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Resumen

En el presente trabajo se investigo la influencia del SiO, en dos concentraciones y
ZrO, en 2 concentraciones y tamarfos sobre el IVMR experimental (IVMR exp) en las
propiedades mecénicas. Las concentraciones usadas de los aditivos fueron 1y 3% y
los tamafios Zr Nano (100nm) y Zr 5um (5 micras). El SiO, empleado se obtuvo a partir
de céscara de arroz (SiO, RH). Se valoré el IVMR exp con los aditivos determinando su
resistencia a la flexion, su microdureza y su resistencia a la compresion. Los resultados
fueron analizados por la prueba estadistica ANOVA de una via y pruebas post hoc.
Resultados: la prueba de resistencia a la flexion no arrojo diferencias estadisticamente
significativas (p=0.157). En mddulo elastico de la prueba de flexion reportd diferencias
estadisticas (p=0.009) entre el grupo control y los grupos de 1% Zr Nano, 3% Zr Nano y
3% Zr 5 um. Los valores de microdureza reportaron aumento con diferencia
estadisticamente significativa (p=0.0002) entre el grupo control y los grupos con 1% de
SiO2 RH, Zr Nano y Zr 5 uym. En resistencia a la compresion el andlisis no arrojo
diferencia (p=0.85) entre el grupo control y los grupos Zr Nano, siendo los valores de
los grupos experimentales menores al control. Los aditivos al 1% agregados al IVMR
exp modifican el comportamiento aumentando la microdureza, lo que tendra
repercusién en una mayor resistencia al desgaste.

Abstract

In this study the influence of two concentrations of SiO, and two concentrations and
sizes of ZrO, on the mechanical properties of an experimental glass ionomer (IVMR
exp) was investigated. The additive concentrations used were 1 and 3%, sizes were Zr
Nano (100nm) and Zr 5um (5 microns). The SiO, used was obtained from rice husk (RH
SiO,). The IVMR exp with additives was assessed to determine flexural strength,
hardness and resistance to compression. The results were analyzed by one-way
ANOVAs and post hoc tests. Results: The test of resistance to bending showed no
statistically significant differences (p = 0.157). Significant differences (p = 0.009) in
modulus of elasticity (bending test) between the control group and the 1% Zr Nano, 3%
Zr Nano and 3% Zr 5 um groups were found. Reported microhardness values were
higher in the groups with 1% RH SiO,, Zr Nano and Zr 5 um than in the control group
(statistical significance p = 0.0002). No difference (p = 0.85) in compressive strength
was found between control and Nano Zr groups; the values of the experimental groups
were lower than those of the controls. The 1% additives modify the mechanical
properties of glass ionomer increasing hardness, which will impact on a greater
resistance to wear.
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Introduccion

Los avances e innovaciones que se hacen a los materiales dentales son el resultado de
corregir las limitantes de los productos que existen en el mercado, con el objeto de
mejorar la eficiencia y eficacia de los materiales de uso odontolégico. Los cementos de
lonbmero Vitreo (IV) son una propuesta, que en base a lo polifacético de sus
aplicaciones en odontologia y propiedades tan favorables como su estabilidad
volumétrica, liberacion de fluoruro y adhesion especifica a los tejidos dentarios, ha
despertado el interés por mejorar aquellas caracteristicas que intervienen
desfavorablemente como lo son su corto tiempo de trabajo, baja resistencia y dureza.
Siendo un material que promete en un futuro ser un sustituto de los tejidos dentarios
con ventajas sobre otros que actualmente se utilizan. Las modificaciones que se han
dado histéricamente, se ven reflejadas en la gran variedad de presentaciones de los
iondémeros.

El iondmero vitreo de reaccion Unica, acido-base, es un grupo de cementos que tiene
diferentes usos, ya sea como medio cementante, base o forro y como material de
restauracion, la norma No0.96 de la Asociacion Dental Americana (ADA)*, menciona una
clasificacion de acuerdo a estos usos.

La composicién estd basada en acido polialquendico y polvo de fldor-alimino-silicato
de calcio. A partir del primer cemento de lonémero Vitreo convencional que aparecio
en el mercado, llamado Alimino Silicato de Poliacido Acrilico (ASPA)?, se han dado
varios cambios en este material con el objetivo de superar y corregir las limitaciones en

sus caracteristicas iniciales.

En la clasificacion de la norma No. 96 de la ADA para el IV como material de
restauracion, se incluyen aquellos con agregados de polvo de plata, que fue el primer
cambio hecho para aumentar principalmente su dureza®, con el mismo objetivo se
crearon los IV con oro o plata agregados por sinterizado llamados Cermet, cuya utilidad
esta limitada a la reconstruccion de mufiones y en odontopediatria, debido a que por el
contenido de particulas metdlicas tiene una coloracién gris. Actualmente no se justifica
Su uso en el consultorio dental, pues nuevas propuestas de iondmero vitreo modificado
con resina (IVMR) o hibridos ofrecen mejores resultados y méas variados usos.* Los
IVMR se lograron con el descubrimiento de moléculas diacrilicas e hidrofilicas,
componentes de las resinas compuestas. Los IVMR se formularon con un porcentaje

bajo de resina, menor a 10 %. La mayoria son fotopolimerizables y conservan sus
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caracteristicas de adhesién especifica, liberacion de fluoruro y estabilidad dimensional,
ademas de lograr mayor estética, resistencia y tiempo de trabajo.’ Este grupo de
ionémeros tienen, en odontopediatria su mas amplio campo de uso, cumpliendo con
las necesidades clinicas para restaurar dientes temporales en cualquiera de las
cavidades clasificada por el Dr. Black® sin dejar de mencionar que por las
caracteristicas referidas de este grupo de iondmeros, se asegura una adecuada

permanencia aun en cavidades conservadoras.

Ho-Nam y cols. 2009 ” expone las 2 vertientes en la modificacion de los ionémeros, las
qgue se hacen a la matriz y las de la fase inorganica. También describe la relacion que
hay entre esas modificaciones y las propiedades del material.

Lo que define cual de estos dos tipos de modificacién se selecciona es la aplicacion
clinica y las propiedades que se quieren modificar.

Desde su creacion han existido propuestas con diversos fines algunos ejemplos son:
agregar vidrios bio-activos o hidroxiapatita con la finalidad de dotarlo de caracteristicas
bio-mineralizantes.®*? Otra propuesta fue la adicién de el ZrO, para aumentar las

13,14 asi como mondémeros de otros

propiedades fisicas y mecanicas del cemento,
acidos para mejorar sus caracteristicas de trabajo y adhesion quimica a las estructuras

dentales.®

El Laboratorio de Investigacion de Materiales Dentales (LIMD) de la Facultad de
Odontologia de la UNAM, ha patrticipado en la ejecucién de pruebas de control de
calidad de materiales dentales y dentro de éstos los ionémeros vitreos.*® También en
este laboratorio se han desarrollado materiales como: el ionOmero vitreo de reaccion
acido base,'” una resina compuesta fotopolimerizable’® y se ha participado en la
propuesta de una alternativa de compémero*®(una mezcla de resina compuesta con
ionémero vitreo).

Basados en las experiencias de este laboratorio se propone una mezcla experimental
de iondmero vitreo de reaccion acido base con moléculas acrilicas, mas nuevos
compuestos, con para valorar la influencia de estos ultimos en el comportamiento
mecanico del ionédmero vitreo experimental, y saber si contribuyen a mejorar

propiedades como la resistencia o dureza del material conveniente para su uso clinico.
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Capitulo 1: Antecedentes y Generalidades

Marco Tedrico

londmeros vitreos convencionales

Creados en Inglaterra por Alan D. Wilson y Brian E. Kent en 1969, estos autores
comenzaron a publicar sus trabajos en 1971%. En la literatura se encuentran definidos
con varios nombres. En ingles Glass Inomer Cement, y la traduccién al espafiol es
ionémero de vidrio, iondbmero vitreo, vidrio londmero o alquenoatos vitreos. Algunos
autores usan indistintamente estos nombres, ya que no existe diferencia en el concepto
del material.?** ?* La acepcién mas comun es quizas la de ionémero de vidrio pero
segun Kittel®® “En general se esta de acuerdo en que los términos solido amorfo, solido
no cristalino, solido desordenado, vidrio o liguido no tienen ningun significado
estructural preciso mas alld de la estructura no cristalina a cualquier escala
significativa”. En la nomenclatura de materiales es claro que el término “vitreo” se
asocia a la estructura de manera general, sin embargo cuando se quiere emplear el
término “vidrio” ha de aclararse la naturaleza del mismo, por ejemplo: “SiO, vitreo” o
bien “vidrio de SiO,"“. En el caso de nuestro estudio consideramos pertinente usar el
término “ionémero vitreo” por obtener una estructura vitrea en el material final, ademas
de que consideramos que el término “ionémero de vidrio” se encuentra incompleto al
no mencionar dé que es el vidrio.

El cemento de iondémero vitreo es una combinacion del liquido del cemento de
carboxilato de zinc (poliacido acrilico) con el polvo de fldor-alimino-silicato del cemento
de silicato, con lo que se aprovechan las propiedades de adhesién quimica del
polidcido acrilico, asi como la liberacién de fluoruro y estabilidad dimensional del fltor-
alumino-silicato.

El IV se basa en una reaccion acido-base con la formacion de una sal, su estructura es
nucleada. Los iondbmeros vitreos convencionales o de reaccion acido-base presentan
dos componentes: la fase liquida la que a menudo contiene los &cidos, se constituye
por una suspension acuosa de acidos carboxilicos o polialquendicos (poliacido acrilico,
maléico, itacdnico, entre otros). Algunas formulaciones incorporan a la solucion acido
tartarico, éste evita que la formacién de las sales sea demasiado rapida, ya que este
toma con facilidad los iones metélicos del fldor-alimino-silicato de calcio, lo que

permite un tiempo de trabajo mas adecuado.?’?
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El otro componente es una fase en polvo de alumino-silicato de calcio fluorado. Esta
compuesto por Al,Osz;, SiO,, CaF, AlF;, AIPO,, NaAlFg estos son sinterizados para
formar el vidrio. *

Los fluoruros en los IV se utilizan para lograr la fusién del silice y alimina durante el
sinterizado, en una temperatura no mayor a 1150°C. Sin embargo su presencia
adquiere importancia en la clinica odontolégica por su accidon anticariogénica, que es
consecuencia de la interaccion con la hidroxiapatita.

Propiamente en el cemento, la mayoria de los fluoruros presentes no intervienen en la
reaccion ni en la estructura, quedan relativamente libres y pueden salir al medio. Una
vez que cierta cantidad se ha perdido puede reincorporarse, por ejemplo con una
aplicacion topica de fluoruro.®! Algunas formulaciones son llamadas anhidros porque
los acidos carboxilicos son liofilizados, pulverizados e incorporados al polvo; y para su
uso se mezcla el polvo con agua destilada. %

Polvo y liquido se combinan formando una estructura amorfa, esta estructura vitrea
puede ser transparente o translicida, lo que le otorga propiedades épticas favorables
para utilizarse como restaurador estético.

La reaccion quimica del iondmero vitreo se da inicialmente entre los acidos carboxilicos
(COOH) gque al atacar la superficie del alimino-silicato, se sustituye el hidrégeno por
los iones Ca** y AI**, carboxilato de calcio y aluminio.®* Para comenzar propiamente el
fraguado y por tanto la formacion de la estructura tridimensional del cemento, dicho
fraguado se presenta esencialmente en dos etapas. Una es la formacion de sales de
calcio, es decir que los carboxilatos comienzan uniéndose al calcio, o que proporciona
el fraguado inicial. En esta etapa el IV tiene la apariencia de haber endurecido, pero
aun es altamente soluble. En la segunda etapa la reaccion continda al integrar a la
estructura los iones AI**, en lo que se conoce como la formacion de sales de aluminio,
esto sucede en este orden por diferencia de valencias entre el calcio y el aluminio. En
este momento estd completa la estructura del cemento, y el silicio que inicialmente
contiene el alimino-silicato forma nlcleos dentro de esta estructura.®®* 3% Hasta
después de la formacion de las sales de aluminio que el cemento de IV es mas rigido,
menos vulnerable a la deformacion elastica y alcanza valores mas bajos de solubilidad.
El proceso de formacion de sales no se completa hasta después de 24 horas, aunque
la mezcla adquiere aspecto de endurecida unos minutos después de que se mezclé. El
proceso ya mencionado exige que debe protegerse de la humedad del medio bucal en

las primeras 24 horas, en caso contrario no se completa la formacion de sales de
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aluminio, se altera el equilibrio hidrico y el material se deteriora en poco tiempo. 2" 3> %

La reaccion de este cemento requiere de la presencia de agua para llevarse a cabo, es
decir es hidrofilica, por lo que si se expone durante la reaccién inicial a un exceso de
humedad, tomara el agua disponible del medio o superficie en que se le coloque y esta
quedara atrapada en la estructura alterando el equilibrio hidrico, si esto sucede antes
de la formacién de sales de aluminio se veran afectadas las propiedades del material.
3739 cuando se dice que el ionémero se adhiere especificamente al diente debe
entenderse que se trata de una unidn quimica de naturaleza i6nica entre los
carboxilatos y el calcio de la hidroxiapatita del esmalte y/o la dentina. Por unirse de
esta manera a la estructura dental tiene la capacidad de reducir la infiltracién de los
liquidos bucales en la interfase cemento-diente.** **

Existen varios factores que contribuyen a la capacidad de irritacion pulpar, en el caso
del contacto con los IV, uno de ellos es el pH acido y el tiempo en que persiste la
acidez*, sin embargo en raras ocasiones se observa sensibilidad postoperatoria. De
cualquier manera, todas las areas profundas de la preparacion donde se utilicen estos
cementos, deben protegerse con una capa de hidroxido de calcio. Para su
manipulacion es necesario limpiar enjuagar y secar pero no deshidratar el tejido
dentario. La desecacién indebida abre los tubulos dentinarios facilitando la penetracién
del cemento &cido.*

En general las propiedades distintivas de los iondmeros vitreos son su aceptable
compatibilidad bioldgica, liberacién de fluoruros y su adhesion especifica a los tejidos
dentales. Enfocados en las propiedades fisicas, aquellas que los distinguen de otros
cementos son su menor solubilidad y mayor rigidez.**

Conviene destacar que la mayor parte de los fluoruros se liberan en las primeras horas
y dias, los valores decrecen a medida que transcurre el tiempo; a diferencia de otros
cementos que liberan fluoruro, los iondbmeros no experimentan degradacion,
desintegracion o pérdida de masa por esta propiedad.

