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1. MARCO TEORICO

1.1. Conceptos Generales de Bioceramicas en Odontologia

El odontdlogo se encuentra en constante busqueda de nuevas alternativas en cuanto
a materiales de uso dental se refiere. La demanda por parte de los pacientes en cuanto
a funcionalidad y estética ha provocado que se realicen investigaciones desafiando a
una gran cantidad de materiales restauradores.

Para poder comprender esto se han elaborado definiciones de conceptos
indispensables como los siguientes:

Bioceramica: Materiales ceramicos que han sido desarrollados especialmente para uso
dental y médico.?, 22

Zirconio: elemento metalico de transicion, numero atomico 40 y peso de 91.22,
resistente a la corrosion. Existe el zirconio puro en forma cristalina; de color blanco y
dactil, y también en su versién amorfa como polvo de color negro azulado. Este material
tiene una densidad de 6.49 g/cm3, un punto de fusién de 1,855°C y un punto de
ebullicion de 4,409°C. Este material no se encuentra de forma natural en su estado
puro, pero si en compafiia de Oxidos de silicato o como un 6xido libre.2, 3, 7

Di6éxido de Zirconio: es un 6xido cristalino blanco hecho de zirconio. A temperatura
ambiente tiene una estructura cristalina hexagonal compacta. Se obtiene en forma de
polvo y posee propiedades tanto &cidas como alcalinas. Los cristales de diéxido de
zirconio se organizan en células, que pueden clasificarse en 3 grupos: cubica (en forma
de prisma recto con lados cuadrados), tetragonal (con forma de prisma recto con los
lados rectangulares) y la monoclinica (en forma de un prisma recto con lados
paralelepipedos.

La fase cubica (C) es estable por encima de 2370°C y sus propiedades mecanicas son
moderadas. La fase tetragonal (T) es estable entre 1170°C y 2370°C obteniendo una
ceramica con propiedades mecanicas excepcionales. La fase monoclinica (M) que es
estable de temperatura ambiente hasta los 1170°C presente propiedades mecanicas
reducidas, lo que contribuye a la disminucién de la cohesion entre las particulas de la

ceramica y por tanto en su densidad.
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Monoclinal Tetragonal Cubica
azb=zc a=b=zc a=b=¢
d=y=90° B>90° o=R=y=90" o=B=7=90

Zr02~ Fase cristalina

1173°C 2370°C 2690 °C

Monoclinal .:____._____5 Tetragonal e__—; Cubica .5_—___._—; Fusion

Figura 1 Parametros cristalograficos y temperaturas de transformacién de las fases
cristalinas del Zirconio. 8

1170°C 2370°C
B SR, P
950°C 23585°C oy
Monoclinal (M) Tetragonal (T) Clbico ()
p=5.83 g/cm3 p=6.10 g/cm3 p=6.10 g/cm3
+ A~ 3-5%

Transformacién martensitica

Figura 2 Temperatura de transformacion de fase. 2

Zirconio estabilizado: es una mezcla de polimorfos de ZrO2, al cual se le afiadi
particulas en fase cubica para obtener una mezcla en fase tetragonal. Este zirconio
parcialmente estabilizado también se llama zirconio tetragonal policristalina (TZP). A
este material se le pueden agregar algunos Oxidos para estabilizar su fase cubica o

tetragonal, como el 6xido de Calcio, Itrio, Magnesio y Cerio. La adicion de 6xidos de
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estabilizacion permite la generacion de un material de multiples fases a temperatura
ambiente. ®, °.

Di6xido de zirconio parcialmente estabilizado con Itrio (Y-PSZ): es un material ceramico
de zirconio compuesto 100% por su fase tetragonal después de afiadirsele un 2 o0 3%
de oOxido de Itrio como agente estabilizador. El reducir el tamafio de grano y aumentar la
cantidad de oxido de Itrio reduce la probabilidad de transformacion. Particularmente, la
reduccion del tamafio de grano puede provocar la pérdida de estabilidad, mientras que
el aumento a méas del 3.5% del agente estabilizador permite la nucleacion de
cantidades significativas de fase cubica. * * * Por lo tanto, para obtener una fase
tetragonal estable el tamafio de particula no debe ser mayor a 0.8 mm y la cantidad de
oxido de Itrio no mayor a 3%.

