentin VITAVM LC (A2) C444324
VM LC GEL LOT: 96033

3.3 Metode karakterizacije

3.3.1 Infrarde€a spektroskopija s Fourierjevo transformacijo (FTIR
spektroskopija)

FTIR spektroskopija je hitra, cenovno ugodna, enostavna in nedestruktivna tehnika, s
pomocjo katere identificiramo sestavo oz. funkcionalne skupine v organskih in
anorganskih snoveh na podlagi absorpcije infrardeCe svetlobe pri izbranih valovnih
dolzinah. Valovna dolzina srednjega infrardecega (IR) sevanja, ki se uporablja za FTIR
analizo sestave polimerov, je med 2,5 — 25,0 ym oz. v obmocju valovnih Stevil 4000
cm? — 400 cm®. Z IR spektroskopijo polimernih materialov, homopolimerov,
kopolimerov in polimernih kompozitov dolo€amo njihovo kemijsko sestavo, kemijske
vezi, funkcionalne skupine, taktiCnost in stopnjo kristalinicnosti. Nihanje molekul oz.
vibracije vezi povzrocijo spremembo dipolnega momenta. Molekule se lahko gibljejo
na razlicne nacine, kot je simetri€no in asimetriCno raztezanje v ravnini ali izven ravnine
- strizenje, zibanje, zvijanje in kolebanje. Interferogram, tj. zapis podatkov
interferometra, se s Fourierjevo transformacijo spremeni v IR spekter. FTIR
spektrometri tako zajemajo podatke, jih digitalizirajo v interferogram in spremenijo v
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FTIR spektre. Prednost metode FTIR z oslabljenim/zadrzanim popolnim odbojem
(attenuated total reflection — ATR), ki omogoca tesen stik med preiskovanim vzorcem
in kristalom ter posledicno posname spektre z visoko intenziteto, je, da ni potrebna
predhodna priprava vzorcev, kakor pri transmisijskem FTIR. Lahko so v pastozni,
tekodi, trdni ali praskasti obliki [137, 138].

FTIR spektre testnih vzorcev smo posneli z infrarde€im spektrometrom s Fourierjevo
transformacijo Perkin Elmer Spectrum 65 z ATR tehniko (slika 15) pri naslednjih
pogojih:

- obmogje valovnih stevil FTIR meritev: 4000 cm™ do 600 cm 1,

- Stevilo posnetkov na meritev: 10,
- locljivost (resolucija): 4 cm .

FTIR analizo smo izvedli z enim vzorcem BioHPP in BioHPP plus. PreizkuSanec, ki
smo ga uporabili kasneje tudi za DMA analizo, smo postavili na predvideno mesto na
napravi in ga pricvrstili. Sledilo je nastavljanje nastetih parametrov ter analiza.

Slika 15: FTIR spektrometer Perkin Elmer Spectrum 65 [139]

3.4 Diferenéna dinami€éna kalorimetrija (DSC)

DSC je termi¢na analiza, pri kateri merimo koli¢ino toplote, ki se porabi (endotermna
reakcija) ali sprosti (eksotermna reakcija) med fizikalno-kemijsko spremembo vzorca
pri segrevanju ali ohlajanju. Z DSC doloamo toplotne prehode, kot sta Tg pri amorfnih
polimerih in Tm pri delno kristalini€nih polimerih. DSC je pomembna tudi za Studij
kinetike kemijskih reakcij. Temperaturno obmocje DSC meritev je od -100°C do 600°C
[11].

Glede na princip delovanja poznamo dve vrsti kalorimetrov: s kompenzacijo moci in
DSC, ki meri razliko v toplothnem toku. DSC, ki deluje na kompenzacijo moci, ima dve
celici (vzor¢no in referenéno), ki ju segrevamo lo€eno z dvema grelcema. Obe celici
imata med segrevanjem in ohlajanjem enako temperaturo. Med analizo merimo razliko
v toplotnem toku, ki ga dovajamo lo¢eno referen¢ni in vzorcni celici. Razliko v
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toplotnem toku lahko merimo kot funkcijo ¢asa ali temperature. Pri DSC, ki meri razliko
v toplotnem toku, za obe celici uporabimo le en grelec. Med obema celicama je
temperaturna razlika, termoclena pa dajeta podatke o toplotnem toku [11, 140, 141].

Za doloCanje termicnih lastnosti vzorcev smo na aparatu Mettler Toledo DSC 2 Star
System nastavili naslednje parametre:

- temperaturno obmocje meritev: 50 — 380 °C,
- hitrost segrevanja / ohlajanja: 10 °C/min,
- red velikosti mase vzorcev: 8 mg.

DSC analizo smo izvedli na dveh preizkuSancih obeh materialov, BioHPP in BioHPP
plus. Vsak preizkuSanec smo pred analizo najprej posusili z uporabo instrumenta
Mettler Toledo, HX024 Moisture Analyzer (slika 16), pri 100 °C, dokler ni izhlapela vsa
vlaga in je naprava zapiskala. Vzorce smo stehtali s pomocjo aluminijaste CaSice na
termogravimetri¢nem analizatorju z DSC signalom (Mettler Toledo, TGA/DSC 3+).

Slika 16: Analizator vlage Mettler Toledo, HX024

Sledila je priprava preizkuSancev za analizo. Aluminijasto ¢aSico smo na zgornjem
delu trikrat preluknjali ter jo spojili s spodnjim delom s pomocjo mini stiskalnice. Nato
smo jih postavili v diferenéni dinamicni kalorimeter Mettler Toledo DSC 2 Star System,
na mesta 21, 22, 23 in 24, kakor je vidno na sliki 17. S pomocjo racunalnika smo
zagnali postopek analize.
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Slika 17: Avtomaticni podajalnik vzorcev za DSC analizo; Mettler Toledo DSC 2 Star
System

3.5 Dinamiéna mehanska analiza (DMA)

DMA je metoda za merjenje viskoelasticnih lastnosti materiala glede na vrsto
uporabljene sinusoidne obremenitve. Odziv vzorca na obremenitev spremljamo kot
funkcijo temperature ali Casa. Z DMA dolo¢imo mehanske in toplotne lastnosti, kot so
modul akumulacije (E‘), modul izgub (E®), faktor duSenja (tan &) in temperatura
steklastega prehoda (Tg).

Viskozni materiali se odzovejo na obremenitev z viskoznim teCenjem, pri Cemer se vsa
energija pretvori v toploto. Po prenehanju delovanja obremenitve na material sledniji
obdrzi novo obliko, medtem ko se togi in elasticni materiali povrnejo v svojo prvotno
obliko. Viskoelasti¢ni materiali so materiali, ki izkazujejo obe lastnosti, tako viskoznost
kot tudi elastiCnost. V to skupino spadajo tudi dentalni kompoziti. Ob izpostavitvi
obremenitvi se delno deformirajo, nato pa se delno povrnejo v prvotno obliko.
Mehanski odziv je odvisen od dejavnikov obremenitve (temperatura, Ccas,
obremenitev). Za elasticno vedenje materiala je znacilen E' in fazni kot (&) 0°, za
viskozno vedenje, kjer se energija pretvori v toploto, pa je znacilen E" in fazni kot 90°.
Razmerje med E' in E" nam da tan 8. Z DMA dolocimo tudi Tg, ki ga prikaze vrh krivulje
faktorja izgub v odvisnosti od temperature, pri katerem material preide iz steklastega
v viskoelasticno stanje. DMA analiza se lahko izvaja na ve¢ nacinov glede na
uporabljeno obremenitev preizkuSanca: tlaCna, natezna, strizna ali upogibna
obremenitev [73].

PreizkuSance smo vpeli z dvojno prizemo v dinami¢ni mehanski analizator Perkin
Elmer DMA 8000 (slika 18) in jih v skladu s standardom ASTM D7028-07 (2015)
izpostavili naslednjim pogojem:
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- upogibna napetost, vpenjanje z dvojno prizemo,

- frekvenca: 1 Hz,

- amplituda: 0,01 mm,

- segrevanje: od 30 °C do 250 °C s hitrostjo 2 °C/min.

Slika 18: Dinami¢ni mehanski analizator (Perkin Elmer DMA 8000)

3.6 Omocljivost povrsine

Ob nanosu tekoCine na povrSino materiala se slednja na materialu odzove na dva
razlicna nacina. Ko se kapljica po materialu popolnoma razlije in omoci povrsino, je
kontaktni kot enak 0° (¢ = 0°). Ko pa tekoc€ina povrsine ne omoci, na povrSini ostane v
obliki kapljice, ki ima kontaktni kot vecji od 90°. Koti omocenja so lahko med 0° do
180°. V primeru, ko je testna tekocina voda, lahko odziv kapljice razdelimo na Stiri tipe:
superhidrofiino (0° — 10°), hidrofilno (10° — 90°), hidrofobno (90° — 150°) in
superhidrofobno (150° — 180°). Odziv je odvisen od povrsinske energije materiala [29,
142].

Za namene preizkusov se uporabljata vsaj dve tekocCini, pri ¢emer je obi¢ajno ena
polarna (npr. voda) in ena nepolarna (npr. dijodometan). Namesto vode se lahko
nanasa tudi formamid ali etilenglikol. Testne teko€ine imajo Ze znano povrSinsko
energijo ter njen disperzni in polarni del. Prosta povrSinska energija trdnin je energija,
potrebna za nastanek nove povrSine materiala. Nastane zaradi neravnotezja sil med
notranjostjo in zunanjostjo materiala. Prosta povrSinska energija je odvisna od
intermolekularnih sil (disperzijske, polarne, vodikove sile, van der Waalsove ...) in
strukture materiala [143-145].

Youngova enacba se uporablja za izraCun proste povrsinske energije materiala po
splosni formuli 1 [142, 144]:

cos O = Ysv —Vsi (1)’

147

42



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

kjer so:

- 6 - kontaktni kot med testno tekocino in materialom,

- Ysv - prosta povSinska energija trdnine,

- V¥ - povrSinska napetost tekocCine,

- Vs - medpovrSinska prosta energija med trdnino in tekocino.

Za izraCun ysy potrebujemo Se dodatne informacije, kot sta disperzni in polarni del
proste povrsinske energije trdnine in tekocine. V tabeli 7 so zbrane povrSinske energije
testnih tekocin. Meritve smo opravili na napravi Goniometer OCA 35, (slika 19). Za
testne tekoCine smo vzeli vrednosti povrsinskih prostih energij po Busscher et al. [144,
146]

Tabela 7: Povrsinske energije vode in dijodometana

Tekocina Povrsinska prosta Disperzni del Polarni del (mN/m)
energija (mN/m) (mN/m)
voda 72,10 19,90 52,20
dijodometan 50,00 47,40 2,60

Prosto povrSinsko energijo smo racunali po metodi Owen, Wendt, Rabel in Kaelble
(OWRK), ki je odvisna od polarnih in disperznih interakcij [29, 43] s pomocjo
racunalniSkega programa SCA-20. Disperzni in polarni del trdnine in tekoCine se
izraCuna po splosnih formulah 2:

Yw =V +v Yso = VS +vs ()

Kjer je:

-y - disperzna komponenta povrsinske proste energije testne tekocine,
- yP - polarna komponenta povrsSinske proste energije testne tekocine,

- ys9 - disperzna komponenta povrsinske proste energije trdnine,
- ysP - polarna komponenta povrsinske proste energije trdnine.

Metodo OWRK smo izbrali zato, ker se najveC uporablja pri doloCanju prostih
povrSinskih energij polimernih materialov in z njo lahko dolo€imo tudi disperzne in
polarne interakcije v medfazi. SploSna formula za OWRK metodo je formula 3 [143,
144]:

Ysi= Yso + Yiw — 2( Vsdyld+\/ygpyf)) 3,

Poleg prostih povrsinskih energij smo izraCunali Se polarno in disperzno komponento
proste povrSinske energije testnega materiala. Za izraCun potrebujemo kontaktne kote
vsaj dveh testnih tekoCin s testiranim materialom, pri ¢emer mora biti ena tekocCina
polarna in druga nepolarna. PovrSinska prosta energija po OWRK metodi se izracuna
po splosni formuli 4, ki je zdruzena z Youngovo formulo 1 in formulo 2:
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Yiw (1 + cos @) = 2 /ysdnd +2 |yPvP @),

Slika 19: Goniometer OCA 35

Pri izvedbi preizkusa omocljivosti povrSine smo uporabili vodo kot polarno teko€ino in
dijodometan kot nepolarno teko€ino. Parametri merjenja so bili nasledniji:

- volumen kapljice destilirane vode: 3 uL,
- volumen kapljice dijodometana: 3 pL.

Nato smo izra€unali povrSinsko prosto energijo ter njen disperzni in polarni del za
vsako posamezno pripravo povrsine.

3.7 Hrapavost povrsine

Hrapavost povrSine se lahko dolo€i s kontaktno dvodimenzionalno analizo v stiku s
profilometrom z diamantno konico ali z novejSo brezkontaktno metodo analize
povrsine. Kontaktno merjenje obiCajno poteka z diamantno konico, ki se dotika
povrsine, ki jo merimo. S tem dobimo zanesljive podatke, ki lahko odstopajo le v
primeru, Ce je velikost elementa na povrsSini blizu velikosti tipala. Tipala so lahko v dveh
razlicnih oblikah, piramida ali stoZzec, z ravno ali zaokroZzeno konico. Merjenje
hrapavosti poteka lahko tudi s pomocjo optiCnega mikroskopa, ki pa je za razliko od
kontaktne metode manj natan¢na. Metoda s pomocjo optichega mikroskopa deluje na
osnovi svetlobnih Zarkov, ki padejo na povrSino materiala in z merjenjem Casa, ki ga
odbiti zarki potrebujejo, da se vrnejo. Prednost je, da se pri tem povrSina materiala ne
obrablja in da dobimo namesto dvodimenzionalnih (2D), 3D podatke. Za merjenje
hrapavosti na nano nivoju se uporabljata mikroskopija na atomsko silo (AFM) in
skenirna tunelna mikroskopija (STM) [147].
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Pri merjenju hrapavosti povrSine se meri odstopanje vertikalnega profila od idealne
oblike povrsine. Vecje kot je odstopanje, bolj je povrSina hrapava. Poznamo vec
parametrov za merjenje hrapavosti povrsine. Eden izmed njih je amplitudni parameter
Ra, ki podaja vrednost aritmeti¢ne sredine absolutnih razdalj profila, na doloeni dolzini
(Ir). Najbolj uporaben je pri merjenju hrapavosti povrsin, pri katerih s postopki obdelave
ne vplivamo oz. pus€amo sledi na povrSini preizkusanca (npr. peskanje, poliranje ipd.)
[147].

V magistrski nalogi smo uporabili profilometer Mitutoyo SJ-210 (slika 20) in z njim
izvedli dvodimenzionalno analizo na treh vzorcih treh skupin: neobdelana povrsina,
peskana povrsina in polirana povrsina. Vzorci iz BioHPP in BioHPP plus, ki so bili
polirani, so bili uporabljeni izkljuéno za merjenje hrapavosti in omocljivosti povrsine.

Slika 20: Profilometer Mitutoyo SJ-210

Poliranje vzorcev smo zaceli z grobo obdelavo preizkuSancev za odstranitev vecjih
nepravilnosti z grobimi brusnimi sredstvi (karbidno brusno sredstvo premera 2,5 mm,
REF H200 M823, karbidni sveder REF H194 M8 40 in karbidni sveder REF H272 M8
14). Po odstranitvi vecjih nepravilnosti na preizkusancih smo zaceli s fino obdelavo s
polirno gumico. Sledilo je predpoliranje povrsine preizkusancev z Acrypolom, REF 520
001 70. Acrypol je meSanica naravnih in sinteticnih voskov, ki s pomoc€jo krtacke iz
kozje dlake, REF 350 005 40, polira povrsino. Sledilo je kon€no poliranje povrsine na
visoki sijaj z Abraso-Starglanz, ki vsebuje destilate petroleja, nafte, amonijaka in Al203
delce, REF 520 001 63. Pri tem smo uporabili bombazno sredstvo za poliranje, REF
350 006 50, dokler nismo bili zadovoljni s polirano povrsino.

Za merjenje hrapavosti povrSine s kontaktnim profilometrom se doloCi naslednje
pogoje: hitrost merjenja, korak in pomik. Z izbranimi pogoji Zelimo zmanjSati vpliv
okolice na meritve hrapavosti povrSine. Z doloCanjem hitrosti merjenja zelimo
zmanjsati vpliv zunanijih vibracij in elektri¢nih interferenc na koncne rezultate. Korak
pri merjenju hrapavosti povrSine nam pomaga filtrirati vpliv valovitosti povrSine pri
konCnih rezultatih, medtem ko pomik dolo¢a razdaljo, ki jo opravi konica profilometra
med merjenjem [148, 149].
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Ra smo merili pri naslednjih pogojih:

- hitrost merjenja: 0,25 mm/s,
- korak: 0,08 mm,
- pomik: 2 mm.

3.8 Strizni preizkus

Med ZveCenjem v ustni votlini prevladujejo strizne sile, zato je najbolj smiselno
preizkusati strizno trdnost vezi med uporabljenimi materiali. Poleg striznih sil se v ustni
votlini pojavijo tudi natezne sile. Preizkuse lahko izvajamo stati¢no ali dinami¢no ter na
makro ali mikro nivoju. Najbolj enostaven in najveckrat izveden preizkus je makro
strizni preizkus, predvsem za dolo€anje strizne trdnosti vezi med dvema materialoma.
Pri tem pripravimo preizkuSance iz dveh materialov, ki ju obiCajno povezemo z
ustreznim adhezivom. PovrSina preizkusancev za makro strizni preizkus je med 7 in
28 mm?2. Obi¢ajna hitrost izvedbe preizkusa je med 0,5 mm/min — 5,0 mm/min. Sila na
preizkusanec se med preizkusom konstantno povecuje. V nasem primeru smo
obremenili na strig sti€no povrsino med BioHPP in BioHPP plus ter kompozitom [2, 4,
29, 150, 151].

Strizni preizkus smo opravili na napravi Smitweld simulator, model 2002 (slika 21).
Vanjo smo vpeli pripomocek, ki je bil izdelan zgolj za namene mehanskih preizkusov
strizne trdnosti pri ve€ diplomskih delih na Univerzi v Ljubljani, Zdravstveni fakulteti,
Katedri za ortotiko in protetiko, visoko$olski program Laboratorijska zobna protetika.
Pripomocek je sestavljen iz dveh delov, ki imata luknjo dimenzij ¢ 4,3 mm x 1 cm
dolzine, v katerega smo vstavili preizkuSance, kakor je vidno na sliki 21. Strizni
preizkus smo izvedli pri hitrosti 0,01 m/s [21].

Zgornja
Celjustorodja |

Spodnja
Celjust orodja

i

Slika 21: Preizku$anec v napravi za strizni preizkus
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Strizno trdnost se izraCuna po splosni formuli (5) [21]:

F strizna ( 5)

O' =
S A

Kjer so:

- Os - strizna trdnost,

- Fstiizna - maksimalna strizna sila zloma,
- A - povrSina preizkusanca.

Pri tem je A povrSina preizku$anca, ki se joizracuna po formuli za povrsino. V primeru
valj¢ka se uporabi formula za povrsino kroga (6) [21]:

A =1r? (6),

kjer je:
- r - polmer preizkuSanca.
Strizni modul, ki predstavlja odpornost materiala proti strizni elasti¢ni deformaciji, se

fizraCuna po formuli 7:

G == @),

kjer je:
- G - strizni modul,

- Os- strizna trdnost,
- Y - strizna deformacija.