Para definir la concentracion de Fluoruro en la mezcla sinterizada es necesario conocer
el porcentaje de los compuestos que contienen este elemento. Sin embargo, no se
conoce la concentracion de los iondmeros comerciales por lo que no se puede calcular.
En el caso de este estudio el contenido de Fluoruros es del 23%, calculado de acuerdo
al peso molecular y porcentajes usados en el material experimental.

El tiempo de mezcla y de contacto con los tejidos dentales, resultan cruciales en el

éxito de la adhesion, pues se necesita disponer de carboxilatos libres al momento de
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tener contacto con el calcio del tejido dental, entonces debe disponerse de
aproximadamente de 20 a 30 segundos de mezclado y colocarse inmediatamente para
gue se logre la mayor capacidad adhesiva, en caso contrario se comenzara la reacciéon
entre el polvo y el liquido disminuyendo dicha propiedad. También se recomienda
acondicionar la cavidad en el diente con poliacido acrilico a bajo porcentaje (10%), este
procedimiento elimina el lodo o barro dentinario aumentando la energia superficial en
las paredes de la cavidad, con la finalidad de contribuir a una mejor adhesion.

Este cemento presenta caracteristicas oOpticas (estética), mas favorable que otros
cementos por tener mayor traslucidez, sin embargo no iguala a la de las resinas. Asi
mismo adquiere estabilidad quimica (valores bajos de desintegracion y solubilidad),

ademas buena estabilidad dimensional y alcanza sus mas altos valores mecanicos. °
45, 46

Resinas compuestas

En 1962 Ray Bowen, desarrolld el Bis fenol A diglicidilmetacrilato (BisGMA), un
polimero que comparado con el polimetilmetacrilato, usado en odontologia, tiene menor
contracciébn de polimerizacion y mejores propiedades mecéanicas. El BisGMA al
mezclarse con particulas inorganicas y otros componentes dieron lugar a las resinas
compuestas. A partir del desarrollo de las resinas dentales con BisGMA se han
propuesto otras formulaciones, para mejorar sus propiedades fisicas vy
consecuentemente sus aplicaciones clinicas.
Hay tres componentes estructurales de las resinas compuestas dentales:
1. Matriz: material de resina plastica que forma la fase continua y que contiene el
relleno
2. Relleno: fibras y/o particulas inorganicas que se dispersan en la matriz
3. Agente de conexion: adhesivo que favorece la union entre la matriz y el relleno
47, 48
Otros componentes en las formulaciones son activadores e iniciadores (en resinas
auto-curables, ademas de una amina terciaria, el peroxido de benzoilo y en resinas
fotocurables canforoquinona o dicetonas) e inhibidores de la polimerizacién. *& #°
En las normas No. 27 de la ADA> y 4049 de 1SO®*, se menciona una clasificacion por
su tipo de curado, en Tipo | autocurado y tipo Il de fotocurado o activado por energia

externa.
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Al polimerizar forma un sélido amorfo, que al variar la temperatura provoca cambios
volumétricos y absorbe liquidos (sorcidn), entre mas relleno tenga aumenta la
resistencia a las cargas y a la abrasion, disminuye la contraccion de polimerizacion, los
cambios volumétricos por temperatura y la absorcidon de liquido. Los cambios
dimensionales son directamente proporcionales al volumen del material utilizado. El
oxigeno inhibe la polimerizacibn en la capa mas externa, por ello se permite la
adherencia capa con capa en las técnicas de restauracion. Después del polimerizado
no existe respuesta biolégica, pero es muy irritante si quedan moléculas sin
polimerizar. *® El grado de conversion reportado en resinas compuestas flucttia entre 60
y 75%.>?

lonémeros vitreos modificados con resina

Los iondmeros vitreos modificados con resina (IVMR) surgen de la necesidad de lograr
en estos un tiempo de trabajo adecuado y mejorar sus propiedades mecanicas, lo que
se logra, al hacer mas lenta la reaccion acido base por medio de un mecanismo de
polimerizacion, €l que se da por la disolucién acuosa de las moléculas de un acido
polialquendico, que ademas de tener grupos carboxilo, tiene grupos adicionales con
dobles ligaduras y por lo tanto tiene la capacidad de polimerizar por adicion. La
formulacién incluye otras moléculas solubles en agua con capacidad de polimerizarse,
como el hidroxi-etiimetacrilato (HEMA),” que se mezcla con el polvo de aluminosilicato
de calcio fluorado, usado en los ionomeros convencionales. El IVMR esté adicionado
con iniciadores capaces de promover la polimerizacion.

El modulo elastico y coeficiente de expansion térmica de estos materiales son muy
similares a los de la dentina y tienen menos contraccion que las resinas compuestas.
Quimicamente la mezcla fragua mediante una reaccion acido base formando una sal,
por ello conserva su adhesién especifica y liberacion de fluoruro y de forma secundaria
se da la reaccion de polimerizacion.** 3

La manipulacién del IVMR es mas sencilla y su tiempo de trabajo mayor que el de los
ionémeros convencionales. Otras ventajas que presenta el IVMR con respecto a los
convencionales, son menor solubilidad, menor potencial de contaminacién con
humedad y no se fracturan por secado y si se le coloca en capas, estas se adhieren
bien, lo que no sucede con el material convencional, sus propiedades mecanicas son
superiores pero su modulo elastico (E) es menor, lo que disminuye la fragilidad en

comparacion del IV convencional. >* *°
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Desde el punto de vista estético, los iondbmeros convencionales son mas susceptibles
al cambio de color que los modificados con resina. Los convencionales experimentan
mayor solubilidad y desintegracion en el medio bucal, en relacion a los IVMR, en los
gue su solubilidad es mas baja. Aunque algunos estudios demuestran que la presencia
de resinas implica la posibilidad de experimentar contraccion de polimerizacion y

sorcién acuosa,”® °’

se aconseja que al usarlos como material para restauracion se
realice la polimerizacion por capas, tal como se hace en las resinas compuestas.

Los IVMR al incluir mondmeros funcionales como centros reactivos dentro del material,
ademas de los grupos carboxilo que tienen dobles ligaduras que al romperse por efecto
de algun iniciador promueve la formacion de las cadenas poliméricas, mismo proceso
de las resinas fotopolimerizables para endurecer, aun después de la fotopolimerizacién
estos materiales continian con la reaccion acido-base caracteristica de los
ionémeros.** Uno de los puntos fuertes del IV es su adhesién quimica, numerosos
estudios se han realizado a los IVMR con el afan de comprobar si después de la
modificacion con resina se conserva esta caracteristica, se han investigado la
interaccion a los tejidos dentarios®y se ha evidenciado por diversas técnicas y pruebas
que se conserva la adhesi6n®® sin embargo también se han estudiado la degradacién

de esta unién y la efectividad de agentes que promueven mayor adhesién.>®°

londbmero vitreo modificado con resina experimental (IVMR exp)

La base para la fabricacion de este material fue la formulacién dada en el traslado de
tecnologia que se realiz6 a la compafiia Viarden S.A.%?, en el afio 2006, la cual
basicamente estd conformada por una base inorganica compuesta de Al,O3, SiO,,
CaF, AlF3, AIPO4, NaAlFg y una fase acida compuesta de poliacido acrilico, itaconico,
maléico y tartérico.

Esta formulacion por ser de caracter confidencial no puede mencionarse
detalladamente en cuanto a porcentajes y método de obtencion.

En el LIMD al material descrito anteriormente se agreg6é un componente de resina que
fue hidroxi-etilmetacrilato (HEMA) vy trietilenglicoldimetacrilato (TEGDMA) en un
porcentaje menor al 10%, e iniciadores de la fotopolimerizacioén.

Es este ultimo material el iondmero vitreo modificado con resina es al que me refiero en

el presente trabajo como ionédmero experimental o IVMR experimental (IVMR exp).
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Generalidades de los materiales usados como aditivos

La norma ASTM D 883% indica de manera indistinta los términos relleno y refuerzo,
como aquel material inerte que se incorpora a otro para modificar la resistencia
mecanica, estabilidad, propiedades de uso, reduccion de costo entre otras
caracteristicas, sin embargo Leblanc y cols®® marcan una diferencia en la que el relleno
es aquel material inerte que solo modifica el volumen sin influir en otras propiedades de
manera significativa, no asi los refuerzos mismos que si tienen una influencia
importante al modificar las propiedades fisicas como la resistencia entre otras.

Con la finalidad de que los materiales cumplan con el objetivo para el cual fueron
creados o0 para mejorar 0 variar sus propiedades, existen una serie de materiales
llamados de forma general aditivos, que son aquellos materiales que se agregan con
diversas finalidades como colorantes, pigmentos, plastificantes, antioxidantes,
ignifugos, acoplantes, refuerzos, lubricantes, rellenos, antiestaticos, etc.®

En este estudio se adoptara el término general aditivo para referirse tanto al ZrO, y
SiO, RH (silice obtenido de la cascara de arroz), con la finalidad de no entrar en
conflicto con los conceptos anteriormente mencionados.

La proporcién polvo liquido (P/L) 2.5/1 del IVMR exp fue definida con una prueba piloto
por las caracteristicas de manipulacion que se necesitan en el material. En ella no se
consideraron las particulas adicionadas. Denisova 2004%° y Prentice 2006°" hacen
referencia a la relacion P/L, la porosidad y el tamafio de las particulas y como estos
factores afectan en las propiedades de los materiales. Estos estudios generaron la
pregunta de si el hecho de que el material SiO, RH al tener valores muy altos de area
especifica y porosidad afectaria en la relacion de agua necesaria para que se llevase a
cabo la reaccién acido- base con que endurece el cemento y con el objeto de
corroborar si la proporcion P/L del IVMR exp fue afectada por la absorcion de los
materiales aditivos hacia el componente liquido, se realizé la prueba de absorcion de
aceite a los materiales usados como aditivos SiO, RH, Zr 5 um y Zr Nano, la prueba fue
realizada bajo los lineamientos de la ASTM D1483% se realiz6 por triplicado y los
resultados fueron confrontados con los de las pruebas mecanicas, NO habiendo
relacion que probara que la absorcién de los materiales aditivos hacia el liquido del

IVMR exp afectara el resultado del estudio. Considerando que los porcentajes 1% y
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3% usados en este estudio no fueron cantidades suficientes para afectar dicho

resultado.

Oxido de Zirconio

El Zirconio (Zr), cuyo numero atémico es 40 y peso atomico 91.22 gr/mol, es uno de los
elementos mas abundantes y esta ampliamente distribuido en la corteza terrestre. Por
su reactividad solo se le encuentra combinado. En la mayor parte de las reacciones se
enlaza con oxigeno en preferencia sobre otros elementos, encontrandose en la
corteza terrestre s6lo como 6xido (ZrO,) o baddeleyita, o como parte de los
complejos de 6xido, como el zircén, la elpidita y la eudialita. EI mayor empleo del
zirconio corresponde a sus compuestos para la industria cerdmica como refractarios,
vidriados, barnizados, moldes fundidos y arenas abrasivas, componentes de ceramica
eléctrica. La incorporacion del 6xido de zirconio al vidrio incrementa significativamente
su resistencia a los alcalis. El zirconio es un metal lustroso y plateado, con una
densidad de 6.49 g/cm® a 20°C. Se funde cerca de los 1852°C. La literatura reporta un
punto de ebullicion cerca de los 3580°C. La energia libre de formacién de sus
compuestos, indica que el zirconio puede reaccionar a temperatura ambiente con los
no metales, pero en la practica se ha comprobado que solo es reactivo a temperatura
ambiente si se presentan condiciones especificas como la acidez del ambiente, de otra
manera no reacciona porque se forma una capa de 6xido en la superficie. Esta capa
hace que el metal sea pasivo y permanece con brillo al aire indefinidamente. Posee un
estado de oxidacion 4 en casi todos sus compuestos. Las pruebas de manejo del
zirconio, muestran que su toxicidad es muy baja y que es improbable que el zirconio

represente un peligro para el medio ambiente. ®

Dioxido de Silicio

El silicio de simbolo Si con niumero atémico 14 su peso atdbmico 28.086 gr/mol, es el
elemento electropositivo mas abundante de la corteza terrestre después del oxigeno,
constituye el 27.72% de la corteza solida de la tierra. Es un metaloide con marcado
lustre metélico y sumamente quebradizo. Por lo regular, es tetravalente en sus
compuestos. El silicio elemental crudo y sus compuestos intermetélicos se emplean
como integrantes de aleaciones para dar mayor resistencia. Se utiliza como materia

prima en la manufactura de compuestos o6rgano silicicos y resinas de silicona,

elastomeros, aceites y en materiales de uso odontolégico como resinas y materiales de
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impresion. El diéxido de silicio (SiO,) se emplea como materia prima para producir
silicio elemental y carburo de silicio. Las arenas de cuarzo fundido se transforman en
vidrios de silicio que se usan en los laboratorios y plantas quimicas, asi como en
aislantes eléctricos, agentes de recubrimiento y como ingrediente de ciertos
esmaltes. El SiO, es frecuentemente usado como material de relleno para dar
volumen a los materiales, sin embargo por sus caracteristicas morfolégicas en algunas
ocasiones funciona como material de refuerzo, mejorando las propiedades fisicas del
material al que se adiciona. En su forma mas pura el silicio es un semiconductor
intrinseco. Es casi tan electropositivo como el estafio y mucho mas electropositivo que
el germanio o el plomo; de acuerdo con este caracter mas bien metalico, forma iones
tetra positivos y diversos compuestos covalentes. Muchas series de sus compuestos
gue contienen oxigeno, pueden tener propiedades iénicas o covalentes. El silicio se
encuentra en muchas formas de diéxidos y en innumerables variaciones de los silicatos

naturales. "