Una caracteristica importante de diéxido de zirconio estabilizado con Itrio es la
formacion de capas de compresién en su superficie, un conjunto de granos tetragonales
superficiales que no estan delimitados por una matriz y pueden cambiar
espontaneamente a monoclinicos que aumenta el desgaste de este material.

Este material muestra propiedades excepcionales de gran interés para la
ingenieria biomédica, tales como alta resistencia, resistencia a la fractura, dureza,
resistencia al desgaste, el buen comportamiento de friccion y no magnético, aislamiento
eléctrico, baja conductividad térmica, resistencia a la corrosion en acidos y alcalis,
modulo de elasticidad similar a la del acero, y el coeficiente de expansion térmica

similar a la de hierro.3, &.

1.1.1. Di6xido de Zirconio

El Zirconio es un elemento quimico relativamente comun en la corteza terrestre,
ocupa el 17° lugar en la escala relativa de abundancia, y es mas abundante que otros
elementos considerados comunes como el cobre. ' #*>

Se trata de un metal que en estado puro es blando y ductil, ademas tiene un
brillo argénteo. Cuando se encuentra en su estado metdlico, el Zirconio se usa en
aleacién con otros metales como el niquel, hierro y niobio, y se caracteriza por su
resistencia a la corrosion y su buena conductibilidad térmica. Su principal uso es la

fabricacién de intercambiadores de calor y reactores. % *
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Otra forma de conocer el Zirconio es como Silicato de Zirconio (ZrSiO,); siendo
este el mineral utilizado comercialmente como gema y su principal uso es la realizacion
de ceramicas para estructuras de Oxido de Zirconio. ®#

Cuando nos referimos al Oxido de Zirconio, o Bidxido de Zirconio, nos referimos
a la materia natural presente en la corteza terrestre en su version monoclinal. Dicha
sustancia fue aislada por el quimico M. H. Klaproth, en el afio de 1798, sin embargo, se
trata de un material impuro incapaz de indicarse como materia prima para la realizacion
de ceramicas de estructura. 7, 8, °.

El Bioxido de Zirconio estabilizado en su forma tetragonal es la ceramica técnica,
a la cual se denomina Zirconio, y la podemos encontrar en varias versiones:

a) (Y-TZP) Tetragonal Zirconia Polycristal- estabilizado a través de un dopaje con

Oxido de Ytrio (Y,0s).

b) Zirconia Parcialmente estabilizado - estabilizado a través del agregado de Oxido
de Magnesio y Oxido de Calcio (MgO, CaO).

2500
Solucién solida cubica
2000
= PSZ
=
O 1500 o
o = TZP
= =
©
g
g 1000 Clbica + Tetragonal
= M
&
T
500 b
M Monoclinal + Cubica
L i 1 3
0 2 4 6 8 10
YzOg (mol °/o)

Figura 3 Estado del Y-TZP donde se observa la temperatura y porcentaje de dopaje
paralaformacion de Y-TZPy Y-PSZ. ®
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La sinterizacion de Y-ZrO, crea un material opaco, blanquecino, con una
resistencia a la flexibn muy alta, mayor a la de cualquier otro material ceramico
existente, por lo que no existen limitantes para su indicacion. Se ha demostrado que la
resistencia a la flexion ronda entre los 1,100 y 1,200 MPa, y su resistencia a la

compresion es de 900 Nem. 3, °.

1.1.1.1. Estructura del material:

El estado sélido incluye 2 tipologias de agregacion de la materia:
I. Los solidos amorfos, carentes de estructura geométrica regular, que se
comparan con fluidos muy viscosos, como el vidrio.
II. Los soélidos cristalinos o verdaderos, que muestran una estructura

ordenada y regular de células elementales, como las cerdmicas.