Strizna deformacija y se izracuna po formuli 8:
Yy =5 (8),
kjer je:

- a- pomik stroja,
- h - zraénost med obema deloma orodja za strizni preizkus.

Za izraCun striznega modula smo uporabili program VUHI-STRESS, kjer smo v
program vnas$ali polmere preizkuSancev in h, ki je znaSala 0,13 mm. |z grafa smo na
podlagi naklona premice dobili podatke o striznem modulu vsakega preizkuSanca.
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA

V nadaljevanju so prikazani in argumentirani rezultati vseh analiz in preizkusov, ki smo
jih opravili v okviru magistrskega dela.

4.1 FTIR analiza

4.1.1 FTIR analiza BioHPP in BioHPP plus

Na FTIR spektrih smo opredelili znacCilne vrhove za PEEK pri obeh vzorcih BioHPP.
Znacilni vrhovi, vrsta nihanja in pripadajoCe vezi ter funkcionalne skupine so podani v
tabeli 8.

Kakor je razvidno iz FTIR spektrov v prilogi 2, so znacilni vrhovi za PEEK v obmocju
valovnih $tevil med 1500 cm™ in 1600 cm, ki so znacilni za nihanja vezi v aromatskem
obrocu v strukturi PEEK. Okoli 900 cm™ in 670 cm™ so =C-H upogibanja [152]. Pri
1216,4 cmin 1218,7 cm™, kakor tudi pri 1111,4 so vrhovi, ki jih pripisujemo raztezanju
=C-O-C vezi v PEEK [7,153]. Vrhovi pri 1736,8 in 1727,3 cm™ ter 1648,4 in 1650,2 so
znacilni za ketonsko skupino PEEK. Pri 3064 in 3063,3 cm™ sta vrhova za raztezanje
aromatskih =C-H skupin. Vrh pri 1009,8 cm™ lahko pripiSemo dodatku, ki je v vecji meri
prisoten v BioHPP plus kot v BioHPP, katerega sestava in koli€ina nam nista poznani.
Iz primerjave FTIR spektrov lahko ugotovimo, da sta sestavi BioHPP in BioHPP plus
podobni, saj se njuna spektra razlikujeta le v intenziteti nekaterih vrhov, kot sta npr.
vrhova pri 1009,8 cm?in 667,7 0z. 679 cm™ [7, 99, 152, 153].

Tabela 8: Valovna Stevila IR vrhov BioHPP in BioHPP plus in pripadajoée kemijske
vezi in skupine [7, 113-116]

Valovna Stevila IR vrhov (cm1) Kemijske vezi in skupine
3064 in 3063,3 =C-H raztezanje v aromatskem obro¢u

1736,8in 1727,3 C=0 raztezanje (aromatski keton) v PEEK

1648,4 in 1650,2 C=0 raztezanje (aromatski keton) v PEEK

1593,5in 1594 ,4 C=C raztezanje v aromatskem obrocu

1216,4in 1218,7 Asimetri¢no raztezanje aromatskih etrov (=C-O-C vezi v PEEK)
111,4 Simetrino raztezanje aromatskih etrov (=C-O-C vezi v PEEK)
1009,8 Polnilo ali ojacevalo

900, 679in667,7 =C-H upogibanje

4.2 DSC analiza

Rezultati DSC analize so opisani v podpoglavjih 2.2.1in 2.2.2.
Mase preizkuSsancev za DSC analizo so zbrane v tabeli 9.
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Tabela 9: Mase preizkuSancev za DSC analizo

BioHPP Masa vzorca (mg)
1. PreizkuSanec 8,631
2. PreizkuSanec 8,872
BioHPP plus
1. PreizkuSanec 8,687
2. PreizkuSanec 8,368

4.2.1 Rezultati DSC analize BioHPP

Rezultati DSC analize preizkuSancev BioHPP so zbrani v tabeli 10, termogrami pa so

v prilogi 3. Pomembne so informacije drugega segrevanja, saj S prvim segrevanjem
odstranimo termi¢no zgodovino materiala.

Stopnjo kristalini¢nosti (@) BioHPP smo izracunali iz talilne entalpije po formuli 9 [11,
154]:

AHf
AHf‘C

@ (%) =

1
o 100 (9),

Kjer so:

- AH; - talilna entalpija analiziranega vzorca,

- AHk - teoretiCna vrednost talilne entalpije 100 % kristalinicnega polimera (130 J/g),
- W - masni delez polimera v vzorcu.

Tabela 10: Rezultati DSC analize BioHPP

Preizkusanec BioHPP_1 Preizkusanec BioHPP_2 Povprecje in standardni odklon
Temp. | AH; | Acp ¢ | Temp. | AHr | Acp ® | Temp. | AHr | Acp ¢
(°C) | (J9) | (JIgK) | (%) | (°C) | (JI9) | (JIgK) | (%) | (°C) | (JIg) | (JIgK) | (%)
Prvo 287,6 | 29,2 / / 288,1 | 28,6 / / 2878 | 28,9 / /
ohlajanje: Tc +04 [£04
Drugo 152,3 / 0,13 / 150,4 / 0,14 / 151,3 / 0,13+ /
segrevanje, 1,3 0,01
Tg
Drugo 338,5 | 31,2 / 30,0 | 3388 | 28,5 / 28,0 | 338,7 | 29,9 / 29,0
segrevanje, +0,2 [ +£19 +14
T
Drugo 2875 | 29,8 / / 287,7 | 28,5 / / 2876 | 29,1 / /
ohlajanje, Tc +02 | £0,9

Povpre¢na vrednost stopnje kristalini¢nosti je 29,0 + 1,4 %, kar nam pove delez
urejenih polimernih verig v vzorcu, ki je odvisna od sekundarnih sil, kot so npr.
vodikove, van der Waalsove, dipol-dipolne in ionske vezi. Stopnja kristalinicnosti je
odvisna od sestave in strukture polimera, konformacije in pravilnosti strukture, jakosti
interakcij, gibljivosti polimernih verig in molske mase. Razlicne stopnje kristaliniCnosti
nam povedo, kolik§en delez polimernih verig kristalizira in je v urejenem stanju, v oblilki
kristalne mreze. V primerjavi z neojacenim PEEK po Bragaglia et al (27,8 %) [155] je
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stopnja kristaliniCnosti BioHPP nekoliko visja, vendar nizja kot stopnja kristalini¢nosti z
dodatkom 1, 3in 5 % TiO2 (32,1 %; 33,9 %; 36,3 %) [11, 154, 155].

Z DSC analizo smo doloc€ili Tg, Tm in Tc ter talilne in kristalizacijske entalpije. Stopnjo
kristalini¢nosti smo izraCunali iz entalpije taljenja (AHr) in teoretiCne vrednosti AHsc za
PEEK s stopnjo kristalinicnosti 100 % [152, 154, 156]. Zaradi termiCne zgodovine
vzorca prvega segrevanja nismo upoStevali pri analizi. Pri prvem ohlajanju je bila
temperatura kristalizacije (T¢) 287,8 £ 0,4 °C. Pri drugem segrevaniju je bila Tg 151,3
+ 1,3 °C, kar je nizje kot navaja proizvajalec (155,8 = 2,0 °C), a vi$je od neojaCenega
PEEK (142 =+ 2 °C). Tmje bila 338,7 £ 0,2 °C, kar je tudi nekoliko niZje kot po podatkih
proizvajalca (343,2 + 0,3 °C) in prav tako niZje kot za neojacen PEEK (342 °C + 2 °C
in 334 °C) [152, 156, 157]. Razlike v rezultatih so lahko posledica razli¢nih parametrov
meritve. Tc pri drugem ohlajanju je bila 287,6 + 0,2 °C. [152, 154, 156, 157].

Iz rezultatov lahko vidimo, da so rezultati analize DSC za oba preizkusanca BioHPP
primerljivi.
4.2.2 Rezultati DSC analize BioHPP plus

Rezultati DSC analize preizkuSancev BioHPP plus so zbrani v tabeli 11, termogrami
pa so v prilogi 3.

Tabela 11: Rezultati DSC analize BioHPP plus

Preizkusanec BioHPPplus_1 | Preizku$anec BioHPPplus_2 | Povprecje in standardni odklon
Temp. | AHr | Acp, | @ |Temp. | AHr | Acp, | @ | Temp. | AHf | Acp ¢
(°C) | (Jg) | (JigK) | (%) | (°C) | (Jlg) | (JIgK) | (%) | (°C) | (JIg) | (JIgK) | (%)
Prvo 2939 | 21,4 / [ | 2927 | 24,4 / / 2933+ | 229 / /
ohlajanje: T¢ 0,9 +21
Drugo 150,1 / 0,05 / 150,6 / 0,07 / 150,4 + / 0,06 /
segrevanje, Tq 0,4 t
0,01
Drugo 339,0 | 25,9 / 2841 3399 | 24,9 / 274 3394+ | 255 / 27,9
segrevanje, 0,6 +0,6 10,7
T
Drugo 2935 | 22,6 / [ ] 2925 | 24,6 / / 2930+ | 23,6 / /
ohlajanje, T¢ 0,7 +14

Povprecna stopnja kristalini¢nosti je 27,9 + 0,7 %, ki je niZja od stopnje kristalini¢nosti
BioHPP (za 1,1 %) in priblizno enaka stopnji kristalinicnosti neojatenega PEEK po
Bragaglia et al (27,8 %) [155].

Iz preizkusa smo lahko ugotovili dobro ujemanje temperatur toplotnih prehodov Tg, Tm
in Tc pri obeh paralelkah BioHPP plus. Kakor je razvidno, je Tq 150,4 + 0,4 °C, kar je
nizje od podatkov proizvajalca (156,8 £ 2,0 °C). Prav tako je Tq malenkost nizja kot pri
BioHPP (151,3 £ 1,3 °C). To je lahko posledica razlicne predobdelave materiala in/ali
sestave, ker BioHPP vsebuje 80 % PEEK ter 20 % ojaceval, medtem ko BioHPP plus
vsebuje 75 % PEEK in 24 % anorganskih ojaceval in 1 % pigmenta. Tm BioHPP plus
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(338,951in 339,89 °C) je vi§ja kot Tm BioHPP (338,48 in 338,28 °C) in nizja od podatkov
proizvajalca (345,1 £ 0,3 °C). Stopnja kristalinicnosti je pri BioHPP plus nekoliko nizja
kot pri BioHPP, kar je lahko posledica drugacne sestave in predobdelave materiala.
Zanimivo je, da so vrednosti Tg BioHPP plus v nasi raziskavi nizje od vrednosti Tqg
BioHPP, nasprotno od podatkov proizvajalca, kar je tudi lahko posledica drugacnega
nacina merjenjav primerjavi s proizvajalcem. Kakor je razvidno iz povprec¢nih vrednosti
BioHPP in BioHPP plus, so lastnosti obeh materialov podobne, malenkost nizja Ty in
vi§ji Tmin Tc ter SirSi vrhovi taliS¢ BioHPP plus pa so lahko posledica razlicne sestave,
obdelave ali mikrostrukture [157].

4.3 Dinamiéna mehanska analiza (DMA)

Z DMA smo dolodili viskoelasti¢ne lastnosti BioHPP in BioHPP plus. Ojacevala lahko
povisajo modul akumulacije osnovnega materiala, ki postane bolj tog.

4.3.1 Rezultati DMA analize BioHPP

Rezultati DMA analize BioHPP so prikazani v prilogi 4 in tabeli 12. Ty , ki jo od¢itamo
pri vrhu krivulje tan & (priloga 4) je 169,5 + 0,4 °C. V primerjavi z vrednostjo Tg,
dolo¢eno z DSC analizo (151,3 £ 1,3 °C), je vrednost Tg, doloCena z DMA, bistveno
vi§ja. Vrednosti Tq se pri DMA in DSC analizi razlikujeta zaradi druga¢nega principa
delovanja obeh tehnik. Medtem ko smo pri DMA vzorec obremenili s sinusoidno
upogibno napetostjo z dolo¢eno frekvenco in amplitudo, pri DSC ni obremenitve
vzorca. Modul akumulacije je 4,258 + 0,093 GPa in je malenkost nizji od modula
elastiCnosti po upogibnem preizkusu proizvajalca BioHPP (4,62 + 0,32 GPa). Modul
izgub BioHPP je 0,248 £ 0,004 GPa, kar nam pove, koliko energije se pretvoriv toploto
zaradi viskoznih lastnosti materiala. Tan & (faktor izgub) BioHPP je 0,153 + 0,006. Do
znizanja faktorja izgub po prehodu Tg pride zaradi poveCanega gibanja segmentov
molekul v polimeru. Modul akumulacije je na zaCetku meritve, pri temperaturi pod Tyg,
visok, ker so molekule polimera Se v steklastem stanju in je material tog. Nad Tqg
postanejo gibljivi krajsi segmenti makromolekul, zato modul akumulacije pade, modul
izgub pa se poviSa. Material preide v gumijasto (viskoelasti¢no) stanje [120, 155, 157-
159].

4.3.2 Rezultati DMA analize BioHPP plus

Rezultati DMA analize BioHPP plus so prikazani v prilogi 4 in v tabeli 12. Tq je priobeh
paralelkah BioHPP plus okoli 167 °C (priloga 5), za 2 °C niZje kot pri preizku$ancih
BioHPP. Modul akumulacije BioHPP plus je 4,193 + 0,098 GPa, medtem ko je modul
izgub 0,306 + 0,008 GPa. Vrednost modula akumulacije je niZja kot pri BioHPP (4,258
+ 0,093 GPa), medtem ko je vrednost modula izgub vis§ja kot pri BioHPP (0,248 + 0,004
GPa). Vrh krivulje tan & (Tg) je pri 167,0 + 0,25 °C, vrednost tan & pa znasa 0,154 +
0,001.
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V tabeli 12 so zbrane vrednosti E', E“, tan d in T4 za BioHPP in BioHPP plus. 1z tabele
je razvidno, da imata materiala podobne vrednosti, razlike so zaradi razlicne sestave
materiala. E* BioHPP plus znasa 4,193 + 0,098 GPa, kar je nizje kakor E‘ od BioHPP
(4,26 £ 0,13 GPa). Visji E* pri BioHPP nam pove, da je material bolj tog kakor BioHPP
plus. Razlicne vrednosti E‘ ne vplivajo na tan 9, ki je pri obeh PEEK prakticno enaka.
Velja tudi, da nizja vrednost tan & nakazuje boljSo adhezijo med matrico in ojaCevalom
v kompozitu [159]. Pri BioHPP plus smo z DMA dolo€ili tudi niZji Tq. Iz rezultatov je
razvidno, da sta si materiala podobna, kar je bilo pri€akovano. BioHPP plus je bol]
elastiCen kot BioHPP , kar ne sovpada s podatki proizvajalca, medtem ko je Ty BioHPP
plus pri DMA analizi prav tako niZji od BioHPP plus kakor smo ugotovili ze pri DSC
analizi. Po podatkih proizvajalca je modul elasti¢nosti BioHPP plus v obliki pelet za
stiskanje (5,2 £ 0,208 MPa) visji od modula elasti¢nosti BioHPP v obliki za CAD/CAM
rezkanje (4,62 + 0,323 MPa). Razlika je lahko zaradi moZnosti napak med postopkom
stiskanja BioHPP plus, ker je postopek daljsi in asovno zamudnejsi. Napake se lahko
pojavijo pri vlaganju v kiveto, segrevanju, zadrZevanju na dolo€eni temperaturiitd., kar
lahko vodi v slabSe lastnosti materiala [159].

Tabela 12: Rezultati DMA meritev za vzorca BioHPP in BioHPP plus

Vzorec E‘ pri30°C (GPa) E" pri 30 °C (GPa) tan d Ty (°C)
BioHPP 4,258+ 0,093 0,248 +0,004 0,153 £0,006 169,5+£0,4
BioHPP plus 4,193 +£0,098 0,306 + 0,008 0,154 £0,001 167,0£0,25

4.4 Rezultati testa hrapavosti povrsine

Preizkusi hrapavosti so bili izvedeni na treh BioHPP in dveh BioHPP plus vzorcih na:

- neobdelanih preizku$ancih (samo BioHPP),
- peskanih preizku$ancih s 110 um Al20s3,
- poliranih preizkusancih.

4.4.1 Rezultati testa hrapavosti BioHPP

Rezultati preizkusa hrapavosti na BioHPP so zbrani v tabeli 13.
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Tabela 13: Rezultati meritev hrapavosti razlicno predobdelanih preizkuSancev

BioHPP
Neobhdelani preizkusanci BioHPP
Prva meritev (pm) Druga meritev (um) Tretja meritev Povprecje (um)
(um)
preizkuSanec 0,763 0,626 0,524
preizkuSanec 0,407 0,420 0,302
3. preizkuSanec 1,14 0,612 0,324
Povpreéna vrednost in odstopanje 0,568 £0,26
Preizkus§anci BioHPP, peskani s 110 um Al.O;
Prva meritev (um) Druga meritev (um) Tretja meritev Povprecje (pm)
(um)
1. preizkuSanec 1,44 1,303 1,246
preizkusanec 0,933 1,068 0,870
preizku$anec 1,275 1,196 1,058
Povpreéna vrednost in odstopanje 1,154 £0,185
Polirani preizku$anci BioHPP
Prva meritev (pm) Druga meritev (pm) Tretja meritev Povprecje (pm)
(um)
preizku$anec 0,014 0,015 0,013
preizkusanec 0,016 0,016 0,013
3. preizkuSanec 0,016 0,011 0,015
Povpreéna vrednost in odstopanje 0,014 £0,002

Kakor lahko vidimo iz rezultatov, zbranih v tabeli 13, so najnizje hrapavosti pri¢akovano
dosegli polirani preizkuSanci in najviSje peskani preizkuSanci, kar se ujema z
objavljenimi rezultati, ki so zbrani v tabeli 14 [4, 29, 86, 107, 111-113, 118, 125, 126,

131, 133].