Silice obtenido a partir de cascara de arroz

La cascara de arroz es un desecho industrial, que en México se produce en aprox. 44
mil toneladas anuales (SAGARPA 2008), su baja densidad crea dificultades para su
almacenaje, la cascarilla se incinera para reducir su volumen generando humos
contaminantes, ademas de la creciente demanda de tierra de uso agricola, dichos
problemas hacen de la utilizacién mas eficiente de este desecho, una necesidad.’" "

Se ha intentado darle uso en la industria de alimentos, con poco éxito por sus
caracteristicas abrasivas, como combustible su valor calorifico es aproximadamente
de 16720 kJ/kg, y la ceniza resultante contiene un porcentaje en SiO, entre 87 y 98%,
lo cual la hace una potencial fuente de obtencion de este material. Las principales
impurezas que contiene esta silice son: calcio, potasio, magnesio, manganeso, y como
secundarias aluminio, hierro en 10-20 partes por millon (ppm), boro y fésforo 1-40 ppm.
Se genera una silice de alta reactividad por su alto valor de superficie especifica y
tamanfo fino, ya ha sido usada con éxito para producir silicatos de calcio, entre los que
se propone la wollastonita, nitruro de silicio, sialones y zeolitas; también se ha
empleado en la produccion de silice activada, silicato de sodio, silicato de potasio,
formacion de carburo de silicio y silicio para la fabricacion de celdas fotovoltaicas, en la
produccion de carbon activado como material de carga de materiales poliméricos y

para fabricar madera conglomerada. "™
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En la construccion es considerada puzolana artificial, es usada en estos materiales
para mejorar la estabilidad del concreto; sustituyendo al cemento portland, ofrece
ventajas como: mayor durabilidad del cemento, mejora la resistencia frente al agua de
mar, mejora la defensa ante los sulfatos y cloruros, aumenta la resistencia a la
compresion, incrementa la impermeabilidad por la reduccion de grietas en el fraguado,
disminucién del calor de hidratacién, mejora la resistencia a la abrasion y aumenta la

resistencia del acero a la corrosion. "6-8°

Efectos del Silicio sobre la salud

El silicio elemental es un material inerte, se han documentado lesiones pulmonares
leves en animales de laboratorio sometidos a inyecciones intra-traqueales de polvo de
silicio, este tiene pocos efectos adversos y no parece producir enfermedades organicas
significativas o efectos téxicos; cuando las exposiciones se mantienen por debajo de
los limites de exposicion recomendados, sin embargo la exposicion constante al SiO,
puede tener efectos croénicos en la respiracion, derivando en silicosis pulmonar, la dosis
letal es de 50 mg/kg de peso. El silicio cristalino irrita la piel y los ojos por contacto. Su

inhalacién causa irritacion en los pulmones y de la membrana mucosa.®

Técnicas de caracterizacion

En la basqueda de la explicacidon de los fenémenos fisicoquimicos de los materiales, se
emplean técnicas que nos permiten conocer a fondo los materiales usados. La
composicién quimica, propiedades fisicas, microestructura, forma y tamafio, son
algunas de las caracteristicas que podemos conocer mediante las técnicas que se
tratan en este trabajo.
Los objetivos perseguidos al emplear las técnicas de caracterizacion de materiales son:
* Con el andlisis elemental cuantitativo, fluorescencia de RX, se pretende
evaluar la pureza y materiales traza presentes. En este estudio esta
técnica se utilizé para detectar los materiales traza presentes en el SiO,
gue fue obtenido de la cascara de arroz (SiO,RH) y se comparé con uno
de la casa comercial DEGUSA Aerosil R-972.
* Con la espectroscopia infrarroja, saber sobre las bandas de absorcién
de los grupos funcionales presentes en los materiales analizados. En
nuestro caso la aplicacion de esta técnica fue en la deteccion de bandas

caracteristicas del SiO, en el material obtenido de la cascara de arroz.
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Por medio de la difraccion de RX, conocer las fases cristalinas presentes
en las muestras. En este estudio se utilizé en la deteccion del ZrO, y
observar que estas fases no existen en el SiO,RH obtenido y que es un
material amorfo, asi también se observé al analizar el polvo de IVMR
exp mezclado con Zr, que en materiales donde se combinan fases
amorfas con cristalinas puede detectarse la presencia de ambas fases.
Por medio de la técnica de absorcion de nitrogeno (BET), saber el area
especifica y porosidad de las particulas. En nuestro estudio adquirio
importancia analizar por esta técnica los materiales aditivos por la
influencia que podria tener en las pruebas mecanicas el uso de
materiales con mas o menos superficie de contacto, definido por su
area especifica y porosidad.

A través de microscopia electronica de transmision y de barrido, en este
estudio se observaron a detalle la morfologia y tamafio de las particulas
aditivas y posteriormente el material mezclado, asi como la interfase de
la unién entre el material de base IVMR exp y los distintos aditivos y
también se pudo observar la integracion de estos ultimos.

Con las pruebas fisicas de resistencia a la flexion, microdureza y
resistencia a la compresién, se definieron caracteristicas del
comportamiento del material. (llamese asi a la respuesta de este ante
fuerzas externas en diferentes direcciones y ejes) De esta forma con las
pruebas de flexion y compresién, el material responde ante las fuerzas
hasta su falla, esta informacion se cuantifico y a partir de estos datos
pudimos realizar los analisis, de resistencia y médulo elastico. Otra
forma de respuesta del material ante las fuerzas aplicadas, fue la
analizada por la prueba de microdureza, en ella el material opone
resistencia a la penetracion durante un tiempo y fuerza determinada, y la
forma de cuantificar la dureza o resistencia a la penetracién del material
es por medio de la marca creada por el penetrador. De la misma
manera que con las otras pruebas mecéanicas, pudimos comparar con el
grupo control, el efecto que tiene agregar los diferentes aditivos. Al
mismo tiempo con los valores obtenidos de las graficas esfuerzo /

deformacion, se pudo realizar el analisis de médulo de flexion y con
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estos valores pudimos inferir el comportamiento que estas mezclas
podrian tener ante las cargas que se recibirian durante su uso clinico.

En este estudio relacionamos la informacién de las pruebas de
caracterizacion con los resultados de las pruebas mecéanicas. Se
obtuvieron bases para conocer la influencia que tiene agregar los
diferentes aditivos al IVMR exp y poder relacionar esta informacion con
el comportamiento del material.

(Descripcion de técnicas ver anexos)

Importancia de las propiedades de las particulas.

El progreso industrial y comercial depende cada dia mas de la comprension y
aplicacion del complejo mundo de las pequefias particulas. Sabemos ahora que el
comportamiento de una particula pequefa estd mas frecuentemente relacionado con el
estado de subdivision, forma, la superficie expuesta, el tamafio y la estructura de sus
poros, ademas de la composicidon quimica, y pueden ser causa de profundos cambios
en los productos finales de los distintos procesos. Cambiando las caracteristicas de las
particulas se pueden hacer mas fuertes los plasticos armados, mas dulces los
chocolates, mas brillantes las pinturas, menos caros los cosméticos, mas efectivas las
medicinas, los microcircuitos electronicos mas durables, etc.

Es necesario describir las propiedades de estas particulas que provocan tales cambios
en los materiales, de ahi la importancia de conocer el tamafio, la forma, la porosidad,
dureza, modulo elastico, etc. y analizar como influyen en las propiedades de un
material para darle una aplicacion apropiada.

En relacion al tamafio de una particula, suele ser conveniente expresar por medio de
una sola dimensioén lineal, por ejemplo d= 50 micras. Pero una sola dimension resulta
insuficiente para describir objetos irregulares a menos que sea acompafiada por otra
informacion. Las esferas, cubos y otras formas regulares se describen por medio de
una sola dimension siempre que se especifique la forma. Las particulas de polvo
raramente exhiben una geometria uniforme, si bien en algunas ocasiones pueden
encontrarse formas esféricas y cubicas, la descripcion del comportamiento real de una
particula irregular, ademas de su forma involucra su masa, volumen y el area
especifica, pero estos parametros no son facilmente medibles individualmente,

especialmente en particulas de tamafio mas pequefio.
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El tamafio de la particula se puede establecer de una manera mucho mas atil midiendo
una propiedad caracteristica de una particula irregular que pueda ser relacionada con
la misma propiedad de la particula con forma regular; se elige una esfera como forma
de referencia. Los tamafios, tanto de particulas regulares como irregulares, pueden ser
entonces descritos confiablemente como “equivalentes a una esfera de diametro d”,
combinando de esta manera los parametros de tamafio y forma e incorporando las
variaciones de tamafio aparente. Por lo tanto, se establece con esta definicibn un
tamafio de particula reproducible e inequivoca que tiene una sola dimension. &

Por lo general, se encuentra que la distribucién de los tamafios de particulas de polvo
se extiende sobre varios 6rdenes de magnitud. Esta dispersién o frecuencia relativa de
ocurrencia de tamafos individuales tiene enormes consecuencias. La dispersion puede
ser caracterizada en términos de un unico diametro medio, presentada como un listado
de valores en una tabla, representada como un gréafico, o descrita matematicamente.
Son muchos los métodos desarrollados para la medicion de las propiedades de una
particula y esto se debe a la casi infinita variedad de necesidades. S6lo unos pocos
gozan de una aplicacion generalizada y ninguno de ellos satisface todos los
requerimientos. Para la medicion de tamafio de particula estan el examen
microscopico, el tamizado, la dispersion de luz o Laser, que es mas rapido pero en
consecuencia, mas complejo y sujeto a interpretaciones equivocas dependiendo del
fabricante, otras técnicas como adsorcion de gases nos refieren a otras propiedades,
area especifica y porosidad.

El &rea especifica de un material es una propiedad de importancia fundamental para el
control de la velocidad de interaccion entre solidos, gases y liquidos. La magnitud de
esta area determina, por ejemplo, cuan rapido se quema un sélido, cuan pronto se
disuelve un polvo dentro de un solvente, cuan satisfactoriamente un catalizador
promueve una reaccion quimica, o cuan efectivamente un absorbedor elimina un
contaminante.®? Las particulas que se obtienen normalmente mediante rotura o
trituracion pueden producir una gran diferencia de tamafios y formas, algunos trozos
relativamente grandes y muchos otros minasculos. Las particulas diminutas, exhiben la
mayor parte del area superficial y son por lo tanto mucho mas reactivas. Estas suelen
ser pasadas por alto, si solo se mide el tamafio de la particula, pero su contribucion
debe ser tomada muy en cuenta cuando se considera el area de contacto. La mayoria
de estas particulas, ademas de tener superficies bastante irregulares, sus éareas

pueden ser entonces mucho mayores que la de un cubo o esfera regular de
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dimensiones lineales comparables. Estas irregularidades pueden ir desde escala
atémica hasta grietas, rendijas o poros relativamente grandes.?*%*

Al trabajar con materiales compuestos otras propiedades de las particulas adquieren
importancia, es el caso del médulo elastico. La regla de las mezclas hace posible dar
un acercamiento de esta propiedad en el material final si se conocen los modulos de
los materiales que se mezclan, de tal forma que puede saberse el porcentaje necesario

de cada material para llegar al resultado de médulo elastico (E) esperado. &
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Capitulo 2: Metodologia

Planteamiento del Problema

Las propiedades de estabilidad dimensional, adhesion especifica a los tejidos dentarios
y liberacién de fluoruros, hacen del ionémero vitreo un material de alto valor en la
odontologia lo que despierta el interés por mejorarlo y explotar dichas caracteristicas
en la busqueda de un material ideal, de forma particular el presente trabajo se interesa
por conocer la eficiencia de los aditivos de ZrO, y SiO,RH, ademas de la posibilidad de
contribuir con el mercado nacional al proporcionar bases para el desarrollo de mejores
materiales. Asi surge la siguiente pregunta de investigacion:

¢,Cual es la influencia del 6xido de zirconio (Aldrich) y el dioxido de silicio obtenido a
partir de céscara de arroz, en las propiedades mecanicas de un ionémero vitreo
modificado con resina experimental, en las pruebas de resistencia a la flexion,

microdureza y resistencia a la compresion?

Justificacion

Propiedades como la estabilidad dimensional, la adhesion especifica a los tejidos
dentarios y liberacion de fluoruro hacen del ionbmero vitreo un material de alto valor
clinico para la odontologia. Por otro lado, tener mddulo elastico alto, baja resistencia
compresiva y baja resistencia a la flexién, son caracteristicas que requieren mejorarse.
Este proyecto persigue obtener un mejor material a partir de un IVMR que
recientemente fue desarrollado en nuestro laboratorio. En el LIMD se han desarrollado
los procesos y se cuenta con la tecnologia para el desarrollo de ionébmeros vitreos de
reaccion acido-base y resinas compuestas fotopolimerizables, asi como experiencia en
la ejecucidon de pruebas de control de calidad a cementos dentales fijados con agua,
resinas compuestas, entre otros. También se cuenta con el apoyo de instituciones
como el Centro de Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnologico (CCADET), el Instituto
de Investigacién en Materiales (IIM) y el Instituto de Fisica (IF), para la obtencién y
caracterizacion de particulas de ZrO, y de SiO, RH obtenido a partir de cascara de
arroz. El apoyo presupuestal es proporcionado por del proyecto PAPIIT No. IN 226608

para el desarrollo de polimetilmetacrilato de uso protésico.
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Hipotesis
Los aditivos de SiO, RH obtenido a partir de cascara de arroz y ZrO,, modifican las
propiedades mecanicas del IVMR experimental, resistencia a la flexion, microdureza y

resistencia a la compresion.