Debido a su estructura atomica, los solidos amorfos confieren caracteristicas
quimicas y fisicas en forma homogéneamente distribuida en el espacio, responsable no
solo de la translucidez, sino de la conducta catastrofica de la fractura del vidrio. &

De forma contraria, la estructura de los solidos cristalinos, metélicos o
verdaderos confiere una propiedad que es llevada extrinsecamente en direcciones
precisas que son dictadas por la conformacion del reticulo cristalino, entre los que se
ubican un aumento en las propiedades mecanicas de aleaciones y ceramicas.

Existen materiales compuestos como las ceramicas siliceas, que presentan
ambos tipos de morfologia, tanto amorfa como cristalina. Y se habla entonces de una
fase cristalina inmersa en una amorfa o vitrea. &% 1% ¢

Los sdlidos policristalinos contienen Gnicamente estructura cristalina, se
conforman por granos, o cristalitas, de contacto, que se comportan como un mosaico
tridimensional ante la ausencia de fases intermedias. Los granos coinciden con la fase y
sus limites con los limites de la fase. 3%

Entre dichos granos existen enlaces que estan compuestos por diversas capas
de atomos, los cuales no han respetado su posicion normal debido a que deben cerrar
las zonas carentes de contacto en forma de puente causadas por la discrepancia de

algunos granos adyacentes en el reticulo.
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Figura 4 Representacién de sinterizacion en fase inicial de una ceramica policristalina 'y
presencia de canales y poros. 8

El hecho de que las dimensiones de los granos disminuyan hace que las
propiedades mecéanicas sean mayores, debido a que los sometimientos a carga se
distribuyen entre un gran numero de enlaces presentes por unidad de volumen.
Mientras que los sélidos con grandes dimensiones presentan propiedades mecéanicas

inferiores, especificamente menor resistencia a la ruptura.

Propiedad Y-TZP ISO 13356 ASTM F1873
Composicion Quimica
ZrO,+HfO,+Y,0, >99.0 % >99.0 % 299.0 %
Y,0; 45-54% 45-54% 45-54%
Al O3 <0.5 <0.5 <0.5
Otros oxidos <0.5 <0.5 <0.5

Propiedades Fisicas

Propiedades Mecanicas

W

Tabla 1. Composicién Quimicay Propiedades Fisicas y Mecanicas del Y-TZP ZrO,. Fuente birecta
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Al hablar de sélidos cristalinos debemos referirnos a los cristales como poliedros
gue son delimitados por caras planas, las cuales se forman por el crecimiento de celdas
elementales, las cuales reflejaran una forma. Dichas células elementales se reunirdn en
un reticulo cristalino. 7, &.

La celda elemental se entiende como el agregado minimo de particulas con
posiciones reciprocas fijas, que se repite formando un reticulo cristalino estable, el cual
se extendera a todo el cristal.

Podemos encontrar 7 grupos o sistemas cristalograficos que difieren en base a
los parametros y las formas geométricas de las celdas elementales. Debido a la
disposicion de los atomos, encontramos 14 modelos de celdas elementales; 7 de caras

centradas y 7 de cuerpos centrados. 8, ”

Cubico ¥

Ortoromboidal Monoclino Triclino

Figura 5. Celda elemental de los soélidos cristalinos y parametros de una celda cubica. ®

Existe el fendbmeno denominado polimorfismo, que sucede cuando algunos
sélidos poseen una composicién quimica similar perteneciendo a grupos cristalograficos
diferentes.

La forma de los granos depende del hecho de que el crecimiento de los cristales
se realiza en forma ideal a nivel microscdpico, es decir, generando un cristal cubico si la

forma de la celda elemental es cubica.
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Las dimensiones de los granos en los solidos son muy variables pueden ir desde
pocos Angstroms hasta un centimetro, conteniendo un elevado numero de celdas
elementales.

Podemos definir al reticulo cristalino como la disposicion de las celdas
elementales en el espacio, satisfaciendo la condicion por la que cada punto esta

rodeado por la misma configuracion.

g

Cubo simple Cubo de cuerpo Cubo de cara
centrado centrada
Ortorombo Ortorombo de  Qrtorombo de  Ortorombo de
simple base centrada  cuerpo centrado  Cara centrada

Hexagonal
Monoclinico Monoclinico de Tetragonal Tetragonal de
simple base centrada simple cuerpo centrado

Figura 6. Grupos cristalogréaficos clasificados por la forma de celdas elementales de los
sélidos cristalinos.?
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Sin embargo, existen también imperfecciones en dicho reticulo cristalino, que son

de varios tipos:

1. Defectos puntuales, que se balancean absorbiendo otros iones o

generando vacios.