Tabela 14: Rezultati preizkusov hrapavosti objavljenih raziskav [4, 29, 86, 107, 111-
113, 118, 125, 126, 131, 133]

Clanek Uporabljeni material Predobdelave preizkusancev Rezultati (pm)
Neobdelani preizkudanci 1,03+0,11
Peskani s 50 um Al203 1,58 £0,15
Peskanje s 30 ym Al203 s SiO2premazom 1,31+0,25
Atesetal., 2018 [114] BioHPP Lasersko obdelani (Er:YAG)
Lasersko obdelani (Er:YAG)in peskani s 50 1,79+0,29
um Al2Os 2,20+0,23
Lasersko obdelani (Er:YAG)in peskani s 30
pm Al203 s SiO2 premazom 2,31%0,52
Neobdelani preizkusanci 1,11+0,09
Peskani preizkusanci s 50 ym Al203 2,64 +0,28
Caglaretal., 2018 [86] BioHPP Peskanje s 30 um Al203 s SiO2premazom 1,20£0,17
Lasersko obdelani (Er:YAG)
1,19+0,20
Neobdelani preizkusanci 0,33+0,18
EL-Wassefy etal., BioHPP Jedkani preizkuSanci s H2SO4 2,56 £1,27
2019[118] Peskani preizkusanci s 50 ym Al203 3,21+0,64
Peskani preizkusancis 110 ym Al203 4,19+0,56
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Clanek Uporabljeni material Predobdelave preizkuSancev Rezultati (pm)
Neobdelani preizkusanci 0,03£0,01
Jedkani preizkusanci s H2SO4 0,39+0,07
Stawarcz[i";j]t al. 2013 | Neojacen PEEK Peskani preizkusanci s 50 ym A0 0,95+ 0,04
Peskani preizkusanci s 110 ym Al203 1,28 £0,06
Peskanje s 30 ym Al203 s SiO2premazom 1,28 £0,06
Neobdelani preizkuSanci 3,32+0,75
Younis etal., 2018 [4] BioHPP Peskanje s 110 Al203 6,58 +2,41
Plazemska obdelava (atmosferska) 3,38+0,44
Neobdelani preizkusanci 0,53+0,15
Peskanje s 30 ym Al203 s SiO2premazom 0,42+0,03
Jedkani preizkuS$anci s H2SO4
C“'ha"gh’fzt]a"’ 2017 BioHPP Preizkusanci redobdelani z acetonom 0,35+0,14
Peskani preizkusanci s 110 ym Al203 0,54 £0,17
Lasersko obdelani preizku$anci (Yb:PL) 2,26 £0,33
2,85+0,20
Neobdelani preizkusanci 0,04 £0,01
Sithampitag etal., | PEEK ojadenz20 % Jedkani preizkusancis HaSOs 0,38:£0,01
2016 [132] Tio, Jedkani preizku$anci z raztopino H2SO4in 0,05+0,01
H202
Peskani preizkusanci s 50 ym AlO3 0,37 0,05
Neobdelani preizkusanci 0,69+0,07;0,59 £
Neojacen PEEK 0,08;0,73+0,03
PEEK ojagen z20 % Plazemsko obdelani preizkuSanci 0,60+0,09;0,43+0,3;
Schwitalla et al., 2017 TiO2 0,31+0,01
[126] PEEK ojacen z 20 % Peskani preizkuganci s 110 ym Al203 1,64 +£0,48;1,53 £
TiOz2in 1% 0,23;2,18+0,14
pigmentov Peskani preizkusancis 110 ym Al203in 1,32+£0,39;1,19£04;
plazemsko predobdelani 1,83+0,17
Peskani preizkusanci s 50 um Al203 0,875+0,029
Jedkani preizkusanci z raztopino H2SQO4in 0,041 £0,001
- H202
Keuletal., 2014 [108] | Neojacen PEEK Peskani preizkusanci s 50 ym AlzOsin 0,818 +0,020
jedkani z raztopino H2SO4in H20:
Neobdelani preizkusanci 0,043 £0,002
Neobdelani preizkusanci 0,243 £0,011
Jedkani preizkuanci s H2SO4 0,866 £0,021
Leeetal, 2017[113] PEKK Peskani preizkusanci s 50 ym A0 2,092 +0,040
Peskanje s 110 ym Al203 s SiO2premazom 2,126 £0,035
. Neobdelani preizkusanci 0,031 £0,004
Jordan FE'Z"S')']'OP 2018 PEEK Jedkani preizkusanci s H2S04 0,032 +0,003
Peskani preizkusancis 110 ym Al203 0,031£0,003
Peskanje s 30/110 um Al203 s SiO 1,49+0,11
premazom
Peskani preizkusanci s 50 ym AlO3 0,96 £0,07
Rosentritt et al., 2015 PEEK Peskani preizkusanci s 120 ym Al203 1,84+£0,16
[125] Neobdelani preizkusanci 0,06 £0,03
Jedkani preizku$anci s H2SO4 6,76 £ 1,11
Jedkani preizku$anci z raztopino H2SQO4in 0,04 +£0,01

H20:
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Sicer so bile hrapavosti neobdelane povrSine BioHPP v nasem primeru nizje od
objavljenih rezultatov neobdelanih povrSin (tabela 14), Ates et al. [114] (1,03 = 0,11
pgm)in Caglar et al. [86] (1,11 £ 0,09 um), vendar so viSje od El-Wassefy et al. [118]
(0,33 + 0,18 uym) in Stawarczyk et al. [134] (0,03 + 0,01 um) in bistveno niZje od
rezultatov Younis et al. [4] (3,32 £ 0,75 um), kar je lahko posledica razli¢cnih metod
analize, razlicnih parametrov merjenja povrsine ter predpriprave povrsine. Hrapavosti
neobdelanega BioHPP v nasi raziskavi so bile primerljive z rezultati Culhaoglu et al.
[112] (0,53 = 0,15 um). Silthampitag et al. [132], ki so merili hrapavost neobdelanega
PEEK ojacenega z 20 % TiO2, so dobili mnogo niZje rezultate od nasih (0,04 + 0,01
pgm). Schwitalla et al. [126] so primerjali hrapavost treh razliénin PEEK (neojaCenega,
PEEK ojacenega z 20 % TiO2 in PEEK ojatenega z 20 % TiO:2 ter 1 % pigmenta).
Najvisje rezultate na neobdelani povrsini so dosegli preizkusanci, oja¢eni z 20 % TiO2
ter 1 % pigmenta (0,73 £ 0,03 um), kakor tudi na peskani povrsini s 110 ym Al203(2,18
+ 0,14 ym), kar so vi§ji rezultati od nasih rezultatov. Rezultati naSe raziskave kazejo,
da je bila hrapavost neobdelanega BioHPP vija kakor neobdelanega PEKK, Lee et
al. [113] (0,243 £ 0,011 um) in neobdelanega PEEK, Keul et al. [108] (0,043 + 0,002
pgm), Jordan Philipp [29] (0,031 £ 0,003 pm) ter Rosentritt et al. [125] (0,06 = 0,03 ym).
Iz primerjave z literaturo lahko ugotovimo, da nasi neobdelani preizku$anci dosegajo
povpreCne rezultate glede na literaturo in sledijo trendu, kjer dosegajo najnizje
povrSinske hrapavosti (v kolikor izvzamemo polirane preizkusance) glede na ostale
nacine predobdelave povrsine [4, 29, 108, 113, 114, 125, 126, 132, 134].

Preizku$anci, peskani s 110 um Al203, so dosegli bistveno nizje rezultate glede na El-
Wassefy et al. [118] (4,19 + 0,56 um), kjer so peskali tudi s 50 um Al203 (3,21 + 0,64
pm). Prav tako so bili nasi rezultati na peskani povrsini nizji kakor pri Culhaoglu et al.
[112] (2,26 = 0,33 um) in Caglar et al. [86] (2,64 + 0,28 um) ter Younis et al. [4] (6,58
* 2,41 ym). Rezultati nae raziskave so bili malo nizji od rezultatov peskanja s 50 ym
Al203 v Studiji Ates et al. [114] (1,58 £ 0,15 ym). Na PEEK, ojatenem z 20 % TiO2, so
Silthampitag et al. [132] izmerili bistveno nizjo hrapavost povrSine po peskanju s 50
pm AlO3 (0,37 £ 0,05 pm), kakor v na8i raziskavi. V primerjavi s PEKK, ki so ga Lee
et al. [113] peskali s 50 pm Al203 (0,866 + 0,021 um), lahko opazimo v nasi raziskavi
pri peskanju s 110 ym Al203 viSje hrapavosti povrsine in tudi viSje kakor na PEEK (Keul
et al. [108], 0,875 £ 0,029 um), ter nizje kot od Stawarczyk et al. [134] na PEEK (1,28
+ 0,06 pm). Stawarczyk et al. [134] so izvedli merjenje hrapavosti tudi na
preizkusancih, obdelanih s 50 ym Al203 (0,95 + 0,04 um), ki so pri¢akovano dosegl|i
nizjo hrapavost povrsine. Rosentritt et al. [125], ki so peskali povrSino PEEK s 50 in
120 ym Al2Os3, so po peskanju s 120 ym Al2O3 rezultati hrapavosti bistveno visji (1,84
+ 0,16 um) od nasih rezultatov kakor tudi od rezultatov v Studiji po peskanju s 50 ym
Al203 (0,96 + 0,07 um). Rezultati so verjetno razli¢ni zaradi razlicnih parametrov, metod
analize in predpriprave preizkusancev. 1z primerjave z literaturo lahko ugotovimo, da
so tudi rezultati na peskanih povrSinah s 110 uym Al2O3s, primerljivi z literaturo in sledijo
trendu narascanja povrsinske hrapavosti po peskanju [4, 86, 107, 111-113, 118, 125,
132, 134].
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Hrapavost povrSine na poliranem preizkusancu je bila primerljiva rezultatom
proizvajalca (0,0239 + 0,0074 pm), kljub mozni razliki v parametrih in na¢inu merjenja.
V Studiji so uporabili za merjenje hrapavosti laserski mikroskop, medtem ko smo v nasi
Studiji uporabili profilometer. |z tega lahko ugotovimo, da je trend, ki narekuje najnizje
hrapavosti na poliranih povrsinah tudi v nasi raziskavi dosezen [157].

V Studijah so merili tudi hrapavosti povrsin, jedkanih s H2SO4, kakor tudi z raztopino
H2SO4 in H202, acetonom, peskane z Al2Os s SiO2 premazom ter lasersko in
plazemsko obdelane povrSine [4,29,86,107,111-113,118,125,126,132,134]. EI-
Wassefi et al. [118] so ugotovili, da so preizkuSanci, jedkani z H2SOa, dosegli nizje
hrapavosti (2,56 = 1,27 ym) od peskanih in neobdelanih, kakor tudi Lee et al. [113]
(0,866 £ 0,021 um), Stawarczyk et al. [134] (0,39 + 0,07 um) in Silthampitag et al. [132]
(0,38 + 0,01 um) na PEEK, ojatenem z 20 % TiO2. Silthampitag et al. [132] so
preizkuSance obdelali z raztopino H2SO4 in H202 (0,05 + 0,01 ym). Rezultati so bili
podobni kot na neobdelani povrsini. Jordan Phillipp [29] je v svoji raziskavi ugotovil, da
so hrapavosti neobdelanih ter jedkanih preizkuSancev podobne. Jedkana povrSina
preizkuSancev pri Rosentritt et al. [125] pa je nasprotno dosegla bistveno visje
rezultate na PEEK (6,76 = 1,11 ym) v primerjavi s peskano in z neobdelano povrsino.
Lee et al. [113] so peskali preizkusance z Al203 s SiO2 premazom, ki so dosegli najvisje
hrapavosti (2,126 + 0,035 um), podobne povrsini, peskani z Al203. Culhaoglu et al.
[112] so najviSje vrednosti hrapavosti dosegli pri lasersko obdelanih preizkusancih
(2,85 + 0,20 ym). Predobdelava z acetonom (0,54 + 0,17 ym), Culhaoglu et al. [112],
je dala podobne rezultate kakor neobdelana povrsina preizkuSancev (0,53 + 0,15 ym),
medtem ko je imela jedkana povrsina nizjo hrapavost (0,35 £ 0,14 um) kot neobdelana
povrSina preizkuSancev. Caglar et al. [86] so pri lasersko obdelanih preizkuSancih
(1,19 + 0,20 ym) dosegli nizje rezultate kakor pri peskanih preizkusancih (2,64 £ 0,28
pMm) in podobne rezultate kot pri neobdelani povrsini preizkusancev (1,11 £ 0,09 um).
Ates et al. [114] so dokazali, da je viSja hrapavost povrSine BioHPP znaCilna za
predobdelavo z laserjem in dodatnim peskanjem s 50 ym Al203 (2,20 + 0,23 uym) in za
predobdelavo z laserjem in dodatnim peskanjem z 30 um Al203 s SiO2 premazom (2,31
+ 0,52 um). Prav tako so kombinirali vrsto predobdelave tudi Keul et al. [108], kjer so
preizkusanci, ki so bili jedkani z raztopino H2SO4 in H202 in naknadno peskani, dosegli
najvisje hrapavosti povrsine (0,818 £ 0,020 um). Nasprotno so Schwitalla et al. [126] s
kombinirano predobdelavo (plazemska predobdelava in peskanje) dosegli nizje
hrapavosti povrSine kot na peskanih preizkuSancih ne glede na osnovni material.
Younis et al. [4] so poleg neobdelane in peskane povrsine BioHPP merili tudi hrapavost
plazemsko obdelane povrsine (3,38 + 0,44 um), ki je bila malenkost visja od
neobdelane povrsine (3,32 £ 0,75 um) [4, 29, 86, 107, 111-113, 118, 125, 126, 132,
134].

4.4.2 Rezultati testa hrapavosti BioHPP plus

Rezultati preizkusa hrapavosti BioHPP plus so zbrani v tabeli 15.

56



Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

Tabela 14: Rezultati merjenja hrapavosti razlicno predobdelanih preizkuSancev

BioHPP plus
Neobdelani preizkusanci BioHPP plus
Prva meritev (um) | Druga meritev (um) | Tretja meritev (um) Povprecje (um)
preizkusanec 1,339 2,471 1,982
2. preizkuSanec 1,780 1,602 1,869
Povpreéna vrednost in odstopanje 1,841+0,382
Preizkus$anci BioHPP plus, peskani s 110 pm Al.O;
Prva meritev (um) | Druga meritev (um) | Tretja meritev (um) Povprecje (um)
preizkuSanec 1,402 1,505 1,308
preizkusanec 1,469 0,957 1,354
3. preizkusanec 1,198 1,087 1,312
Povpreéna vrednost in odstopanje 1,29+0,18
Polirani preizkusanci BioHPP plus
Prva meritev (um) | Druga meritev (um) | Tretja meritev(pym) Povprecje (pm)
preizkuSanec 0,020 0,017 0,017
preizkusanec 0,026 0,021 0,020
preizkuSanec 0,021 0,019 0,027
Povpreéna vrednost in odstopanje 0,02 +0,004

Hrapavosti na neobdelani povrsini BioHPP plus (tabela 15) so bistveno vi§je kot na
neobdelani povrsini BioHPP (tabela 13). Hrapavost peskanega preizkusanca BioHPP
plus je malenkost viSja kakor pri peskanem BioHPP. Podobno je tudi povrsinska
hrapavost poliranega BioHPP plus malenkost viSja od poliranega BioHPP, kar je lahko
posledica izdelave preizkuSancev. Pri stiskanju vseeno lahko med postopkom
nastanejo manjSe poroznosti, ki jih pri CAD/CAM blokih ne zasledimo. Ravno to lahko
vpliva na kon¢no hrapavost povrSine poliranega BioHPP plus. Sicer iz podatkov iz
literature na BioHPP lahko vidimo, da so neobdelani preizku$anci dosegli bistveno
vije hrapavosti povrSine kakor peskani s 110 pym AlOsz, vzrok Cesar je lahko
nepoliranje nasih preizkuSancev z brusnim papirjem in drugacni parametri meritve.
Trend narasc¢anja hrapavosti po peskanju s 110 pm Al2Os sicer ni prisoten, vseeno pa
je bistveno nizja hrapavost povrSine na poliranih preizkusancih BioHPP plus.

4.5 Rezultati testa omocljivosti povrsine

Preizkusi omocljivosti so bili izvedeni na istih vzorcih kot za preizkus hrapavosti.

4.5.1 Rezultati omogéljivosti povrsine BioHPP

Rezultati preizkusa omocljivosti na neobdelanih, peskanih in poliranih preizkusancih
BioHPP so zbrani v tabeli 16.
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Tabela 15: Rezultati testa omocljivosti glede na razlicne predpriprave povrsine
BioHPP
St. preizkusa | Kontaktni kot (°) St. preizkusa | Kontaktni kot (°)
1 76,69 1 58,23
Preizkuganec 2 72,72 PreizkuSanec 2 58,26
BioHPP - voda 3 77,31 BioHPP - 3 53,78
Mediana 75,57 dijodometan Mediana 56,76
Standardna 2,49 Standardna 2,58
deviacija deviacija
St. preizkusa | Kontaktni kot (°) St. preizkusa | Kontaktni kot(°)
1 88,26 - 1 14,5
Preizku$anec 2 90,33 P":?kusanec 2 14,1
BioHPP, 3 99,75 ioHPP, 3 13,2
peskan-voda | Mediana 89,75 peskan - Mediana 13,03
dijodometan
Standardna 1,30 Standardna 0,67
deviacija deviacija
St. preizkusa | Kontaktni kot (°) St. preizkusa | Kontaktni kot (°)
1 102,2 - 1 38,1
Preizkuanec 2 102,9 P":?k”sa"ec 2 42
BioHPP, 3 103,6 IO.HPP’ 3 42,3
poliran-voda | Mediana 102,90 poliran - Mediana 20,80
dijodometan
Standardna 0,70 Standardna 2,34
deviacija deviacija

Na podlagi kotov omocenja smo nato izraCunali s pomocjo raCunalniSkega programa
SCA-20 po Owen, Wendt, Rabel in Kaelble (OWRK) metodi [29, 43] povrSinsko prosto
energijo BioHPP glede na razlicne predobdelave. Rezultati povrSinske proste energije
razlicno predobdelanih preizkuSsancev BioHPP so zbrani v tabeli 17 [29, 43].

Tabela 16: Rezultati povrSinske proste energife razlicno predobdelanih
preizkuSancev BioHPP

Preizkusanec Povrsinska prosta Disperzni del Polarni del
energija (mN/m) (mN/m) (mN/m)
BioHPP - neobdelan 34,10 23,67 10,43
BioHPP - peskan 49,39 48,90 0,48
BioHPP - poliran 40,93 40,93 0,01

Na slikah 22 in 23 sta grafi¢na prikaza hrapavosti in kontaktnih kotov povrsin BioHPP,
na osnovi katerih lahko sklepamo na povezave med hrapavostjo in omocljivostjo

povrsine.
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Hrapavost BioHPP

1,5

BioHPP - neobdelan BioHPP - peskan BioHPP - poliran
Slika 22: Grafi¢ni prikaz hrapavosti povrsine na razlicno obdelanih povrsinah BioHPP

Koti omocljivosti BioHPP
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neobdelan- neobdelan- peskan-voda peskan- poliran-voda poliran-
voda diiodometan diiodometan diiodometan

Slika 23: Grafi¢ni prikaz kontaktnih kotov na razlicno obdelanih povr$inah BioHPP

Rezultati za preizkus omocljivosti (slika 23) so primerljivi z rezultati v literaturi. Prav
tako je iz diagramov razvidno, da sta povrsinska hrapavost in omocljivost soodvisni.
Pri peskanih preizku$ancih lahko vidimo, da bolj kot je hrapava peskana povrsina, bolj
je povrsina hidrofobna; posledi¢no je visji kot omoc€enja s polarnim topilom in nizji z
nepolarnim topilom (dijodometan). Prav tako visok kot omocenja opazimo pri poliranih
vzorcih, verjetno zaradi uporabe sredstev za poliranje z vsebnostjo voska (Acrypol) in
kon&nega polirnega sredstva, ki vsebuje delce Al2Os (Abraso Starglanz), ki zgladijo Se
najmanjSe hrapavosti na povrsini.