Objetivo General
Determinar cual es la influencia de los aditivos ZrO, (Sigma Aldrich) y SiO;

RH(obtenido de cascara de arroz), en las propiedades de resistencia a la flexion,

microdureza y resistencia a la compresion del IVMR experimental.

Objetivos Especificos

o Caracterizar las particulas de ZrO,, para conocer su superficie de contacto,
cristalinidad, microestructura y morfologia con las técnicas: Adsorcion fisica de
nitrdgeno, Difraccién de RX, Microscopia de transmision (MET) y de barrido (MEB).

o Obtencion del SiO, RH de cascara de arroz.

[ Caracterizar las particulas de SiO, RH, para identificar los componentes traza,
las bandas caracteristicas del SiO, RH, determinar el area especifica y volumen de
poro, cristalinidad, microestructura y morfologia con las técnicas: Fluorescencia de RX,
Espectroscopia Infrarroja, Adsorcién fisica de nitrégeno, Difraccion de RX, Microscopia
MET y MEB.

[ Evaluar la resistencia a la compresion del IVMR experimental sin aditivo y con 1

y 3% de ZrO, en dos tamafos de particula 5 micras (Zr5 pm) y 100 nm (Zr Nano).

o Evaluar la resistencia a la compresion del IVMR experimental con 1 y 3% de
SiO; RH.
o Evaluar la microdureza del IVMR experimental sin aditivo y con 1y 3% de ZrO,

en dos tamafios de particula 5 micras (Zr5 pm) y 100 nm (Zr Nano).

[ Evaluar la microdureza del IVMR experimental con 1y 3% de SiO, RH.

[ Evaluar la resistencia a la flexion del IVMR experimental sin aditivoy con 1y 3%
de ZrO, en dos tamafios de particula 5 micras (Zr5 pm) y 100 nm (Zr Nano).

o Evaluar la resistencia a la flexion del IVMR experimental con 1y 3% de SiO,RH.

Tipo de Estudio
Experimental, transversal y comparativo.
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Operacionalizacion de Variables

Variables dependientes Variables independientes
Resistencia a la flexion Tamafio y tipo de particula
Microdureza Porcentaje de ZrO, y SiO, RH
Resistencia a la compresion IVMR experimental (IVMR exp)

Criterios de Inclusién
Muestras de la formulacion del IVMR experimental, con particulas de ZrO, en dos

tamafios 5 micras (Zr5 pm) y 100 nm (Zr Nano) y de SiO, obtenido a partir de la

cascara de arroz (SiO2RH), en 1y 3%.

Criterios de Exclusion
Muestras de la formulacién diferentes a las de IVMR experimental, con porcentajes

diferentes al 1 y 3 % de particulas de ZrO, y de SiO, RH obtenido a partir de cascara

de arroz.

Criterios de Eliminacion
Muestras que no cumplan con las caracteristicas de tamafio, forma e integridad

requeridas por los estandares para las pruebas.
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Capitulo 3: Material y Método

Recursos

Quimicos

. Acrilico autopolimerizable Nic tone, mdc dental®, México.

. Bromuro de potasio Merk grado espectroscépico, Uvasol B00449570100
. Cascara de arroz de la arrocera Covadonga S.A. de C.V, México.

. Dioxido de silicio (silice SiO,) de la casa comercial DEGUSA, Aerosil R927, CAS
No 60842-32-2 Res 68611-44-9 Lot. 103641711, NJ,USA

. lonébmero vitreo experimental desarrollado en el LIMD-UNAM
. Solucién de cera microcristalina en tolueno
. Vaselina

. ZrO; 100 nm CAS 1314-23-4 |ote 5544760 SIGMA Aldrich USA
. ZrO; 5 micras CAS 1314-23-4, lote 230693 SIGMA Aldrich USA

Materiales

. Crisol de alimina 50mL Coors Tek USA

. Espatula de plastico

. Espatula para cementos tipo Tarno

. Frascos de vidrio tipo Gerber

. Guantes de aislamiento térmico

. Guantes de latex

. Lija de agua grano 150, 320,500,600 y 1000, Fandely, Mex.
. Moldes de acero inoxidable para todas las técnicas (ver metodologia)
. Mortero y pistilo de porcelana Coors Tek USA

. Mortero y pistilo de cuarzo Coors Tek USA

. Papel absorbente

. Papel encerado

. Papel parafilm “M” Pechiney plastic packaging, Chicago IL. 60631
. Pastilladora

. Pinza para cubilete

. Prensa hidraulica

. Probeta graduada de vidrio de 100mL.Pyrex, México

. Tamiz Montiel Inox Malla: 100, 200, 300, 325 y 400 México

. Taza de hule

. Vasos de precipitados 100mL, Pyrex, México

. Vasos de precipitados de boca ancha de 500mL, Pyrex, México
Equipo

. Camara Ambientadora de 37°C 90% humedad Polyscience Mod. 106B 00351
USA

. Camara Ambientadora en seco de 37°C Horno Felisa Fe-291d México

. Equipo de FTIR Nicolet Nexus FTIR 760 USA

. Estufa Hanau 115volts 1650Watts, mod. 143A e.035 225

Guadalajara, México

. Horno eléctrico, Lindberg SIB México



Marin Miranda 22

. Lampara Elipar™ FreeLight™2 3M ESPE Fast-Curing Cordless LED Light, USA
. Méaquina Universal de pruebas mecénicas INSTRON -5567 SER.5567P 7728

. Microdurometro MATZUSAHUA MTH2 1991 Japén
. Molino de bolas US Palestina OH 44413
. Pulidor metalografico Buehler Itd, Alemania

Instrumentos

. Balanza analitica Adventurer Ohaus Corp. Mod. 203797 China

. Cronémetro Sper Scientific Mod. 06099695-02 Hong Kong

. Radiometro 1 Led Radiometer by Demetror Ser. 79302364 Kerr USA

. Radiometro 2 optilux Radiometer Ser. 142393 USA

. Vernier de precision +-0.01mm Mitutoyo Cd-6 Csx 500-196-20 Ser. 07565848,
Japon

Método

Obtencidn del diéxido de silicio a partir de la cascara de arroz, (SiO, RH)

Se realizaron pruebas piloto para elegir el método para la obtencion del SiO, RH, en
ellas vario el tratamiento pre calcinacion (temperatura del agua de lavado, nimero de
lavados, etc.) y el tiempo de calcinacion (24h, 48h, y 72h). EI método para la obtencién
del material utilizado en la presente investigacion fue definido por haber producido la
mayor cantidad de silicio y la minima cantidad de elementos traza encontrados por
FRX. A continuacion se describe el método elegido.

Se le da un primer lavado a la cascara de arroz obtenida de la arrocera Covadonga
S.A. de C.V. con agua corriente a temperatura ambiente. Se deja secar la cascara al
sol. Una vez seca se coloca en botellas de plastico para realizar un segundo lavado
con agua corriente a 75° C. Después se realizan seis lavados adicionales alternando
entre agua corriente a temperatura ambiente y a 75 °C. Después se centrifuga con
agua des-ionizada a 3000 revoluciones por minuto por 15 minutos a 25° C. Se repite
el centrifugado con agua des-ionizada dos veces mas. Posteriormente se pone en una
coladera plastica (1mm apertura) y se lava con acetona. Se extiende la cascara en una
charola con papel absorbente para eliminar el agua y volatilizar la acetona restante.
Luego se tuesta en un recipiente de teflébn al fuego directo para facilitar la molienda.
Posteriormente se muele en un molino de aspas y se selecciona la parte mas fina en
un colador de plastico. Por ultimo la muestra se calcina a 500 °C por 48 horas, se

muele y se tamiza en malla 400.



Marin Miranda 23

Calculo para determinar el tamafio de muestra

Para determinar el nimero de muestras necesarias para obtener un nivel estadistico
confiable (B = 0.04) para las pruebas mecanicas se utilizé6 el método de Tang. El
resultado para obtener un error tipo Il (8) de 0.04, fue de un niumero de muestra (r) de

15 en cada prueba, el nivel de significancia (a) al que se calculé fue de 0.05.%

Preparacion de las muestras para las pruebas mecéanicas

En todos los casos se usaron condiciones de humedad y temperatura controlada
(50%+5%, 23 £1°C) a 24 horas como se describe en la metodologia indicada en las
normas No. 27 y 96 de la ADA para la preparacion de las muestras. Se emplea una
proporcion Polvo/Liquido (P/L) de 2.5:1 en peso de los componentes del IVMR exp
(definida por un estudio piloto). La cantidad usada depende del tamafio del molde para
cada prueba. En todos los casos se usan moldes de acero inoxidable. Todas las
muestras se realizan con un tiempo de mezclado de 30 segundos y 20 segundos de
polimerizacién. Este procedimiento se realiza segun la forma y tamafio de muestra para
cada prueba; es decir: En el caso de las muestras de resistencia a la compresion y
microdureza el didmetro de la punta de la lampara cubre el de la muestra, asi que solo
es necesario polimerizar por ambos lados de la muestra, a diferencia de las muestras
de flexion, para las que es necesario polimerizar en tres puntos (en las dos orillas y el
centro de la muestra) de cada lado, debido a la longitud de la muestra. La intensidad de
la lampara debe monitorearse, verificando 800 mW/cm? cada 3 muestras. Los moldes
se lubrican con una solucion de tolueno y cera microcristalina al 3%, para impedir la
adhesion de la mezcla a los moldes. Después del fotocurado se coloca el sistema
(prensa, molde y muestra) dentro de un ambientador a 37°C +1 y 90% +5 de humedad
por una hora. Posteriormente se saca el molde de la prensa y se retiran los
excedentes del material con una lija de grano 600 en una superficie plana. Después se
retira la muestra del molde y se coloca 23h en agua a 37°C 1. Las muestras se retiran
del agua y se ambientan 5 minutos antes de cada prueba a 23 £1°C.

Una vez obtenidos los resultados de cada prueba se les aplicé analisis estadistico
ANOVA de una via, con un nivel de significancia a=0.05 y en su caso pruebas post-

hoc, Dunnett y Tukey.
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Resistencia a la flexion

Se usan moldes rectangulares de 25(x2) x 2(x0.1) x 2(x0.1)mm indicados para la
prueba de flexion, se colocan ambas partes del molde sobre una lamina de vidrio
cubierta por una cinta de poliéster (mylar). Estos moldes se rellenan con el material
inmediatamente después de la mezcla, sin dejar espacios o burbujas. Con el molde
ligeramente sobre obturado se coloca otra cinta mylar y sobre ésta otra lamina de
vidrio. Se ejerce presion y se elimina el material excedente, para después introducirlos
en las prensas y fotocurar. A las 24 horas, se mide con el vernier la base y la altura de
la muestra, por ultimo se coloca cada muestra en la maquina universal de pruebas
mecanicas INSTRON para la prueba de flexion en 3 puntos. La prueba se realiza a una
velocidad de prueba de 0.75 +0.25 mm/min, con una proporcion de carga de 50 £16
N/min (de acuerdo a la norma 27 de la ADA) hasta la falla de la muestra. Los datos se
procesan primero realizando la conversiéon a unidades de esfuerzo - deflexion (las
férmulas para esta prueba se encuentran mencionadas en los anexos) para poder

obtener posteriormente la resistencia a la flexién y el médulo elastico.

Prueba de Microdureza

Se coloca el material inmediatamente después de la mezcla en moldes cuadrados de 3
mm de profundidad y un &rea minima de 12 mm? previamente lubricados. Se coloca
cinta mylar por ambos lados de los moldes cubriendo con placas de vidrio. Se prensa y
se fotocura. A las 24 horas del mezclado y fotocurado, se obtienen las muestras y se
cubren con acrilico dejando una cara de la muestra a la vista, esta se pule con abrasivo
grano 150, 320, 500, 600, 1000 y pafio, al mismo tiempo que se verifica que queden
paralelas las bases de acrilico. La medicion de microdureza Vickers se lleva a cabo en
un micro-durémetro, con una carga de 10 gramos fuerza (gf) por 10 segundos. Se
realizan diez indentaciones por muestra. De cada indentacion se obtiene la medida de
las dos diagonales, misma que se promedia para obtener el nUmero de dureza Vickers
(HV).