2. Defectos lineales, que se dan por el desplazamiento de hileras, de atomos

de su posicion normal deformando el reticulo cristalino.

‘ Atomos intersticiales externos

T T e s = G = B = (S G SR W

LT L.k L & L2

l_] _41 & F—\J/\I ] A } I Intersticios
-8-0- 00 0@ % B rroros
[ Ial-4- 1 W1 1

[ laa LT T T4
- r ‘- ﬁ —— H 4 L R

I I T W | H ' Vacfos
Y P~ [p et ‘S /'—, y ! — a—

| S A i g L I 1

L v 17 1 1 Yot 1
E ' 2 B a8 = mm !mpurgzgs
| ‘ |1 I [ I /L | intersticiales
e oo - pu—— — m— W \___

I I T L | I [ [ ' Impurezas
4 — sustitutas

Figura 7. Defectos puntuales del reticulo cristalino. ?

Aplicacion de la fuerza

] u-(;--——i— o O’ -
e ruptura Plano
T de i
) Plano de ruptura
Aplicacion de la ruptura

uerza de ruptura

Figura 8. Defectos lineales del reticulo cristalino.?

ruptura
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1.1.3. Materiales Ceramicos

La ceramica es un material compuesto inorganico, no metélico, muy ddctil en su
estado natural y rigido después de la fase de coccion en el horno. Proviene del griego
antiguo “Kéramos”, cuyo significado es “arcilla” o “tierra de alfarero”.

Los materiales ceramicos que se utilizan en la actualidad presentan diferencias
en lo que se refiere a la composicién quimica y la estructura.

Las ceramicas policristalinas con base de Zirconio y alimina que se usan en
odontologia pertenecen a la familia de las ceramicas biologicas avanzadas.

Los productos cerdmicos son realizados a partir de materias primas en forma de

polvos, los cuales deben ser sometidos a través de un proceso de muchas fases. '

1.1.4. Ceramicas Dentales

En odontologia existen materiales ceramicos diversos, como los yesos, algunos
cementos, revestimientos de fusién para aleaciones, algunos abrasivos, materiales de
injerto y ceramicas o porcelanas dentales.

Hablando especificamente de las ceramicas dentales, nos referimos a un
material inorganico, no metélico, unido por enlaces covalente e i6nicos, cuyas
propiedades dependen de los enlaces quimicos entre elementos y por la estructura

atémica tridimensional. * >

El estudio del estado agregado de la materia en las ceramicas para proétesis se
lleva a cabo por parte de la ceramografia, a través de la observacién por medio de un
microscopio electrénico de barrido (MEB), realizado antes y después del agregado de
acido fluorhidrico, para resaltar las fases que componen al material. **

Con base a la microestructura es posible distinguir dos grandes familias de
ceramicas dentales cuyas propiedades son distintas:

a) Las ceramicas de silicato; las cuales presentan una estructura bifasica
compuesta por una fase amorfa, que es la que brinda la translucidez y
poca resistencia a la fractura y una fase cristalina dispersa ,responsable

de la opacidad y el aumento de las propiedades mecanicas.
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b) Las ceramicas policristalinas, o también llamadas 6xidoceramicas, que
presentan un reticulo cristalino formado por cristales de contacto,

responsable de la opacidad y elevadas propiedades mecanicas.

Las propiedades de los materiales ceramicos dependen de 2 condiciones; su
estructura atdbmica y su elevado estado de oxidacion, las cuales van a estabilizar el
reticulo cristalino, impidiendo:

1. El desplazamiento de los planos atémicos, determinando dureza,
resistencia mecanica, intervalo de fusion elevado, rigidez y fragilidad.

2. La vibracion de los atomos, fendmeno basico de la transmicién de calor
(baja conductividad y difusividad).

3. El desplazamiento de los atomos y la transmision de electricidad (elevada

resistividad, ausencia de potencial de 6xidoreduccion).

