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Taman opinnaytetydn tarkoituksena on tutkia Brinter Oy:n kayttéon tulevaa
epakeskoruuvipumppupohjaista Visco Bio — tulostuspaata ja sen
tulostustarkkuutta verraten silla tulostettavia kappaleita ilmanpainepohjaisella
Pneuma Tool -tulostuspaalla tulostettuihin kappaleisiin. Opinnaytetydhon
sisaltyi teoriakatsaus, tulostuskokeita seka reometrisia mittauksia.

TyoOn teoria osuudessa kasitellaan laajasti niin erilaisia lisaavan valmistuksen
tekniikoita, reologian teoriaa, materiaalin tulostettavuuden analysointia kuin eri
biomusteita ja niiden hyvia ominaisuuksia. Kaytannon osuuteen kuuluivat
tulostuskokeet Pneuma Tool ja Visco Bio — tulostuspailla kayttaen
testimateriaalina BASF:n Kolliphor® P407 poloksameeria. Kaytannon osuuteen
kuuluivat lisdksi reologiset mittaukset, joissa pyrittiin selvittdmaan
poloksameerin viskositeettia vakioleikkausnopeudella, muuttuvalla
leikkausnopeudella seka lampdtilan funktiona.

Tyon tuloksena saatiin selville, etta parhaiten tulostuvat ja viskositeetiltaan
soveltuvimmat poloksameerin pitoisuudet ovat 40 m/v%, 35 m/v% ja 30 m/v%.
Merkittavia eroja tulostuspaiden tarkkuudessa ei kuitenkaan havaittu.
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Commissioning and Testing of Visco Bio Print Head

The aim of this thesis was to introduce and test a new progressive cavity pump-
based print head, Visco Bio, for Brinter Ltd. The test was done by comparing
the printing results and accuracy with the results from a pneumatic extrusion
print head Pneuma Tool. The thesis consists of a theory part, printing tests, and
rheological analyses. The rheometric analysis were used to determine the

optimal viscosity values for each print head.

The theory part covers a broad spectrum of additive manufacturing methods,
theory of rheology, printability analysis, and theory about different bioinks and
their good properties. The experimental part of this thesis consisted of printing
tests with BASF Kolliphor® P407 poloxamer. Printing tests were conducted with
Pneuma Tool and Visco Bio print heads. Rheological analysis also played a
major role in the experimental part. The rheological analysis aimed to determine

the viscosity of Poloxamer as a function of time, shear rate and temperature.

The results of this study showed that the best printing results can be achieved
with the poloxamer’s concentrations 40 w/v%, 35 w/v%, and 30 w/v%. The
study did not show a major difference in printing accuracy between Pneuma

Tool and Visco Bio.
Keywords:

3D printing, biomaterial, poloxamer, viscosity, rheology, rheometer
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Kaytetyt lyhenteet ja sanasto

Lyhenne

3D-tulostus

3D-biotulostus

PBS

Poloksameeri

Pneuma Tool

Visco Bio

Tulostettavuus

Pr-arvo

Lyhenteen selitys

Lisdava valmistus (engl. additive manufacturing) on val-
mistusmenetelma, jossa voidaan muuttaa 3D-mallinnus-
ohjelmalla luotuja kappaleita kerroksiksi (Papaioannou
et al., 2019)

Lisdavan valmistuksen menetelma, jossa voidaan val-
mistaa biologisiin tarkoituksiin tulevia kappaleita (Bio et
al., 2021).

Phospate Buffered Saline, fosfaatti puskuroitu suolali-
uos (ThermoFisher Scientific, 2022)

Poly(etyleeniglykoli), poly(propyleeni)glykoli, kopoly-
meeri, hydrogeeli (Sigma-Aldrich, 2022)

llImanpaineen aiheuttamaan ekstruusioon pohjautuva

3D-tulostuspaa
Epakeskoruuvipumppuun pohjautuva 3D-tulostuspaa

(engl. printability) kertoo materiaalin kayttaytymisesta

tulostettaessa

Materiaalilla tulostetun ristikon huokosesta méaaritettava
arvo, joka kuvaa kuinka hyvin materiaalia voidaan tulos-

taa. (Jongprasitkul et al., 2022)



1 Johdanto

Lisaava valmistus (engl. additive manufacturing) on talla hetkella eras lupaavim-
mista tieteenaloista, kun puhutaan uusien elavien kudosten ja elimien valmista-
misesta kerroksittain. Eras lisaavan valmistuksen nykyaikaisista sovelluksista
on 3D-biotulostus. Tulostukseen kaytettavien musteiden on oltava tarkkaan
suunniteltuja, jotta haluttu kappale pystyttaisiin tulostamaan mahdollisimman
tarkasti. Tulostettavan kappaleen on lisaksi tarkeaa sailyttaa lisdavan valmistuk-
sen jalkeen niin kemialliset, biologiset kuin fyysisetkin ominaisuutensa. Tulostet-
tavan kappaleen kolmiulotteinen (3D) malli voidaan tehda hyédyntaen CAD-
pohjaisia ohjelmia tai hyddyntaen laaketieteellisia kuvantamismenetelmia. Ku-
vantamismenetelmia ovat muun muassa tietokonetomografia (TT) ja magneetti-

kuvantaminen (Fang et al., 2022).

Taman opinnaytetydn tarkoituksena oli tutkia Brinter Oy:n kayttéon tulevaa epa-
keskoruuviin pohjautuvaa uutta tulostuspaata ja sen tulostustarkkuutta. Visco
Bio -tulostuspaan tavoitteena oli luoda ratkaisu korkeamman viskositeetin
omaaville materiaaleille, silla pelkastaan ilmanpaineeseen pohjautuvalla
Pneuma Tool -tulostuspaalla ei pystyta tarkasti tulostamaan erittain korkean vis-
kositeetin omaavia materiaaleja. Erittain viskoottiset materiaalit aiheuttavat
usein tulostusruiskun karjen tukkeutumisen, jolloin tulostuspaahan kohdistettava
paine ei riita tydontamaan materiaalia ulos tulostusruiskusta. Uuden epakesko-
ruuvipumppupohjaisen tulostuspaan toiminta pohjautuu siihen, etta tulostusruis-
kun sisapuolella oleva kierteinen ruuvi mahdollistaa materiaalin tauottoman
ulostulon (Fisch et al., 2020). Tulostusmateriaalina hyddynnettiin poloksamee-
ria, jonka kayttokohteet ja tulostuksessa kaytetyt asetukset ovat esitetty liit-
teessa 3. Visco Biolla tulostettuja kappaleita verrattiin Pneuma Toolilla tulostet-
tuihin kappaleisiin. Vertailu suoritettiin analysoimalla tulostettujen kappaleiden
mitat hyodyntéen ImageJ -ohjelmaa. Ristikkorakenteista saatujen mittaustulos-
ten avulla pystyttiin laskemaan PR-arvo (engl. printability rate), mika kuvastaa
sita kuinka tarkkaa jalkea voitiin tulostaa kullakin poloksameerin pitoisuudella
kahdella eri tulostuspaalla.

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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Tassa opinnaytetyossa tutkittiin hyvin tulostuvan materiaalin eli poloksameerin
reologisia ominaisuuksia. Poloksameeri on ominaisuuksiltaan hyvin leik-
kausoheneva ja termosensitiivinen materiaali, joka on jaakaappilampdtilassa
nestemaista ja huoneenlampadtilassa geelimaistd. Reometrian avulla pystyttiin
maarittamaan esimerkiksi eri poloksameerin pitoisuuksien viskositeetti ajan
funktiona, muuttuvalla leikkausnopeudella seka lampétilan funktiona. Naiden
mittausten avulla pyrittin saamaan selville, millaisella reometrisella profiililla
pystytddn saamaan parhaita mahdollisia tulosteita kummallakin tulostuspaalla.
Lisatavoitteena oli mahdollisuuksien mukaan kehittaa Brinter Oy:n kayttdéon uusi
testausprotokolla, jota pystyttaisiin myds jatkossa hydédyntamaan uusien tulos-

tuspaiden kayttdonotossa.

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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2 3D-biotulostus

Lisdava valmistus (engl. additive manufacturing), eli 3D-tulostaminen on valmis-
tusmenetelma, jonka avulla voidaan muuttaa erilaisilla mallinnusohjelmilla tehta-
via malleja kerroksiksi. 3D-biotulostus on yksi lisaavan valmistuksen menetel-

mista, jolla voidaan tulostaa biologisiin tarkoituksiin tulevia lopputuotteita. Biotu-
lostuksessa kaytettavat materiaalit mallintavat usein elavien solujen ja molekyy-
lien toimintaa. Joissakin tapauksissa biotulostuksessa kaytettyyn musteeseen

voidaan lisata soluja, ja se mahdollistaa biotulostuksen avulla aikaan saatujen

kappaleiden hydodyntamisen useissa eri kayttokohteissa. Tulostettavuus on ollut
biotulostuksen eras haastavimmista osa-alueista, silla vain hyvan tulostettavuu-
den avulla pystytaan saamaan aikaiseksi erittdin monimutkaisia kappaleita. Erit-
tain monimutkaiset kappaleet ovat hyodyllisia esimerkiksi [aaketieteellisissa tar-

koituksissa. (Papaioannou et al., 2019)

Orgaanisten solujen ja kudosten korvaamiseen tulostettavien tukirakenteiden
tulee olla erittain tarkkoja, mika johtuu kudosten pienesta koosta. Tukirakentei-
den 3D-biotulostaminen on talla hetkella yksi tarkeimmista osa-alueista, mihin
3D-biotulostus talla hetkellad pyrkii vaikuttamaan (Bejoy et al., 2021). Biotulos-
tuksen avulla pystytaan esimerkiksi tuottamaan ratkaisuja laaketieteellisiin so-
velluksiin, sairauksien mallintamiseen ja laakkeiden toiminnan tarkastelemi-
seen. (Fang et al., 2022)

3D-biotulostukseen sisaltyy kappaleen mallintaminen. Mallintaminen voidaan
aloittaa esimerkiksi tietokonetomografiakuvien tai CAD-pohjaisten ohjelmistojen
avulla riippuen tulosteen kayttokohteesta. Toisena vaiheena on biomusteen val-
mistaminen ja siirtdminen 3D-tulostusruiskuun. Tarkeimpana vaiheena on itse
3D-tulostaminen, jossa pyritdan saamaan aikaiseksi mahdollisimman tarkasti
haluttua muotoa muistuttava kappale. (Bejoy et al., 2021) 3D-tulostuksen pro-

sessin kulku on esitetty tarkemmin kuviossa 1

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama



2. Biomusteen
1. Kappaleen valmistaminen ja
mallintaminen siirtdminen
tulostusruiskuun

Kuvio 1. 3D-tulostusprosessin kulku.

12

3. Varsinainen
3D-
tulostusprosessi

3D-biotulostuksen prosessi pohjautuu useimmissa tapauksissa ekstruusion eri

muotoihin, joihin useimmiten liittyy paineilma seka ruuviekstruusio. Joissakin ta-

pauksissa tulostusprosessissa saatetaan myos hyddyntaa esimerkiksi sahko-

magneettisuuteen pohjautuvia menetelmia. Kuvassa 1 on esitetty erilaisia 3D-

biotulostukseen menetelmia. Kuvan 1 A-kohdassa on esitetty ekstruusioon poh-

jautuvia biotulostusmenetelmia, B-kohdassa on esitetty mustesuihkuun pohjau-

tuvia menetelmia, C-kohdassa on esitetty laserpohjaisia menetelmia ja D-koh-

dassa on esitetty stereolitografisia menetelmia. (Seoane-Viano et al., 2021).