Objavljeni rezultati omocljivosti povrSine so zbrani v tabelah 18 in 19 [29, 107, 111,
112, 126, 134].
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Tabela 17: Rezultati kontaktnih kotov pri preizkusu omocljivosti povrsine v objavljenih
raziskavah [111, 112, 126, 134]

Clanek Uporab!jenl Uporal?ljeno Predobdelave preizkusancev Rezultati (°)
material topilo
Neobdelani preizkuanci 79,67 £4,97
Peskanje s 30 um Al203 s SiO2 48,04 £6,28
premazom
Jedkani preizkusanci s HoSO4 76,07 £6,61
Culhaoglu etal., BioHPP voda Preizku$anci redobdelani z 70,19+4,49
2017 [112] acetonom 84,83 +4,56
Peskani preizku$ancis 110 um 103,06 +4,88
Al203
Lasersko obdelani preizku$anci
(Yb:PL)
- Neobdelani preizkuanci 66,2+6,14;72,6 +
Neojagen PEEK 707:69.25+3.77
PEEK ojacen z Plazemsko obdelani preizkuSanci 2,4 132,501;16 21;) 2,55;
. o T " oET,
ch‘é"f?'ﬁzeg]a"’ 20%Ti02 Deig'('jr:”a Peskani preizkusancis 110 um | 108,4+11,41;100,6 +
- Al2O3 4,56; 84,25+ 3,77
PEEK ojacen z
i~ 28+1,3;2+158;0+
20 % TiO2in 1 C
% pigmentov Peskgm preizkusancis 110 pml 0
Alz20sin plazemsko predobdelani
Neobdelani preizkuanci 746+49;30,4+6,5
Jedkani preizkus$anci s HoSO4 71,5+8,9;16,9+3,6
Stawarczyketal. Destilirana | Peskani preizkuSancis 50 ym Al.03 | 79,7+7,5;23,5+6,3
2013 [134] Neojagen PEEK vodain Peskani preizku$ancis 110 um 55,7+6,6;13,0+£3,0
dijodometan Al,03 22,7+59;74+13
Peskanje s 30 ym Al203 s SiO2
premazom

Tabela 18: Rezultati prostih povrsinskih energij pri preizkusu omocljivosti povrsine v
objavljenih raziskavah [29, 108]

Clanek Uporab!jenl Uporat.)ljeno Predobdelave preizkusancev Rezultati (mN/m2)
material topilo
Jordan Philipp Destilirana Neobdelani preizkusanci 484+19
2018 [29] ' PEEK vodain Jedkani preizkusanci s HoSO4 46,4 +£1,2
dijodometan | Peskani preizkusancis 110 um Al203 50,1+3,8
Peskani preizkusanci s 50 ym Al,03 51,2
Destiirana Jedkani preizku$anci z raztopino 47,8
Keuletal., 2014 Neojacen PEEK vodain H2S04in H20:
[108] dijodometan Peskani preizkusanci s 50 ym Al20zin 50,7
jedkani z raztopino H2S04in H202
Neobdelani preizkusanci 48,0

V raziskavi Culhaoglu et al. [112], kjer so merili omocljivost BioHPP na razlicno
predobdelanih povrSinah, so na neobdelani povrSini izmerili kot omocCenja 79,67 *
4,97° ter na povrsini, peskani s 110 ym Al2O3, 84,83 * 4,56°, kar je podobno naSemu
rezultatu (75,57 = 2,49°; 89,75 + 1,30°). Pri Schwitalla et al. [126], kjer so preizkus
omocljivosti izvajali na neojatenem PEEK, PEEK ojatenem z 20 % TiO2 in PEEK
ojatenem z 20 % TiO2 in 1 % barvnega pigmenta, lahko opazimo, da kontaktni koti
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variirajo. Na neobdelani povrsini preizkusancev PEEK z 20 % TiO: je bil kontaktni kot
z vodo 72,6 £ 7,27° ter na povrsini, peskani s 110 ym Al20s, 100,6 + 4,56°. Kontaktni
kot na neobdelani povrSini je dokaj primerljiv z nasimi rezultati, medtem ko so na
peskani povrsini izmerili bistveno visje kote kot mi. V raziskavi Jordan Philippa [29], so
na neobdelanem PEEK izmerili povrSinsko prosto energijo 48,4 + 1,9 mN/m, kar je
vi§je kot v nasem preizkusu na neobdelanem BioHPP (34,10 mN/m). V raziskavi so
prav tako uporabili OWRK metodo raCunanja povrsinske proste energije in destilirano
vodo ter dijodometan kot testni tekocCini. Rezultat nam pokaze, da ojaCevalo vpliva na
povrSinsko prosto energijo BioHPP. Visjo povrsinsko prosto energijo na neobdelanem
PEEK so doloc€ili tudi Keul et al. [108] (48,0 mN/m) tudi z destilirano vodo in
dijodometanom. Prosta povrsinska energija na PEEK, peskanem s 50 ym Al203 (51,2
mN/m), je bila podobna prosti povrsinski energiji na peskanih preizkusancih v nasi
raziskavi (49,39 mN/m). Kontaktni koti na neobdelanem PEEK (Stawarczyk et al. [134])
so pri destilirani vodi (74,6 £ 4,9°) podobni nasim, medtem ko so pri dijjodometanu
bistveno nizji (30,4 + 6,5°) kot naSi kontaktni koti (56,76 + 2,58°). Podobna razlika se
pojavi tudi na peskani povrsini s 110 ym Al2Os, Kkjer so sicer pri destilirani vodi izmerili
nizje kontaktne kote (55,7 + 6,6°) in z dijodometanom kote podobne nasim (13,0 + 3,0°;
13,93 + 0,67°). Poliranje povrsine je povrsinsko energijo nekoliko povisalo. PovrSinska
energija polirane povrSine (40,93 mN/m) je Se vedno blizu povrSinske energije
poliranega PEEK brez dodatkov (34 — 46 mN/m) [29, 107, 111, 112, 126, 134].

Rezultati nakazujejo primerljivost s Studijami v literaturi in da je povrSina BioHPP po
priCakovanjih hidrofobnega znacaja ter sledimo trendu viSjega kontaktnega kota z vodo
na peskani in polirani povrSini v primerjavi z neobdelano povrSino. Prav tako
ugotovimo, da s peskanjem znatno vplivamo na zviSanje kontaktnega kota in
posledi¢no proste povrSinske energije BioHPP. Sicer na$ rezultat ni vzpodbuden, saj
je zelja, da se kot omocljivosti z destilirano vodo (polarnim topilom) na BioHPP zniza.
Kljub zviSanju kontaktnega kota z destilirano vodo pa se povrSinska energija peskane
povrSine poviSa, kakor tudi hrapavost, kar lahko pripomore k boljSi trdnosti vezi s
fasetirnimi kompoziti. PovrSinska prosta energija na polirani povrsini je sicer visja kakor
na neobdelani povrsini, kar sicer ni zaZeleno, ker se tako zobne obloge laZje nabirajo
na povrsini.

4.5.2 Rezultati omogéljivosti povrsine BioHPP plus

Rezultati preizkusa omocljivosti na neobdelanem BioHPP plus so zbrani v tabeli 20.
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Tabela 19:

Rezultati testa omocljivosti glede na razlicne predpriprave povrsine
BioHPP plus

PreizkuSanec

BioHPP plus,

neobdelan-
voda

St. preizkusa | Kontaktni kot (°)
1 102,48
2 101,28
3 103,79
Mediana 102,52
Standardna 1,26
deviacija

PreizkuSanec
BioHPP plus,

dijodometan

St. preizkusa

Kontaktni kot (°)

PreizkuSanec
BioHPP plus,
peskan -voda

St. preizkusa

Kontaktni kot (°)

Preizkusanec
BioHPP plus,
peskan -
dijodometan

PreizkuSanec
BioHPP plus,
poliran - voda

1 108,3
2 108,9
3 103,4
Mediana 106,87
Standardna 3,02
deviacija
St. preizkusa Kontaktni kot(°)
1 90,8
2 87,2
3 89,3
Mediana 89,10
Standardna 1,81
deviacija

Preizkusanec
BioHPP plus,
poliran -
dijodometan

1 0
2 0
3 0
Mediana 0
Standardna 0
deviacija
St. preizkusa | Kontaktni kot(°)
1 10,5
2 8,2
3 11,8
Mediana 10,17
Standardna 1,82
deviacija
St. preizkusa | Kontaktni kot (°)
1 39,1
2 411
3 41
Mediana 40,40
Standardna 1,13
deviacija

Rezultati izraCunov prostih povrsinskih energij po metodi OWRK so zbrani v tabeli 21.

Tabela 20: Rezultati povrsinske proste energije razlicno predobdelanih

preizkuSancev BioHPP plus

Preizkuganec Povrsinska prosta energija Disperzni del Polarni del
(mN/m) (mN/m) (mN/m)
BioHPP plus - neobdelan 55,51 55,06 0,45
BioHPP plus - peskan 56,68 55,56 1,12
BioHPP plus - poliran 38,80 37,09 1,71

Na slikah 24 in 25 sta grafi¢na prikaza hrapavosti in kontaktnih kotov povrsin BioHPP
plus, na osnovi katerih lahko sklepamo na povezave med hrapavostjo in omocljivostjo

povrsine.
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Hrapavost BioHPP plus

15

0,5

BioHPP plus - BioHPP plus - peskan BioHPP plus - poliran
neobdelan

Slika 24: Grafi¢ni prikaz hrapavosti povrsine na razlicno obdelanih povrsinah BioHPP
plus

Koti omocljivosti BioHPP plus

120

)
100
80 :
60
40
20 I
. ™

BioHPP plus, BioHPP plus, BioHPP plus, BioHPP plus, BioHPP plus, BioHPP plus,
neobdelan- neobdelan- peskan-voda peskan- poliran-voda poliran-
voda diiodometan diidodometan diiodometan

Slika 25: Graficni prikaz kontaktnih kotov na razlicno obdelanih povrsinah BioHPP
plus

Kakor je razvidno iz rezultatov (slika 25), je kot omocljivosti na neobdelanem BioHPP
plus z vodo visok (102,52 + 1,26°), medtem ko je z dijodometanom 0°. To pomeni, da
je povrsina vzorca zelo hidrofobna, prav tako pa je tudi zelo hrapava. Na peskanem
BioHPP plus so bili koti omocljivosti z destilirano vodo bistveno visji (106,87 = 3,02°)
kot na peskanem BioHPP, kar pomeni, da je omocljivost povrSine BioHPP z destilirano
vodo veliko boljSa, kot na BioHPP plus. PovrSinska energija in kontaktni kot sta bila na
peskani povrsini BioHPP plus vi§ja kakor na peskani povrSini BioHPP, kar je lahko
posledica viSje hrapavosti povrsine. Pri polirani povrsini BioHPP plus ni opaznih
bistvenih sprememb omocljivosti povrSine kakor tudi povrSinske energije. PovrSinska
energija neobdelanega PEEK znaSa med 42 in 48 mJ/m?, kar je vi§ja povrSinska
energija kakor v nasi raziskavi na BioHPP, a nizja kot za BioHPP plus. Tudi BioHPP
plus sledi trendu viSanja kontaknega kota po peskanju povrsine, kljub viSji hrapavosti
neobdelane povrsine pred peskano povrsino BioHPP plus, vendar pa ne sledi trendu
na polirani povrsini, kjer je kontaktni kot z vodo bistveno nizji kakor na BioHPP.
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4.6 Rezultati striznega preizkusa

V poglavju 4.6, tabeli 25 in prilogah 6 ter 7 so zbrani rezultati striznega preizkusa
BioHPP in BioHPP plus z razli¢nimi predobdelavami in kompozitnimi fasetami, kakor
je opisano v tabelah 2 in 3.

Primer rezultata, ki se je izrisal v programu Vuhi-stress 2020, je v prilogi 5.

4.6.1 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP s fasetirnim
kompozitom Visio.lign, skupine AV, BV, CV, DV, EV, FV in GV

V prilogi 6 so mediane rezultatov striznega preizkusa skupin AV, BV, CV, DV, EV, FV
in GV, pri katerih smo uporabili BioHPP in fasetirni kompozit Visio.lign sistema (tabela
2). NajviSje strizne trdnosti je dosegla skupina FV (26,31 = 4,17 MPa), ki je imela
povrsino, peskano s 110 pm AlO3z in naneSenim adhezivom Visio.link. Sledijo ji
skupine DV, EV in CV (25,59 + 3,17 MPa, 23,66 + 3,85 MPa in 23,42 + 2,49 MPa).
Zanimivo je, da je skupina CV, ki je imela le peskano povrsino, ocis¢eno v ultrazvoéni
napravi z 80 % etanolom, dosegla visje rezultate, kot skupina GV (20,31 + 6,56 MPa),
ki je imela enako pripravo povrsine kot skupina CV in dodan adheziv Visio.link. 1z tega
bi lahko sklepali, da je priSlo med izhlapevanjem etanola in nanasanjem Visio.linka do
nanasanja necisto€ na povrsino, ki jih med izdelavo nismo zasledili. Poleg tega so
lahko imeli preizkuSanci skupine GV na stiku med obema materialoma napake pri
nanasanju kompozita v slojih, katere tezko preprecimo.

R

obdelane povrsine. Sledila ji je skupina BV, ki ima Ze bistveno vi§je rezultate (17,68 £
3,75 MPa), kar pomeni, da peskanje povrSine s 110 um Al2O3 bistveno pripomore k
izboljSanju strizne trdnosti vezi med BioHPP in kompozitnim sistemom Visio.lign. Prav
tako k izboljSanju vezi bistveno pripomore CiS€enje v 80 % etanolu, kot je razvidno pri
skupini CV in po peskanju s 110 um Al203 tudi nanos primerja MKZ primerja (skupina
DV). Skupina EV je dosegla nizji rezultat kot skupina DV, kar je lahko posledica
nanaSanja adheziva Visio.link in primerja MKZ primer ter posledicno vecja moznost
nastanka napak med delovnim procesom (nabiranje nec€isto€ na povrsini in posledi¢no
slabsa vez s fasetirnim kompozitom). Rezultati striznih preizkusov objavljenih raziskav
s kompozitnim sistemov Visio.lign so zbrani v tabeli 22 [4, 55, 86, 89, 110, 111, 113,
118].

Tabela 21: Rezultati striznih preizkusov objavljenih raziskav s fasetirnim sistemom

Visio.lign [4, 55, 86, 89, 110, 111, 113, 118, 157]

Predobdelave
preizkusancev

Fasetimni Cas

Clanek Material (poliranjez | Adheziv . . Rezultati (MPa)
. kompozit | preizkusa
brusnim
papirjem)
Schulte etal., 2015 | a)Rezkan | Peskanjes 110 1) Combollign | Takoj(t) | at+2+Co+t(24,71+
[89] BioHPP um Al2O3 Rocatec | cementzali 4,48)
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Predobdelave
preizku$ancev

Elanek Material | (poliranjez | Adheziv | I 2Sctm Cas Rezultati (MPa)
. kompozit | preizkusa
brusnim
papirjem)
b) Stiskan 2) brez opakra Umetno | a+2+Co+s (22,38 +
BioHPP Visio.link (CoinC) staranje 4,06)
c) PEEK - 3) Sinfony (S) (s) a+2+C+t (23,63 ¢
Optima Solobond 3,08)
Plus a+2+C+s (20,73 =
3,30)
b+2+Co+t (25,47 £
3,61)
b+2+Co+s (23,41
3,31)
b+2+C+t (21,48 =
5,35)
b+2+C+s (19,39 £
4,48)
ct2+C+t (20,82 =
4,13)
ct2+C+s (16,68 £
2,68)
c+2+Co+t (23,74 +
2,79)
ct2+Co+s (19,77 £
4,05)
a) Neobdelani a+C+t (4,80 £2,68)
b) Jedkanis atC+s (7,76 £
H2S04 8,18)
c) Peskani s b+C+t (6,56 £0,40)
50 pym Al,O3 Takoj (1) b+C+s 13,80 £
EL-Wassefy etal., . d) Peskani's - Crea.lign(C) | Umetno 5,82)
2019[118] BOHPP 1 410 umAbOs | SOIMK | SRNexco (N) | staranje | c+C#t(6,49.1,14)
(s) ctC+s (7,29
5,14)
d+C+t (6,14 £ 0,46)
d+C+s (10,71 £
2,06)
a) Neobdelani
b) Lasersko atC+s (14,4 £1,7)
Jahandideh etal obdelanis COz Umetno | b+C+s (10,6 £1,9)
? BioHPP c)Lasersko | Visio.link | Crea.lign(C) | staranje | c+C+s(7,7+1,8)
2020 [55] .
obdelaniz (s)
ErYAG
a) Neobdelani
b) Peskanis 50 Umetno atC+s (6,35
Atesetal., 2018 Rezkan pm Al2O3 Visio link Crealign staranje 1,21)
[114] BioHPP c) Peskanis 30 ' ' (s) b+C+s (10,97 £
pm Al2O3 s 2,88)
SiO2premazom
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Predobdelave
preizku$ancev

Elanek Material | (poliranjez | Adheziv | [ 2Setimi Cas Rezultati (MPa)
. kompozit | preizkusa
brusnim
papirjem)
d) Lasersko ct+C+s (12,07 £
obdelani 2,82)
(Er:YAG) d+C+s (6,03 =
e) Lasersko 1,04)
obdelani e+C+s (12,09 £
(Er:YAG)in 2,08)
peskani's 50 f+C+s (13,14 £
um Al2O3 1,45)
f) Lasersko
obdelani
(Er:YAG)in
peskani's 30
um AlOs s
SiO2premazom
a) Neobdelani
b) Peskanis 50 a+tV+s (12,54 £
um Al2O3 Visio.link 2,19)
Caglaretal., 2018 Rezkan ¢) Peskanis 30 .(V) Panavia SA Umetnlo b+V#s (19,86 £
186] BioHPP Hm A0z s Signum Cement Plus staranje 2,52)
SiO2premazom | PEEK (s) ctV+s (18,76 +
d) Lasersko | Bond(S) 1,97)
obdelani d+V+s (9,69 +
(Er:YAG) 1,69)
a) rezkan Brez poliranja a+1+C+s (5,68)
PEEK 1) Neobdelani a+2+C+s (10,78)
. ojaens 2) Plazemsko Umetno a+3+C+s (5,83)
Younis e[ii"" 2018 1 stekienimi obdelani | VisioJink | Crealign(C) | staranje | b+1+C+s(3,56)
delci 3) Peskani s (s) b+2+C+s (12,85)
b) rezkan 110 um Al2O3 b+3+C+s (3,93)
BioHPP
Brez poliranja
Peskanje s 110 a+1+s (2,07 £0,95)
um Al2O3 b+1+s (3,77 £ 1,64)
Yousryetal, 2018 Rezkan a) RerX o 1) Dentin Umetn.o ct2+s (6,24 £2,29)
(1] BioHPP Un|<iem Visio.link | 2) staranje | d+2+s(2,42+0,79)
b) Fuji plus breCAM.HIPC (s)
c) DTK cement
d) Combo.lign
cement
Brez poliranja
a) Neobdelani a+s (5,09 £2,14)
Culhaoglu etal., Rezkan b) Peskanis 30 L Combo.lign Umetnlo s (8,07£2,54)
2020 [112] BioHPP 'pm AOs s | Visio.link cement staranje | c+s(15,82+4,23)
SiO2premazom (s) d+s (5,98 £1,54)
c) Jedkanis e+s (10,81 £3,06)
H2S04 f+s (11,46 £1,97)
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Predobdelave

preizkuSancev Fasetimi Cas
Clanek Material (poliranjez | Adheziv Rezultati (MPa)

brusnim kompozit | preizkusa
papirjem)
d)
Predobdelani z
acetonom
e) Peskani s
110 um Al2O3
f) Lasersko
obdelani
(Yb:PL)

Bredent Gmbh Stiskan

(Universitatskiinkum | BioHPP (a) a+c(252£08)

Umetno b+c (33,7 £2,0)

Jena, Zentrumfir . Nipodatkov | Visiolink | MMM | caranie | atcts(214408)
Zahn -und stiskan (c) (s) bcts (30,1 £2,5)

Kieferheilkunde, BioHPP plus T
2021) [157] (b)

Rezultati avtorice Schulte [89], ki je doloCila strizno trdnost rezkanih preizkuSancev
BioHPP, stiskanih preizkusancev BioHPP in PEEK-OPTIMA ter nanosov cementa
Combo.lign in kompozitnega sistema Sinfony, so dokaj primerljivi. NajviSje strizne
trdnosti so dosegli preizkusanci stiskanih BioHPP, na katere so nanesli adheziv
Visio.link in cement Combo.lign (25,47 + 3,61 MPa), rezkani BioHPP preizkuSanci pa
so z adhezivom Visio.link in cementom Combo.lign dosegli 24,71 + 4,48 MPa. NaSi
sicer 26,31 = 4,17 MPa, kar je viSje kakor pri Schulte [89]. Razlika je, da mi
preizkuSancev pred obdelavo nismo brusili z brusnim papirjem ter da smo uporabili
drugacno metodo preizkuSanja. Prav tako v raziskavi ni podano, koliko ¢asa in pri
kakSnem tlaku so peskali povrSino preizkuSancev, kar je lahko vzrok za razlike v
rezultatih. Tudi nacin izdelave kompozitnega nanosa je drugacen, ker smo v nasi
raziskavi fasetirni kompozit nanasali po slojih, medtem ko so v raziskavi Schulte [89]
izdelali kalup to¢nih dimenzij, ga postavili na osnovo (BioHPP ali PEEK-OPTIMA) ter
ga napolnili s fasetirnim kompozitom in ga polimerizirali (dvakrat po 180 s) [89].