Prueba de resistencia ala compresion

Se introduce el material inmediatamente después de la mezcla en moldes cilindricos
con dimensiones de 4 mm de didmetro y 6 mm de alto previamente lubricados. Ya
empacado el material se colocan tiras de cinta mylar en los extremos superior e inferior

del molde. Sobre la cinta se colocan dos placas metélicas a cada lado para
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introducirlos en las prensas y eliminar el material excedente. Inmediatamente después
se saca el molde de la prensa y se eliminaron las placas metalicas, para colocar las
placas de vidrio sobre la cinta y fotocurar por ambos lados. Posteriormente se colocan
las muestras en las condiciones de inmersidén ya mencionadas. A las 24 horas se retira
la muestra de estas condiciones y se le mide el largo y diametro, luego se sitia cada
muestra en la maquina universal de pruebas mecanicas INSTRON. La prueba se
realiza de acuerdo a la norma 96 ADA, a una velocidad de 0.75 mm/min. +0.30
mm/min, en un intervalo de carga de 50 N/min 16 N/min, aplicando la carga
compresiva en el eje longitudinal de la muestra tomando la lectura registrada hasta la
falla. Los datos se procesan realizando la conversion a unidades de esfuerzo—
deformacion para después obtener la resistencia a la compresion y el médulo elastico

para esta prueba.
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Capitulo 4: Parte experimental

Resultados

Caracterizacion por Fluorescencia de RX

Los resultados de la composicion del diéxido de silicio, obtenidos por fluorescencia de
RX de cada una de las calcinaciones realizadas, se muestran en la Tabla 1. Hasta
arriba se da la referencia: DEGUSA Aerosil R-972, en el segundo renglén se muestra
el SiO, RH obtenido segun el procedimiento descrito en la metodologia, este se eligid
para ser utilizado como aditivo en el iondmero objeto de este estudio. Del tercer al
sexto renglon se muestran los resultados de otros procedimientos de lavado y
permanencia en la mufla, mismos que se desecharon ya que contienen menor cantidad

de SiO, y mas contenido de materiales traza

Tabla 1. Porcentajes obtenidos por Fluorescencia de RX de los SiO, provenientes de los cinco
procedimientos con diferentes condiciones de preparacion. Como referencia se utiliza el silice
comercial DEGUSA, Aerosil R-972.

Componente SiO2 TiO2 Al20O3 Fe total MnO MgO Cao Naz20 K20 P20s

98.696 0.004 0.053 0.102 0.006 0.150 0.015 0.009
95.259 0.009  -- 0.174 0.085 0.458 0.760 0.132 0.096 0.296
94.496 0010  -- 0.165 0.156 0.661 0.597 0.359 1.653 1.139
93.790 0009 0140  0.127 0.168 0.645 0.579 0.383 1.603 1.073
91.720 0007 0106 0112 0152  0.629 0.580 0.398 1.600 0.952
92.790 0021 0001  0.226 0108  0.717 0.881 0.162 0.227 0.625

NOTA: los resultados de la suma no resultan en 100% debido a que existe una pérdida por calcinacién en la
preparacion de las muestras. Los compuestos presentes son compatibles con la vida, adicionalmente la cantidad
que se utiliza del material en ningln caso constituye un riesgo de toxicidad, pues en el caso de que se presentara
difusion en el sélido en que se encuentran, la cantidad liberada estaria muy por debajo de la dosis letal media que es

entre 30 y 50 mg/kg de peso.go' 87

Caracterizacion por Espectroscopia Infrarroja
El espectro FTIR fue realizado al SiO, RH se compara con una base de datos ya

reportada®*°

y presenta las bandas caracteristicas del SiO,.
El analisis infrarrojo del SiO, RH se presenta en la figura 1, este muestra las bandas
caracteristicas del silicio. Las bandas presentes y su asignacion son: en 1634cm™: Si-

OH, en 1113 cm™: Si-O, 0O-Si-O, Si-O-Si, para 823 cm™: Si-O-Si, en 466 cm™: Si-O, O-
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Figura 1. Espectro FTIR del SiO2 RH.

Caracterizacion por Difraccion de RX (DRX)

El Analisis de DRX que fue realizado al SiO, y al ZrO, usados como aditivos y al polvo
del IVMR exp mezclado con ZrO, se presentan a continuacion. El que corresponde al
SiO, RH se presenta en la Figura 2; el difractograma de SiO, de la marca DEGUSA
Aerosil R-972 en la Figura 3; en la Figura 4 se muestra el DRX de ZrO, micrométrico
(Zr 5 um), en la Figura 5 el correspondiente a ZrO, nanométrico (Zr Nano), el de polvo
del IVMR exp mezclado con Zr Nano en la Figura 6,y el IVMR exp mezclado con Zr 5
um en la Figura 7.

En este analisis se encontré que en ninguno de los SiO, hay presencia de fases
cristalinas, todos son materiales amorfos ya que consisten solamente en una curva.
Esta es una caracteristica de los materiales amorfos que a diferencia de los materiales
cristalinos presentan un patron definido. En nuestro caso el ZrO, muestra ser un
material de tipo cristalino que corresponde al patron de la baddeyelita (99-100-7931) y
la Gnica diferencia entre las dos muestras de ZrO, con distinto tamafio de particula es
el ancho de los picos, teniendo picos mas anchos el del aditivo de particula mas
pequefia: Zr Nano

El Andlisis de DRX del IVMR exp mezclado con ZrO, en los dos porcentajes usados,
asi como en los dos tamafios de ZrO,, se muestran en la Figura 6 y 7. Se observa,
como se esperaba, una combinacion de ambos comportamientos en todas las

muestras. Se encuentra la curva caracteristica de los materiales amorfos,



Marin Miranda 28

(correspondiente al IVMR exp), y se distingue el patron de difraccion de la baddeyelita

(ZrO;, cristalino).
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Figura 2. Patron de difraccion del silice de cascara de arroz
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Figura 3. Patron de difraccion del aerosil R972
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Figura 6. Patron de difraccion del IVMR exp mezclado con Zr Nano en 1y 3%.
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Figura 7. Patron de difraccion del IVMR exp mezclado con Zr 5um en 1y 3%.
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Caracterizacion por Adsorcién de Nitrégeno BET

Este andlisis fue aplicado a las muestras de los materiales usados como aditivos y
como referencia al aerosil R-972 DEGUSA. En éste se determina el volumen del poro y
el area especifica. Los resultados del ZrO, se presentan en la Tabla 2 (5 um) y 3 (Zr
nano). Los resultados del SiO, RH se muestran en la Tabla 4 y los del SiO, DEGUSA
Aerosil R-972 en la Tabla 5. A la derecha de cada tabla se presentan las isotermas de
cada andlisis (graficas volumen contra presion). En estas graficas las lineas en rojo y
azul refieren la entrada y salida del gas. A una misma presion, la separacion entre dos
puntos de dichas lineas, indica la irregularidad de las particulas. El volumen de la curva
contribuye a la determinacion del area especifica. En la Tabla 6 se concentran los
valores de los materiales examinados. Se observa que el valor mas alto de area

especifica lo obtuvo el SiO, RH.

Tabla 2. Resultados obtenidos R
de area especifica y volumen se.0es -
de poro del aditivo Zrdum o I

i11.m0s
318,587 3
XL g
& Tad .-

Volumen de

Vel o0y

Muestra Area BET | Poro gl :
[m/g] [cm3/g] L = = = i e ey
zrs IJm 4_31 0‘0246 "Tm O.lo00 0 2000 0. 3000 04500 0.S000 O.&000 O.7000 O0.8000 O 5000 L 0000
Balative Prsssurs, Fifo
Tabla 3. Resultados obtenidos .
de area especifica y volumen A
de poro del aditivo Zr Nano e
| s
Volumen }l EHE A=
Muestra Area BET | de Poro e N
[mZ/g] [em3/g] S ; : : : - - : :
ZrNar‘!U 4?.15 {12049 00000 5 i068 9. 7000 6. 900 0. 4000 6. 6000 0.4000 0.7 0.0000 4. 000 i G200
Tabla 4. Resultados obtenidos IS
de area especifica y volumen ziz.13
de poro del silice aerosil R972 R
§ i
Volumen 5 i
Muestra | Area BET | dePoro i
[m?/g] [em3/g] R L S T S
Rg?z gﬁ_?g 0-2232 D.09008 . 1000 BI00D 0.3007 0.4000 0.700 0.4000 9.790C 0.8000 . .PDO D000

Bl ire Preerors, Foie
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Tabla 5. Resultados obtenidos A G,
de area especifica y volumen t0a.48 e
de poro del SiO; RH U0 I
Area  Volumen E il R
Muestra BET de Poro ros S Y
[m3/g]l [cm3/g] g
SJDERH 243-21 ﬂasﬂza u-:?ﬂm 0. 0000 O.2000 0.3000 0.4000 O.8000 0.6000 0.7008 ©. 8000 0.%000 10000

Bslakive Pressuve, Bilo

Tabla 6 . Comparacion de los resultados de BET

Si0, Zr0,
P R-972 SiO,RH Zr5 ym  Zr Nano
96.78 243.21 4.31 47.16

Volumen de poro 0.2232 0.3023 0.0246 0.2049
cm?/g

Caracterizacion por Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Este estudio fue realizado tanto en los materiales aditivos como en la mezcla con el
IVMR exp, a continuacion se presentan las observaciones de las micrografias de los
materiales aditivos.

En la Figura 8 se muestra el SiO,RH en amplificacion 200x. Se observa que existen
tamafios muy diversos y formas irregulares. Esta micrografia indicé la necesidad de
moler y tamizar en malla 400 el material y s6lo usar como material aditivo aquellas
particulas menores a lo que corresponde esta malla, que son 35 micras. En la Figura 9
se muestra el material ya molido y tamizado. En la Figura 10 se observa el SiO;
comercial de la casa comercial DEGUSA. En esta imagen se distingue la morfologia
regular y los aglomerados. Las particulas de Zr 5 um a 3000x se exhiben en la Figura
11. En ésta se observa morfologia regular y semiesférica, del Zr 5 um. En la Figura
12, se presenta una micrografia de las particulas de Zr Nano a 3000x, que muestran
una morfologia similar a las Zr 5um regular y semiesférica. La Figura 13 muestra el
material IVMR exp sin aditivos, donde puede observarse la integracioén de las particulas
con la matriz y las diferentes morfologias existentes de las particulas del ion6mero
vitreo. Las Figuras de la 14 a la 16 son muestras del IVMR exp mezclado con 3% Zr
5 um a diferentes aumentos. En ellas se buscaron las particulas de zirconia, las cuales
se indican con una flecha (ft). Estas, son de color mas claro, de forma diferente y

mismo tamafio de las particulas de Zr 5um que se agregaron. Se realizaron
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acercamientos donde se observa la integracion a la matriz. El analisis elemental EDS

(mostrado en la Figura 17), mismo que corroboro presencia de Zr.

Figura 9.
Micrografia  obtenida por
MEB de SiO, RH molido y
tamizado

Fuente: Directa

Figura 8.

Micrografia obtenida por MEB de particulas
SiO, RH antes del molido y tamizado (200x)

Fuente: Directa
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Figura 10.
Micrografia obtenida por MEB
de particulas de silice
DEGUSA

Fuente: Directa

ZakU A1, 888  18Kkm

Figura 11.

Micrografia obtenida por MEB de
particulas de Zr 5 um a 3000x

Fuente: Directa

ZEKI 3 5 LCM IFUMNAM
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Figura 12.
Micrografia  obtenida

por MEB de particulas
de Zr Nano a 3000x

Fuente: Directa

LCMEIFLUNAM

Figura 13.
Micrografia  obtenida

por MEB de IVMR exp
sin aditivos

Fuente: Directa

A EE w5 M L I% LM A M
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Figura 14.
Micrografia obtenida por

MEB de la mezcla del
IVMR exp con 3%Zr5um

Fuente: Directa

Figura 15.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla con
3%Zr5 um, indicada una
particula de Zr

Fuente: Directa

LCM IFUMAM
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Figura 16.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla con
3% Zr 5um, a mayor
aumento de la particula
Zr encontrada en la
figura 15, se puede
observar que esta
particula corresponde al

tamarfio 5 micras
indicado por el
fabricante.

Fuente: Directa

D LEM IFUMAM
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Figura 17. Andlisis EDS, dirigido a la particula mas clara de la figura 15, el andlisis elemental confirmo que es una

particula de Zr.
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Las micrografias obtenidas por MEB de la mezcla del IVMR exp con 3% SiO,RH se
muestran de la Figura 18 a la 21. En ellas se buscaron las particulas de SiO,RH. En la
Figura 22 se encuentran la grafica y la tabla del andlisis elemental EDS para un punto
representativo de las particulas que se sospechaban fueran de SiO,RH. EI EDS logré
evidenciar la presencia del elemento Si tanto en la mezcla sin agregado (Figura 23)
como en la mezcla con el dioxido de silicio de cascara de arroz (Figura 22). En la
Figura 20y 21 se muestra el SiO,RH con IVMR exp a 4300x y 8000x respectivamente.
Las muestras fueron recubiertas con oro, con la finalidad de observar mejor la

topografia que muestra el materia

Figura 18.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla de
IVMR exp con 3%
SiO;RH.

Fuente: Directa

IFLIMAM




Figura 19.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla de
IVMR exp con 3%
SiO,RH a mayor
aumento 4300x

Fuente: Directa

Figura 20.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla de
IVMR exp con 3%
SiO;RH, recubiertas por
oro.

Fuente: Directa
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Figura 21.

Micrografia obtenida por
MEB de la mezcla de
IVMR exp con 3%
SiO,RH, recubiertas por
oro.

Fuente: Directa
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B
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Figura 22. EDS analisis elemental de la mezcla 3% SiO; RH.
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Figura 23. EDS analisis elemental de la mezcla de IVMR exp sin aditivos.

Caracterizacion por Microscopia Electronica de Transmision (MET)

Este analisis fue aplicado al SiO,RH y se presenta en las Figuras 24 y 25. En éstas se
observa la morfologia irregular de las particulas de SiO,RH. Las imagenes de este
material obtenidas por MET, también fueron utilizadas para realizar la curva de
distribucion de tamafio de particula, donde se obtuvo un promedio de 102 nm. Este
promedio es el obtenido después de haber molido y tamizado el material en la malla
400 y fue asi como se agrego al IVMR exp. La Figura 25 muestra particulas mas
aisladas pero aun asi su disposicion es en aglomerados y su forma irregular. Con la
finalidad de comparar la morfologia y distribucion se muestra la micrografia realizada al

SiO, comercial en la Figura 26.
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Figura 24.