A Pneumatic piston  Screw B Piezoelectric Thermal
Pressure |’
l Ia
Piezoelectric " Heater "/ Bubble
actuator
L L LU
Extrusion Based Bioprinting Inkjet Based Bioprinting
C ey D Light Photosensitive

Donor substrate

Bioink

Bioink

[ b | | |

[ [ | / v

e T e e e e

Collector
Laser Based Bioprinting

Stereolithography

Kuva 1. Erilaisia 3D-tulostusmenetelmia. (Seoane-Viafio et al., 2021).

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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Tassa opinnaytetydssa keskitytaan ilmanpainepohjaiseen tulostusmenetelmaan
ja epakeskoruuvipumppupohjaiseen tulostusmenetelmaan, koska tyossa kayte-
tyt tulostuspaat pohjautuvat naihin menetelmiin. Molempia tulostusmenetelmia
voidaan hyodyntaa samanlaisissa kayttotarkoituksissa. lImapainepohjaista seka
epakeskoruuvipohjaista tulostusmenetelmaa voidaan kayttaa etenkin hydrogee-
leja tulostettaessa. Kuvassa 2 on esitetty iimanpaineeseen- seka epakeskoruu-
vipumppuun pohjautuvien tulostuspaiden toimintaa. Kuvan 2 A-kohdassa on
esitetty ilmanpaineeseen pohjautuvan tulostuspaan seka epakeskoruuvipump-
puun pohjautuvan tulostuspaan toimintaa. Kuvan 2B-kohdassa on esitetty tar-
kemmin materiaalin etenemista epakeskoruuvipumppupohjaisen menetelman

tulostusruiskussa ruuvin avulla.

Pneumnatic  Endless Piston
==
-

Kuva 2. Paineilmaanpohjautuva - ja epakeskoruuvipumppuun pohjautuvat tulos-
tuspaat (Fisch et al., 2020)

2.1 Paineilmaanpohjautuva tulostus

Tassa opinnaytetyossa kaytettiin Pneuma Tool -tulostuspaata, joka pohjautuu

paineilmaan. limanpainepohjaisella tulostuspaalla voidaan tulostaa erilaisia hyd-

rogeeleja kuten poloksameeria. Hydrogeeleja hyddynnetaan erityisesti

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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ladkeannostelussa. Kuvassa 3 on esitetty Brinter® Pneuma Tool, joka pohjautuu

paineilmaan.

Paineilmapohjainen 3D-biotulostusmenetelma perustuu kaytettavan tulostusno-
peuden, tydkaluun kohdistettavan paineen seka tulostuskarjen ominaisuuksiin.
Tama tulostusmenetelma on talla hetkella eras yleisimmin kaytetyista tulostus-
menetelmista, koska se sopii kaytettavaksi useilla eri materiaaleilla ja se on erit-

tain helppokayttdinen menetelma. (Agarwal et al., 2021)

Paineilmapohjainen tulostaminen perustuu siihen, etta tulostusruiskuun kohdis-
tettava ilma tyontaa ruiskussa olevaa materiaalia kohti tulostuskarkea. Tulosti-
men toiminta perustuu venttiiliin, jonka avulla materiaalin ulospaasemista pysty-
taan kontrolloimaan. Tama on yleisesti kaytetty menetelma varsinkin matala vis-
koottisilla materiaaleilla. Korkeampi viskositeettisilla materiaaleilla tulostuskarki
menee usein helposti tukkoon, eika tyokaluun syotettava paine riita materiaalin

pursottamiseen ulos karjesta. (Seoane-Viano et al., 2021)

Kuva 3. Brinter® Pneuma Tool -tulostuspaé (Brinter Oy, 2022)

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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2.2 Epakeskoruuvipumppupohjainen tulostus

Epakeskoruuvipumppupohjainen (engl. progressive cavity pump) tulostusmene-
telma perustuu tulostusputken sisalla olevan ruuvin kierteen aikaan saamaan
materiaalia liikuttavaan voimaan. Tassa tulostuspaassa materiaali etenee ruuvin
kierteen eli roottorin ja kotelon eli staattorin valiin jaavassa taskussa. Epakesko-
ruuvipumppupohjaisessa tulostusmenetelmassa materiaalin tulisi edeta sula-
vasti ruuvin akselin suuntaisesti, mutta materiaalin etenemiseen vaikuttavat esi-
merkiksi materiaalin viskositeetti seka tulostusruiskussa kaytetyn ruuvin pituus.
(Nesbitt, 2006)

Epakeskoruuvipumppupohjaista menetelmaa pystytaan hyddyntamaan niin nes-
temaisilla, kuin erittain viskoottisilla materiaaleilla tulostusruiskun sisalla olevan
ruuvin ansioista. Epakeskoruuvipumppupohjaisella menetelmalla yritetaan tule-
vaisuudessa mahdollistaa nanopartikkelien, solujen tai biopolymeerien lisaa-
mista biomusteisiin. Joissakin tapauksessa biomusteina kaytetyt materiaalit
ovat olleet heterogeenisia toivotun homogeenisen kemiallisen rakenteen sijasta,
jolloin tulostusruiskun karki on mennyt tukkoon. Epakeskoruuvipumppupohjai-
sella menetelmalla pyritadan mahdollistamaan myos heterogeenisten materiaa-
lien tulostaminen. Epakeskoruuvipumppupohjainen tulostusmenetelma suhteel-
lisen uusi menetelma, jolla pyritdan varmistamaan materiaalin jatkuva virtaus il-
man taukoja. (Fisch et al., 2020) Kuvassa 4 on esitetty Brinter Oy:n epakesko-

ruuvipumppupohjainen tulostuspaa Visco Bio.

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama
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Kuva 4. Brinter® Visco Bio -tulostuspéa (Brinter Oy, 2022)
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3 Biomusteet

Biomusteet ovat 3D-biotulostuksessa kaytettavia materiaaleja, joista voidaan tu-
lostaa kolmiulotteisia rakenteita. Musteiden kehityksessa pyritaan huomioi-
maan, etta ne olisivat mahdollisimman hyvin tulostettavia ja ominaisuuksiltaan
sellaisia, etta niita voitaisiin hydodyntaa esimerkiksi kudosteknologiassa. Jotkin
biomusteet koostuvat soluista seka biomateriaaleista, mitka muistuttavat raken-
teeltaan solun ulkopuoleisia tukirakenteita. Yleisimmin ilmanpainepohjaisessa
seka epakeskoruuvipumppupohjaisessa tulostusmenetelmassa kaytetyt materi-
aalit ovat usein hydrogeeleja. Muita mahdollisia tulostettavia materiaaleita ovat
polymeerit ja keraamit, mutta tassa opinnaytetydssa tullaan tarkemmin keskitty-

maan hydrogeelipohjaisten materiaalien tulostamiseen. (Merck, 2022)

Biomusteita kaytetdan myos erilaisten laakeaineiden tai solujen kuljettamiseen.
Biomusteiden tarkeisiin ominaisuuksiin kuuluvat reologiset ominaisuudet (kuten
leikkausohenevuus), tulostettavuus, fyysiset ominaisuudet seka 3D-tulostetun
muodon stabiilius. Biomusteiden tarkeimpiin ominaisuuksiin kuuluu myos se,
etta ne eivat saa olla esimerkiksi tulostuksessa kaytetyille solulinjoille myrkylli-
sid. (Zhang et al., 2021). Biomusteiden tarkeimmat ominaisuudet on esitetty

myos kuviossa 2.

Reologiset
ominaisuudet

Tulostetun i
muodon om'?r)g;sslﬁﬁtdet
stabiilius

Kemiallinen

rakenne Myrkyttomyys

Kuvio 2. Biomusteiden tarkeimpia ominaisuuksia
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Suurimmat ongelmat biomusteiden tulostettavuudessa liittyvat usein niiden bio-
fysikaalisiin ominaisuuksiin, kuten mekaaniseen stressin sietokykyyn, rakenteel-
lisiin ongelmiin seka siihen, etta ne eivat hajoa kunnolla esimerkiksi ihmisen ku-
doksessa. (Wang et al., 2022)

Biomusteiden tiedetaan pystyvan vastustamaan puristavaa liiketta, mika saattaa
vaikuttaa niiden tulostettavuuteen. 3D-tulostimen on pystyttava kohdistamaan
materiaaliin riittava voima, jotta materiaali saadaan liikkkumaan hallitusti. Huono

tulostettavuus voi johtua niiden kemiallisesta rakenteesta.

Tassa opinnaytetyossa kaytetty materiaali Poloksameeri on hydrogeeli. Hydro-
geelit ovat polymeeriketjuista koostuvia kolmiulotteisia rakenteita. Hydrogeelien
erityispiirteisiin kuuluu niiden kyky sitoa itseensa suuria maaria nestetta, joka

mahdollistaa niiden kayttamisen ladkeannostelussa. (Batista et al., 2019)

3.1 Poloksameerit

Poloksameerit ovat ionittomia kopolymeereja, joiden rakenne koostuu hydrofo-
bisista polyoksipropyleeni ketjuista, jotka ovat kietoutuneet polyetyleeniketjujen
ymparille. Poloksameerin yleinen kemiallinen rakenne on esitetty kuvassa 5.
Veteen liuotettuna poloksameeri muodostaa termosensitiivisen hydrogeelin,

joka on alle 22 C":ssa olomuodoltaan nestemaista. (Braun, 2011)

CH4
0 O
H 0 OH
X ¥ z

Kuva 5. Poloksameerien yleinen kemiallinen rakenne (Dun et al., 2020)
Poloksameerien kemiallinen misellirakenne eli tiiviisti kasautunut molekyyliketju

on riippuvainen niiden pitoisuudesta ja lampdtilasta, poloksameerin termosensi-

tiivisen luonteen takia. Poloksameereista on useita eri moolimassoja, joiden
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kayttokohteissa on eroavaisuuksia. Tassa opinnaytetyossa kaytettya polok-
sameeria P407 voidaan hyodyntaa lagakeannostelussa. Muiden poloksameerien
kayttokohteina ovat muun muassa pinnoitteet ja stabilointiaineet. Poloksamee-
rien termosensitiivinen luonne vaikuttaa niiden kemialliseen hajoamiseen ja ma-
teriaalin bioyhteensopivuuteen. Poloksameeri on bioyhteensopivaa ruumiinlam-
potilassa, jolloin se on geelimaista. Poloksameereja hydodynnetaan laajasti eri
kudosteknologian sovelluksissa, koska sita on helposti saatavilla ja sen geelin

valmistusprosessi on erittain nopea suorittaa. (Shirwaiker et al., 2014)

Poloksameerien sooli-geeli prosessi voidaan suorittaa esimerkiksi kylmamene-
telmalla, jossa poloksameeri lisataan veteen ja laitetaan sekoittumaan noin vuo-
rokauden ajaksi 4 °C-asteeseen, jotta soolista tulee mahdollisimman homogee-
ninen ja variltaan lapinakyva. Kun tama sooli siirretddn huoneenladmpdtilaan,
saadaan aikaan poloksameerin misellirakenne, jolloin se on myos tulostetta-
vissa. Lopullinen geelirakenne saadaan aikaan ruumiinlampatilassa eli noin 37
°C:ssa. Poloksameerin geeliytymisprosessi on esitetty kuvassa 6, jossa lampati-
laa kohotetaan huoneenlampétilasta ruumiinlampdétilaan. (White & Calabrese,
2022).

Poloksameerin kohdalla huono tulostettavuus johtuu siita, etta materiaalin sisai-
set polymeeriketjut kietoutuvat toisiinsa ja muodostavat niin tiiviita rakenneosia,

etta ne eivat ole enaa tulostettavissa. (da Silva et al., 2020).

ROOM TEMPERATURE l BOCY TEMPERATURE

PPO core RAISING TEMPEFRATURE

Y\ .
) L, | - o~
LA ofs i ~ G o
= TN, . . _\T‘ ) '
N .3
PEQ chams /

MICELLE FORMATION HYDROGEL FORMATION

Figure 4. Schematic representation for hydrogel formation.