Rezultati naSe Studije so prav tako bistveno visji od rezultatov El-Wassefy et al. [118],
kjer so uporabili rezkani BioHPP in nanj nanasali fasetirni kompozit SR Nexco ali
Crea.lign. Pri tem niso uporabili preopakra Combo.lign, kakor smo ga v nasi Studiji.
Najvisje rezultate so dosegli preizkuSanci, ki so bili obdelani s H2SO4 in z nanosom
opakra ter Crea.lign kompozita po umetnem staranju (13,80 + 5,82MPa). Pred
umetnim staranjem so najvisje rezultate dosegli preizkusanci iste skupine, ki pa so bili
mnogo nizji (6,56 + 0,40 MPa). Peskani preizkuSanci so dosegli bistveno nizje
rezultate, tako pred (6,14 + 0,46 MPa) kot tudi po umetnem staranju (10,71 + 2,06
MPa). Zanimivo je, da so pred umetnim staranjem dosegli viS§jo strizno trdnost
preizkusanci, peskani s 50 um AlzOg3, in ne preizkusanci, peskani s 110 um Al203 [118].
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Jahandideh et al. [55] so izvedli strizni preizkus na neobdelanih preizkusancih, in na
preizkusancih, obdelanih z laserjem (Er:YAG in CO: laser). NajviSje vrednosti so
dosegli preizkuSanci, obdelani z Er:YAG laserjem, medtem ko so pricakovano
Rezultat je zelo podoben rezultatu v nasem preizkusu (7,27 + 3,86 MPa), razlika je
samo v tem, da so pri Jahandideh et al. [55] preizkuSance brusili z brusnim papirjem
in niso nanesli preopakra Combo.lign [55].

Younis [4] je dosegel na neobdelanem BioHPP nizje rezultate (3,56 MPa) kot v nasi
raziskavi (7,27 + 3,86 MPa), enako pa tudi na peskanih preizkusancih (110 pm Alz03)
z naneSenim adhezivom Visio.link (12,85 MPa; 26,31 + 4,17 MPa). Razlika je v tem,
da niso uporabili preopakra Combo.lign, kar vpliva na veliko vi§je rezultate nasih
preizkuSancev [4].

Ates et al. [114] so preizkuSance iz BioHPP razdelili v pet skupin (neobdelani, lasersko
obdelani (Er:YAG), peskani s 50 pm Al203, peskani s 50 pm Alz03 s SiO2 premazom
in kombinacije: peskanje s 50 um Al20s3 in laserska obdelava ter peskanje s 30 pm
Al203 s SiO2 premazom in laserska obdelava. Nanje so nanesli opaker Crea.lign in
fasetirni kompozit Crea.lign (brez uporabe preopakra Combo.lign). NajviSje vrednosti
je dosegla skupina, peskana s 30 um A0z s SiO2 premazom in lasersko obdelana
(13,14 £ 1,45 MPa), medtem ko je najnizjo strizno trdnost dosegla skupina, obdelana
samo z laserjem (6,03 + 1,04 MPa). Skupina, peskana s 50 pm Al203zin nane$enim
adhezivom Visio.link je dosegla bistveno niZje rezultate (10,97 + 2,88 MPa) kakor v
nasi raziskavi skupina, peskana s 110 um Al203 (26,31 + 4,17 MPa). Prav tako je nizje
rezultate dosegla tudi neobdelana skupina (6,35 £ 1,21 MPa). Oboje je verjetno
posledica neuporabe preopakra Combo.lign, ki bistveno izboljSa strizno trdnost vezi
[114].

Caglar et al. [86] so merili strizno trdnost vezi med rezkanim BioHPP z nanosom
cementa Panavia SA cement plus. Prav tako so uporabili adheziv (Visio.link ali Signum
PEEK bond). Ena skupina je bila pri vsaki pripravi povrSine (brez predobdelave,
peskanje s 50 um AlO3z, peskanje s 30 um AlOs s SiO2 premazom in laserska
predobdelava) brez adheziva. Kontrolna skupina brez predpriprave povrsine je
dosegla z nanosom adheziva Visio.link 12,54 + 2,19 MPa, kar je bistveno viSja strizna
trdnost glede na naSe preizkuSance. Razlog je lahko v tem, da so preizkusance brusili
z brusnim papirjem. Peskana skupina je dosegla z adhezivom Visio.link niZje rezultate
(19,86 + 2,52 MPa), kakor smo jih v nasi Studiji v skupini FVV z nanosom kompozitnega
sistema Visio.lign (26,31 = 4,17 MPa) [86].

Yousry et al. [111] so uporabili rezkani BioHPP ter na preizkuSance nanesli cement
DTK ali Combo.lign za tvorbo vezi z BreCAM.HIPC ter Relyx Unicem Aplicap ali Resin
reinforced Glass ionomer GC Fuji Plus za tvorbo vezi z dentinom. Ugotovili so, da je
vi§jo strizno trdnost z BioHPP dosegla skupina z naneSenim rezkanim kompozitnim
diskom BreCAMHIPC in cementiranim s cementom DTK (6,24 + 2,29 MPa). Rezultat
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je mnogo nizji od vseh nasih rezultatov po razli¢nih predobdelavah povrsine. Strizna
trdnost vezi BioHPP z dentinom je bila mnogo nizja (3,77 £ 1,64 MPa) [111].

Culhaouglu et al. [112] so merili strizno trdnost med BioHPP ter cementom Combo.lign
z uporabo adheziva Visio.link, glede na razli¢ne priprave povrsine (peskanje z Al203 s
SiO2 premazom, predobdelava z acetonom, jedkanje z 98 % H2SO4, peskanje s 110
um AlOgs, laserska predobdelava (Yb:PL laser) ter brez predobdelave). Ugotovili so,
da je najvisjo strizno trdnost dosegla jedkana skupina (15,82 * 4,23 MPa), vendar pa
strizno trdnost 10,81 + 3,06 MPa, kar je veliko nizji rezultat od naSe skupine, ki je bila
peskana in z nanosom adheziva Visio.link (26,31 + 4,17 MPa). Neobdelana skupina z
uporabo adheziva Visio.link je prav tako dosegla nizje rezultate (5,09 + 2,14 MPa) tako
kot neobdelana skupina brez uporabe adheziva Visio.link v naSi raziskavi (7,27 + 3,86
MPa).

Rezultati nase raziskave so prav tako primerljivi z rezultati, ki so jo izvedli na
Universitatklinikum Jena, Zentrum fir Zahn- und Kieferheilkunde, kjer so pred
staranjem na stiskanem BioHPP z adhezivom Visio.link, dosegli 25,2 + 0,8 MPa,
medtem ko smo v nasi raziskavi dosegli pri skupini FV, ki je prav tako imela naneSen
adheziv Visio.link, 26,31 £+ 4,17 MPa [157].

Strizni moduli preizkusancev BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign so podani v
prilogi 7. Tudi strizni moduli sovpadajo z rezultati strizne trdnosti. Primerljive strizne
module kot tudi strizne trdnosti sta dosegli skupini FV in DV. Sledijo jima skupine EV,
CV, BV, GVin AV.

4.6.2 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP s fasetirnim
kompozitom SR Nexco, skupine AN, BN, CN, DN, EN, FN in GN

V prilogi 6 so mediane rezultatov striznega preizkusa na podlagi median skupin AN,
BN, CN, DN, EN, FN in GN, pri katerih smo uporabili BioHPP in fasetirni kompozit SR
Nexco. Najvi§jo strizno trdnost je dosegla skupina GN (slika 42), kjer smo povrsino
preizkuSancev peskali s 110 um AlzOs, preizkuSance o istili v ultrazvocni kopeli z 80
% etanolom in nanesli adheziv Visio.link (25,00 + 6,99 MPa). Sledita ji skupina FN in
EN (19,76 + 4,98 MPa; 19,37 + 8,06 MPa). Po pri¢akovanjih je ponovno najnizjo strizno
trdnost dosegla skupina z neobdelano povrsino AN (1,07 £ 1,19 MPa), s ¢imer lahko
Ze ovrzemo drugo hipotezo, ki je, da ocenjujemo, da bo strizna trdnost vezi v vsakem
primeru visja od najnizje dovoljene strizne trdnosti po ISO 10477, tj. 5 MPa. Sledita ji
skupini BN (5,93 = 3,58 MPa) in DN (9,05 = 7,64 MPa). Srednjo strizno trdnost je
dosegla skupina CN (14,18 + 3,28 MPa). Iz rezultatov lahko sklepamo, da ociS¢enje
preizkusancev v 80 % etanolu ter nanos adheziva Visio.link bistveno pripomore k vi§ji
strizni trdnosti med obema materialoma. Etanol dobro oc€isti povrsino, kar glede na
rezultate pripomore k boljSi vezi med BioHPP in Visio.linkom ter SR Nexcom. Iz
rezultatov je prav tako razvidno, da MKZ primer nima bistvene vloge pri strizni trdnosti
vezi. Lahko opazimo, da je strizna trdnost sicer viSja od skupine BN, ki je le peskana
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s 110 pum AlO3z, vendar je Se vedno bistveno niZja od skupin EN in FN, kjer je bil
uporabljen tudi adheziv Visio.link. Glede na to, da sta si skupini EN in FN zelo blizu po
rezultatih, lahko sklepamo, da nanos adheziva Visio.link in primerja MKZ primer in, ne
igra pomembne vloge pri strizni trdnosti vezi. Velik vpliv pa ima tudi sode€ po skupini
CN ociScenje preizkuSancev v 80 % etanolu v primerjavi s skupino BN, pri kateri so bili
preizkusanci peskani s 110 um Al2Os, vendar niso bili o€is€eni v ultrazvocéni kopeli z
80 % etanolom. Iz tega lahko ugotovimo, da CiS€enje v etanolu bistveno pripomore k
oCis€enju povrsine in pripomore k izboljSanju strizne trdnosti vezi med BioHPP in

kompozitnim sistemom SR Nexco.

V primerjavi z rezultati preizkuSancev skupin z uporabo kompozitnega sistema
Visio.lign so rezultati sicer slabsi. Vseeno je skupina GN dosegla bistveno visje
rezultate strizne trdnosti vezi kot skupina GV, kar bi lahko pomenilo, da etanol
negativno vpliva na kompozitni sistem Visio.lign. Ostale skupine pa so dosegle nizjo
strizno trdnost, na kar lahko vpliva sestava obeh kompozitnih sistemov. Rezultati
striznih preizkusov objavljenih raziskav s kompozitnim sistemom SR Nexco so zbrani
v tabeli 23 [118, 135].

Tabela 22: Rezultati striznih preizkusov objavijenih raziskav s kompozitnim sistemom
SR Nexco [118, 135]

Elanek Uporablljeni Pre.dobfielave Uporabl_jeni U?:;:z:ﬁm (v.:as Rezultati (MPa)
material preizku$ancev adheziv . preizkusa
kompozit
Jinetal, | a)Rezkan | Peskanjes110um | visio link (V) Umetno | a4vas (31,1435
2019 BioHPP Al203 SR Link SR Nexco staranje

[135] b) Titan (SR) (s) | P*SR*s(20,5%18)
Poliranje z brusnim atN+t (2,17 £0,89)
papirjem a+N+s (5,37 £0,99)

EL- a) Neobdelani Takoj (1) b+N+t (6,51 £ 1,54)
Wassefy Rezkan b) Jedkani s H2SO4 Crealign © Umetno b+N+s (7,25 £6,54
etal., BioHPP c) Peskani s50 um Visio.link SR Ne.xco (N) | staranje c+N+t (4,44 £1,27)
2019 Al2O3 (s) ctN+s (8,29 +£5,11)
[118] d) Peskanis 110 ym d+N+t (2,97 £0,62)

Al2O3 d+N+s (13,60 £
3,20)

Jin et al. [135] so uporabili rezkan BioHPP in fasetirni kompozit SR Nexco. 1z rezultatov
lahko ugotovimo, da so po peskanju povrSine s 110 pm Al2Os, nanosu adheziva
Visio.link, kompozitnega sistema SR Nexco in po umetnem staranju 24 ur dosegli
bistveno visje rezultate (31,1 MPa), kot na$i preizkusanci pred umetnim staranjem
(19,76 + 4,98 MPa), kar je lahko posledica dodatnega umetnega staranja. V Studiji so
primerjali strizno trdnost med BioHPP in SR Nexcom s titanom in SR Nexcom, pri
c¢emer so ugotovili, da je bila strizna trdnost na titanu mnogo nizja (20,5 MPa) [135].

E-Wassefy et al. [118] so tudi uporabili kompozitni sistem SR Nexco na BioHPP osnovi.
Strizna trdnost na neobdelani povrsini je bila malenkost visja od nasih rezultatov (2,17
+ 0,89 MPa, 1,07 £ 1,19 MPa). Strizna trdnost na peskanih preizkusancih s 110 um
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Al203 z uporabo adheziva Visio.link je bila mnogo nizja (2,97 £ 0,62 MPa) kakor v nasi
raziskavi (19,76 + 4,98 MPa). Visjo strizno trdnost so El-Wassefi et al. [118] dosegli na
preizkuSancih, peskanih s 50 um Al2O3 (4,44 + 1,27 MPa), ki pa je bila vseeno nizja od
vseh nasi preizkuSancev, razen skupine AN. Tudi po umetnem staranju so dosegli
preizkuSanci peskanih skupin nizje rezultate, (8,29 £+ 5,11 MPa po peskanju s 50 um
Al203 in 13,60 + 3,20 MPa po peskanju s 110 pm Al203) kakor nasi preizkusanci (19,76
+ 4,98 MPa) [118].

Strizni moduli preizkuSancev BioHPP s fasetirnim kompozitom SR Nexco so podani v
prilogi 7. Prav tako se rezultati strizne trdnosti za BioHPP s fasetirnim kompozitom SR
Nexco ujemajo z rezultati striznih modulov. NajviSje strizne module je dosegla skupina
GN, sledijo ji FN, EN; CN, DN, BN in AN.

4.6.3 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP s fasetirnim
kompozitom VITA VM LC, skupine AVI, BVI, CVI, DVI, EVI, FVI in GVI

V prilogi 6 so mediane rezultatov striznega preizkusa na podlagi median skupin AVI,
BVI, CVI, DVI, EVI, FVI in GVI, pri katerih smo uporabili BioHPP in fasetirni kompozit
VITA VM LC. Najvi§je rezultate je dosegla skupina GVI, in sicer 26,28 + 2,94 MPa
(slika 35). Sledita ji skupini EVI in FVI (25,51 + 1,94 MPa; 22,70 + 7,87 MPa). Najnizje
rezultate je priCakovano dosegla skupina AVI, brez obdelave povrsine (5,39 = 3,17
MPa), ostale pa so imele strizne trdnosti med obema skrajnima vrednostima: skupine
BVI (11,06 + 4,60 MPa), DVI (13,12 + 5,18 MPa) in CVI (13,95 + 2,55 MPa). Iz
rezultatov ponovno lahko sklepamo, da ima velik vpliv na strizno trdnost CiS€enje
povrSine z 80 % etanolom (skupini CVI in GVI) kakor tudi nanos adheziva Visio.link
(GVI). Ze samo nanos Visio.linka (FVI) ali nanos MKZ primerja in adheziva Visio.link
(EVI) je znatno izboljsal strizno trdnost vezi. Vseeno CiSCenje v ultrazvo€ni kopeli in
nanos adheziva Visio.link (GVI) najbolj izrazito izbolja strizno trdnost vezi. Tudi
CiS€enje v 80 % etanolu po peskanju s 110 um Alz2O3 bistveno izbolj$a strizno trdnost
vezi pred skupino BVI, kjer smo preizkuSance peskali s 110 um Al2Os, kar je tudi dokaz
boljSe trdnosti vezi, ki jo dosezemo po oCiS€enju v ultrazvocni kopeli. V primerjavi s
skupinami, kjer smo nanaS$ali kompozitni sistem Visio.lign, lahko opazimo, da so
strizne trdnosti v skoraj vseh skupinah bistveno nizje. Razlika se pojavi pri skupini GVI
v primerjavi s skupino GV, kakor se je pojavila tudi pri SR Nexcu ter pri skupini EVI in
EV. 1z rezultatov lahko sklepamo, da je vpliv ¢iS€enja v 80 % etanolu pred nanosom
adheziva Visio.link zelo velik. Pri primerjavi skupin EV in EVI lahko sklepamo, da
skupna uporaba MKZ primerja in adheziva Visio.link izboljSa vez pri sistemu VITA VM
LC, medtem ko tega pri sistemu Visio.lign ne opazimo v takSni meri. Ob primerjavi
skupin, fasetiranih s kompozitnim sistemom VITA VM LC in s SR Nexco, lahko
opazimo, da so strizne trdnosti bile pri vecini skupin boljse pri sistemu VITA VM LC.
NiZje strizne trdnosti kot pri kompozitnem sistemu SR Nexco so dosegli le preizkuSanci
skupine CVI, vendar razlika ni bistvena (13,95 = 2,55 MPa; 14,18 + 3,28 MPa).
Rezultati striznih preizkusov objavljenih raziskav s fasetirnim sistemom VITA VM LC
S0 zbrani v tabeli 24 [109, 126].
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Tabela 23: Rezultati striznih preizkusov objavijenih raziskav s fasetirnim sistemom
VITA VM LC [108, 127]