Actualmente la tecnologia de fresado de piezas en bruto presinterizadas porosas,
ya sea disco-bloque ,se ha impuesto sobre la elaboracién de bloques en bruto
sometidos a sinterizacion compacta y prensado isostatico en caliente (HIP).

Hoy en dia, el Zirconio es suministrado en bloques en bruto (blank) que
previamente fueron compactados y presinterizados. Debido a esto, el trabajo final o
definitivo se produce por elaboracion CAD/CAM vy sinterizacion compacta.

Presinterizacion
1100 a 1200°C

Eliminaciéon %, Enfriamiento
del enlace
500 a 700°C .

TEMPERATURA

10a14h 2h  Sa6h 2h Hasta 20 h b
a Tiempo b

Figura 9. Curva de desenlace-sinterizacion para la producciéon de bloques brutos de Zirconio
(@) y en bruto en el horno de desenlace-sinterizacion (b) en horno eléctrico.?
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1.1.4.1. Fabricacién del Polvo

El proceso de fabricacion del polvo consta de laboriosos procesos quimicos a
partir de la arena de Zirconio, para obtener la depuracién de impurezas formadas por
elementos acompafiantes. El oxido de Hafnio (HfO,) es muy similar al Oxido de
Zirconio, por esta razén un porcentaje menor de 5% es aceptado segun la norma ISO
13356. "%

Ademas de esto, el aporte homogéneo de itrio (Y,0s) en el reticulo cristalino es
fundamental para estabilizar en forma duradera la fase tetragonal en todo el volumen.
Gracias a este fendmeno que se da en la fase tetragonal, se obtiene una caracteristica
llamada tenacidad por transformacién de fase.

Existe ademas otra variacion con Alumina (Al,O; < 0.25%), con el cual se
aumenta la resistencia a la flexion y la degradacion hidrotérmica. Se dispone en los
margenes de los granos y reduce la aglomeracion y la difusién de Y,Os, para asi evitar
la formacion de fases no deseadas.

Posterior a esto se continda una serie de procesos fisicos que permiten obtener
un polvo puro compuesto por particulas esféricas D(50)<0.6, segun la norma ISO 13356
en fase tetragonal, cuya fluidez es una caracteristica relevante para la formacion

mediante compresion.

Figura 10 Polvo de Y-TZP observado en MEB con particulas de dimensiones promedio de 0.09
M. °
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Figura 11 Polvo de Y-TZP visto en MEB a 60 con buena consistencia para su manipulacion.®

Después de esto se agregan aditivos en la proporcion del 3% del peso para
permitir su formacion por prensado. Todo esto lleva a la sustancia a un granulado con
dimensiones promedio de 60.

1.1.4.2. Produccién de los Bloques en Bruto

El proceso de produccion en bloques en cuanto a términos de densidad,
porosidad y resistencia a la flexion influye en la calidad del producto, ya que no solo la
composiciéon del polvo de Zirconio es suficiente, dicho proceso de produccién
comprende el prensado y la presinterizacion.

Caracteristicas como la porosidad o la dishomogenicidad debilitan el material de
la siguiente manera: °

1. Facilitan la formacion de grietas entre los poros.
2. Inducen retardos de sinterizacion
3. Determinan una conducta de contraccion diferente en las diferentes

direcciones del espacio.

Para que un blogue en bruto de material tenga una densidad homogénea y
propiedades de contraccion ideales debe ser sometido a un proceso de formacién con
presiones en el orden de 1000 bar/cm?2.°?

Dicho proceso de formacion por prensado indica que el polvo sea llevado a un
molde de matriz de carburo de tungsteno, en cantidades establecidas por un patron, el
cual serd comprimido, ya sea por 1 o 2 pistones (compresion biaxial o uniaxial de doble
efecto). Es importante resaltar que dicho proceso es considerado de bajo costo, siendo

el mas usado por las casas productoras.
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Prensado isostatico. Matriz en estado hiumedo
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7zlzno de la cavidad

Figura 13 Formacidén de bloques en bruto por medio de compresion uniaxial de doble efecto
(biaxial). ®

Existe un segundo proceso de fabricacion, llamado prensado isostéatico en frio, la
cual crea una compactacion homogénea sobre el polvo, el cual es compactado
mediante compresion equitriaxial.