Kuva 6. Poloksameerin geeliytymisprosessi (Russo & Villa, 2019)
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4 Tulostettavuuden analysointi

Materiaalien tulostettavuus tarkoittaa tulostuksen tarkkuutta ja tulostusprosessin
standardointia, johon sisaltyy esimerkiksi toimivan materiaalin valinta ja kaytet-
tavien tulostusparametrien optimointi. Tarkein osa materiaalien tulostettavuuden
analysointia on yleensa tietyn biomusteen toimivuus. Biomusteena kaytetyn ma-
teriaalin on oltava ominaisuuksiltaan leikkausohentuvaa. Leikkausohenevuus
kuvastaa materiaalin viskositeetin alenemista, kun materiaaliin kohdistetaan
painetta. Musteen toimivuutta voidaan taman lisaksi analysoida tulostamalla eri-
laisia muotoja, missa tulee kuitenkin huomioida se asia, etta osa tulostettavista
kappaleista on hyvinkin helppoja tulostaa (kuten esimerkiksi sylinterimallit).
Helppoja malleja ovat sellaiset kappaleet, jotka eivat vaadi tukirakennetta pysy-
akseen kasassa. Kulmikkaat muodot ovat parempia musteen toimivuuden ana-
lysoinnissa, silla kulmien tarkkuudesta voidaan helpommin analysoida tietyn

materiaalin toimivuutta. (Yu et al., 2022a)

Erilaisten materiaalien tulostettavuutta voidaan esimerkiksi analysoida mittaa-
malla materiaalin turpoamista, lampatilan vaikutusta, mekaanisia ominaisuuk-
sia, vakautta ja bioyhteensopivuutta. Tulostettavuuteen vaikuttaa lisaksi se py-
syyko tuloste kasassa tulostusprosessin jalkeen, vai kasaantuuko tulostettu
kappale heti prosessin jalkeen. Naiden analyysien avulla pystytaan esimerkiksi
saatamaan biomusteen ominaisuuksia, ja saamaan aikaan mahdollisimman hy-
via biomusteita. Hyvan biomusteen ominaisuuksiin kuuluu esimerkiksi leik-

kausohenevuus seka hyva virtauskyky. (Kakarla et al., 2022)

Kuvassa 7 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksilla 35 m/v% ja 20 m/v% tu-
lostetut kolmiulotteiset ristikkorakenteet. Kuvan A-kohdasta voidaan havaita,
ettd 20 m/v% poloksameerilla tulostettu ristikkorakenne ei ole tulostunut hyvin,
silla yksittaiset ristikkohuokoset eivat ole tarkasti nahtavissa tulostetusta kappa-
leesta. Kuvan B-kohdasta voidaan havaita, etta 35 m/v% poloksameerilla tulos-
tetusta kappaleesta on selkeasti nahtavissa ristikon yksittaiset ruudut ja taten

tulostusjalki on myds parempi.
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Kuva 7. Poloksameerin eri pitoisuuksilla tulostetut ristikkorakenteet

Tulostettavuuden analysointiin on edella mainittujen menetelmien lisaksi mah-
dollista hyddyntaa esimerkiksi reometrisia mittauksia, joiden avulla pyritaan
maarittdmaan elastisen moduulin ja viskoottisen moduulin ero, AM. Elastinen
moduuli (engl. storage modulus) kuvastaa materiaalin kykya palautua rasituk-
sesta ja viskoottinen moduuli (engl. loss modulus) kuvastaa energian vahenty-
mista muodonmuutoksen aikana. Joissakin tapauksissa naita mittauksia hyo-
dynnetaan materiaalin tulostusikkunaa analysoitaessa. Tulostusikkunalla tarkoi-
tetaan kullekin materiaalille ominaista aikaa, jolloin se on tulostettavissa ennalta
maaritellyilla parametreilla. Tulostustarkkuuden analysoinnissa voidaan lisaksi
hyodyntaa esimerkiksi tiettyjen kappaleiden kaksi — tai kolmiulotteista raken-
netta ja tulostusvirhetta. (Yu et al., 2022b)

Kun halutaan tutkia materiaalin tulostettavuutta, voidaan esimerkiksi maarittaa
myoOs materiaalin leikkausohenevuutta, myotojannitysta (engl. yield stress) ja
materiaalin palautumiskayttaytymista. Leikkausohenevuus kertoo siita, kuinka
hyvin materiaali kestaa siihen kohdistuvaa rasitusta. Myotojannityksella seka
palautumiskayttaytymisella kuvataan materiaalin kykya muodostaa kestavia ra-
kenteita ja sita voivatko materiaalilla tulostetut kappaleet hajota heti tulostuspro-
sessin jalkeen (Amorim et al., 2021). Materiaalien reometrinen analysointi aloi-
tetaan usein rotaatiomittauksilla, joiden avulla voidaan esimerkiksi maarittaa
materiaalin viskositeetti vakioleikkausnopeudella. Kun viskositeetti maaritetaan
vakioleikkausnopeudella, saadaan sen avulla tietaa tietyn materiaalin lepotilan

viskositeetti.
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Materiaalista tulostettujen kappaleiden laatua voidaan analysoida esimerkiksi
maarittamalla, kuinka hyvin tietty kappale sailyttaa muotonsa materiaalin tulos-
tuksen jalkeen. Jos materiaalista tulostettu kappale ei sailytd haluttua muotoa
pitkaan tulostuksen jalkeen, on sen tulostettavuus myos heikolla tasolla. Jotkin
materiaalit kayttaytyvat niin nestemaisesti, etta niilla tulostettaessa hyvien kap-
paleiden aikaan saaminen ei ole mahdollista. My0s liian viskoottiset materiaalit
ovat sellaisia, etta niita ei ole mahdollista hyddyntaa biomusteina. Naissa ta-
pauksissa materiaali joko virtaa jatkuvasti tai sitten siita tulostetun kappaleen ra-
kenne on erittain hauras. Viskoottisuuden reometrisessa maarityksessa voidaan
kayttaa esimerkiksi amplitudimittauksia tai leikkausrasitusmittauksia. (Amorim et
al., 2021)

4.1 Pr-arvon maarittaminen

Pr-arvo (engl. printability rate) on yksi mahdollisista tulostustarkkuuden mitta-
reista, mika pystytdan maarittamaan kaksikerroksisten ristikkorakenteiden huo-
kosten muodosta. Jokin materiaali voi olla tulostettavaa, mutta se ei tulostu hy-
vin, jolloin tulostustarkkuus on huono. Pr-arvon laskeminen on esitetty kaavassa
1. Sen avulla pystytaan maarittamaan, kuinka hyvin tietylla materiaalilla pysty-
taan tulostamaan kulmikkaita tai pyoreita muotoja. Nama mittaukset voidaan
suorittaa esimerkiksi ImageJ-kuvankasittelyohjelmalla ja siihen saatavalla Fiji-
lisdosalla. Pr-arvoa laskettaessa huomioidaan ympyramaisyys (engl. circularity).
Ympyramaisyys maarittyy ImagedJ-kuvankasittelyohjelmassa siten, kuinka pyo-
rea tietyn huokosen sisainen rakenne on. Ympyramaisyys voidaan maarittaa
vain ristikkorakenteiden huokosten muodosta. Jos Pr-arvo on suurempi kuin 1,
materiaali on todennakdisesti yligeeliytynytta ja muodostaa siksi epatasaista fi-

lamenttia.

Jos Pr-arvo on alle 1, materiaali on lilan nestemaista tai huonosti geeliytynytta
tulostuakseen tarkaksi muodoksi. Pr-arvo 1 on kaikista paras Pr-arvo, mika kay-
tanndssa tarkoittaisi sita, ettd 3D-tulostimella tulostettu kappale olisi lahes nelio-
mainen. Huono Pr-arvo tarkoittaa usein sita, etta materiaali ei ole silloittunut

(engl. crosslinking) tasaisesti tai se on ollut tulostettaessa kovin nestemaista.
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(Jongprasitkul et al., 2022). Kuvassa 8 on kuvattu Pr-arvon arvon vaikutusta yh-

den huokosen muotoon.

Pr<1 Pr=1 Pr>1

/=

Grid structure

Kuva 8. Pr-arvon vaikutus huokosen muotoon (Jongprasitkul et al., 2022)

Kaava 1. Pr-arvon (engl. printability rate) maarittdaminen (Jongprasitkul et al.,
2022)

Pr =

N
Ol =

missa
Pr = Tulostettavuus arvo (engl. Pr-value)
C = Ympyramaisyys (engl. circularity)

Muiden kuin kulmikkaiden 3D-mallien avulla tulostettujen kappaleiden tulostus-
tarkkuutta voidaan verrata mittaamalla tulosteen mitat ja vertaamalla niita 3D-

mallin mukaisiin mittoihin. Vertailu voidaan suorittaa myos punnitsemalla tulos-
tettu kappale ja vertaamalla sita 3D-mallin tilavuuteen. Tassa opinnaytetydssa

keskityttiin tulostettujen kappaleiden mittojen analysointiin.
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5 Reologia

Reologian avulla voidaan selvittaa materiaalin muodon muuttumista seka vir-
tauskayttaytymista. Materiaalien reometriset ominaisuudet riippuvat niiden fysi-
kaalisista ominaisuuksista. Reologisten ominaisuuksien mittaamiseen kaytetaan
reometria.(Anton Paar, 2022a). Reologia voidaan myos maaritella ajasta riippu-
vaisena muodon muuttumisena, kun materiaaliin kohdistetaan rasitusta. (Dar-
vell, 2018). Reometristen mittausten aikana voidaan esimerkiksi saataa materi-
aaliin kohdistuvaa leikkausrasitusta (engl. shear stress) muuttamalla leikkaus-

nopeutta (engl. shear rate).(Anton Paar, 2022a)

Reometrin toiminta perustuu siihen, etta reometrissa oleva mittapaa mittaa ma-
teriaalin vaantdmomenttia (engl. torque) ja poikkeamiskulmaa (engl. deflection
angle). Naiden avulla voidaan laskea materiaalille leikkausnopeus seka leik-
kausjannitys. Leikkausnopeuden maarittaminen on esitetty kaavassa 2. Ku-
vassa 9 on esitetty reometrissa kaytettavia erilaisia mittapaita, joiden avulla
vaantomomentin ja poikkeamiskulman suhdetta pystytaan laskemaan. Kuvan 9
a-kohdassa on esitetty taso-taso geometria, b-kohdassa on esitetty kartio geo-
metria ja c-kohdassa on esitetty couette geometria. Viskositeetti voidaan maarit-

taa leikkausnopeuden ja leikkausjannityksen avulla. (Amorim et al., 2021)

a b C

Kuva 9. Erilaisia reometrin mittapaitd (Amorim et al., 2021)

Eri materiaalien reologinen kayttaytyminen voidaan karkeasti jakaa elastiseen ja
viskoottiseen kayttaytymiseen, mutta on myos olemassa joitakin materiaaleita,
jotka ovat ominaisuuksiltaan viskoelastisia. Elastisia materiaaleita ovat esimer-

kiksi metallit. Viskoottisia materiaaleja ovat esimerkiksi Oljy. Eras esimerkki
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viskoelastisesta materiaalista on hunaja tai kasirasva. 3D-biotulostuksessa reo-
metrisia mittauksia voidaan hydodyntaa analysoitaessa materiaalin kayttayty-
mista tulostusprosessin aikana, esimerkiksi suorittamalla oskillaatio-rotaatio-os-
killaatio-mittauksia. Oskillaatio-rotaatio-oskillaatio mittauksilla voidaan mallintaa
materiaalin kykya palautua tulostusprosessin jalkeen. Mahdollisia hairidita ma-
teriaalin viskoottisessa kayttaytymisessa saattaa aiheuttaa esimerkiksi hiutaloi-

tuminen (engl. flocculation). (Darvell, 2018).