I . . | Uporabljeni v
Clanek Uporab!jenl Pre.dobt:IeIave Uporabl.jem fasetirni (.:as Rezultati (MPa)
material preizkusancev adheziv . preizkusa
kompozit
Poliranje z brusnim
papirjem a+2+VI+s (18,29 £
Peskanje s 110 um 5,14)
Al2O; a+3+Vi+s (21,37 +
1) Neobdelani 2,39)
2) Plazemska a+4+Vl+s (19,63 £
- obdelava 023 min 4.17)
a) Neojacen
PEEK 3) Plazemska
obdelava 0235 b+2+VI+s (23,33 +
b) PEEK min 2,56)
Botel et OJacenI z20 4) Plazemska o VITAVMLC Umetn.o b+3+VI+s (22,86 +
al., 2018 % TiO2 Visio.link V) staranje
[109] ¢) PEEK obdelava Ar/O23 Gradia (G) (s) 2,08)
oiaten 220 min b+4+VI+c (22,53 +
" JTiO in 1% 5) Plazemska 0,85)
" mze 1oy | obdelavaAri0235
P9 min C+2+VI+s (26,11
1,83)
ct3+VI+s (27,7 £
2,15)
ct4+VI+s (26,16 £
1,17)
Poliranje z brusnim at1+s(3,81+£2,71)
papirjem at2+s (18,29 £ 1,84)
a) Neojacen 1) Neobdelani a+3+s (3,76 £2,42)
) 2) Peskanis 110 a+4+s (19,8 £2,46)
PEEK
b) PEEK um Al203
Schwitalla ojaden 220 3) Plazemska Umetno b+1+s+ (3,8 £1,9)
etal, 9T, | CPICRVAATOZS | i ink | VITAVMLC | staranje | D¥2*S(996£8,46)
2017 ¢) PEEK min (s) b+3+s (7,63 +£3,79)
[126] L 4) Peskanis 110 b+4+s (15,86 +4,39)
ojatenz 20 .
%TiOzin19 |  PMARO
amentov plazemska ct+1+s (3,26 +3,82)
P9 obdelava z Ar/O; c+2+5 (6,72 +3,66)
35 min ct+3+s(5,3+1,61)
ct4+s (9,06 £3,1)

Botel et al. [109] so uporabili neojaten PEEK, PEEK, ojacen z 20 % TiO2, in PEEK,
ojacen z 20 %, TiOzin vsebnostjo 1 % pigmentov. Nanje so nanasali kompozitni sistem
VITA VM LC. PreizkuSance so najprej brusili z brusnim papirjem, nato so jih peskali s
110 pm Al2Os ter jih obdelali s plazmo (Oz plazma 3 min, Oz plazma 35 min, Ar/ Oz
plazma 3 min, in Ar/O2 plazma 35 min). Eno skupino (kontrolna skupina) niso
predobdelali s plazmo. Sledil je nanos adheziva Visio.link ter kompozitnih sistemov
VITAVM LC, GC Gradia ali GC Gradia DIRECT Flo. Najvisjo strizno trdnost so doseqgli
preizkusanci PEEK z 20 % TiOz1in 1 % pigmentov, ki so bili predobdelani z Oz plazmo
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3 min, z nanosom kompozitnega sistema GC Gradia DIRECT Flo (34,92 + 6,55 MPa).
Sledili so preizkuSanci PEEK z 20 % TiOz, ki so bili predobdelani z Oz plazmo 35 min
in z nanosom GC Gradia DIRECT Flo (34,2 £ 1,87 MPa). Kompozitni sistem VITA VM
LC je v vseh skupinah preizkuSancev vplival na nizje rezultate kot pri obeh preostalih
uporabljenih kompozitnih sistemih. Najvisjo vrednost strizne trdnosti z naneSenim
sistemom VITA VM LC so dosegli preizkusanci skupine PEEK z 20 % TiOz2in 1 %
pigmentov, predobdelani z Oz plazmo 35 min (27,7 £ 2,15 MPa). Primerljivi rezultati
Studije Botel et al. [109] so s skupinami EVI, FVI in GVI (25,51 + 1,94 MPa; 22,70 +
7,87 MPa; 26,28 + 2,94 MPa) [109].

Fasetirni kompozitni sistem VITA VM LC so uporabili Schwitalla et al. [126], kjer so
prav tako povrsine preizkusancev PEEK, PEEK z 20 % TiO2in PEEK z 20 % TiOzin 1
% pigmentov, najprej brusili z brusnim papirjem in predobdelali s plazmo ali jih peskali
(samo plazemska obdelava z Ar/ Oz plazma 35 min, samo peskanje s 110 pm Al2Os
ter kombinacija obeh predpriprav). Prav tako so imeli tudi preizkusance kontrolne
skupine brez predobdelave, ki so jih samo brusili z brusnim papirjem. Na vse
preizkuSance so nanesli adheziv Visio.link. NajviSje rezultate je dosegla skupina, kjer
so bili preizkusSanci izdelani iz neojaenega PEEK in peskani ter plazemsko obdelani
(19,8 = 2,46 MPa). Samo peskani preizkuSanci z uporabo adheziva Visio.link so
od nasih rezultatov (22,70 £ 7,87 MPa). Razlog je lahko, da so uporabili PEEK z 20 %
TiO2 drugega proizvajalca in ne BioHPP [126].

Strizni moduli preizkuSancev BioHPP s fasetirnim kompozitom VITA VM LC so podani
v prilogi 6. Rezultati striznih modulov skupin si sledijo po zaporedju: EVI, GVI, FVI,
BVI, DVI, CVI in AVI, kar se razlikuje od rezultatov striznih trdnosti. Skupini GVI in CVI
izstopata iz zaporedja rezultatov, ker so strizni moduli nizji.

4.6.4 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP plus s fasetirnim
kompozitom Visio.lign, skupine BV+, CV+, DV+, EV+, FV+ in GV+

V prilogi 6 so mediane rezultatov striznega preizkusa skupin, BV+, CV+, DV+, EV+,
FV+ in GV+, pri katerih smo uporabili BioHPP plus in kompozitni sistem Visio.lign
(tabela 3). NajviSje strizne trdnosti je dosegla skupina preizkusancev GV+ (21,53 +
3,24 MPa). Sledi ji skupina FV+, ki je dosegla strizno trdnost 19,62 + 4,26. Podobne
strizne trdnosti sta dosegli skupini CV+ in EV+ (15,57 + 2,64 MPa; 15,70 + 4,49 MPa)
ter nekoliko niZjo skupina BV+ (14,13 + 3,23 MPa). Najnizjo strizno trdnost je dosegla
skupina DV+ (12,44 + 2,84 MPa), iz Cesar lahko sklepamo, da MZK primer ne izboljSa
strizne trdnosti vezi.

V primerjavi s skupino BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign so rezultati za
preizkuSance BioHPP plus bistveno nizji, s ¢imer ovrZzemo prvo hipotezo o tem, da
bodo najboljSe rezultate dosegli preizkusanci BioHPP plus, kar velja v primeru uporabe
adheziva Visio.link in primerja MKZ primerja ter kompozitnega sistema Visio.lign.
Samo skupina GVI+ je dosegla visji rezultat (21,53 + 3,24 MPa) kot skupina GV (20,31
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+ 6,56 MPa). Skupina DV+ (10,76 £ 4,08 MPa) je dosegla za ve¢ kot polovico nizji
rezultat od skupine DV (25,59 £ 3,17 MPa), iz Cesar lahko sklepamo, da MKZ primer
ne pripomore k zviSanju strizne trdnosti vezi za BioHPP plus. Lahko opazimo, da
adheziv Visio.link poviSa strizno trdnost vezi (skupina FV+) v primerjavi s samo
peskanim BioHPP plus (skupina BV+), medtem ko uporaba obeh adhezivov (skupina
EV+) le malenkost izboljSa strizno trdnost vezi v primerjavi s peskanimi preizkusanci.
Ze pri preizkusu hrapavosti smo ugotovili, da je hrapavost povrsine BioHPP plus veliko
vi§ja kakor hrapavost skupine BioHPP, kar je posledica drugacne sestave in izdelave
BioHPP plus preizkuSancev (stiskanje) glede na BioHPP. Za strizno trdnost sta
predvsem pomembni hrapavost in omocljivost peskane povrSine, na katere smo
nanasali adheziva in fasetirne kompozite. Ta razlika je lahko bistvenega pomena za
nizje strizne trdnosti preizkusancev BioHPP plus. 1z rezultatov lahko sklepamo, da je
pri vi§ji hrapavosti nizja strizna trdnost, torej Ce je hrapavost previsoka, se fasetirni
kompozit ne zasidra na povrsino BioHPP. Prav tako lahko pri stiskanju BioHPP plus
nastane veliko napak med samim procesom, kar vpliva na posledi¢no nizjo strizno
trdnost z adhezivom Visio.link in fasetirnimi kompoziti. Tudi koti omocenja z vodo so
na neobdelani in peskani povrsini s 110 um Al20s za BioHPP nizji od kotov omocenja
za BioHPP plus (tabeli 16 in 19), izjema so le polirani preizkusanci, kjer so visje kote z
vodo dosegli preizkuSanci BioHPP.

Tudi v primerjavi s skupinama, kjer smo na BioHPP nanasali kompozitna sistema SR
Nexco in VITA VM LC, lahko opazimo, da so na vseh povrSinah, kjer nismo uporabili
adhezivov, rezultati vi§ji (skupini B in C). Skupina D, kjer smo uporabili primer MKZ
primer in fasetirni kompozit VITA VM LC (13,12 + 5,18 MPa), je dosegla malenkost
vi§je rezultate v primerjavi z BioHPP plus in Visio.lign kompozitnim sistemom (12,44 +
2,84 MPa), medtemko je pri SR Nexcu dosegla nizje strizne trdnosti (9,05 + 7,64 MPa).
Skupine, kjer smo na BioHPP plus uporabili adheziv Visio.link in nanesli kompozitni
sistem Visio.lign (EV+, FV+ in GV+)izkazujejo nizje rezultate (15,70 + 4,49 MPa; 17,40
+5,64 MPa; 21,53 * 3,24 MPa) od skupin, kjer so na BioHPP nanesli prav tako adheziv
Visio.link in kompozitni sistem Visio.lign (23,66 + 3,85 MPa; 26,31 + 4,17 MPa; 20,31
+ 6,56 MPa). Prav tako so bili rezultati skupin EN, FN, GN ter EVI, FVI, GVI visji od
rezultatov EV+, FV+ in GV+. Kakor smo pojasnili Ze pri skupinah EV, FV in GV v
primerjavi z EV+, FV+ in GV+, lahko tudi tu razloZzimo niZjo strizno trdnost s slabSo
adhezijo Visio.linka na bolj hrapavo povrSino preizkuSancev BioHPP plus ter
moznostjo napak, ki nastanejopri procesu stiskanja BioHPP plus.

Rezultati za BioHPP plus s kompozitnim sistemom Visio.lign skupin FV+, z naneSenim
adhezivom Visio.link (17,40 + 5,64 MPa), so kljub nizjim vrednostim striznih trdnosti v
primerjavi z BioHPP vseeno vi§ji od rezultatov Studij, kjer so na preizkuSancih,
peskanih s 50 um Al2Os ter naneSenim adhezivom Visio.link dosegli strizno trdnost
10,97 + 2,88 MPa (Ates et al. [114]). Prav tako so nasi rezultati viSji od rezultatov
Younis [4], EI-Wassefi et al. [118] in Culhaouglu et al. [112], kjer so na povrsini, peskani
s 110 um Al2Os ter naneSenim adhezivom Visio.link dosegli strizno trdnost 12,85 MPa,
6,14 £ 0,46 MPa ter 10,81 £3,06 MPa. Vi§je strizne trdnosti so dosegli Schulte [89]
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(24,71 £ 4,48 MPa), Caglar et al. [86] (19,86 = 2,52 MPa) ter Universitat Jena, Zentrum
fur Zahn- und Kieferheilkunde [156], kot pred (33,7 £ 2,0 MPa) tudi po umetnem
staranju (30,1 + 2,5 MPa). Vi§jo strizno trdnost od Caglar et al. [86] smo dosegli na
preizkuSancih skupine GV+, kjer smo preizkuSance po peskanju in pred nanosom
adheziva Visio.link ocistili v ultrazvocni kopeli z 80 % etanolom [4, 86, 89, 112, 114,
118, 156].

Strizni moduli preizkusancev BioHPP plus s kompozitnim sistemom Visio.lign so
podani v prilogi 7. Tudi za BioHPP plus in kompozitni sistem Visio.lign je zaporedje
skupin striznih modulov enako zaporedju skupin striznih trdnosti.

4.6.5 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP plus s fasetirnim
kompozitom SR Nexco, skupine BN+, CN+, DN+, EN+, FN+ in GN+

Na sliki 30 so mediane rezultatov striznega preizkusa na podlagi median skupin BN+,
CN+, DN+, EN+, FN+ in GN+, pri katerih smo uporabili BioHPP plus in fasetirni
kompozit SR Nexco. NajviSje strizne trdnosti je dosegla skupina GN+ (23,39 = 2,80
MPa). Sledijo ji skupina FN+ (18,44 + 3,55 MPa), EN+ (14,34 + 3,01 MPa), CN+ (14,02
+ 2,81 MPa) in BN+ (12,18 + 2,29 MPa). NajniZje rezultate je dosegla skupina DN+
(8,97 £ 1,69 MPa), iz Cesar lahko sklepamo, da MKZ primer ne pripomore k strizni
trdnosti vezi med BioHPP plus in SR Nexco. Prav tako je strizna trdnost skupine EN+,
kjer smo uporabili adheziv, Visio.link in primer MKZ primer, nizja. 1z tega lahko
sklepamo tudi, da se med nanosom MKZ primerja in ¢akanjem, da tekocCina izhlapi, na
povrSini naberejo necistoCe in vilaga, ki slabsajo strizno trdnost vezi. V primerjavi z
rezultati strizne trdnosti za BioHPP plus in kompozitnim sistemom Visio.lign, lahko
ugotovimo, da so strizne trdnosti nizje za skupine BN+, CN+, DN+, EN+ in FN+ v
primerjavi s skupinami BV+, CV+, DV+, EV+ in FV+. Skupina GN+ je dosegla visje
strizne trdnosti kot skupina GV+. 1z rezultatov lahko sklepamo, da ciS€enje BioHPP
plus z 80 % etanolom in nanos adheziva Visio.link odstrani necistoCe s povrsine ter
pripomore K visji strizni trdnosti vezi v primerjavi s skupino FN+ (uporabljen le adheziv
Visio.link). Podobne zakljuCke smo opazili Ze ob primerjavi skupin BioHPP s
kompozitnim sistemom Visio.lign in BioHPP s fasetirnim kompozitom SR Nexco.
Zanimivo je tudi, da sta skupini CN+ in EN+ dosegli primerljive rezultate, kar pomeni,
da ima CiS€enje z 80 % etanolom (skupina CN+) velik vpliv na strizno trdnost vezi v
primerjavi z uporabo adheziva Visio.link in primerja MKZ primer.

V primerjavi z rezultati strizne trdnosti med BioHPP in fasetirnim kompozitom SR
Nexco ter BioHPP plus in kompozitnim sistemom SR Nexco, so vi§je rezultate strizne
trdnosti dosegli prvi. ViSje rezultate za BioHPP plus in kompozitnim sistemom SR
Nexco je v primerjavi z istimi skupinami BioHPP in kompozitnim sistemom SR Nexco
dosegla le skupina BN+. Podobno kot pri primerjavi med BioHPP in Visio.lign ter
BioHPP plus in Visio.lign, lahko sklepamo, da vi§ja hrapavost povrSine ter moznost
napak pri stiskanju BioHPP plus slabSe vpliva na strizno trdnost vezi.
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Prav tako so rezultati za BioHPP plus in fasetirni kompozit SR Nexco nizji od rezultatov
za BioHPP in fasetirni kompozit VITA VM LC ter BioHPP in kompozitni sistem
Visio.lign. Visje strizne trdnosti za BioHPP plus s fasetirnim kompozitom SR Nexco v
primerjavi z BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign je dosegla le skupina GN+.
Kot je Ze omenjeno pri primerjavi z BioHPP plus in kompozitnim sistemom Visio.lign,
sklepamo da vpliva na to CiSCenje z 80% etanolom. V primerjavi s skupinami BioHPP
s fasetirnim kompozitom VITA VM LC pa lahko ugotovimo, da so vi$je rezultate dosegli

le preizkusanci skupine BN+, ki so bili le peskani s 110 um Al2Os.

El-Wassefy et al. [118] so na preizkuSancih BioHPP, peskanih s 110 pm Al:03, z
uporabo adheziva Visio.link dosegli nizje strizne trdnosti vezi (2,97 + 0,62 MPa) kakor
v nasi raziskavi ob enaki predpripravi povrSine (skupina FN+, 18,44 + 3,55 MPa).
Nasprotno so visje strizne trdnosti dosegli za BioHPP s fasetirnim kompozitom SR
Nexco Jin et al. [135] in sicer 31,1 + 3,5 MPa [118, 135].

Strizni moduli preizkuSancev BioHPP plus s fasetirnim kompozitom SR Nexco so
podani v prilogi 7. Tudi za BioHPP plus in fasetirni kompozit SR Nexco je zaporedje
skupin striznih modulov enako zaporedju skupin striznih trdnosti. Razlika je samo pri
skupini BN+, ki je dosegla viSje strizne module glede na zaporedje striznih trdnosti.

4.6.6 Rezultati striznega preizkusa preizkusancev BioHPP plus s fasetirnim
kompozitom VITA VM LC, skupine BVI+, CVI+, DVI+, EVI+, FVI+in GVI+

V prilogi 6 so mediane rezultatov striznega preizkusa za skupine preizkusancev BVI+,
CVI+, DVI+, EVI+, FVI+ in GVI+, pri katerih smo uporabili BioHPP plus in fasetirni
kompozit VITA VM LC. NajviSje strizne trdnosti so dosegli preizkusanci skupine FVI+
(15,30 £ 3,72 MPa). Sledita ji skupini GVI+ (14,13 + 4,05 MPa) in BVI+ (10,96 + 1,53
MPa). Ponovno je najnizje rezultate dosegla skupina DVI+ (2,92 + 0,43 MPa).
Primerljive rezultate sta tako kot za BioHPP plus in fasetirni kompozit SR Nexco
dosegli skupini CVI+ (6,16 £ 1,73 MPa) in EVI+ (7,35 £ 0,90 MPa), iz Cesar je ponovno

razvidno, da CiS€enje z 80 % etanolom izboljSa strizno trdnost tudi pri BioHPP plus in
fasetirnem kompozitu VITA VM LC.

V primerjavi s preizkusanci BioHPP plus s fasetirnim kompozitom SR Nexco ter
BioHPP plus s kompozitnim sistemom Visio.lign so rezultati nizji. Rezultati za BioHPP
plus s fasetirnim kompozitom VITA VM LC so tudi nizji od rezultatov BioHPP s
fasetirnim kompozitom VITA VM LC. Ponovno lahko sklepamo, da je za niZjo strizno
trdnost preizkuSancev BioHPP plus odlo€ilna hrapavost povrSine in moznost slab$ih
lastnosti BioHPP plus zaradi napak med postopkom stiskanja. Skupina DVI+ (2,92 *
0,43 MPa) izkazuje mnogo nizje rezultate od skupine DVI (13,12 + 5,18 MPa), medtem
ko imajo ostale skupine za polovico ali tretjino nizje rezultate.