El granulado se sumerge en un molde flexible e introducido en un contenedor,
donde con ayuda de un fluido caliente y con presion lo compacta de forma uniforme
sobre todos los lados.

Sin embargo, el resultado final presenta una forma irregular, y deben trabajarse
una vez mas después de la compactacion, lo que aumenta costos y pérdidas por
desechos del material. °

Después de este paso se continla con el tratamiento térmico de desligamiento y
presinterizacion, el cual se realiza en grandes hornos eléctricos, con un proceso de

calentamiento y enfriamiento con duracién de 2 a 3 dias.
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La fase de desligado ayuda volatilizando sustancias organicas como
condensantes o aglutinantes, los cuales son descompuestos y expulsados sin residuos
a 500-700° C. EIl bloque confiere una estabilidad propia, después de sufrir una
contraccion de aproximadamente 5%. A este proceso se le conoce como
semisinterizaciéon o presinterizacion. °

Después del fresado por CAD/CAM se lleva a cabo la sinterizacion compacta,
esta lleva a una contraccion lineal aproximada del 20% y una contraccion volumétrica

del 60%, y con la cual se obtiene una densidad del 99% en teoria. 8,°

Figura 14. Variacion volumétrica del 25% entre Zirconio pre-sinterizado y sinterizado.®

1.2. Restauraciones en Protesis Parcial Fija (PPF)

El parteaguas para realizar una preparacion bioldgica es la valoracién de las
condiciones periodontales del diente a tratar, ya que requerimos de un periodonto sano
al momento de realizar la preparacion de los dientes. % 1% &

El disefio de la preparacién dentaria para protesis fija se basa en 4 principios
bésicos:

I.  Preservacion de la estructura dentaria
II. Retencion y estabilidad
[ll.  Solidez estructural

IV.  Perfeccidon de los margenes

Ademas de reemplazar las estructuras dentarias perdidas, las restauraciones

protésicas deben cumplir con el requisito fundamental de preservar el tejido remanente.
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Por lo que la preparacion debe limitarse en lo posible a otorgarle a la restauracion
solidez, retencién y estética.® *

El odont6logo debe estar consciente cuando vaya a iniciar la preparacion de un
diente, que las cargas que recibira éste (funcionales o parafuncionales) seran mejor
absorbidas y distribuidas mientras mayor sea la cantidad de estructura dentaria
presente. 12 10.20-

Ademas de satisfacer requerimientos estéticos y periodontales, las
restauraciones protésicas deben cumplir con un requerimiento mecanico, que es su
permanencia in situ. Por otro lado, deben cumplir con condiciones funcionales o fuerzas
gue tienden a desalojarlo de su posicion, hablando especificamente del valor de anclaje
de una restauracion. * %

El valor de anclaje es la capacidad que posee una protesis fija de permanecer in
situ por si sola (retencién) y ante los requerimientos funcionales o parafuncionales
(estabilidad).

Esta capacidad es brindada gracias a la configuracibn geométrica del tallado
dentario al entregar a través de la preparacion biolégica retencién y estabilidad. * 1%

El principio fundamental para la retencion de una restauracion es el paralelismo
de dos superficies dentarias opuestas entre si.

Para cumplir con el requerimiento de estabilidad, el mufiédn dentario debe
encontrarse fuera del arco de rotacién de la restauracion, para soportar las fuerzas de
desalojo provocadas por fuerzas funcionales o parafuncionales. *

Una restauracion protésica debe poseer la capacidad de resistir las fuerzas
oclusales sin sufrir deformaciones o fracturas. Dicha capacidad la otorga principalmente
el grosor de la estructura protésica y se encuentra en relacion directa con la
profundidad de desgaste del elemento biolégico demandado por las diferentes
situaciones clinicas.