Leikkausjannitys (1) voidaan maarittada myos kaavan 2 avulla:

Kaava 2. Leikkausjannityksen maarittaminen (Anton Paar, 2022a)

missa
T = Leikkausjannitys (Pa)
F = leikkausvoima (N)

A = leikkausalueen pinta-ala (m?)

Leikkausnopeus (y) voidaan puolestaan maarittda kaavan 3 avulla:

Kaava 3. Leikkausnopeuden maarittaminen (Anton Paar, 2022a):

missa
y = leikkausnopeus (1/s)

v = nopeus (m/s)
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h = mittauspaan ja mittaustason valinen etaisyys (engl. shear gap) (m)

Viskositeetti on suure eli materiaalin ominaisuus, mika kertoo tietyn materiaalin
kykya vastustaa virtausta. Tama suure on riippuvainen lampdatilasta, mika tar-
koittaa kaytannossa sita, etta mita korkeampi lampaétila on, sita matalampi vis-
kositeetti aineella on. Jotkin materiaalit saattavat kuitenkin poiketa tasta mal-
lista, kuten esimerkiksi poloksameeri, joka on jaakaappilampdétilassa neste-
maista ja huoneenlampdétilassa kiinteaa (Harris, 2007). Viskositeetti voidaan

maarittaa reometrin tai viskosimetrin avulla.

Viskositeetti voidaan laskea kaavassa 4 esitetylla tavalla hyodyntaen leikkaus-

nopeutta ja leikkausjannitysta.

Kaava 4. Viskositeetin maarittaminen (Anton Paar, 2022a).

n="=
o
missa
n = Viskositeetti (Pa - s)
T = Leikkausjannitys (Pa)

y = Leikkausnopeus (1/s)

Eri materiaaleihin kohdistuvaan voimaan eli rasitukseen vaikuttaa materiaaleihin
kohdistettava nopeus, alueen pinta-ala seka kahden liikkuvan tason valiin jaava
etaisyys. Materiaalille voidaan my6s mallintaa sille ominainen kayttaytymismalli.
Materiaalit voidaan jakaa viskoelastisen kaytdksensa perusteella newtonisiin
fluideihin, ei-newtonisiin fluideihin, diletantteihin fluideihin, pseudoplastisiin
fluideihin tai binghamisiin fluideihin. Naiden materiaalien kayttaytymista on esi-
tetty tarkemmin kuvassa 10 (Musameh, 2015). Newtonisten fluidien kayttaytymi-

nen on lineaarista, jolloin leikkausnopeuden kasvaessa myds leikkausjannitys

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama



27

kasvaa. Newtonisia materiaaleita ovat esimerkiksi vesi ja orgaaniset liuottimet.
Binghamplasiset materiaalit tarvitsevat vahaisen leikkausnopeuden noston,
jonka jalkeen virtauskayttaytyminen muuttuu lineaariseksi. Yksi esimerkikki tal-
laisesta materiaalista on majoneesi. Ei-newtonisia materiaalien viskositeetti riip-
puu leikkausnopeudesta, jolloin ne ovat kaytokseltaan joko leikkausohenevia tai
leikkauspaksunevia. Leikkausohenevat eli pseudoplastiset materiaaleita ovat
esimerkiksi ketsuppi ja veri. Leikkauspaksunevia eli dilantteja materiaaleita ovat
esimerkiksi vedesta ja maissitarkelyksesta valmistettu seos. Tassa opinnayte-
tydssa kaytetty poloksameeri on kaytdkseltdan pseudoplastista. (RheoSense,
2022) Materiaalin viskoelastinen kayttaytyminen voidaan maarittaa leikkausrasi-
tuksen ja leikkausnopeuden avulla kaavassa 5 esitetylla tavalla (Siacor et al.,
2021):

Kaava 5. Viskoelastisen kayttaytymismallin maarittaminen (Siacor et al., 2021):

F Av

A Ay’
missa
F = Materiaaliin kohdistettava voima
A = pinta — ala
u = viskositeetti
Av = nopeuden muutos

Ay = kahden levyn vilinen etdisyys toisistaan
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1, Shear Stress

¥, Shear Rate

Kuva 10. Eri materiaalien viskoottinen kayttaytyminen (Musameh, 2015)

3D-biotulostuksessa reometrisia mittauksia voidaan hyodyntaa analysoitaessa
materiaalin kayttaytymista tulostusprosessin aikana analysoimalla tulostusmate-
riaalin palautumiskayttaytymista tulostusprosessin jalkeen. Palautumiskayttayty-
miseen soveltuva reologinen mittaustapa on oskillaatio-rotaatio-oskillaatio mit-
taus. Mahdollisia hairidita materiaalin kayttaytymisessa saattaa aiheuttaa esi-

merkiksi hiutaloituminen (engl. flocculation). (Darvell, 2018).

Joissakin tapauksissa materiaalit saattavat olla ominaisuuksiltaan leik-
kausohenevia, mika kaytannossa tarkoittaa sita, etta materiaalin viskositeetti
pienenee leikkausnopeuden kasvaessa. Tallaisia aineita ovat esimerkiksi tietyt
pinnoitteet, liimat ja polymeeriliuokset. Naiden lisaksi on myos olemassa leik-
kauspaksuuntuvia materiaaleja, joiden ominaisuudet ovat painvastaisia kuin
leikkausohenevien materiaalien. Naille materiaaleille on tyypillista se, etta visko-
siteetti kasvaa leikkausnopeuden kasvaessa. Tallaisia aineita ovat esimerkiksi
komposiitit ja tarkkelysdispersiot. Jotkin materiaalit saattavat tdman liséksi aset-
tua naiden kaikkien valiin, jolloin niitéd kutsutaan yleisesti viskoelastisiksi materi-
aaleiksi. (Anton Paar, 2022a)
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5.1 Viskositeetti ajan funktiona

Ajan funktiona tehtavia viskositeettimittauksia hyddynnetaan, kun halutaan sel-
vittaa materiaalin lepotilan viskositeettia. Kun halutaan maarittaa viskositeettia
ajan funktiona, pidetaan leikkausnopeus vakiona. Joissakin tapauksissa mittaus
suoritetaan intervalleittain, jolloin leikkausnopeutta muutetaan asteittain. Asteit-
tain nousevassa mittaustavassa pyritaan esimerkiksi mallintamaan tietyn mate-
riaalin ominaisuuksia lepotilassa ja rasituksen aikana. (Anton Paar, 2022b).
Tassa opinnaytetydssa kaytettiin kuitenkin vain vakioleikkausnopeutta, eika

suoritettu leikkausnopeuden asteittaista muutosta intervalleittain.

5.2 Viskositeetti muuttuvalla leikkausnopeudella

Hydrogeelien kayttaytymisessa elastinen moduuli on usein hallitsevampi. Elasti-
nen moduuli maarittda enemman niiden kayttaytymista leikkausrasituksen alai-
suudessa, jolloin niille ei voida suoraan maarittaa leikkausohenevuutta jatkuvan

leikkausrasituksen alaisena.

Muuttuvalla leikkausnopeudella tehtavista reologisista mittauksista voidaan
maarittaa leikkausohenemiskerroin (engl. shear thinning index), n, joka kuvas-
taa materiaalin kayttaytymista. Newtoniset materiaalien kerroin on 1, kun taas
muut arvot kuvastavat sita, etta materiaali on kaytokseltaan ei-newtoninen. Kun
n-arvo on suurempi kuin 1 on materiaali kaytokseltaan dilanttinen. Jos n-arvo on
arvojen 1 ja 0 valilla, on materiaali kaytdokseltaan leikkausoheneva (eli pseudo-
plastinen). Juoksevuusindeksi (engl. consistency factor), K, kuvastaa taas ma-
teriaalin leikkausohenevuutta. (Rig Worker, 2022) Molemmat kertoimet voidaan
maarittaa tekemalla kuvaaja viskositeetin ja leikkausnopeuden avulla. Juokse-
vuusindeksi on yhtalon kulmakerroin. Leikkausohenemiskerroin n on yhtalon 1 -
eksponentti n (Hall, 2012)
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5.3 Viskositeetti lampdtilan funktiona

Lampdtilalla saattaa olla merkittava vaikutus materiaalin viskositeettin. Lampaoti-
lan vaikutuksesta materiaali saattaa esimerkiksi kiinteytya, kiteytya tai geeliytya.
Viskositeetin mittausta lampétilan funktiona voidaan hyddyntaa materiaalin fyy-
sisten ominaisuuksien (esim. geeliytyminen) muutospisteiden maarittamisessa.
Lampatilan funktiona tehtavissa viskositeetti mittauksissa kaytetaan vakioleik-
kausnopeutta. Usein nailla mittauksilla voidaan selvittaa, mika on tietyn poly-

meerin sulamispiste. (Anton Paar, 2022 c)

Kuvaajassa 1 on esitetty esimerkki 35 m/v% poloksameerin viskositeetin muu-
toksesta lampétilan funktiona. Kuvaajassa on nahtavissa tasanne kohta noin 37
asteen kohdalla, jossa on poloksameerin geeliytymispiste. Fyysisten ominai-

suuksien muutos pystytaan maarittamaan kuvaajassa olevista tasanne koh-

dista.

Kuvaaja 1. 35 m/v% poloksameerin viskositeetti Iampétilan funktiona

Poloksameeri 35 m/v% viskositeetti lampdétilan
funktiona (4 - 40 C°)

25000
,.(; 20 000
15000
10 000

5000

Viskositeetti (Pa

0
0 10 20 30 40 50

Lampétila ( °C)

Lampadtilamittausten avulla pystytaan myos maarittamaan hydrogeelien geeliy-
tymispiste, ja sita voidaan hyodyntaa tulostusasetuksien valinnassa. Geeliyty-
mislampotila on hyodyllinen tieto esimerkiksi harkittaessa, tarvitseeko jokin tu-
lostettava materiaali lammitysta tai viilennysta tulostusprosessin aikana.(Amo-
rim et al., 2021)
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Materiaalien tiedetaan pystyvan vastustamaan puristavaa liiketta, mutta se

kuinka paljon, vaikuttaa tulostettavuuteen. Materiaalit voivat vastustaa purista-
vaa liiketta, jolloin materiaalin hallittuun liikkeeseen vaaditaan niin suuri voima,
etta nykyisilla laitteistoilla ei kyeta siihen. Tama voi olla seurausta materiaalien

kemiallisesta rakenteesta.(da Silva et al., 2020).
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6 Materiaalit ja menetelmat

Tama opinnaytetyo jakautui neljaan eri tydvaiheeseen: biomusteiden valmista-
miseen, 3D-tulostusruiskujen tayttoon, reologisiin mittaukseen ja varsinaiseen
3D-tulostusprosessiin. Kaytettyjen biomusteiden viskositeettia mitattiin Turun
Ammattikorkeakoulun tiloissa sijaitsevalla reometrilla. Biomusteet valmistettiin
Brinter Oy:n tiloissa BASF:n Kolliphor P 407 Geismar poloksameerista. Siita
valmistettiin 40 m/v%, 35 m/v%, 30 m/v%, 25 m/% ja 20 m/v% poloksameeriliu-
okset. Opinnaytetydn alussa oli tarkoitus valmistaa isompi era 40 % polok-
sameeria ja laimentaa siita alemman pitoisuuden omaavia liuoksia. Tama osoit-
tautui kuitenkin huonoksi menetelmaksi, koska viskoottisen materiaalin pipetoi-
minen oli hyvin epatarkkaa. Tasta syysta paadyttiin valmistamaan poloksamee-

rilaimennukset yksitellen.