V primerjavi z Botel et al. [109], ki so izvedli raziskavo strizne trdnosti za neojacen
PEEK, PEEK ojacen z 20 % TiO:z in PEEK ojacen 20 % TiOz in 1% pigmentov, ki so
jih peskali z 110 um Al2Os ter jih obdelali s plazmo, so nasi rezultati za BioHPP plus s
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fasetirnim kompozitom VITA VM LC mnogo nizji. Razlika je lahko zaradi plazemske
predobdelave, ki vpliva na povrSino PEEK in posledi¢no izboljSa strizno trdnost vezi.
Prav tako v Studiji niso uporabili BioHPP ampak PEEK z 20 % TiO2 drugega
proizvajalca ter so preizkuSance pred striznim preizkusom umetno starali. Schwitalla
et al. [126], so dosegli na preizkuSancih PEEK, ojacenih z 20 % TiO: in peskanih s 110
pum AlO3z, nekoliko nizje strizne trdnosti s fasetirnim kompozitom VITA VM LC (9,96 +
8,46 MPa) kot v nasi raziskavi (10,96 £ 1,53 MPa). Prav tako so nizje rezultate dosegli
tudi s preizkusanci PEEK ojacenimi z 20 % TiO:z in 1% pigmentov in peskanimi s 110
pum Al2Os ter s fasetirnim kompozitom VITA VM LC (6,72 + 3,66 MPa).

Strizni moduli preizkuSancev BioHPP plus s fasetirnim kompozitom VITA VM LC so
podani v prilogi 7. Tudi za BioHPP plus in fasetirni kompozit VITA VM LC je zaporedje
skupin striznih modulov enako zaporedju skupin striznih trdnosti. Razlika je samo pri
skupini GVI+, ki je dosegla visje strizne module glede na zaporedje striznih trdnosti.

v

strizni trdnosti po standardu ISO 10477, tj. 5 MPa, ki je nismo dosegli pri skupinah: AN
in DVI+. ZaZeljena strizna trdnost vezi, ki je potrebna za kljubovanje v ustni votlini, je
vsaj 10 MPa, kar niso dosegle skupine: AV, BN, DN, AVI, DN+, CVI+, DVI+ in EVI+.
Prav tako nismo potrdili tudi tretje hipoteze, saj so najboljSe strizne trdnosti dosegli
preizkuSanci BioHPP in ne preizkuSanci BioHPP plus. V tabeli 25 so zbrani rezultati
vseh striznih trdnosti za preizkuSance BioHPP in BioHPP plus s tremi kompozitnimi
sistemi (Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC).

s
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Tabela 24: Rezultati striznega preizkusa BioHPP in BioHPP plus s tremi
kompozitnimi sistemi: Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC (oznake V, N in VI)

Oznaka Predobdelava St"z?h:;:;n“t Stnm‘:; ;’dUI
AV brez naknadne obdelave 7,27 + 3,86; 8566 *2439;
AN 1,07+£1,19; 2016 £1783;
AVI 5,39+3,17 4900 +£2333
BV samo peskanje s 110 pm Alz0; 17,68 £3,75; 14947 £ 2776;
BN 5,93 £3,58; 6299 +2028;
BVI 11,06 £4,60 10548 £4977
cv peskanjes 110 um Al2Os in izpostavav | 23,42 +2,49; 15356 +2035;
CN ultrazvoéni kopeliz 80 % etanolom, 14,18 £3,28; 9576 £ 2458;
CVvi 5min 13,95+2,55 9402 +1702

BioHPP DV peskanjes 110 ym Al20sin nanos MKZ | 25,59 +3,17; 17536 £1325;
DN primerja 9,05 +7,64; 8145 £4897,
DVI 13,12+5,18 10343 +1720
EV peskanjes 110 um Al203 in nanos MKZ | 23,66 + 3,85; 16809 + 1008;
EN primer-ja ter adheziva Visio.link 19,37 +8,06; 12144 +2926;
EVI 25,51+1,94 16111 £2028
FV peskanjes 110 ym Al203 nanos 26,31 4,17, 17054 + 1575;
FN adheziva Visio.link 19,76 +4,98; 12400 £ 1178;
FVI 22,70 +7,87 14588 +2862
GV peskanje s 110 um Al20s, izpostava v 20,31 £ 6,56; 12774 +3265;
GN ultrazvoéni kopeliz 80 % etanolom, 25,00 £6,99; 15370 £ 3173;
GVl 5 min in nanos adheziva Visio.link 26,28 £2,94 15189 £ 1543

Oznaka Predobdelava Strizna trdnost

(MPa)

BV+ samo peskanje s 110 pm Al>O3 14,13 £3,23; 11799 +2494;

BN+ 12,18 £2,29; 10718 £2833;

BVI+ 10,96 £1,53 7883 £652
Cv+ peskanjes 110 ym Al2Os in izpostavav | 15,57 +2,64; 13459 + 1740;
CN+ ultrazvoéni kopeliz 80 % etanolom, 14,02 £2,81; 10510 £ 1496;

CVI+ 5min 6,16 £1,73 5992 +1202

DV+ peskanjes 110 um Al20zin nanos MKZ | 12,44 +2,84; 9075 £ 809;

BioHPP DN+ primerja 8,97 £1,69; 8148 + 864;
plus DVI+ 2,92+0,43 4908 £ 769
EV+ peskanjes 110 um Al20zin nanos MKZ | 15,70 +4,49; 11896 £ 3865;

EN+ (primer-ja) ter adheziva Visio.link 14,34 £3,01; 11566 + 3447,

EVI+ 7,35+£0,90 7465 +325

FVv+ peskanjes 110 um Al203 nanos 19,62 £ 4,26; 12253 + 3584;

FN+ adheziva Visio.link 18,44 +3,55; 12029 + 3886;

FVI+ 15,30+ 3,72 8933 +1158

GV+ peskanje s 110 um Al20s, izpostava v 21,53 +£3,24; 16401 +£1913;

GN+ ultrazvoéni kopeliz 80 % etanolom, 23,39 £2,80; 15529 £ 1771;

GVI+ 5 min in nanos adheziva Visio.link 14,13 +£4,05 10068 £ 3040
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5 SKLEP

Za vse materiale, ki se uporabljajo kot nadomestki zob in obzobnih struktur, je
pomembno, da kljubujejo striznim silam med ZveCenjem, zato morajo izkazovati
zadostne strizne trdnosti. Materiala za zobne nadomestke sta tudi BioHPP in BioHPP
plus, kompozitha materiala z matrico iz PEEK, razlikujeta se v delezu ojaCevala:
BioHPP vsebuje 20 % TiO: in drugih anorganskih ojaceval, medtem ko BioHPP plus
vsebuje 24 % anorganskih ojaCeval (TiO2 in drugi oksidi) in 1 % anorganskih
pigmentov. BioHPP nudi zaradi ojaCevala boljSe mehanske lastnosti kot neojacen
PEEK. BioHPP plus vsebuje Se vedji delez ojaCevala, kar naj bi pozitivho vplivalo na
strizno trdnost vezi s fasetirnimi kompoziti.

V okviru magistrskega dela smo analizirali sestavo BioHPP in BioHPP plus s FTIR
spektroskopijo, termicne lastnosti z DSC in viskoelasti¢ne lastnosti z DMA analizo. S
FTIR spektorskopijo smo ugotovili, da sta si materiala BioHPP in BioHPP plus podobna
in se razlikujeta le v intenzitetah nekaj vrhov (1009,8 cm?, 679 in 667,7 cm™). DSC
nam je pokazal, da je T4 BioHPP visji kot T4 BioHPP plus (151,3 °C, 150,4 °C), medtem
ko je Tm BioHPP nizji od BioHPP plus (338,5 °C, 339,0 °C). DMA analiza je pokazala
malo visji E‘ za BioHPP v primerjavi z BioHPP plus (4,26 + 0,13 GPa, 4,193 = 0,098
GPa), kar pomeni, da je material nekoliko bolj tog od BioHPP plus. Kot DSC analiza je
tudi DMA analiza potrdila nizji T4 za BioHPP plus (169,5 + 0,36 °C, 167,0 £ 0,25 °C).

Ugotavljali smo tudi hrapavost in omocljivost povrsine na neobdelanih, peskanih in
poliranih preizkuSancih BioHPP in BioHPP plus. Najnizje hrapavosti so dosegli polirani
preizkusanci, najvisje pa neobdelani preizkusanci BioHPP plus. Kontaktni koti z vodo
pomeni, da je polirana povrSina najbolj hidrofobna. Tudi BioHPP plus sledi trendu
visSanja kontaknega kota po peskanju povrsine, kljub visji hrapavosti neobdelane
povrSine glede na peskano povrsino BioHPP plus, vendar ne sledi trendu na polirani
povrsini, kjer je kontaktni kot z vodo bistveno nizji kakor na BioHPP. Proste povrSinske
energije so pri BioHPP in BioHPP plus sovpadale z rezultati hrapavosti povrSine, kjer
SO najnizje povrSinske proste energije dosegli polirani preizkusanci in najvisje
povrsinske proste energije peskani preizkusanci.

Namen magistrskega dela je bil ugotoviti strizne trdnosti med PEEK kompozitoma
BioHPP in BioHPP plus ter fasetirnimi kompoziti Visio.lign, SR Nexco in VITA VM LC
po razli¢nih predobdelavah povrsine preizkuSancev. Ugotovili smo, da so bile strizne
trdnosti preizkuSsancev BioHPP plus v vseh primerih niZje od striznih trdnosti
preizkusancev BioHPP, ne glede na uporabljeni fasetirni kompozit. Najvisje rezultate
smo dosegli na preizkusancih BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign, kjer smo
povrSino najprej peskali in nato nanesli adheziv Visio.link, ki ji je sledila skupina z
naneSenim kompozitnim sistemom VITA VM LC; ki smo jo najprej peskali s 110 ym
AlOs, izpostavili ultrazvocni kopeli z 80 % etanolom, 5 min in nanesli adheziv
Visio.link.
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Med izdelavo magistrskega dela smo dosegli vse zastavljene cilje. S FTIR analizo smo
ugotovili sestavo, z DSC analizo smo ugotovili Tg, Tmin T¢ ter z DMA analizo E', E“ter
tan & BioHPP kot tudi BioHPP plus. Prav tako smo doloCili hrapavost in omocljivost
neobdelanih povrsin, peskanih povrSin s 110 pm Al2Oz3 ter poliranih povrsin BioHPP in
BioHPP plus. Izracunali smo tudi strizno trdnost (os) na podlagi striznih sil (Fstrizna)
pridobljenih s striznim preizkusom.

Vse tri v uvodu predpostavljene hipoteze smo ovrgli. Prva hipoteza, kjer smo
predpostavili, da bodo najboljSe rezultate dosegli preizkusanci iz BioHPP plus, ki bodo
peskani in imeli naneSena adheziv Visio.link in primer MKZ primer ter faseto iz
kompozita na osnovi akrilatnih oligomerov, smo ovrgli. NajboljSe rezultate so dosegli
preizkusanci BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign, kjer smo povrSino najprej
peskali in nato nanesli adheziv Visio.link. Prav tako smo ovrgli drugo hipotezo, ker niso
vsi preizkusanci dosegli najnizje strizne trdnosti po standardu 1ISO 10477, tj. 5 MPa.
Najnizje strizne trdnosti nista dosegli skupini AN in DVI+. Tretjo hipotezo, kjer smo
predpostavili, da bodo strizne trdnosti preizkuSancev BioHPP plus viSje od BioHPP,
smo prav tako ovrgli. Vi§je strizne trdnosti sta dosegli le skupini GV+ (21,53 = 3,24
MPa) pred GV 20,31 + 6,56 MPa) in BN+ (12,18 + 2,29 MPa) pred BN (5,93 + 3,58
MPa).

Glavni cilf magistrskega dela je bila dolocitev strizne trdnosti vezi. Kakor je razvidno iz
rezultatov, je za €im viSjo trdnost vezi pomembna tudi hrapavost povrSine. Ugotovili
smo, da bolj hrapava povrsina BioHPP plus poslabsa strizno trdnost vezi s fasetirnim
kompozitom. Sklepamo, da je razlog verjetno v tem, da se fasetirni kompozit in adheziv
Visio.link pri bolj hrapavi peskani povrsini BioHPP plus slabSe zasidrata kot na manj
hrapavih peskanih povrSinah BioHPP. Razlog je verjetno v tem, da sta materiala bolj
viskozna in se zato ne zasidrata v globino. Posledi¢no verjetno ostanejo v globinah raz
zraéni mehurcki, ki slabsajo strizno trdnost vezi. Tudi omodcljivost povrSine je
pomembna, ker je pokazala, da tudi vi§ja povrSinska prosta energija bolj hrapave
povrsine BioHPP plus ne pripomore k visji strizni trdnosti vezi. Uporaba adheziva, ki bi
bil manj viskozen in bi sidral v globje raze ali znizanje hrapavosti povrSine BioHPP
plus, bi lahko bili temi za nadaljnje raziskave.

Izdelovanje zobnih nadomestkov z rezkanjem po sistemu CAD/CAM je bistveno laZje
od postopka stiskanja. Pri stiskanju lahko nastane veliko napak, postopek je daljsi in
C¢asovno zamudnejsi. Pri stiskanju BioHPP plus tezko dosezemo homogeno strukturo,
medtem ko so CAD/CAM diski BioHPP za rezkanje izdelani pod tocno doloCenimi
pogoji in izdelava poteka avtomatizirano, postopka obdelave povrSine in fasetiranje
kompozita pa potekata ro¢no. Ro¢na obdelava in fasetiranje kompozita lahko vodita
do odstopanj med posameznimi preizkusanci iste skupine vzorcev.

Razvoj v zobozdravstvu se vse bolj usmerja v CAD/CAM tehnologije, ker so
enostavnejSe za uporabo in nudijo zadovoljive rezultate. Glede na rezultate
magistrskega dela sklepam, da je prihodnost v CAD/CAM tehnologijah, ki se bodo v
zobozdravstvu vedno bolj uporabljale.
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Tg - temperatura steklastega prehoda (°C)

Tm - temperatura taljenja — talis¢e (°C)

Tc - temperatura kristalizacije (°C)

E‘- modul akumulacije energije (GPa)

E*“ - modul izgub energije (GPa)

tan o - faktor duSenja

Ra - aritmetiCna srednja hrapavost profila (um)

Os - strizna trdnost (MPa)

Fstrizna - maksimalna strizna sila zloma (N)

A - povrSina (mm?)

G - strizni modul (MPa)

y - strizna deformacija

a - pomik stroja (mm)

h - zraCnost med obema deloma orodja za strizni preizkus (mm)6 - kontaktni kot med
testno tekocCino in materialom (°)

Ysv - prosta povsinska energija trdnine (mN/m)

yiv - povrSinska napetost teko€ine (mN/m)

Vs - medpovrSinska prosta energija med trdnino in teko€ino (mN/m)

yi¢ - disperzna komponenta povrsinske proste energije testne teko¢ine (mN/m)
yP - polarna komponenta povrsSinske proste energije testne teko€ine (mN/m)
ysY - disperzna komponenta povrsinske proste energije trdnine (mN/m)

ysP - polarna komponenta povrsinske proste energije trdnine (mN/m)

|- - dolzina (mm)

r - polmer (mm)

AH:; - taliina entalpija analiziranega vzorca (J/g)

AH; ¢ - talilna entalpija 100% kristalinicnega polimera (J/g)

w - masni delez polimera v vzorcu (%)

Acy, - sprememba temperaturne kapacitete (J/gK)

@ - stopnja kristalini¢nosti (%)
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SEZNAM UPORABLJENIH KRATIC

BioHPP - biokompatibilen visoko zmogljiv polimer
PEEK - poli-eter-eter-keton

TiO2 - titanov dioksid

CAD - raCunalnisko podprto oblikovanje

CAM - raCunalniSko podprto konstruiranje

Al2Os3 - dialuminijev trioksid

FTIR - infrardeCa spektroskopija s Fourierjevo transformacijo
DSC - diferen¢na dinamicna kalorimetrija

DMA - dinami¢na mehanska analiza

FTPO - fakulteta za tehnologijo polimerov

PMMA - polimetilmetakrilat

bis-GMA - bisfenol A-glicidil-dimetakrilat

TEGDMA - trietilen-glikol-dimetakrilat

MMA - metilmetakrilat

EGDMA - etilenglikol dimetakrilat

UDMA - uretan-dimetakrilat

MPS - gama-metakriloksipropil-trimetoksi-silan

PMC - polimerni kompoziti (polymer matrix composites)
BPO - dibenzoil peroksid

TPO - (2,4,6-trimetilbenzoil) fosfin oksid

PICN - CAD/CAM diski z veliko vsebnostjo dispergiranih delcev
JAZMP - javna agencija za zdravila in medicinske pripomocke
Co-Cr - kobalt krom

Ag-Pd - srebro paladijeva zlitina

UV - ultravijolicna

BPA - bisfenol A

bis-DMA - bisfenol A dimetakrilat

CaP - kalcijev hidroksiapatit

VBATDT - 6-(4-vinilbenzil-n-propil) amino-1,3,5-2,4-triazido ditiol
MDP - 10-metakriloiloksidecildihidrogenfosfat

PA - poliamid

POM - polioksimetilen

PES - polietersulfon

Ni-Ti - nikelj-titan

PVDF - polivinilidenfluorid

SiO: - silicijev dioksid

3D - tridimenzionalno

SLS - selektivno lasersko sintranje

SLA - stereolitografija

DLP - digitalno svetlobno procesiranje

SLM - selektivno lasersko taljenje

MJ - brizganje/injekcijsko stiskanje materiala
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FDM - tehnologija ciljnega nanasanja
ISO - mednarodna organizacija za standardizacijo
PAEK - poli-aril-eter-keton

PEK - poli-eter-keton

PEEEK - poli-eter-eter-eter-keton
PEEKK - poli-eter-eter-keton-keton
PEKEKK - poli-eter-keton-eter-keton-keton
PEKK - poli-eter-keton-keton

HPP - visoko zmogljiv polimer

CT - raCunalniSka tomografija

MRI - magnetna resonanca

PET - polietilentereftalat

H2S04 - Zveplova (VI) kislina

H20: - vodikov peroksid

PETIA - pentaeritritol-triakrilat

SI-C - silicijev karbid

EDMA - etilenglikol dimetakrilat

IR - infrardeCe

ATR - attenuated total reflectance
2D - dvodimenzionalno

AFM - mikroskopija na atomsko silo
STM - skenirna tunelna mikroskopija
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PRILOGE

Priloga 1: Postopek izdelave previeke iz BioHPP in faseto s kompozitnim
sistemom Visio.lign

Za magistrsko delo smo izdelali prevleko iz BioHPP s kompozitno faseto, izdelano s
kompozitnim sistemom Visio.lign. Pacientki smo izdelali prevleko na zobu 25. Zacetno
stanje je razvidno na sliki 32.

Slika 26: Zacetno stanje pacientkinega zobovja

Zob smo najprej preparirali (zbrusili, da smo dobili dovolj prostora za nanos
nadaljnjega materiala — BioHPP in kompozita Visio.lign sistema), zaScitili rob
preparacije z Astringent retraction pasto ter izdelali dvofazni odtis za ¢imbolj natan¢en
odtis (Exaflex putty base in Exaflex Putty catalyst ter Zhermack, Hydrorise extra light
body), kakor je razvidno na slikah 33 in 34. Poleg tega smo izdelali tudi registrat griza
s silikonom (slika 35).