Para esto se debe considerar la terminacion cervical o margenes periféricos de la
restauracion y su adaptacion a la linea de terminacion de la preparacion biologica. El
ajuste marginal de las restauraciones depende de la terminacion cervical realizada en la
preparacion bioldgica, de la reproduccion de margenes en el modelo de trabajo a través

de una excelente impresion. ° 1%
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1.3. Propiedades Fisicas de las Ceramicas Dentales.

1.3.1. Resistencia a la Flexion
Todos los materiales ceramicos pueden sufrir deformaciones permanentes o

transitorias si se les aplica una fuerza. Ademas, la relacion carga aplicada/deformacion
determinaran sus propiedades mecanicas.

Por medio de maquinas universales es posible medir las propiedades mecanicas de
un material ante distintos tipos de esfuerzo, utilizando pruebas de laboratorio, regulados

por normas técnicas, métodos especificos, condiciones y geometrias estandarizadas. *
5, 8.

Figura 15. Maquina de Prueba de Resistencia a la Flexion Monoaxial, segun la norma ISO
14704.°

Al realizar una prueba de resistencia a la flexion, la maquina universal realizara
trazados en un diagrama de carga/deformacion. Estas pruebas pueden ser realizadas
mediante ensayos estandarizados (barras) o geometrias efectivas (PPF) utilizando
materiales de nueva produccion o envejecidos artificialmente con ciclos térmicos en
agua y/o simuladores de masticacion. * &

En el caso de las pruebas estaticas se prevé la aplicacion de fuerzas crecientes
desde cero hasta la ruptura de la muestra, dicha resistencia se expresara de la
siguiente manera:

e En Newtons para expresar la intensidad ejercida sobre geometrias especificas

(PPF).

e En N/mm?2 (MPa) para expresar la intensidad que actia sobre una unidad de

superficie, significativa para ensayos estandarizados.
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Se denomina resistencia a la amplitud que evalla la capacidad de un material
para resistir las fuerzas externas estaticas. > %

Hablando particularmente de la prueba de flexién, se utiliza una méaquina universal
que aplica una carga estatica progresiva creciente, la cual se localiza en el punto medio
de una muestra denominada “viga” y sostenida en las dos extremidades de sostén.

Podemos encontrar varios sindnimos para esta prueba, como Bending Strength y
Flexural Strength, cuyos resultados siempre se expresaran en MPa. * > &

La deformacién de la viga aumentard proporcionalmente a la carga aplicada y al cubo
de la distancia entre los sostenes; conforme disminuye el aumento del médulo elastico
aumenta la amplitud de la base de la muestra y el cubo de ésta misma.

Esta prueba genera una carga combinada, tanto de compresion como de
contraccion, que afecta el espesor de la muestra con diferentes intensidades:
e La capa interna (mas cercana a la flecha) sufre cargas de compresién las
cuales son menos criticas porque cierran los defectos de superficie.
e La capa central no sufre cargas.
e La capa externa (mas alejada de la flecha) sufre cargas de traccion, siendo
criticas ya que producen la activacion de defectos de la estructura, las cuales

terminaran como fracturas.

1.3.1.1. Clasificacion de las pruebas de Resistencia a la Flexion
La prueba de resistencia a la flexion se puede regir bajo 4 modalidades distintas:

1. Prueba de flexion monoaxial de 3 puntos (Three point bending test)

2. Pruebas de flexibn monoaxial de 4 puntos Pruebas de flexién biaxial del
tipo anillo sobre anillo (ring on ring)

3. Prueba de flexion biaxial con pistones sobre esfera (punch on three balls,

pisto non sphere)
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Figura 16. Prueba de Flexién Monoaxial a tres puntos. ?

La formula para determinar la resistencia a la flexion por medio de la prueba de

flexion en 3 puntos es la siguiente:
OMOR = PeL / beh?

Doénde:

OMOR = Resistencia a la ruptura por flexién

P = carga para la ruptura

L = distancia entre los 2 puntos de sostén

b = Amplitud de la muestra

h = altura de la muestra

En las pruebas de flexién de 4 puntos, el médulo de ruptura se expresa
por la siguiente formula:

OMOR = 3PeL / 2+b*h?