Rotaatiomittauksia suoritettiin kolmella menetelmalla, joilla saatiin maaritettya
viskositeettia eri parametreilla. Kaytetyt mittausmenetelmat olivat viskositeetti
vakioleikkausnopeudella, viskositeetti muuttuvalla leikkausnopeudella ja visko-

siteetti lampotilan funktiona.

Ensimmaisessa rotaatiomittauksessa mitattiin materiaalin viskositeettia vakio-
leikkausnopeudella 0,01 1/s. Vakioleikkausnopeusmittauksella pyrittiin mallinta-
maan materiaalin viskositeettia lepotilassa, eli silloin kun materiaali on juuri siir-
retty tulostusruiskuun. Taman lisaksi suoritettiin reometrisia mittauksia muuttu-
valla leikkausnopeudella 0,01 1/s - 300 1/s, ja sen avulla pystyttiin mallintamaan
materiaalin kayttaytymista rasituksessa seka materiaalin leikkausohenevuutta.
Muuttuvan leikkausnopeuden mittauksista voitiin maarittaa poloksameerin eri pi-
toisuuksien juoksevuusindeksit (K) ja leikkausohenevuuskertoimet (n). Ty6ssa
haluttiin myos tutkia poloksameerin termosensitiivista luonnetta mittaamalla sen
viskositeettia lampotilanfunktiona vakioleikkausnopeudella 0,01 1/s, [ampétilan

muuttuessa 4—40 °C.
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6.1 Materiaalit
Kolliphor P407 Geismar, valmistaja: BASF Corporation, tuotenumero: 50507975
eranumero: GNE12022B

PBS tablets (0,14 M NaCl + 0,0027 M KCL + 0,0010 M Phospate buffer pH 7,5).
tuotenumero: 09-9400-100, vkp 2025-11, eranumero: 264616-01, valmistaja:
Biotop JL, Medicago AB

MilliQ water
1 x PBS buffer non sterile, valmistaja: AV 11.02.2022

1 X PBS buffer non sterile, valmistaja: HO 16.03.2022

6.2 Kaytetyt laitteet ja valineet

Automaattipipetti, ecopipette by Capp 100-1000 uL, LA12919

Brinter® One (sarjanumero 1015) 3D-biotulostin

Digitaalinen kamera, Sony RX100 Il

Erlenmayer 1000 ml Fisherbrand

Pneuma Tool P 106

Pneuma Tool P 99

Reometri, Anton Paar Modular Compact Rheometer 102, Turku AMK BIO 2103

Reometrin mittapaa PP15, halkaisija: 14,975 mm, zero gap: 1,025 mm tuotenu-
mero: 9899, eranumero: 24880, kayttoonotettu 18/5/2011, Turku AMK BIO 2106

Sailopullo 500 ml, Fisherbrand
Sailopullo 250 ml, Fisherbrand

Sahkopipetti, Corning Stripettor Ultra
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Tarkkuusvaaka, Mettler Toledo SB16001 DeltaRange®, minimipaino 16,4 g. Ka-
libroitu 3.6.2021 Petri Laakso

Visco Bio Tool 69

Visco Bio Tool 72

6.3 Poloksameeriliuosten valmistus

Poloksameeriliuokset valmistettiin BASF:’'n Kolliphor P407 Geismar -polok-
sameerista seka PBS-puskurista. Poloksameeri valikoitui materiaaliksi sen
edullisuuden ja hyvien tulostusominaisuuksien johdosta. Puskurina kaytettavan
PBS-puskurin tiheys on lahes 1 g/mL, joten voitiin olettaa sen massan olevan
sama, kuin tilavuudenkin. Kuhunkin pitoisuuteen punnittiin sopiva maara polok-
sameeria kaavassa 6 esitetylla menetelmalla. Kaavan 6 tulosten avulla punnitut

maarat ja massaprosentit (m%) on esitetty taulukossa 1.

Kaava 6. Poloksameerin valmistamiseen tarvittavan massan maarittaminen

g prosenttisuus (%)

m(poloxameerin massa) =V (liuoksen kokonaistilavuus) ml - 1—
mlL 100

Taulukko 1. Poloksameerin punnitut maarat ja PBS-puskurin tilavuus

Massan suhde ti- | Poloksameerin Poloksameeria pun- | PBS-puskurin tila-
lavuuteen (m/v %) | pitoisuus (m-%) nittu maara (g) vuus (ml)

40 28,6 100 250

35 25,9 35 100

30 23,1 30 100

25 20,0 25 100

20 16,7 20 100

Tyossa poloksameerin pitoisuudet esitetaan massan suhteena tilavuuteen

m/v% (engl. weight per volume, w/v %), koska se on yleisesti Brinter Oy:ssa
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kaytetty esitystapa. Poloksameerit valmistettiin punnitsemalla aluksi tarvittava
poloksameerin maara tarkkuusvaa’alla. Poloksameerin punnitut massat on esi-
tetty taulukossa 1. Taman jalkeen kutakin poloksameeria varten mitattiin tarvit-

tava maara PBS-puskuria mittalasilla.

Dekantterilasin tai saildpullon pohjalle asetettiin magneettisekoittaja, ja astiaan
lisattiin aluksi PBS-puskuria niin, etta reaktioastian pohja peittyi. Magneet-
tisekoittaja asetettiin sekoittamaan liuosta kierrosnopeudella 3. Kuvassa 11 on
nahtavissa valmistuksessa kaytettdva magneettisekoittaja, kun liuokseen oli li-
satty poloksameeria. Taman jalkeen astiaan lisattiin PBS-puskuria ja polok-
sameeria vuorotellen, kunnes molemmat olivat kaytetty taysin loppuun. Taman
jalkeen poloksameerit vietiin tekeytymaan + 4 °C kylmiéon, kunnes polok-
sameereissa ei ollut enaa paljaalla silmalla nahtavia erottuvia poloksameeriki-

teita.

Kuva 11. Poloksameerin valmistus
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6.4 Reometriset mittaukset

Kaikki tyossa tehdyt reometriset mittaukset suoritettiin Turun Ammattikorkea-
koulun tiloissa Anton Paarin valmistamalla reometrilla, esitetty kuvassa 12.
Geometriana kaytettiin taso-taso mittapaata, joka oli halkaisijaltaan 15 mm.

Reometrin geometria on esitetty kuvassa 13.

Kuva 12. Turku AMK:n Anton Paarin valmistama reometri

Kuva 13. Reometrin taso-taso geometria
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Tassa opinnaytetydssa paadyttiin suorittamaan kolme erilaista rotaatiomit-
tausta: viskositeetti lampdtilan funktiona, viskositeetti vakioleikkausnopeudella
(0,01 1/s) seka viskositeetti muuttuvalla leikkausnopeudella (0,01-300 1/s).
Lampdtilan vaikutusta viskositeettiin paadyttiin mittaamaan, koska tulostusko-
keiden aluksi havaittiin, etta materiaalin sisainen lampdatila nousi tulostuksen ai-
kana jonkin verran. Nain ollen haluttiin selvittaa, onko silla myés mahdollista
vaikutusta materiaalin tulostettavuuteen eri tulostuspailla vai onko nain pieni
noin 2,4 °C lampétilan nouseminen tulostusprosessin aikana sellainen asia, jolla

ei ole merkittavaa vaikutusta tulostusprosessin kannalta.

6.5 Tulostusparametrien optimointi ja tulostuskokeet

Kaikille poloksameeripitoisuuksille optimoitiin sopivat tulostuspaineet ja nopeu-
det seka Pneuma Toolia, etta Visco Bio -tulostuspaita kaytettaessa. Tassa opin-
naytetyossa kaytetyt tulostusasetukset |0ytyvat lisaksi Application Noteista liit-
teesta 3 seka alla olevista taulukoista. Etenkin tulostuspaan liikkenopeuden ase-
tuksen kohdalla pyrittiin siihen, etta molemmilla tydkaluilla olisi samanlaiset ase-
tukset. Nain tulostustuloksiin ei vaikuttaisi tulostusnopeuden aiheuttama mah-

dollinen tulostusjaljen heikkeneminen.

Taulukossa 3 on esitetty 40 m/v% poloksameerila Visco Biolla seka Pneuma-

toolilla kaytettavat tulostusasetukset.

Taulukko 2. 40 m/v % poloksameerilla kaytetyt tulostusasetukset

Poloksameeri 40 m/v%

Tulostuspaa: Pneuma Tool Visco Bio
Tulostuskarki: 250 ym 250 ym
Tulostuspaine: 1030 mbar 134 mbar
Ekstruusiokerroin - 2,0

Tulostus lampatila:

Huoneenlampdtila

Huoneenlampdatila

Tulostusnopeus:

8 mm/s

8 mm/s
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Taulukossa 4 on esitetty 35 m/v% poloksameerilla Visco Biolla seka Pneuma

Toolilla kaytettavat tulostusasetukset

Taulukko 3. 35 m/v% poloksameerilla kaytetyt tulostusasetukset

Poloksameeri 35 m/v% tulostusasetukset

Tulostuspaa: Pneuma Tool Visco Bio
Tulostuskarki: 250 ym 250 ym
Tulostuspaine: 446 mbar 80 mbar
Ekstruusiokerroin - 2,0

Tulostus lampdtila:

Huoneenlampdtila

Huoneenlampdtila

Tulostusnopeus:

8 mm/s

8 mm/s

Alla olevassa taulukossa 5 on esitetty 30 m/v% poloksameerilla Visco Bio seka

Pneuma Tool tulostuspailla kaytetyt asetukset.

Taulukko 4. 30 m/v% poloksameerilla kaytetyt tulostusasetukset

Poloksameeri 30 m/v% tulostusasetukset

Tulostuspaa: Pneuma Tool Visco Bio
Tulostuskarki: 250 um 250 pym
Tulostuspaine: 633 mbar 10 mbar
Ekstruusiokerroin - 1,0

Tulostus lampdtila:

Huoneenlampdtila

Huoneenlampdtila

Tulostusnopeus:

8 mm/s

8 mm/s

Alla olevassa taulukossa 6 on esitetty 25 m/v% poloksameerilla Visco Biolla

seka Pneuma Toolilla kaytettavat tulostusasetukset
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Taulukko 5. 25 m/v% poloksameerilla kaytetyt tulostusasetukset

Poloksameeri 25 m/v% tulostusasetukset

Tulostuspaa: Pneuma Tool Visco Bio
Tulostuskarki: 250 ym 250 ym
Tulostuspaine: 22 mbar 80 mbar
Ekstruusiokerroin - 1,5

Tulostus lampdtila:

Huoneenlampatila

Huoneenlampdotila

Tulostusnopeus:

8 mm/s

8 mm/s

Alla olevassa taulukossa 7 on esitetty 20 m/v% poloksameerilla Visco Biolla

seka Pneuma Toolilla kaytettavat tulostusasetukset

Taulukko 6. 20 m/v% poloksameerilla kaytetyt tulostusasetukset

Poloksameeri 20 m/v% tulostusasetukset

Tulostuspaa: Pneuma Tool Visco Bio
Tulostuskarki: 250 um 250 pym
Tulostuspaine: 446 mbar 80 mbar
Ekstruusiokerroin - 2,0

Tulostus lampdtila:

Huoneenlampdtila

Huoneenlampdtila

Tulostusnopeus:

8 mm/s

8 mm/s

Pneuma Tool -tulostuspaan toiminta pohjautuu pneumaattiseen ekstruusioon,

kun taas Visco Bio -tulostuspaa pohjautuu tulostusputken sisalla olevaan ruu-

viin, jonka ekstruusiokerrointa (engl. extrusion factor) saatamalla pystytaan vai-

kuttamaan tulostustuloksen tarkkuuteen ja materiaalin ulospuristamiseen koh-

distuvaan voimaan. Seka Pneuma Toolin etta Visco Bion tulostuspainetta pys-

tyttiin sdatamaan tulostusprosessin aikana.
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Tulostuskokeissa paadyttiin lopulta tulostamaan kaikilla poloksameerin eri pitoi-
suuksilla neljaa erilaista kappaletta. Kappaleet olivat yksiulotteinen (1D) tahti,
kaksiulotteinen (2D) ristikko, kolmiulotteinen (3D) sylinteri seka kolmiulotteinen
(3D) ristikko. Yksiulotteinen tahtimalli ei varsinaisesti ole yksiulotteinen, vaan
tahtimallissa tulostettiin vain yksi kerros, jonka korkeudeksi asetettiin 0,25 mm.
Kuvassa 14 on esitetty tahtimallin 3D-malli, mitat seka leikkauskuva. Molemmat
ristikkomallit tehtiin kuutiomallin pohjalta skaalaamalla sen korkeutta pienem-
maksi. 2D-ristikossa kuution korkeus oli 0,5 mm ja 3D-ristikon kohdalla laatikko-
mallin korkeutena oli 2,0 mm. Ristikkomallien tarkemmat mitat ja leikkauskuvat
on esitetty kuvissa 16 ja 17. Tayttomallina kaytettiin ristikkoa, josta johtuu alku-
peraisen 3D-mallin muoto. 3D-sylinterin tarkemmat mitat ja leikkaus kuva on

esitetty kuvassa 15. Kaikki mallien kuvat kuvattiin Brinter® slicerissa.