Slika 27: Odtiskovanje
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Slika 28: Koncen odtis pacientkinega stanja

Slika 29: Silikonski registrat griza

Nato smo izlili delovni model iz super trdega mavca tipa IV (slika 36). Zaradi zelo
globoke meje preparacije smo se odlocili izdelati tudi umetno dlesen, ki je sluZila za
laZjo izdelavo zobne prevleke (slika 37). V CAD programu smo zmodelirali ogrodje za
zobno previleko, ki je izdelana iz BioHPP (slika 37). Po kon€ani modelaciji smo
datoteko shranili v formatu, primernem za 3D tisk. Datoteko smo nato prenesli v
rezkalnik, kjer se je priCelo rezkanje ogrodja.
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Slika 31: Ogrodje iz BioHPP na zobu 25 in umetna dlesen

Po kon€anem rezkanju smo ogrodje previeke brez fasetirnega kompozita obdelali z
gumicami in spolirali na visoki sijaj s pomocjo predpolirnega sredstva Acrypol in polirne
paste za poliranje na visoki sijaj, Abraso Starglanz, zato da smo preprecili nabiranje
plaka na povrsini prevleke. Na palatinalni strani smo zmodelirali debelejSi pascek, na
katerega nismo nanesli fasetirnega kompozita zaradi boljSe retencije. Sledil je nanos
fasetirnega kompozita.

Po navodilu za uporabo sistema Visio.lign je najprej potrebno povrsino previeke, kamor
bomo nanasali fasetirni kompozit, speskati s 110 ym delci Al20s. Nato smo na povrsino
v zelo tanki plasti nanesli adheziv (Visio.link), ki je polimeriziral pod UV lu¢jo (bre-Lux
Power-Unit 2) 90 s. Po koncani polimerizaciji je sledil nanos dualnega preopakra,
Combo.lign light, ki je sestavljen iz paste (REF CO1X40PL) in katalizatorja (REF
CO1X4KAT) (slika 38). Pasto in katalizator nanesemo na €isto delovno povrsino in ju
premeSamo z ustreznimi instrumenti, tako da se pasti popolnoma premesata. S tem
aktiviramo zacetek polimerizacije in imamo 3 min delovnega €asa. Opaker smo nanesli
na povrsino prevleke v tanki plasti s pomocjo Copica. Sledila je polimerizacija pod UV
lucjo, 180 s.
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Slika 32: ZameS$anje preopakra Combo.lign

Po polimerizaciji Combo.lign preopakra je sledil nanos Crea.lign opakra barve A2 (REF
CLFHOPO02). Povrsino modela smo pred zacetkom nanaSanja fasetirnega kompozita
Crea.lign izolirali z izolirnim sredstvom, ki med drugim vsebuje etanol in kalcijev klorid
dekahidrat (Piku-plast, Trennlack), zato da smo preprecili leplienje kompozita na
delovni model. Crea.lign opaker je viskozen opaker in se nanasSa na povrSino s
pomocjo CopiCa v tankih plasteh. Opaker nanasamo po plasteh, dokler ogrodja
popolnoma ne prekrijemo. Vsako plast polimeriziramo 180 s, razen zadnje, ki jo
polimeriziramo 360 s. Na prevleko smo nanesli dve plasti Crea.lign opakra. Sledil je
nanos pastoznega fasetirnega kompozita v barvi dentina A2, Crea.lign (REF
CLPNDAZ20). V fasetirni kompozit smo dodali modelirno tekocino (Crea.lign modeling
liquid; REF CLFMOD10) za lazje nanaSanje fasetirnega kompozita na povrsino
ogrodja. Najprej smo plasti polimerizirali 90 s, kon¢no plast pa smo ponovno
polimerizirali 360 s. Medtem smo ves Cas preverjali, kje lahko fasetirni kompozit Se
dodamo z vidika morfoloskih nacel modelacije zob. Ko smo bili zadovoljni z nanosom
ogrodja zoba iz dentina, je sledil Se nanos Crea.lign skleninske barve E2 (REF
CLPNOOE2), ki smo ga polimerizirali 360 s. Pri tem smo ponovno pazili na morfoloski
izgled zoba ter na kontaktne toCke z antagonisti. Po kon€ani modelaciji smo koncni
izdelek polimerizirali 360 s, da se je popolnoma strdil. Sledilo je bruSenje z brusnimi
sredstvi za kompozit. Predtem smo povrSino fasetiranega kompozita premazali s
posebnim premazom na osnovi etanola (Crea.lign, surface cleaner), ki omogoca lazjo
obdelavo povrsine fasetirnega kompozita. Po kon¢ani obdelavi z brusnimi sredstvi smo
uporabili $e polirne gumice za doseganje ¢im bolj gladke povrsine. Sledila je prva faza
poliranja s polirnim sredstvom iz kozje dlake (REF 350 005 40) in Acrypolom (REF 520
001 70), ki je na osnovi Cebeljega voska, da smo povrsino dobro pripravili na konéno
poliranje. Sledilo je kon¢no poliranje s pasto Abraso-Starglanz (REF 520 001 63) s
pomocjo bombazne krtace (REF 350 006 50) in spolirali kon&ni izdelek na visoki sijaj.
Kon¢ni izdelek v ustih pacientke je prikazan na sliki 39 [160].

102



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

Slika 33: Koncni izdelek v ustni votlini pacientke
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Priloga 2: FTIR spekter vzorcev BioHPP in BioHPP plus

Potudme Spe@an N vwvas 0E3
e 12 o 2002 1AL

Aratyst FIPO
Date tosek, 12. sprt 2022 1403

[
® oo
o s -
" _f'k!,Scm
20‘ 20 4014,
Kivm 3500 3000 2500 2000

BishFPevzorect Semple 202 By fpo Dete ponedefieh. 18§ 26 2021
— DiHPP e Samrpls 200 By fpo Dote ek, i 27 2021

Slika 34: FTIR spektra vzorcev BioHPP (rdeci spekter) in BioHPP plus (Crni spekter)
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Priloga 3: DSC termograma preizkusancev BioHPP in BioHPP plus

“exo
Method: DSC_50-380°C Sample: BioHPP_1, 8,6310 mg
dt 1,005
[1] 50,0 °C, 2,00 min, N2 20,0 mi/min
2] 50,0..380,0 °C, 10,00 K/min,N2 20,0 mi/min
(3] 380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min Tnegral  258,70m)
(4] 380,0..50,0 °C, et BerEt
(5] 50,0 =C, 5,00 mi X PeakHeight  0,73Wg™-1
(6] 50,0..380,0 °C, 10,00 K/min,N2 20,0 mi/ - 267,45 °C
(7] 380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min Exrapol. Peak 287,47 °C
(8] 380,0..50,0 °C, -10,00 K/min,N2 20,0 mi/min f“ﬁkﬂ “ ZB;j‘jc’(
7 Synchronization enabled PeakWidth &
Seg:8 B 3 —
Integral 51,77 m)
normalized 29,17 Jg*-1
mset 29,30 °C
PeakHeight 0,70 Wig™-1
Peak 7,59 °C
Extrapol. Peak 287,76 °C
Encezt 2,34 °C
2 Peak Width 579°C
Vigh1|| Seg.: 4 B I S —
6 \
seg P . £
Integral 269,44 m) N
Gass Transition normalized  -31,32 g1
Onset 144,42 °C 324,57 °C
Midpoint 150 152,25 °C Peak Height 0,27 Wg*-1.
Delta cp 0,127 Jg*- 1K1 Peak 8,48 °C
Midpoint ASTM, IEC 151,52 *C Extrapol. Pesk 339,25 °C
3 Delta cp ASTM, IEC 0,129 Jg- 1K1 Endset 343,42°C
Seg:2 N o Peak Width 12,13%C
s
Glass Transition Integral 2823 ml
Orset. 148,86 °C normali 28,76 Jg™1
Midpoirt 1S0 150,81 °C Onset 328,54 °C
Delta cp 670e-03 Jg~-1KA-1 Pesk Height 0,26 W1
Midpoink ASTM, IEC 151,87 °C Peak 341,02°C
Delta cp ASTM, [EC 33,908e-03 Jg-1K*-1 Extrapol. Peak 341,72 %C
Enczet %)
Peak Width 1L,65%C
. e B 9 100 L0 120 130 140 150 160 17 18 190 200 20 20 230 240 250 260 20 20 290 W00 30 320 B 40 B0 3 I °C
METTILER STAR' SW 15.00
Slika 35: DSC termogram preizkuSanca BioHPP_1
oxo

Method: DSC_50-380°C
dt 1,00 5

[1150,0 °C, 2,00 min, N2 20,0 mi/min
(2]50,0..380,0 °C, 10,00 Kfmin,N2 20,0 ml/min
(3]380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min
(4]380,0..50,0 °C, ~10,00 K/min,N2 20,0 mi/min
(5150,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 ml/min

(6] 50,0..380,0 °C, 10,00 K/min,N2 20,0 mi/min
(71380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 m/min
(8]380,0..50,0 °C, -10,00 K/min,N2 20,0 mi/min
Synchranization enabled

Seg. 8

Sample: BioHPP_2, 8,8720 mg

Integral 22,64m)
rormalzed 28,48 -1
Onset 202,22 °C
Peak Height 0,69 Wg™-1
Peak 287,745¢
Extrapol. Peak 287,77 °C
Ercdset 261 °C
Peak Wicth 5,58 °C

253,04 m)
2862 )9%1

Gless Transiion Iega  253,0m
Orset 14417 °¢ rormalized  -28,52 )g™-1
Midpint 150 15037 °C Onset 25,33 °C
2 0,139 )57 1K1 Peak Height 0,25 g1
Midpoint ASTM, IEC 150,13 °C 82 °C
Delta cp ASTM, IEC 76,64e-03 13 1K*-1 Exrapol. Peak 339,58 °C
Enceer e8¢
k’w/_ ) Peakwiah  11,61°C
Gass Transiton Inegeal 28 m)
normalized 32,32 Jg™1
Onset 15598°C P 22y
Midpoint 150 150,32 °C ;
Delta ip 67,463-03 Jg~- 1K1 pekbedt  Qa Nt
Micpoine ASTH, IEC 160,77 °C ¢
Delta cp ASTM, IEC. 74,1 136-03 Jg"- 1K1 Btrapol Pesk LR
PeskWidh  13,85°C
s 60 7 80 S 100 10 10 130 14 1s0 180 170 180 190 200 20 20 230 M0 20 %0 Z0 280 20 W0 M0 30 B[O 340 [0 W 0 °C
Facully of palymer lechnology - Skoven] Gradec: METTLER' STAR SW 15.00

Slika 36: DSC termogram preizku$anca BioHPP_2
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DS BEHPPs_tmov 2200.2021 om11:93
Method: DSC_50-380°C Samgle: BIoHPP+_1nov, 8,6868 mg
1,
[1]50,0 °C, 2,00 min, N2 20,0 mjmin el 19586 m
[2]50,0..380,0 °C, 10,00 Kfmin,N2 20,0 mifrmin nommalied 22,55 971
[3]380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min Onset 38°C
4] 380,0..50,0 °C, -10,00 K/min, N2 20,0 mijmin PekHeght 0,25 Wg~ 1
[5]50,0 °C, 5,00 min, K2 20,0 ml/min pesk s
6] 50,0..380,0 %€, 10,00 Kjmin,N2 20,0 mi/min gl Pk B
[7]380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mijmin PeskWidh  1084°C
[8] 380,0..50,0 °C, -10,00 K/min,N2 20,0 mijmin
Synchronization enabled . —
o sea:e normalzsd 21,38 g1
ot E
Peak Heate
[
Earapol. pesk
enset 6,26 C
Peak wih “
- —\
segia |
1
war1
mogal  msgim
e Gass Transton normalied 2558 Jg*-1
Onset Orset 32154 °C
Midpoint 150 Poak Heght 015 Wig~ 1
oo 2 ok w5
Midpoint ASTH, IEC. 145, Exropol Pesk 1994 °C
Dt cp ASTH, 1EC B4ATTe-03 ™ 1K~-1 Er | MsmC
peakwiah  1550°C
ol 1043
J s Trarsiton nomalied 5,14 )91 nomaize 185151
Seni2 Onset 192 et Onset 16 °C
oS0 118 eC ek e Peak gt Q13 Vg1
Delta p sied e PEE L Ppeak mISLC
Mdpaint ASTM, IEC 146,18 C 200l Sl posk 3343 °C
Dela p ASTM,IEC S8STE@UNIRL Ll [T
P A A A A A N A N A T T
STAR SW 1800
Slika 37: DSC termogram preizku$anca BioHPP plus_1
o
Method: DSC_50-380°C Sample: BioHPP+_2, 8,3680 mg
oo I J 205,57 m)
[1) 50,0 °C, 2,00 min, N2 20,0 mi/min ral oo
2] 50,0..380,0 °C, 10,00 Kjmin N2 20,0 mijmi e et
3] 380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min PeskHeight 0,3 g~
[4] 380,0..50,0 °C, -10,00 K/min,N2 20,0 mi/min . 20520
5] 50,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min Extrapol. Peak 292,33 °C
6] 50,0..380,0 °C, 10,00 Kfmin,N2 20,0 mi/mi 930
7] 380,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mi/min Peak Widh 11,59 °C I—
8] 380,0..50,0 °C, -10,00 Kfmin,N2 20,0 mi/s N
Synchronization enabled [ — Integal 203,75 m)
_ nomalzes 24,35 o1
onset 03950
seg: 8 Peak Height 0,28 Vig™-1
peak e
Exropel Pesk 292,68°C
Ee  28445°C
Pescwien  13,39°C N \
A= |
vign-1
Seg:6
Gass Transition egal  2m32m
reet Hsgaec romaized 2490 kg1
Waoet1S0 15055 °C o 25
el 7, 33003 g~ kAL Pesk Height 0,17 WL
Midsint ASTH, EC 150,42 °C Pesk e
Deita cp ASTM, IEC  61,3662-03 "~ 1K"-1 Extrapdl. Peak 340,93 °C
s emC
Peskwiah 15820
Integr 36,34 m)
Glass Transiton normataed 434 )gn1
Seg:2 onset 210 Oreet o8
Mepom 150 147,43 °C Peak Heght 78212 D3 W1
Deta p et ek maec
idpot ASTH, IEC 147,26 C Barapo. Pesk 170,71 °C .
Deita cp ASTM, IEC 0,101 Jg"-1K~-1 Endset 176,25 °C Engiest 0B
e W) Peskwidth 18,76 °C
$ @ M s W 10 u0 10 30 M0 150 10 10 80 190 N0 0 20 20 M0 20 %0 20 20 2 A0 0 10 3 M0 X MW I C
Foculy of poymor techriogy - Siovery Gradee: METTLER ST WS

Slika 38: DSC termogram preizkusanca BioHPP plus_2
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Priloga 4: Graf DMA analize BioHPP in BioHPP plus

Flrama G UprvmacOmuma BP_1 N b
Oporstr T Aramaria Huchior
Smoe @ Bow Nt
Comeneet
. e nyes
e ] E Eosraertonpa tand N i
— /
— .."/-’ 3,
T — | k)
30,60 *¢ —— ff Y oM
418508000 Pa l'.'l""J s30eh |
=R
15008=8 W
BioHPE_1 \\ .
BoHPP_2 ALY
- W
\ \'\ 0
\\ b '
- T500e=R
\\
i b o8
§ soowe \N
T— '™
15008
100 oot
— /& 2512764008 Pa “‘:_ﬁ:_,____
o I s
o f— — = byrie A
L 1dae=t o M-}
n -2 w L] 100 12 o 00 " o mo M M4E3
Temgeramre C1
| 29 mm e
N Mo 18N 1 el b 22 00°C 40 00 ot 3 00 Coeren
. . . . v .
Slika 39: DMA krivulje preizkusanca BioHPP
Fienamp. FABIGHPPs_Zponovtevdmdd

Operator ID:  Anamarija Kuchler
SampleD:  BioHPP+_2
Comment
BioHPP +
01624 tang 166.73°C E 452168
4.2913e+009 Pa I 0.139
N I 4000848
014 3000°C
4.0955e+009 Pa
b 3.500e+9
012
BioHPP+_1
b 3.000e+0
BioHPP+_2
010
F 2500849
F] £
2 b 2000000 &
008 b 1,500e+8
0,04 [ 1.000e+9
16024 °C
- 5.000e+8
502 3.1396e+008 Pa
f_L 161.06 °C
29761e+008 Pa -0
5110e4 : : : : r : -1,945e+3
30 a0 &0 80 160 180 200 220 240 2438

140
Temperature (C)

20.12.2021 7:26:05

1] Hold for 1.0 min a 25.00°C

2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 40: DMA krivulja preizkusanca BioHPP plus
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Priloga 5: Primer rezultata strizne sile, ki se je izrisal v programu Vuhi-stress

2020
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Slika 41: Primer rezultata strizne sile, ki se je izrisal v programu Vuhi-stress 2020
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Priloga 6: Strizne trdnosti za BioHPP in BioHPP plus s kompozitnimi sistemi
Visio.lign, SR Nexco in VITAVM LC

Strizna trdnost BioHPP - Visio.lign
35,00
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Slika 42: Mediane strizne trdnosti skupin AV, BV, CV, DV, EV, FVin GV

Strizna trdnost BioHPP - Nexco
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Slika 43: Mediane strizne trdnosti skupin AN, BN, CN, DN, EN, FN in GN
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Strizna trdnost BioHPP - VITA VM LC
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Slika 44: Mediane strizne trdnosti skupin AVI, BVI, CVI, DVI, EVI, FVI in GVI

Strizna trdnost BioHPP plus - Visio.lign
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Slika 45: Mediane rezultatov strizne trdnosti skupin, BV+, CV+, DV+, EV+, FV+ in
GV+

o
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Strizna trdnost BioHPP plus - Nexco
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Slika 46: Mediane rezultatov strizne trdnosti skupin BN+, CN+, DN+, EN+, FN+ in
GN+

Strizna trdnost BioHPP plus - VITA VM LC
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Slika 47: Mediane rezultatov strizne trdnosti skupin BVI+, CVI+, DVI+, EVI+, FVI+ in
GVI+
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Priloga 7: Strizni moduli in primerjave striznih modulov za BioHPP in BioHPP
plus s kompozitnimi sistemi Visio.lign, SR Nexco in VITAVM LC

Strizni moduli preizkusancev BioHPP - Visio.lign
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Slika 48: Strizni moduli za BioHPP s kompozitnim sistemom Visio.lign
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Strizni moduli BioHPP - SR Nexco
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Slika 49: Strizni moduli za BioHPP s fasetirnim kompozitom SR Nexco

o
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Strizni modul BioHPP - VITA VM LC
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Slika 50: Strizni moduli za BioHPP s fasetirnim kompozitom VITA VM LC
Strizni moduli BioHPP plus - Visio.lign
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Slika 51: Strizni moduli za BioHPP plus s kompozitnim sistemom Visio.lign
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Strizni moduli BioHPP plus - SR Nexco
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Slika 52: Strizni moduli za BioHPP plus s fasetirnim kompozitom SR Nexco

o
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Strizni moduli BioHPP plus - VITA VM LC
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Slika 53: Strizni moduli za BioHPP plus s fasetirnim kompozitom VITA VM LC
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Primerjava striznih modulov med BioHPP in BioHPP
plus - Visio.lign
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Slika 54: Primerjava striznih modulov med BioHPP in BioHPP plus z naneSenim
kompozitnim sistemom Visio.lign
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Slika 55: Primerjava striznih modulov med BioHPP in BioHPP plus z naneSenim
fasetirnim kompozitom SR Nexco
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Primerjava striznih modulov med BioHPP in BioHPP
plus - VITAVM LC
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Slika 56: Primerjava striznih modulov med BioHPP in BioHPP plus z naneSenim
fasetirnim kompozitom VITA VM LC
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