Micrografia, muestra de SiO,RH
obtenida por TEM

Fuente: Directa

Figura 25.

Micrografia, obtenida por
TEM del SiO;RH

Fuente: Directa

Figura 26.

Micrografia, Muestra de SiO,
DEGUSA obtenida por TEM

Fuente: Directa

BOU




Marin Miranda 42

Pruebas mecanicas

Resistencia a la flexion

En la Grafica 1 se presentan los promedios de los resultados de la prueba de
resistencia a la flexion realizada a todos los grupos valorados. Aunque existio ligero
aumento en el valor de resistencia para los grupos 1% Zr 5 um y para todos los grupos
con 3% con respecto al control, el andlisis estadistico ANOVA no arroja diferencias
significativas (p>0.05).

De la Grafica 2 a la 6 se comparan los promedios de resistencia a la flexion por
separado de cada material: Zr Nano en la Grafica 2, Zr 5um en la Gréafica 3 y SiO,RH
en la Grafica 4. También se comparan segun el porcentaje: en la Grafica 5 el 1%, en

la Gréafica 6 el 3%.

Mdédulo elastico en la prueba de flexion

Los resultados de los promedios de todos los grupos valorados en este andlisis se
presentan en la Gréafica 7, para los que la prueba estadistica

ANOVA arroj6 una p<0.05 y la prueba Dunnett muestra que existe diferencia
significativa del grupo IVMR exp tomado como control con los grupos de 1% Zr Nano,
3% Zr Nano y 3% Zr 5um. De la Gréfica 8 a la 12 se hacen comparaciones por cada
material (Gréafica 8 Zr Nano, Grafica 9 Zr5 um y Grafica 10 SiO, RH), por porcentaje
en la Grafica 11 el 1% y en la Gréfica 12 el 3%.

Microdureza Vickers

Los resultados de esta prueba realizada a todos los grupos valorados se presentan en
la Grafica 13. Se observa una variacibn en los resultados de los grupos
experimentales, con diferencia estadistica (p< 0.05) obtenida en ANOVA y en la prueba
pos-hoc Dunnett. Hubo diferencia entre el grupo sin aditivo con todos los grupos del 1%
y en la prueba Tukey hubo diferencia entre el grupo 3% Zr Nano y todos los grupos
experimentales con aditivos.

De la Gréafica 14 a la 18 se hacen comparaciones por cada material (Grafica 14 Zr
Nano, Grafica 15 Zr 5 um y Gréfica 16 SiO, RH), por porcentaje en la Gréafica 17 el
1%y en la Grafica 18 el 3%.
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Resistencia a la compresion

Los resultados de esta prueba realizada a todos los grupos valorados se presentan en
la Grafica 19. El analisis de los resultados arrojo diferencia estadisticamente
significativa (p<0.01)en la prueba ANOVA de una via. En la comparacién multiple de
Dunnett existio diferencia (p<0.01) entre el grupo experimental sin aditivos y Zr 5 um 1
y 3% y los de SiO;RH 1y 3%, aunque todos los resultados son menores a los del
grupo experimental sin aditivos, los grupos de valor mas cercano y sin diferencia
significativa a éste son los de Zr Nano en ambos porcentajes.

De la Grafica 20 a la 24 se hacen comparaciones por cada material (Grafica 20 Zr
Nano, Gréafica 21 Zr 5 umy Grafica 22 SiO, RH), y por porcentaje en la Grafica 23 el
1%y en la Grafica 24 el 3%.

Mdédulo elastico en la prueba de compresién

Los resultados del andlisis de todos los grupos valorados se presentan en la Gréfica
25. Los resultados de la prueba estadistica ANOVA arroja una p<0.05 y las pruebas
pos-hoc, en Dunnett no arrojé diferencia con el control, no asi la prueba Tukey donde
existio diferencia del grupo 3% Zr Nano con el 3% SiO,RH y entre los dos porcentajes
del Zr 5 pum.

De la Grafica 26 a la 30 se comparan los promedios del modulo elastico en la prueba
de compresién por separado en cada material, Zr Nano en la Grafica 26, Zr 5 ym en la
Gréfica 27 y SiO,RH en la Grafica 28, también se comparan por porcentaje en la

Gréfica 29 los grupos al 1%, en la Gréafica 30 al 3%.
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Grafica 1. Promedios de resistencia a la Flexion,
concentrado de todos los grupos
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Grafica 2. Comparacién del IV Experimental con Gréfica 3. Comparacién del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de Zr Nano, en resistencia a las mezclas de 1y 3% de Zr 5, en resistencia a la
la flexion flexion
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Grafica 5. Comparacion del IV Experimental con
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Grafica 6. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 3%, en resistencia a la flexion
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Grafica 7. Promedios de Modulo de Flexion,
concentrado de todos los grupos
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Grafica 8. Comparacién del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de Zr Nano, en el médulo

Grafica 9. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de Zr 5, en el madulo de
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Grafica 10. Comparacion del IV Experimental
con las mezclas de 1 y 3% de SiO,, en el médulo
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Grafica 12. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 3%, en el mddulo de flexion
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Grafica 11. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 1%, en el mddulo de flexion
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Grafica 13. Promedios de resistencia a la
Microdureza Vickers, concentrado de todos los

rupos
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Grafica 15. Comparacion del IV Experimental con
Gréfica 14. Comparacion del IV Experimental con las mezclas de 1y 3% de Zr 5, en microdureza
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Grafica 19. Promedios de resistencia a la compresion,
concentrado de todos los grupos

90.00
79.28
72.53
80.00 72.79 71.28 21.22 71.23
T 67.43
70.00
60.00
= 50.00
= 40.00
30.00
20.00
10.00 1%
0.00 |
IVEXP Zr Nano Zr Spm Si02
Gréfica 20. Comparacion del IV Experimt_ental con Grafica 21. Comparacién del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de Zr Nano, en resistencia a las mezclas de 1y 3% de Zr 5, en resistencia a la
la compresion compresion
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Grafica 22. Comparacion del IV Experimental con
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Gréfica 24. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 3%, en resistencia a la compresidn
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Grafica 25. Promedios de los Mdédulos Elastico en la prueba de
Compresion, concentrado de todos los grupos
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Gréfica 26. Comparacion del IV Experimental con Grafica 27. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de Zr Nan, en el moddulo las mezclas de 1y 3% de Zr 5, en el médulo
elastico en la prueba de compresion elastico en la prueba de compresion
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Gréfica 28. Comparacién del IV Experimental con Grafica 29. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 1y 3% de SiO, en el médulo las mezclas de 1%, en el modulo elastico en la
elastico en la prueba de compresién prueba de compresion
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Grafica 30. Comparacion del IV Experimental con
las mezclas de 3%,en el mddulo elastico en la
prueba de compresion
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Discusion

La metodologia empleada en esta investigacion para determinar la composicion del
aditivo empleado de SiO, obtenido a partir de cascara de arroz, permitio caracterizarlo.
El grado de pureza de las diferentes partidas obtenidas se determiné por fluorescencia
de rayos X. Con dichos resultados se selecciond aquella partida con el mayor
contenido de SiO; y el minimo de elementos traza y se denomind con el nombre de
SiO2RH. El SiO, comercial se us6 para comparar nuestros resultados. La presencia de
las bandas de absorcion caracteristicas del SiO, en el infrarrojo, corroboraron lo
obtenido con FRX para este aditivo. La prueba FRX determiné una diferencia de 3.4%
en el contenido de silicio con respecto al comercial, las bandas caracteristicas de SiO,
en FTIR fueron las mismas a las reportadas por los estandares.

Se realiz6 el analisis de la microestructura de los aditivos empleados usando la DRX.
Este permiti6 corroborar el caracter amorfo del SiO, RH y enfatizar el caracter
cristalino del ZrO, tanto del tamafio nanométrico como del micrométrico. El patron de
difraccién del ZrO, fue el caracteristico de la baddeyelita. En la mezcla final de los
aditivos con el IVMR exp, se observa la parte amorfa del IVMR exp y el ZrO, cristalino.
La utilizacién en nuestro estudio de la técnica de absorcion de gases para determinar el
area especifica y el volumen de poro de las particulas de los aditivos propuestos, nos
permiti6 conocer que: el SiO,RH ofrece mayor area especifica; y que el ZrO,
micrométrico (Zr 5 um) es el que ofrece menor area especifica de los analizados.

Los andlisis por microscopia nos permitieron conocer la morfologia de los aditivos
usados, para el caso del SiO,RH la microscopia de barrido fue de vital importancia para
tomar la decisiobn de moler y tamizar previo a su utilizacién, y asi tener la muestra mas
homogénea.

Con respecto al ZrO, en los dos tamafios usados pudimos observar morfologias
semiesféricas y disposicion en aglomerados. La informacion de las microscopias
corroboré la proporcionada por la técnica BET, en relacidn a que las particulas de
tamafio de orden nanométrico proporcionan areas especificas mas altas. Otra
informacion importante con respecto a la técnica MEB fue que al observar la mezcla del
IVMR exp con los diferentes aditivos, se observo la integracion de éstos a la matriz.

Las pruebas mecanicas nos proporcionaron informacion sobre el comportamiento del

material con y sin aditivos.
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El ensayo en la prueba de resistencia a la compresion nos permitié saber que ninguno
de los aditivos, ni porcentajes usados, aumenté el valor de resistencia a la compresion
con respecto al grupo sin aditivo. Se observdé un comportamiento parecido con los dos
aditivos de Zr Nano y SiO, RH. Estos reducen menos la resistencia cuando se
aumenta el porcentaje, independientemente de la forma y tamafo. Con el aditivo de
tamafio 5 micras (Zr5), el comportamiento se invirtio, reportando una menor reduccion
en el valor de resistencia a la compresion con el porcentaje menor de este aditivo, a
pesar de que la forma es la misma que el aditivo de Zr Nano. Por lo que podemos
inferir que la diferencia se debi6 al tamafio y no al tipo de material aditivo.

En el andlisis de la prueba de microdureza con el 1% SiO, RH se obtuvieron los valores
mas altos, lo que coincide con lo observado con MEB donde no se diferencio el aditivo,
posiblemente por estar completamente integrado en la matriz. En esta prueba se
obtuvo el mismo comportamiento con todos los grupos, aunque con diferente
magnitud. Ya que aunque existi6 aumento de la microdureza, este es mayor en todos
los grupos con el 1%. Dichos datos también tienen relacién con los resultados de la
resistencia a la compresion en donde también se puede observar cierta tendencia a dar
valores mas altos con porcentajes del 1% asi como con el tamafio mas pequefio. Para
el caso del aditivo Zr Nano en resistencia a la compresion se observaron los resultados
mas altos, sin diferencia estadisticamente significativa con el grupo sin aditivos, siendo
este aditivo de forma semiesférica, tamafio nanométrico y cristalino.

Otros autores han hecho estudios para relacionar la forma y el tamafio de las particulas
que se adicionan a los materiales dentales de restauraciéon, como Masouras en 2008%
quien trabajo con resinas compuestas y en su estudio menciona que formas esféricas
en los aditivos proporcionan moédulos elasticos (E) mas bajos y en cuanto al tamario el
E aumenta hasta un limite maximo y decrece; en nuestro estudio el E aumentd en
todos los grupos independientemente de la forma. Otro estudio también en resinas
compuestas es el de Kaleem en el 2009,%? este relaciona el tamafio y forma de las
particulas de relleno con la interaccion a la matriz, la mide por medio de la viscosidad y
menciona que particulas irregulares dan valores mas bajos y las formas esféricas mas
altos lo que indica una mayor interaccion entre el material resinoso y las particulas, en
relacion al tamafio de las particulas, disminuyendo esta interacciéon conforme el tamafio
de las particulas aumenta.

El valor de resistencia a la flexion en nuestro estudio conforme se aumenté el

porcentaje de los aditivos de particulas de tamafio mas pequefio, mostré una ligera
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tendencia a aumentar esta resistencia, de forma contraria con el aditivo de las
particulas de tamafio mayor.

En el caso de nuestro estudio se estudiaron tanto la forma como el tamafo de las
particulas de los aditivos, asi como el porcentaje que se uso de cada uno y se observo
el efecto de aumento o disminucidn que existe en las pruebas mecanicas. Otra de las
variables en este estudio fue el tipo de materiales usados: ZrO, y SiO,. En relacion al

ZrO,, Gu 2005 menciona en dos®!*

articulos en los que sustituye el volumen de las
particulas de plata de la mezcla milagrosa (IV + particulas de plata), por Zirconia
estabilizada con itrio en dos tamafios 5-15 nm y 2-10 micras, donde la proporcién Polvo
/Liquido (P/L) usada por este autor fue de tres partes de polvo por una de liquido, no
encontrando diferencias significativas en las pruebas mecanicas al comparar la mezcla
milagrosa y su material experimental, lo que valida esa sustitucién. También observé
que el tamafo micrométrico mejord ligeramente los valores en su material
experimental, aunque con el tamafio nanométrico la resistencia a la compresion
decrecidé. En cuanto a microdureza los valores de su estudio coinciden con los
nuestros, es decir aumentaron con el aditivo de zirconia. Sin embargo en nuestro caso
la resistencia a la compresion disminuyo6 en tanto que el reporta un aumento.