Nama kappaleet mallinnettiin verkkoselainpohjaista TinkerCad -ohjelmaa seka
SketchUp -mallinnusohjelmaa hyddyntaen. Muodot valittiin testikappaleiksi,
koska tarkkojen kulmien tekeminen on ollut haasteellista esimerkiksi silikahyd-
rogeelilla. Naista kappaleista pystyttiin helposti maarittamaan tulostettavuusar-
vot (engl. printability). Kutakin tulostuskoetta toistettiin kolme kertaa kahdella eri
materiaalieralld, jotta kullekin pitoisuudelle saatiin mahdollisimman luotettavat

seka tarkat tulokset.
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| width: 70 mm depth: 70 mm height: 6.54 mm volume: 0.77 m|

width: 20 mm depth: 20 mm height: .25 mm volume: 0.07 ml

Kuva 14. 1D-tahti malli, taytto ja mitat

Kuva 15. Sylinterin 3D-malli, taytto ja mitat
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width: 20 mm depth: 20 mm height: 2 mm volume: 0.8 ml

Kuva 16. Kolmiulotteisen ristikkorakenteen 3D-malli, tayttd ja mitat

]widthzm mm depth: 20 mm height: 0.8 mm volume: 0.2 ml

Kuva 17. Kaksiulotteisen ristikkorakenteen 3D-malli, taytto ja mitat
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Tulostettujen kappaleiden analysointiin kaytettiin ImageJ-ohjelman lisaosaa Fi-
jia, jonka avulla pystyttiin maarittamaan eri tulosteiden kuvista pinta-ala, kor-
keus, kulmat seka ympyramaisyysarvo (engl. circularity rate). Naita tarvittiin tu-

lostustarkkuutta maarittavan printability-arvon laskemisessa.

Tulostetun kappaleen mittojen analysoimiseksi luotiin mittakaava tuomalla kap-
paleen viereen viivoitin ja valokuva rajattiin siten, etta tuloste ja viivain olivat sel-

keasti nakyvissa. Mittakaavan asettaminen on esitetty kuvassa 18.

| £ Set Scale bt

Distance in pixels:
Known distance:

Pixel aspect ratio:

118

Unit of length:

Click to Remove Scale |
I Global

Scale: 761.5366 pixels/mm

OK ‘ Cancell Help‘

Kuva 18. Mittakaavan asettaminen ImageJ -ohjelmassa

Kuvassa 19 on analysoitu eraan tulostetun ristikon yhden huokosen mittoja.
Keltaisella rajauksella on valittu haluttu mitattava alue, jonka mitat saadaan
analysoitua "Analyze” -vélilehden "Measure” -toiminnolla. Naita mittauksia suo-
ritettiin kullekin kappaleelle muutamista eri huokosista, joista laskettiin keskiar-
vot. Nama keskiarvot on esitetty taulukoissa 8 ja 9.
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Kuva 19. Tulostettavan kappaleen analysointi
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7 Tulokset

7.1 3D-tulostustulokset

Alla olevissa kuvissa 22—30 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksilla Visco
Bio - ja Pneuma Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvien A-kohdissa on
yksiulotteinen (1D) tahti, B-kohdissa on kaksiulotteinen (2D) ristikko, C-kohdissa

on kolmiulotteinen (3D) ristikko ja D-kohdissa on kolmiuloitteinen (3D) sylinteri.

Kuvissa 20 ja 21 on esitetty 40 m/v% poloksameerilla Visco Bio - sekd Pneuma
Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvassa 20 on esitetty Visco Biolla tu-

lostetut kappaleet ja kuvassa 21 on esitetty Pneuma Toolilla tulostetut kappa-

leet.
A B
@ D

N
&

1 mm

Kuva 20. 40 m/v% Poloksameerilla Visco Biolla tulostetut kappaleet
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Kuva 21. 40 m/v % Poloksameerilla Pneuma Toolilla tulostetut kappaleet.

Alla olevassa kuvissa 22 ja 23 on esitetty 35 m/v% poloksameerilla Visco Bio -
seka Pneuma Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvassa 22 on esitetty
Visco Biolla tulostetut kappaleet ja kuvassa 23 on esitetty Pneuma Toolilla tu-

lostetut kappaleet.

A B
W
Vi
:—S'&h‘-
£, D

\ &

1 mm

Kuva 22. 35 m/v % poloksameerilla Visco Biolla tulostetut kappaleet.
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1 mm

Kuva 23. 35 m/v% poloksameerilla Pneuma Toolilla tulostetut kappaleet.

Alla olevassa kuvissa 24 ja 25 on esitetty 30 m/v% poloksameerilla Visco Bio -
seka Pneuma Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvassa 24 on esitetty

Visco Biolla tulostetut kappaleet ja kuvassa 25 on esitetty Pneuma Toolilla tu-
lostetut kappaleet.

1 mm

Kuva 24. 30 m/v % poloksameerilla Visco Biolla tulostetut kappaleet.
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1 mm

Kuva 25. 30 m/v % poloksameerilla Pneuma Toolilla tulostetut kappaleet.

Alla olevassa kuvissa 26 ja 27 on esitetty 25 m/v% poloksameerilla Visco Bio -
seka Pneuma Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvassa 26 on esitetty
Visco Biolla tulostetut kappaleet ja kuvassa 27 on esitetty Pneuma Toolilla tu-

lostetut kappaleet.

A B

1 mm

Kuva 26. 25 m/v% poloksameerilla Visco Biolla tulostetut kappaleet.
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Kuva 27. 25 m/v% poloksameerilla Pneuma Toolilla tulostetut kappaleet.

Alla olevissa kuvissa 28 ja 29 on esitetty 20 m% poloksameerilla Visco Bio -
seka Pneuma Tool -tulostuspailla tulostetut kappaleet. Kuvassa 28 on esitetty
Visco Biolla tulostetut kappaleet ja kuvassa 29 on esitetty Pneuma Toolilla tu-

lostetut kappaleet.

A B

Kuva 28. 20 m/v% poloksameerilla Visco Biolla tulostetut kappaleet.
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Kuva 29. 20 m/v% poloksameerilla Pneuma Toolilla tulostetut kappaleet.
7.2 Tulostettujen kappaleiden analysoidut mitat ImageJ-ohjelmalla

Alla esitetyissa taulukoissa on ImageJ-ohjelmalla analysoidut mitat tulostetuista
kappaleista. Taulukossa 8 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksilla tulostettu-
jen 3D-sylinterien mitat, taulukossa 9 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksilla
tulostettujen 3D-ristikoiden mitat, taulukossa 10 on esitetty poloksameerien eri
pitoisuuksilla tulostetuiden 2D-ristikoiden mitat ja taulukossa 11 on esitetty po-
loksameerin eri pitoisuuksilla tulostettujen yksikerroksisten tahtien mitat. Risti-
koiden ympyraisyys arvo on laskettu kolmen ristikon huokosen keskiarvoina.
Osasta tulostettavista poloksameerin pitoisuuksista ei saatu mitattua kappalei-

den tarkkoja mittoja, silla tulosteet eivat muistuttaneet alkuperaisia 3D-malleja.
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3D-sylin-
teri, polok- | Tulostetun kappaleen mitat | Tulostetun kappaleen mi- | Alkuperdisen 3D-mallin
sameeri (Visco Bio) tat (Pneuma Tool) mitat
Ulko- | Sisa- Ulko- Sisa- Kor- Ulko- Sisa- Kor-
halk. halk. Korkeus halk. halk. keus halk. halk. keus
m/v % (mm) | (mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm) | (mm)
40 15 6 5 11 7,1 4,6 10 8 6,5
35 12 7,3 5,7 11,2 6,4 5,4 10 8 6,5
30 8,7 7 5,1 211 1,4 5,9 10 8 6,5
25 11 51 - 12,1 3,5 - 10 8 6,5
20 19,1 - - 40,2 - - 10 8 6,5

Taulukko 8. Poloksameerilla tulostettujen 3D-ristikoiden mitat

3D-ristikko,
polok- Tulostetun kappaleen mi- | Tulostetun kappaleen mi- | Alkuperdisen 3D-mallin
sameeri tat (Visco Bio) tat (Pneuma Tool) mitat
Ympy- Ympy- Ympy-
Leveys | Syvyys | ramai- | Leveys | Syvyys | ramai- | Leveys | Syvyys | ramai-
m/v % (mm) | (mm) Syys (mm) | (mm) Syys (mm) | (mm) syys
40 21 20 0,9 24,2 23,5 0,83 20 20 1,0
35 12,3 12,3 0,76 20,4 20,7 0,85 20 20 1,0
30 21,2 21,8 0,85 24,7 24,8 0,8 20 20 1,0
25 29,2 31,3 |- 22,8 22,5 0,87 20 20 1,0
20 |- - 0,87 | - - - 20 20 1,0
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2D-ristikko,
polok- Tulostetun kappaleen | Tulostetun kappaleen
sameeri mitat (Visco Bio) mitat (Pneuma Tool) | Alkuperaisen 3D-mallin mitat
Ympy- Ympy- Ympyra-
Leveys | Syvyys | ramai- | Leveys | Syvyys | ramai- | Leveys | Syvyys mai-
m/v % (mm) | (mm) | syys | (mm) | (mm) | syys | (mm) | (mm) | syys(mm)
40 19,6 18,9 0,84| 204 19,8| 0,87 20 20 1
35 20 20,1| 0,84| 20,2 21,3| 0,82 20 20 1
30 23,4| 215| 0,83 22 219| 0,86 20 20 1
25 |- - - 21,3 20,9 0,9 20 20 1
20 254 24,3| 0,78 23,9 23| 0,79 20 20 1

Taulukko 10. Poloksameerin eri pitoisuuksilla tulostettujen yksikerroksisten tah-

tien mitat
1D-tahti, po- Tulostetun kappaleen | Tulostetun kappaleen mi-
loksameeri mitat (Visco Bio) tat (Pneuma Tool) Alkuperaisen 3D-mallin mitat
Halkaisija Halkaisija Halkaisija | Korkeus | Kulma
m/v% (mm) Kulma (%) (mm) Kulma (%) (mm) (mm) ()
40 28 50 21,7 51 20 0,25 51
35 21 55,1 26 54,6 20 0,25 51
30 29,6 52,3 20,4 56,3 20 0,25 51
25 |- - 19,3 58 20 0,25 51
20 18,5 57 |- - 20 0,25 51
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Taulukossa 6 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksien kaksiulotteisista (2D)
ristikoista maaritetyt PR-arvot. Laskukaava on esitetty kaavassa

Taulukko 11. Poloksameerilla tulostettujen ristikoiden Pr-arvot

Poloksameerin pitoisuus | Pr-arvo (Visco Bio) Pr-arvo (Pneuma Tool)
(m/v %)

40 0,93 0,90

35 0,94 0,14

30 0,95 0,92

25 0,94 0,87

20 0,90 0,00

7.3 Viskositeetti vakioleikkausnopeudella

Alla esitetyssa kuvaajassa 1 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksilla suorite-

tut lepotilan viskositeetti mittaukset vakioleikkausnopeudella 0,01 1/s)

Kuvaaja 2. Poloksameerin viskositeetti vakioleikkausnopeudella 0,01 1/s

Poloksameerien viskositeeetti
vakioleikkausnopeudella 0,01 1/s

» 25000  ¢9.0.0.0..000000000000090

000 000000000000000090

= 15000  ©0-0-0-0000000000000000

3
s 10000  ©0000000000000000000
o
2
S

100
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7.4 Viskositeetti muuttuvalla leikkausnopeudella

Alla esitetyssa kuvaajassa (Kuvaaja 3) on esitetty poloksameerin eri pitoisuuk-
silla suoritetut viskositeettimittaukset muuttuvalla leikkausnopeudella. Yksittais-

ten pitoisuuksien kuvaajat on esitetty liitteessa 1.