Podemos atribuir esto dltimo a que la relacion P/L que usamos en este estudio fue de
2.5 partes de polvo por una de liquido, siendo ésta menor a la usada por Gu. Este
autor también menciona una interaccién ionica de la Zr y el Al al reaccionar con el
poliacido acrilico, basados en esta premisa y en la descripcion del zirconio de Kirck®
quien menciona la atraccién de este material por el Al en ambientes acidos, se hace
posible suponer que en nuestro estudio también exista la interaccion de estos
elementos, lo que pudo tener influencia en las propiedades mecéanicas del cemento al
agregar Zr como aditivo. Al hablar de la interaccién de las particulas y la matriz, otros
autores como Xie 2000% hablan de que la importancia de la interfase entre las
particulas y la matriz es determinante para las propiedades mecanicas. Este fenémeno
se observo en nuestro estudio al analizar las muestras de los IVMR mezclados con los
aditivos de ZrO, por medio de MEB, donde pudimos observar la interfase de estas
particulas.

Xie también menciona que, tamafos de particula mas grandes dan como resultado
mayor resistencia al desgaste y que al obtener menor porosidad micro-estructural se
aumenta la resistencia a la compresion y microdureza, en nuestro caso no se dio este

comportamiento ya que quienes dieron mejores resultados de microdureza, propiedad
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gue se relaciona con la resistencia al desgaste, fueron las particulas de tamafio mas
pequefio en el porcentaje mas bajo y observamos que al aumentar el porcentaje de
aditivo el valor de microdureza decrecié significativamente, y en el caso de particulas
mas grandes esta disminucién fue casi imperceptible. En el caso de la porosidad
observamos que el aditivo menos poroso Zr 5 um no fue quien dio entre los grupos con
aditivos, el mas alto valor de resistencia a la compresion, sino el de Zr Nano.
Observamos que el aditivo mas poroso (SiO, RH) en el porcentaje méas alto, dio el
resultado mas bajo en esta misma prueba.

En lo que se refiere a microdureza, Xie reporta que ésta es inversamente proporcional
a la porosidad de las particulas y su tamafio. En nuestro estudio el aditivo mas poroso
SiO2 RH obtuvo un resultado inversamente proporcional a la microdureza con el 3%, y
en cuanto al tamafio se corrobora lo obtenido por Xie, en cuanto a que tamafios mas
grandes dan mayor resistencia al desgaste. Nuestro estudio coincide con Prentice
2006, en que los valores de microdureza se elevan al agregar aditivos en porcentajes
menores de nano particulas. Otra coincidencia de nuestro estudio con este autor es el
decremento en los valores de resistencia a la compresiéon, mismo fendmeno
mencionado por Denisova®

En nuestro estudio la prueba de microdureza en todos los grupos con 1% aumentaron
su valor, pero con Zr Nano y SiO, RH la microdureza disminuyé al aumentar el
porcentaje, este fendbmeno fue mas marcado en el caso del material cristalino Zr Nano.
Kent 1979%° menciona que la relaciéon Al,Os; / SiO, marca una tendencia, que al
aumentar la cantidad de SiO, las propiedades mecéanicas decrecen asi como la
resistencia a los ataques acidos, de acuerdo a esta tendencia. En nuestro estudio se
pudo observar este fenbmeno al aumentar la relacién de SiO, que se agregé como
aditivo, dando resultados bajos de resistencia a la compresion, pues en esta prueba
todos los grupos tuvieron disminucion de los valores con respecto al grupo sin aditivos.
Solo los grupos de Zr Nano son los que se acercan al valor del grupo sin aditivos,
aungue en la prueba estadistica la diferencia no fue significativa entre los grupos de Zr
Nano 1y 3% con el grupo control.

En relacion a la interacciéon quimica que se mencion6 con anterioridad, el estudio de
Moshaverinia 2010%, sobre ionémeros, habla del impedimento estérico que se
produce cuando el volumen de una molécula impide que otra reaccione, y que cuando
este fendmeno se da en la cadena principal de los polimeros, resulta en una matriz

rigida. Propone que para superar este problema deben darse modificaciones en la fase
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organica para hacer mas flexible la cadena, lo que permite que se dé una mejor
interaccion entre relleno y polimero. El autor realizé este tipo de modificaciones a la
fase organica y su resultado reportd mejores propiedades fisicas: en resistencia a la
flexion obtuvo valores entre 50 y 60 MPa y en microdureza de 52.7 y 60.8 HV, estos
valores fueron mayores a los obtenidos en nuestro estudio, por lo que seria una
posibilidad realizar una modificacién a la fase organica del iondmero experimental en
futuros estudios.

En esta investigacion se ha propuesto dar mayor atencién a los resultados de la prueba
de flexion y los analisis que pueden realizarse con estos datos. La premisa de Prosser
1986°% y Xie 2000% es que la prueba de flexion es mas representativa para materiales
fragiles como el IV, ya que la propagacién de grieta no constituye un factor que
intervenga en la descripcion de las propiedades del material, pues en la prueba de
resistencia a la compresion la propagaciéon de grieta es favorecida y que podria
constituir un factor de sesgo para valoraciones de materiales fragiles.

Basados en la premisa de estos dos autores, nosotros coincidimos con esta propuesta
ya que al observar el patrén de fractura de nuestras muestras se pudo ver en las de
resistencia a la compresion que las grietas se propagaron en todos los sentidos, en
toda la muestra. En la prueba de resistencia a la flexion nuestras muestras fracturadas
presentaron menores grietas y no en todos los sentidos ni en toda la muestra. Si
trasladamos esta idea a la clinica, observaremos que por la forma de los érganos
dentarios las cargas aplicadas a los materiales de restauracion serdn mas parecidas a
las que se aplican en la prueba de flexion y por tanto el patrén de fractura se esperaria
que fuera parecido al antes descrito.

Asi mismo se obtuvo de la prueba de flexion otro dato importante, el médulo elastico
(E). Cabe hacer mencién que el E también se realizé en la prueba de compresién para
compararlo con el E en la prueba de flexion, ya que en la literatura se reportan valores
para esmalte y dentina que no corresponden con los valores que presento el E en la
prueba de compresion, pero si con los de la prueba de flexion, por ello este ultimo fue
considerado el correcto. El E en la prueba de flexion report6 aumentos con todos los
aditivos y porcentajes. Se observé un aumento significativo del E en el grupo con Zr
Nano en ambos porcentajes y Zr 5 um al 3%, por lo que estos grupos resultan ser
materiales mas fragiles. Por regla de las mezclas si el E de la ZrO, es mayor al E del
IVMR exp, se espera un aumento del médulo elastico. Se han reportado diferentes

valores para el E del esmalte uno de los mas recientes reportado por Veranes®’ es de
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45 GPa y el reportado por Fuentes® para la dentina entre 10 y 20 GPa, comparando
estos valores con nuestros grupos experimentales, el E en la prueba de flexion de los
grupos de ZrO2 estan mas cercanos al esmalte y ningin grupo obtuvo valores
cercanos al de la dentina. Cabe mencionar que el E considerado para esta
comparacion fue el que se obtuvo de la prueba de flexién, ya que los valores
reportados en la literatura ya mencionados, distan mucho de los obtenidos en la prueba
de compresién en nuestro estudio, lo que los hace no comparables.

En nuestra opinion lo mas conveniente para los materiales de restauracion es tener un
E mas bajo, puesto que los mdédulos mas altos resultan en materiales mas fragiles ante
las cargas masticatorias, por ello quisimos saber qué porcentaje de este material se
hubiera requerido para lograr la disminucion de este valor. Para ello se aplicé
tedricamente la regla de las mezclas para materiales compuestos®® |, esta regla
considera que se puede predecir el E del compuesto resultante al conocer el E de la
matriz (m) y del relleno (r). En nuestro caso la matriz es el IVMR sin aditivos y el relleno
los aditivos de Zr,0O y Si,O RH. Esta regla permite también conocer qué porcentaje o
fraccion volumétrica (F) se requiere tanto de matriz como de aditivo para lograr el E
deseado en el compuesto. Para aplicar esta regla se realizé la siguiente operaciéon: E
del compuesto= Em (Fm)+Er (Fr)

El resultado que obtuvimos de este andlisis fue que no se puede disminuir el E del
material final con materiales aditivos de E mas altos, lo que hace referencia al estudio
de Moshaverinia® de la necesidad de tener cadenas mas flexibles.

Otras modificaciones que han dado resultados importantes a considerar para futuros
estudios son los de Kobayashi 2000%° quien comprueba que agregar 60% fibras de
Ca0-P,05-Si0,-Al,03 aumenta los valores de resistencia a la flexion, actuando como
refuerzo por su forma y reactividad con el liquido. De la misma manera Prentice®
reporta que la adicion de 1% de &cido fosforico en peso en el ionbmero aumenta la
resistencia a la compresiéon. Asi mismo Momoi 1995°> menciona que la adicién de
resinas disminuye la posibilidad de contaminacion por humedad durante la preparacion
inicial del material modificado con resina, comparado con los IV de reaccién &cido-
base. Ademas de comprobar la disminucion del E y con ello la fragilidad del material,
menciona en su estudio un aumento de la resistencia a la flexion, dando como
responsables del endurecimiento y fragilidad del material a las estructuras de los
silicatos hidratados (este fendmeno se presenta mas en los iondmeros de reaccion

acido base).
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Los hallazgos de los autores antes mencionados, nos indican que existe un interés
especial por corregir y aumentar las caracteristicas fisicas y de manipulacion de estos
materiales, lo que nos obliga a continuar buscando alternativas para lograr estos

objetivos.

El trabajo realizado es un aporte al avance del material, sin embargo considerando los
resultados de las pruebas realizadas, coincidimos en que no se logro fortalecer el IVMR
exp en todas las pruebas, con la modificacion de la fase en polvo con la adicion de
estas particulas aditivas, por lo que es recomendable continuar investigando,
explorando modificaciones en la fase organica, también el uso de otros refuerzos como
fibras en combinacién con los aditivos que dieron mejores resultados en la presente
investigacion, muy posiblemente podrian resolver las debilidades del material en
cuanto a mejorar propiedades como resistencia a la compresion y moédulo elastico. Un
punto importante a reflexionar es que en este estudio fue considerado la forma, tamafo
y porcentajes de los materiales usados como aditivos, sin considerar estos mismos
datos para las particulas del polvo de iondmero experimental, lo que para futuras

investigaciones seria interesante estudiar.
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Conclusiones

» Se encontré que si existio influencia de los aditivos de ZrO; y SiO, en las
propiedades mecanicas del IVMR exp, bajo la metodologia en la que se realiz6
esta investigacion.

» Los porcentajes de aditivos que dieron valores mas altos en resistencia a la
flexion fueron 3% Zr Nano, 3% SiO,RH y 1% Zr 5 um, aunque sin diferencia
estadistica, comparado con el control.

» Contrario a lo esperado los aditivos aumentaron el valor del médulo eléstico del
IVMR exp en elt75% de los grupos de Zr (diferencia.estadisticamente
significativa).

» Se aumentd la microdureza significativamente al agregar. particulas en uno
porciento.de Zr Nano y del dioxido de silicio de cascara de arroz, lo que favorece
el usao clinico del iondmero vitreo.

» Al agregar 1% del dioxido de silicio de cascara de arroz (SiO;RH) se obtuvo el
valor mas "alto en microdureza lo gue es concordante con la mayor area
especifica de éste con respecto a todos los aditivos estudiados. Con el 3% Zr
Nano se tuvo la menor microdureza (ambos estadisticamente significativos).

» Todos los grupos disminuyeron la resistencia a la compresion del IVMR exp con
aditivos con respecto al grupo sin aditivos. Los grupos con Zr Nano obtuvieron
los valores mas altos de los grupos experimentales (fueron los mas cercanos al
grupo control) y por tanto no presentaron diferencia estadisticamente

significativa con el grupo control, mas aun con el grupo 1% Zr Nano.
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Anexos
Descripcién de las técnicas de caracterizacion

Pruebas Fisico- quimicas
Fluorescencia de RX

Consiste en irradiar la muestra con radiacién X, provocando la expulsion
de un electrén interno de los atomos presentes en la matriz. El electréon
expulsado es sustituido por otro, de una capa superior y este proceso
genera la emision de fotones de rayos X caracteristicos de cada elemento
presente. La concentracion de cada elemento se detecta midiendo la
intensidad de la energia asociada a cada transicion de electrones; es
decir, un espectro que muestra la intensidad de radiacién en funcion de la
energia. Esta radiacion de fluorescencia es caracteristica para cada
elemento quimico.
Los elementos que se pueden detectar son desde el sodio (No. 11) hasta
el Uranio (N0.92), en concentraciones cuyo orden de magnitud, puede
variar desde las partes por billon (ppb) o microgramos por kilo hasta
porcentajes, se logra alcanzar limites de deteccion de hasta 0.002%.
Una de las caracteristicas mas interesantes del analisis por fluorescencia
de Rayos X, es la rapidez con la que se puede obtener un resultado y la
determinacion simultanea de 25 o 30 elementos, ademas de su alta
sensibilidad.*®

Espectroscopia Infrarroja
La porcion infrarroja del espectro electromagnético se divide en tres
regiones; el infrarrojo cercano, medio y lejano, dependiendo del rango de
longitud de onda en que trabajen, es decir detecten energia, estos se
expresan en cm™.
En general la espectroscopia infrarroja (IR) puede ser usado para detectar

vibraciones fundamentales de las moléculas estudiadas, se basa en el
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hecho de que las moléculas tienen frecuencias que rotan y vibran, es decir
gue tienen modos normales vibracionales, estas frecuencias vibracionales
son determinadas por la energia potencial molecular, las masas de los
atomos y eventualmente por el acoplamiento vibrénico asociado. Para que
una frecuencia vibracional en una molécula sea detectable o activo en el
IR, debe estar asociada con cambios en el dipolo. Sin embargo, las
frecuencias resonantes pueden estar relacionadas con la fuerza del
enlace, asi la frecuencia de las vibraciones pueden ser asociadas con un
tipo particular de enlace.

Las moléculas diatbmicas simples tienen solamente un enlace, moléculas
mas complejas pueden tener varios y las vibraciones pueden ser
conjugadas, llevando a absorciones en el IR a frecuencias caracteristicas
que pueden relacionarse a grupos quimicos. Para medir una muestra, un
rayo de luz infrarroja atraviesa la muestra y se registra la cantidad de
energia absorbida en cada longitud de onda, a partir de esto, se puede
trazar un espectro de transmitancia o absorbancia, el cual muestra a que
longitudes de onda la muestra absorbe energia y permite una
interpretacion de que enlaces estan presentes. Esta técnica funciona
exclusivamente con enlaces covalentes. Espectros nitidos se obtienen de
muestras con pocos enlaces activos al IR y altos niveles de pureza.
Estructuras moleculares mas complejas llevan a mas bandas de absorcion
y espectros mas complicados.***

Al medir a una frecuencia especifica a lo largo del tiempo, se pueden
medir cambios en el caracter o la cantidad de un enlace particular. Cada
molécula presenta un espectro IR caracteristico o huella dactilar, debido a
gue todas las moléculas (excepto las especies diatbmicas homo-nucleares
como O, y Br,) tienen algunas vibraciones que al activarse, provocan la

absorcién de una determinada longitud de onda. **
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En este estudio fue utilizado el infrarrojo medio cuyo rango de longitud de
onda estd entre los 4000-400 cm™ y la técnica por transformada de
Fourier, (FTIR) que implica una serie de ecuaciones que realiza el equipo
para dar la informacion.

Difraccion de RX
Los rayos-X son una forma de radiacion electromagnética de elevada
energia y pequefia longitud de onda; formado por el orden de los espacios
interatbmicos de los sdlidos. Cuando un haz de rayos-X incide en un
material solido, parte de este haz se dispersa en todas direcciones a causa
de los electrones asociados a los atomos o iones que encuentran en el
trayecto, pero el resto del haz puede dar lugar al fendmeno de difraccion
de rayos-X, que tiene lugar si existe una disposicion ordenada de los
atomos y si se cumplen las condiciones dadas por la Ley de Bragg que
relaciona la longitud de onda de los rayos-X y la distancia interatdmica con
el angulo de incidencia del haz difractado; si no se cumple esta regla, la
interferencia es de naturaleza no constructiva y el campo del haz
difractado es de muy baja intensidad. Con esta técnica obtenemos
informacion sobre si los materiales son amorfos o cristalinos; donde en
estos ultimos se presentan huellas digitales de la microestructura de cada
material y los amorfos a groso modo, solo distinguen una curva en la forma

de la gréafica que se da, como resultado del analisis. **®

Propiedades de superficie
Adsorcion fisica de nitrégeno,

Técnica de Bruneuer Emmet Teller (BET)
Un método para medir el area especifica de las particulas es la adsorcion

de gases, entre ellas la Adsorcién Fisica de Nitrégeno o Fisisorcién, misma
que es empleada en este estudio por el método BET. Este implica la

determinacion de la cantidad de un gas inerte, normalmente nitrégeno (N,
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como adsorbato), requerido para formar una capa con un espesor mono
molecular, sobre la superficie de una muestra a una temperatura
criogénica 77°K (-196.16°C), en la que el nitrogeno se estabilizara. El area
de las particulas se calcula, utilizando el area y volumen conocidos del
nitrogeno, que en condiciones de estabilidad permiten el calculo.

Habitualmente, las mediciones necesarias son llevadas a cabo, utilizando
una muestra al vacio encerrada en una camara y enfriada en un bafio de
nitrogeno liquido, que admite la entrada de cantidades conocidas de
nitrdogeno gaseoso. La medicion de la presion de gas y de los cambios de
presion permite determinar el punto en el cual se forma la mono-capa.
Estos datos, también establecen el volumen del gas que compone la
mono-capa, y en consecuencia el nimero de moléculas. Un calculo directo
da luego el area superficial de la muestra. Un aspecto que hace mas facil
esta técnica es que solo incluye mediciones fundamentales de fuerza,

longitud y volumen. %

Microscopia

Un microscopio es un instrumento que nos permite observar en una
muestra detalles cuyas dimensiones son menores al limite de resolucion
del ojo humano, es por lo tanto, un sistema Optico que transforma un
“objeto” en una “imagen”.

Existen tres formas basicas por cuales puede formarse una imagen:

« La mas sencilla de imaginar es la de la imagen proyectada, el
ejemplo mas comun es la formaciébn de una sombra cuando un
objeto es colocado delante de una fuente de iluminacion puntual.

« El segundo tipo de formacion de imagen se relaciona con un sistema
de lentes convencional, la imagen formada se denomina imagen
Optica.

« La tercera forma basica, es la imagen de barrido, cada punto es
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presentado en forma serial, al ejemplo mas conocido de este tipo de
imagen es aquel que nos provee un televisor, en el cual varios
cientos de puntos correspondientes al objeto son desplegados
consecutivamente. El proceso es repetido a una frecuencia tan
elevada, que la imagen del objeto aparece como una sola ante
nuestros ojos. Este tipo de imagen es fundamental para la

microscopia electrénica de barrido.”

Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

Este aparato utiliza un sistema de bobinas electromagnéticas, distribuidas
a lo largo de una columna metdlica, para dirigir y enfocar una serie de
particulas cargadas (electrones) en una trayectoria helicoidal, a lo largo de
las lentes. La trayectoria helicoidal sigue un radio cada vez mas estrecho,
causando que el haz de electrones, que entra a la lente, converja en un
punto. La recepcion de electrones que son expulsados ya sean
secundarios o retro-dispersos genera una imagen, asi como el analisis
elemental puntual (EDS).

La resolucion (r), de un instrumento se define como la distancia mas
pequefia que distingue dos puntos como entidades separadas, los cuales
pueden verse a traves del sistema de observacion elegido, por ejemplo un
microscopio. El ojo humano permite alcanzar una resolucion hasta de 0.2
mm (200 micras) La r esta limitada por varios factores entre los que se
encuentran el fendmeno de difraccion, las aberraciones y el ruido. Para un
microscopio electronico, la resolucion tedrica, es de aproximadamente
0.02 nm, esta distancia es mucho menor que el tamafio de un sélo 4tomo;
desgraciadamente este valor no puede ser alcanzado debido a la

presencia de aberraciones en las lentes.”
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Microscopia Electrénica de Transmision (MET)

Un Microscopio Electrénico de Transmision (MET) es un aparato que
utiliza un haz de electrones para visualizar un objeto, con la caracteristica
de que para ello usa una muestra ultra fina y que la imagen se obtiene de
los electrones que atraviesan la muestra.

Debido a que los electrones tienen una longitud de onda mucho menor que
la de la luz visible, pueden mostrar estructuras mucho mas pequefias. El
microscopio electronico de transmision, emite un haz de electrones dirigido
hacia el objeto que se desea aumentar. Una parte de los electrones
rebotan o son absorbidos por el objeto y otros lo atraviesan formando una
imagen aumentada de la muestra, la imagen obtenida es del tipo o
parecida al primer caso descrito de formacion de imagen. Las lentes de la
parte superior del MET, manipulan los haces de electrones permitiendo su

focalizacion al tamafio deseado y su localizacion sobre la muestra.”

Pruebas Mecanicas
Resistencia a la flexion

Se llama asi al esfuerzo maximo desarrollado en una muestra, justo antes
de que se agriete o se rompa en un ensayo de flexion, donde la fuerza es

aplicada en 3 puntos.

!
Figura 27

P2

Representacion esquematica de Ia
prueba de Flexién en 3 puntos.

La resistencia a la flexion es obtenida por la siguiente formula:
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Ofiexién = 3FL

2wh’
La resistencia a la flexion o modulo de ruptura, describe la resistencia del
material, donde F es la carga maxima aplicada hasta la ruptura, L es la
distancia entre los puntos de apoyo, w es el ancho del espécimeny h la
altura del mismo, esta féormula se deriva del calculo del esfuerzo normal de

flexion:

Tfiexion = Mc

En esta formula M es el momento, ¢ la distancia al eje neutro y 1 el
momento de inercia, la diferencia entre las dos formulas es que en la
primera se fijan los datos que describen la geometria de la muestra
considerando siempre una viga rectangular y la distancia al eje neutro se
considera hasta la orilla de la muestra. Las unidades de la resistencia a la
flexion son unidades de esfuerzo, y esa resistencia se representa con
Ofexion- LOS resultados del ensayo de flexion son parecidos a las curvas de
esfuerzo - deformacion, sin embargo, se grafica no en funcién de la
deformacion unitaria sino de la deflexién. Las muestras tienden a romperse
en un lugar al azar a menos que haya una imperfeccion que cause la
concentracion del esfuerzo.'®* 1%

Especificamente para los materiales de éste estudio, la prueba de flexion
es la que nos permite mas facilmente describir las caracteristicas,
convenientes para la aplicacion clinica del material y aunque
frecuentemente se utiliza la resistencia a la compresion, el analisis tanto
de la resistencia, modulo elastico en la prueba de flexidon, proporcionan
resultados mas confiables para los objetivos perseguidos® * Otro andlisis
que puede desarrollarse con los datos de la prueba de flexion es el

modulo de flexidbn o médulo elastico el cual es calculado por la férmula :
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_ R
" 4ph3d

en esta formula d es la deflexién a una fuerza dada F; y sus unidades son
los mm, L es la distancia entre los puntos de apoyo y b es la base y h la
altura de la muestra, el modulo elastico por lo general se expresa en giga
pascales (GPa).

Dureza
El ensayo de dureza mide la resistencia de la superficie de un material a la
penetracion de un objeto. Dependiendo del contexto puede representar la
resistencia al rayado o penetracion, es también una medida cualitativa de
la resistencia de los materiales, generalmente reflejada en la resistencia a
la abrasion o al desgaste. En general en las mediciones de dureza la carga
aplicada es mayor a 2 Newtons (N), en micro-dureza menor a este valor y
en nanodureza menor a 0.0098 N. Se han inventado varios ensayos de
dureza, segun el tipo de material analizado se utilizan distintos
penetradores, uno de ellos es el Vickers (er figura 28), que junto con el Knoop,
son los mas frecuentemente usados para materiales ceramicos y/o
compuestos, siendo Knoop el analisis mas correcto para materiales
ceramicos con el objeto de evitar que el efecto de propagacion de grietas
afecte el resultado, sin embargo el método Vickers es muy comun en
odontologia para materiales como el IV. & 31197 vjickers es un método de
dureza de materiales basada en un ensayo de laboratorio, éste método
usa una piramide de diamante con angulo diedro de 136° (er figura 28), la
profundidad obtenida es de 1/8 del tamafio de la diagonal de la huella. El
indentador es comprimido con una fuerza arbitraria "F", contra la superficie
del material. Se calcula el area "A" de la superficie impresa por la medida

de sus diagonales.
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La dureza Vickers (HV), es dada por: HV= 1.845 x10° (F/d?), donde F es la
carga aplicada y d” es el promedio de las diagonales al cuadrado. Este
mismo penetrador puede ser usado en ensayos de diversos materiales,
independientemente de su dureza.®® Este método es muy usado por su
versatilidad en los materiales, asi como un procedimiento aplicado a
ensayos de micro y nanodureza, sin embargo los resultados dependen del
uso de un microscopio adecuado. Este ensayo esta normatizado por
ASTM E-92'%,

Figura 28

Esquema del indentador de Huella
microdureza Vickers, penetrador de /‘“\

diamante cuadrangular y direccion de —
la carga aplicada a la muestra durante
el ensayo.

En los ensayos de microdureza los indentadores dejan marcas tan
pequefas que es necesario verlas al microscopio. Los niumeros de dureza
se usan principalmente como base cualitativa de comparacion entre
materiales 0 en especificaciones para tratamiento térmico en la
manufactura o control de calidad y para correlacionarlas con otras
propiedades de los materiales. La dureza se relaciona bien con la
resistencia al desgaste, se utiliza en la eleccion de un material que tendra
gue desgastar o romper a otros el cual debera ser de una dureza mayor.
Los ensayos de macrodureza son adecuados para materiales con dureza
superficial mayor a la que tiene el material en un plano mas profundo o en
muestras que macroscopicamente no sean planas, no asi los de micro y
nanodureza, las técnicas para medir la dureza a escalas de longitud muy
pequefa se han vuelto importantes en muchas aplicaciones, para las que

se usan nanoindentadores. Con base en la carga aplicada y las
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dimensiones de la penetracion producida, se puede medir la dureza a
micro o0 nanoescala del material y tiene su principal aplicacion en el

desarrollo y la investigacion. **%*

Resistencia a la compresion

Se define como resistencia a la compresion al esfuerzo maximo que puede
soportar un material bajo una carga axial de compresion (er figura 29). El
material falla debido a la ruptura por fractura, por lo que se puede definir
como una propiedad independiente. Sin embargo, la resistencia a la
compresion de los materiales que no se rompen en esta prueba, se define,
como la cantidad de esfuerzo necesario para deformar plasticamente el
material en una cantidad arbitraria. La resistencia a la compresion se
calcula, dividiendo la carga maxima entre el area transversal original de
una probeta en un ensayo de compresion. Se calcula por medio de la

formula:

Donde P es la carga maxima aplicada en N y D el diametro de la muestra
en mm. El analisis de esta prueba es mediante la grafica esfuerzo-
deformacion, donde el esfuerzo se mide en unidades de fuerza/area
(Pascales, Pa), y la deformacion en unidades de longitud/longitud
(mm/mm) o adimensionales.

Otro andlisis importante que se obtiene del analisis de la grafica
esfuerzo/deformacion es el médulo elastico (E), donde se define la rigidez

del material. 1%
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Figura 29

Esquema de aplicacion de cargas en
un ensayo compresivo, eéstas son
aplicadas en direccion al centro de la
muestra.
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