Kuvaaja 3. Poloksameerin viskositeetti muuttuvalla leikkausnopeudella 0,01 1/s
- 300 1/s

Poloksameerien viskositeetti muuttuvalla
leikkausnopeudella 0,01 1/s - 300 1/s

100 000 ® Poloksameeri

40 m/v%
@ Poloksameeri
35 miv%
10 000 @ Poloksameeri
30 miv%
® Poloksameeri
25 miv%
Poloksameeri
20 miv%

1000

csesccaaanaa

y = 428,64x0.987
100 y = 259,34x°0.978
y = 220,75x0.995
y = 153,62x0.947

Viskositeetti (Pa - s)

-
o

0 50 100 150 200 250 300 350
Leikkausnopeus (1/s)

Alla olevassa taulukossa on maaritetty juoksevuusindeksit (K) ja leikkausohen-
tumiskertoimet (n) eri poloksameerin pitoisuuksista. Juoksevuusindeksi (K)
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kuvastaa poloksameerin leikkausohenevuutta. Leikkausohenevuuskerroin (n)
kuvastaa puolestaan materiaalin viskoottista kayttaytymismallia.
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Taulukko 12. Poloksameerin eri pitoisuuksien juoksevuusindeksit ja leik-

kausohenevuuskertoimet

Poloksameerin pitoi-

Juoksevuusindeksi (K)

Leikkausohenevuus kerroin

suus(m/v%) (n)

40 428,64 0,013
35 259,34 0,022
30 220,75 0,005
25 153,62 0,053
20 29,462 0,117
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7.5 Viskositeetti lampdtilan funktiona

Kuvaajassa 4 on esitetty poloksameerin eri pitoisuuksien viskositeettia lamp0oti-
lan funktiona 4—40 °C. Yksittaisten poloksameerin eri pitoisuuksien viskositeetit

on esitetty liitteessa 2.

Kuvaaja 4. Poloksameerin viskositeetti lampédtilan funktiona (4—40 °C)

Poloksameerin viskositeetti lampoatilan funktiona ( 4 -

40°C)
60 000
® Poloxamer 40 m/v%
50 000
@ Poloxamer 35 m/v%
/_r; 40 000 @ Poloxamer 30 m/v%
©
o
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10 000 : m
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8 Yhteenveto ja pohdinta

Taman opinnaytetyon tavoitteena oli ottaa kayttoon ja testata Brinter Oy:n Visco
Bio -tulostuspaan toimintaa. Kyseisen tulostuspaan tavoitteena on mahdollistaa
korkeamman viskositeetin omaavia materiaalissa. Visco Bio tulostuspaan muita
etuja on erittdin pieni hukkatilavuus ja mahdollisuus minimoida mahdolliset kon-
taminaatiot, silla kyseisessa tulostusmenetelmassa voidaan kayttaa kertakayt-
toisia ruiskuputkiloita.(Fisch et al., 2020)

Tulostuskokeiden alussa suoritettiin kullekin poloksameerin pitoisuudelle fila-
menttikoe, ja silla pyrittiin selvittamaan kullekin pitoisuudelle optimaalisimmat tu-
lostusparametrit. Filamenttikokeiden jalkeen siirryttiin kokeilemaan asetusten
toimivuutta sylinterimallin avulla, jolloin pystyttiin arvioimaan, onko kaytetyt tu-
lostusasetukset riittavan hyvat kullekin materiaalille. Kun hyvat tulostusasetuk-
set saatiin selvitettya, voitiin tehda valittujen 3D-mallien mukaisia kappaleita ja

analysoida tulostustarkkuutta naiden kappaleiden avulla.

Tulostuskokeissa paadyttiin neljaan erilaiseen muotoon, jotta pystyttiin saa-
maan mahdollisimman tarkkaa tietoa siita, miten tydssa kaytetyt tulostuspaat el
Pneuma Tool ja Visco Bio kayttaytyvat esimerkiksi tehtaessa tarkkoja kulmia.
Tahden muodosta pystyttiin helposti jo silmamaaraisella analysoinnilla nake-
maan, meneekd filamentti limittain (engl. overlapping) kappaleen kulmissa. Kap-
paleiden tulostustarkkuuden analysoinnissa paadyttiin kuitenkin kayttamaan
Imaged-ohjelmaa, jonka avulla pystyttiin selvittdmaan kunkin kappaleen tarkat

mitat.

Reometrisista mittauksista pystyttiin havaitsemaan, etta Pneuma Tool - ja Visco
Bio -tulostuspailla pystytaan kummallakin tulostamaan kaikkia poloksameerin
pitoisuuksilla 20 m/v% - 25 m/v%. Tulostustuloksista parhaimmat saatiin mo-
lemmilla tyokaluilla kuitenkin korkeimmilla pitoisuuksilla (40 m/v%, 35 m/v% ja
30 m/v%), joka todennakdisesti liittyy siihen, etta alhaisemmilla pitoisuuksilla
(25 m/v% ja 20 m/v%) viskositeetin arvot ovat niin pienia, etta tulosteet eivat
pysy koossa. Tallaisilla pitoisuuksilla tulostettavien kappaleiden kannattaisi to-

dennakoisesti olla esimerkiksi kiinteiden materiaalien sisaan tulostettavia
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tayteaineita tai sitten tulosteita, joiden muodolla ei ole suurta valia loppukaytto-

kohteen kannalta.

Muuttuvalla leikkausnopeudella tehtyjen reometristen mittausten avulla pystyt-
tiin taman lisaksi paattelemaan poloksameerin olevan kaytokseltaan hyvin leik-
kausohenevaa, mika on optimaalinen ominaisuus hyvan tulostettavuuden kan-
nalta. Juoksevuusindeksien (K) avulla voitiin tulkita, ettd korkeimmilla pitoisuuk-
silla 40 m/v% ja 35 m/v% materiaalin leikkausohenevuus on parempi, mika osin
selittaa myos nailla pitoisuuksilla saatuja parempia tulostustuloksia. Leik-
kausohenemiskertoimien (n) avulla pystyttiin tulkitsemaan, etta poloksameeri
kayttaytyy pseudoplastisesti eli leikkausohenevasti. Reometrin mittaustulosten
vaikutusta tulostettavuuteen voitaisiin jatkossakin tutkia uusia tulostuspaita kayt-
toonotettaessa, kun pyritaan selvittamaan kullekin tulostuspaalle ominaiset vis-
kositeettiarvot. Lampotilan funktiona tehdyista mittauksista voitiin paatella polok-
sameerin geeliytymispiste, joka oli nahtavissa suorien tasannekohdista. Visko-
siteettia [ampaotilan funktiona mitattiin, jotta voitiin selvittaa vaikuttaako tulostus-
prosessin aikana syntyva lampo materiaalin viskositeettiin ja tata kautta sen tu-
lostettavuuteen. Viskositeetin arvoissa ei kuitenkaan havaittu merkittavia muu-
toksia noin 4 asteen materiaalin lampdtilan nousun yhteydessa. Lampdtilariip-
puvainen poloksameerin viskositeettikayttaytyminen noudatti kirjallisuudessa
esitettyja arvoja. (BASF, 2022)

Tassa tyossa kaytetyista reometrisista mittauksista voitaisiin jatkossa hyodyn-
tda muuttuvan leikkausnopeuden mittauksia seka vakioleikkausnopeuden mit-
tauksia. Jos kuitenkin halutaan paneutua tarkemmin jonkin tietyn materiaalin
kayttaytymiseen eri tulostuspailla tulostettaessa, voitaisiin reometrisiin mittauk-
siin lisata naiden mittausten lisaksi myos oskillaatio-rotaatio-oskillaatio mittauk-
sia, joilla pystyttaisiin maarittamaan materiaalin kykya palautua tulostuksen jal-
keisesta leikkausrasituksesta. Yhtena tarkeimmista materiaalin ominaisuuksia
mittaavista reometrisista mittauksista voidaan kuitenkin pitaa sita, onko materi-
aali ominaisuuksiltaan tiksotrooppinen. Nykyisilla tulostusmenetelmilla ei ole
pystytty tulostamaan samoilla parametreilla materiaaleita, jotka ovat kaytoksel-

taan tiksotrooppisia. Tiksotrooppisilla materiaaleilla tarkoitetaan sellaisia fluideja
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ja geeleja, jotka ohenevat, kun niihin kohdistuu jatkuvasti voimaa. Tiksotrooppi-
set materiaalit palautuvat alkuperaiseen muotoonsa lyhyen ajan kuluessa (An-
ton Paar, 2022d).

Tassa tutkimuksessa ei kuitenkaan havaittu merkittdvaa eroa naiden kahden eri
tulostuspaan valisessa toiminnassa, joten uuden tulostuspaan kokeilussa kan-
nattaisi ehka tulevaisuudessa hyodyntaa myos sellaista materiaalia, jonka on
havaittu olevan heikosti tulostuva vertailtavalla tulostuspaalla. Yksittaiset suu-
rimmat erot naiden kahden eri tulostuspaan tarkkuudessa on havaittavissa ma-
talapitoisuuksisten poloksameeriliuosten (25 m/v% ja 20 m/v%) kohdalla, jolloin
vain Visco Bio -tulostuspaalla saatiin onnistuneita ristikoita, joista oli selvasti
nahtavilla niiden ruudukko rakenne. Suuremmilla pitoisuuksilla molempien tulos-
tuspaiden tulostustarkkuus oli Pr-arvojen avulla tulkittuna lahes samanlainen.

Se oli todettavissa myds silmamaaraisesti tulostetuista kappaleista.

Yksi mahdollisista materiaaleista, jota epakeskoruuvipumppupohjaisen Visco
Bio -tulostuspaan seka ilmanpainepohjaisen Pneuma Tool -tulostuspaan voitai-
siin hyodyntaa, on aiemmissakin tutkimuksissa hydodynnetty kalsiumkloridilla
(CaCl,) silloitettavaa alginaattia. Alginaatista on helpommin nahtavissa se
kuinka tasaisesti eri kerrokset ovat rakentuneet toistensa paalle, jolloin tulostus-
parametrien vaikutus materiaalin tulostettavuuteen on helpommin nahtavilla.
Kerroksien havaitsemisessa voidaan hyvin paatella, saako kaytetylla tulostus-
paalla aikaan kappaleita, jotka pysyvat joka kerroksella halkaisijaltaan saman-
laisina, vai tapahtuuko jossakin kohdassa tulostusprosessia materiaalin levia-

mista.

Alginaatilla voitaisiin esimerkiksi suorittaa vastaavat tulostuskokeet, joissa tulos-
tettavina kappaleina olisivat samat kuin tassa opinnaytetyossa kaytetyt yksiker-

roksinen, kaksiulotteinen ja kolmiulotteinen rakenne.

Taman opinnaytetydprosessin aikana opin paljon lisaa 3D-tulostusparametrien
vaikutuksesta tulostustuloksiin seka siita millaisia erilaisia tulostuspaita on mah-
dollista kayttaa ja mita etuja kullakin erilaisella tulostuspaalla on 3D-tulostustydn

kannalta. Taman prosessin aikana opin myos yhdistamaan tarkemmin
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reometrilla saatavaa dataa 3D-tulostuksesta saatavan datan kanssa ja pystyin
tarkemmin analysoimaan miten eri materiaalien viskoottinen kayttaytyminen vai-

kuttaa sen tulostettavuuteen kummallakin tulostuspaalla.
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Poloksameerin viskositeetti muuttuvalla
leikkausnopeudella

40 m/v% poloksameerin viskositeetti muuttuvalla
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30 m/v% poloksameerin viskositeetti muuttuvalla
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20 m/v% poloksameerin viskositeetti muuttuvalla
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Poloksameerin viskositeetti lampotilan funktiona
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30 m/v% poloksameerin viskositeetti
lampdtilan funktiona (4 - 40 °C)
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20 m/v% poloksameerin viskositeetti
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Liite 3

Poloksameerin tulostusasetukset, application note

Application note

Kolliphor® (Pluronic) F-127 biolNK

Concentration:
Storage temperature:

Intended use:

Preparation guidelines:

40 %
<4 °C

For research use only. Not intended for in vitro diag-
nostics or in vivo uses. Not intended for administration

in humans or animals.

Excellent starter material for your first steps with bi-
oprinting, ready-to-print sacrificial and support ink for
the fabrication of vascularized tissues, channels in mi-
crofluidic devices, and supporting scaffolds for com-
plicated tissue constructs. The ink can be removed

after printing by washing with cold PBS or similar.

Diluted in PBS, it can be diluted further. Suitable for
cell culture when sterilized. Liquid at low tempera-

tures (<4 °C). Becomes a solid gel at RT.

Suggested printing parameters with reference printer Brinter® One

(www.Brinter.com):
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Print head: Pneuma Tool | Visco Bio
Nozzle: 250 ym ID 250 um ID
Printing pressure: 1030 mbar 134 mbar
Extrusion factor: - 20
Printing temperature: RT RT

Print bed temperature: | - -

Print speed 8 mm/s 8 mm/s
First layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Preflow/Postflow time | - -

delay:

Chemical name/INCI:
CAS:

Former name:

Regulatory status:

MSDS:

Poloxamer/Poloxamer 407
9003-11-6

Lutrol® F 127

Kolliphor® P 407 meets the requirements of the cur-
rent USP-NF monographs and European Pharmaco-
poeia family monograph Poloxamer: Ph. Eur., USP-
NF: Poloxamer 407.

Kolliphor ® P 407 products are also JPE certified
(Japanese Pharmaceutical Excipients): Polyoxyeth-
ylene (196), Polyoxylpropylene (67) glycol

Attached
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References: Pluronic F127 Hydrogel Characterization and Biofabrication
in Cellularized Constructs for Tissue Engineering Applica-

tions

https://doi.org/10.1016/j.procir.2015.11.001

3D Bioprinting Using a Templated Porous Bioink

https://doi.org/10.1002/adhm.201600022
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Application note

Kolliphor® (Pluronic) F-127 biolINK

Concentration:
Storage temperature:

Intended use:

Preparation guidelines:

35 %
<4 °C

For research use only. Not intended for in vitro diag-
nostics or in vivo uses. Not intended for administration

in humans or animals.

Excellent starter material for your first steps with bi-
oprinting, ready-to-print sacrificial and support ink for
the fabrication of vascularized tissues, channels in mi-
crofluidic devices, and supporting scaffolds for com-
plicated tissue constructs. The ink can be removed

after printing by washing with cold PBS or similar.

Diluted in PBS, it can be diluted further. Suitable for
cell culture when sterilized. Liquid at low tempera-

tures (<4 °C). Becomes a solid gel at RT.

Suggested printing parameters with reference printer Brinter® One

(www.Brinter.com):
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Pneuma Tool Visco Bio
Nozzle: 250 ym ID 250 um ID
Printing pressure: 446 mbar 80 mbar
Extrusion factor: - 20
Printing temperature: RT RT
Print bed temperature: | RT RT
Print speed 8 mm/s 8 mm/s
First layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Layer height: 0.25 mm 0.25 mm

Preflow/Postflow time

delay:
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Chemical name/INCI: Poloxamer/Poloxamer 407

CAS: 9003-11-6

Former name: Lutrol® F 127

Regulatory status: Kolliphor® P 407 meets the requirements of the cur-

rent USP-NF monographs and European Pharmaco-
poeia family monograph Poloxamer: Ph. Eur., USP-
NF: Poloxamer 407.

Kolliphor ® P 407 products are also JPE certified
(Japanese Pharmaceutical Excipients): Polyoxyeth-

ylene (196), Polyoxylpropylene (67) glycol

MSDS: Attached

References: Pluronic F127 Hydrogel Characterization and Biofabri-
cation in Cellularized Constructs for Tissue Engineering

Applications

https://doi.org/10.1016/j.procir.2015.11.001

3D Bioprinting Using a Templated Porous Bioink

https://doi.org/10.1002/adhm.201600022
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Application note

Kolliphor® (Pluronic) F-127 Bioink

Concentration:
Storage temperature:

Intended use:

Preparation guidelines:

30 %
<4 °C

For research use only. Not intended for in vitro diag-
nostics or in vivo uses. Not intended for administration

in humans or animals.

Excellent starter material for your first steps with bi-
oprinting, ready-to-print sacrificial and support ink for
the fabrication of vascularized tissues, channels in mi-
crofluidic devices, and supporting scaffolds for com-
plicated tissue constructs. The ink can be removed

after printing by washing with cold PBS or similar.

Diluted in PBS, it can be diluted further. Suitable for
cell culture when sterilized. Liquid at low tempera-

tures (<4 °C). Becomes a solid gel at RT.

Suggested printing parameters with reference printer Brinter® One

(www.Brinter.com):
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Pneuma Tool Visco Bio
Nozzle: 250 ym ID 250 um ID
Printing pressure: 633 mbar 10 mbar
Extrusion factor: - 1.0
Printing temperature: RT RT
Print bed temperature: | - -
Print speed 8 mm/s 8 mm/s
First layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Layer height: 0.25 mm 0.25 mm

Preflow/Postflow time

delay:
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Chemical name/INCI:

CAS:

Former name:

Regulatory status:

MSDS:

References:

Poloxamer/Poloxamer 407
9003-11-6

Lutrol® F 127

Kolliphor® P 407 meets the requirements of the cur-
rent USP-NF monographs and European Pharmaco-
poeia family monograph Poloxamer: Ph. Eur., USP-
NF: Poloxamer 407.

Kolliphor ® P 407 products are also JPE certified
(Japanese Pharmaceutical Excipients): Polyoxyeth-

ylene (196), Polyoxylpropylene (67) glycol

Attached

Pluronic F127 Hydrogel Characterization and Biofab-
rication in Cellularized Constructs for Tissue Engi-

neering Applications

https://doi.org/10.1016/j.procir.2015.11.001

3D Bioprinting Using a Templated Porous Bioink

https://doi.org/10.1002/adhm.201600022
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Application note

Kolliphor® (Pluronic) F-127 Bioink

Concentration:
Storage temperature:

Intended use:

Preparation guidelines:

25%
<4 °C

For research use only. Not intended for in vitro diag-
nostics or in vivo uses. Not intended for administration

in humans or animals.

Excellent starter material for your first steps with bi-
oprinting, ready-to-print sacrificial and support ink for
the fabrication of vascularized tissues, channels in mi-
crofluidic devices, and supporting scaffolds for com-
plicated tissue constructs. The ink can be removed

after printing by washing with cold PBS or similar.

Diluted in PBS, it can be diluted further. Suitable for
cell culture when sterilized. Liquid at low tempera-

tures (<4 °C). Becomes a solid gel at RT.

Suggested printing parameters with reference printer Brinter® One

(www.Brinter.com):
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Pneuma Tool Visco Bio
Nozzle: 250 ym ID 250 um ID
Printing pressure: 22 mbar 80 mbar
Extrusion factor: - 1.5
Printing temperature: RT RT
Print bed temperature: | - -
Print speed 8 mm/s 8 mm/s
First layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Layer height: 0.25 mm 0.25 mm

Preflow/Postflow time

delay:
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Chemical name/INCI: Poloxamer/Poloxamer 407

CAS: 9003-11-6

Former name: Lutrol® F 127

Regulatory status: Kolliphor® P 407 meets the requirements of the cur-

rent USP-NF monographs and European Pharmaco-
poeia family monograph Poloxamer: Ph. Eur., USP-
NF: Poloxamer 407.

Kolliphor ® P 407 products are also JPE certified
(Japanese Pharmaceutical Excipients): Polyoxyeth-

ylene (196), Polyoxylpropylene (67) glycol

MSDS: Attached

References: Pluronic F127 Hydrogel Characterization and Biofabri-
cation in Cellularized Constructs for Tissue Engineering

Applications

https://doi.org/10.1016/j.procir.2015.11.001

3D Bioprinting Using a Templated Porous Bioink

https://doi.org/10.1002/adhm.201600022
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Application note

Kolliphor® (Pluronic) F-127 Bioink

Concentration:
Storage temperature:

Intended use:

Preparation guidelines:

20 %
<4 °C

For research use only. Not intended for in vitro diag-
nostics or in vivo uses. Not intended for administration

in humans or animals.

Excellent starter material for your first steps with bi-
oprinting, ready-to-print sacrificial and support ink for
the fabrication of vascularized tissues, channels in mi-
crofluidic devices, and supporting scaffolds for com-
plicated tissue constructs. The ink can be removed

after printing by washing with cold PBS or similar.

Diluted in PBS, it can be diluted further. Suitable for
cell culture when sterilized. Liquid at low tempera-

tures (<4 °C). Becomes a solid gel at RT.

Suggested printing parameters with reference printer Brinter® One

(www.Brinter.com):
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Pneuma Tool Visco Bio
Nozzle: 250 ym ID 250 um ID
Printing pressure: 200 mbar 30 mbar
Extrusion factor: - 1.5
Printing temperature: RT RT
Print bed temperature: | - -
Print speed 8 mm/s 8 mm/s
First layer height: 0.25 mm 0.25 mm
Layer height: 0.25 mm 0.25 mm

Preflow/Postflow time

delay:

Turun AMK:n opinnaytetyd | Heidi Ojama




Liite 3

Chemical name/INCI: Poloxamer/Poloxamer 407

CAS: 9003-11-6

Former name: Lutrol® F 127

Regulatory status: Kolliphor® P 407 meets the requirements of the cur-

rent USP-NF monographs and European Pharmaco-
poeia family monograph Poloxamer: Ph. Eur., USP-
NF: Poloxamer 407.

Kolliphor ® P 407 products are also JPE certified
(Japanese Pharmaceutical Excipients): Polyoxyeth-

ylene (196), Polyoxylpropylene (67) glycol

MSDS: Attached

References: Pluronic F127 Hydrogel Characterization and Biofabri-
cation in Cellularized Constructs for Tissue Engineering

Applications

https://doi.org/10.1016/j.procir.2015.11.001

3D Bioprinting Using a Templated Porous Bioink

https://doi.org/10.1002/adhm.201600022
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