La prueba a la flexibn monoaxial de 4 puntos y las biaxiales son mas
severas, debido a que someten a cargas maximas pequefios volimenes de
material y aumenta la posibilidad de activar la propagacion de fractura de algun
defecto. &,

Los valores de la prueba monoaxial de 4 puntos son en promedio 30 o 40%
menores que los de 3 puntos.
Anteriormente se realizaron pruebas sobre muestras de Zirconio del mismo
productor (Lava Frame), donde se destaca la variacion de la resistencia
caracteristica de Weibull dependiendo de la prueba realizada, obteniendo los

siguientes resultados:

30



e 1066 N/mmz2 para la prueba de flexion sobre 4 puntos
e 1267 N/mm?2 para el pistdn sobre esfera

e 1345 N/mm?2 para la flexion monoaxial en 3 puntos

Los estudios que con mayor frecuencia se elaboran in vitro para evaluar las
propiedades mecénicas son las pruebas a la flexion estatica y ciclica. >

Dichos estudios son realizados sobre materiales virgenes o después del
envejecimiento artificial en agua y con termociclos, utilizando muestras estandar o
geometrias efectivas, sobre materiales integros o sometidos a trabajos especificos,
como coloracion, esmerilado o arenado.

Las muestras estandarizadas de Zirconio Virgen (Y-TZP) presentan una resistencia
a la flexién de 900-1200 MPa, los cuales son ampliamente superiores a los niveles
de esfuerzo provocados por la carga oclusal (50-120 MPa) en su funciéon normal,
hasta los 800N/mm?2 en estados de parafuncionalidad.

Los valores a la flexibn de muestras de Zirconio para cargas estaticas,
individuales y temporales son de 1200 MPa, sin embargo, los valores medidos
después de la elaboracién son un promedio de 820 MPa. Por otra parte, una
incorrecta elaboracion conlleva a fracturas catastréficas para valores de 379 MPa de
esfuerzo en
promedio. >

Es importante resaltar que los procedimientos de coloracién con iones que puede
recibir el ZrO, no alteran las caracteristicas mecéanicas.

En el caso de muestras de geometria efectiva, podemos notar una reduccion mas
marcada de la resistencia, pero estando aun dentro de los limites comparado con las
cargas orales maxilares.

Un ejemplo de esto es en protesis parcial fija (PPF) de 3 unidades con una
resistencia a la flexién inicial de 1800MPa, la cual se reduce a 1450 MPa después de
ser sometida a un envejecimiento artificial en un simulador artificial de masticacion

con 1.2 millones de ciclos a 50 N y 100,000 ciclos térmicos de 5°-55° C.
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1.3.2. Envejecimiento y Degradacion

Tanto la composicion como la estructura quimica del material virgen determinan
la resistencia mecanica tedrica. Sin embargo, estos valores nunca se alcanzan, ya que
sobre su resistencia real influyen factores como los defectos de Griffith, los cuales son
capaces de generar concentraciones elevadas de esfuerzos en los &pices de las grietas
superficiales. ® &

Dichos defectos son iniciados por dos diferentes causantes:

e La degradacion por elaboracién mecénica superficial (acabado y fresado)

e La degradacion espontanea o envejecimiento

Podemos definir a la degradacion o envejecimiento como la disminucion de las
propiedades mecénicas de las cerdmicas con el paso del tiempo. Esta degradacién es
consecuencia de fendmenos quimicos y mecénicos que se potencializan en alternancia:

e La corrosion quimica causada por el agua (stress corrosion)

e El efecto catalizador de la temperatura

Las grietas en el material se propagan lentamente con el paso del tiempo, a esto
se le llama “crecimiento subcritico de las grietas”, hasta la cesién subita final, aun
siendo el esfuerzo inferior al critico. Sin embargo, dicho esfuerzo debe alcanzar un
umbral del factor de intensidad de los esfuerzos suficiente para activar la propagacion

de las grietas. & " #

Se dice que la cavidad oral es un ambiente agresivo, el cual es responsable de la
degradacion y envejecimiento de los materiales por distintas causas como las que a
continuacion se describen:

e Las variantes en la temperatura de la cavidad oral causadas por los
alimentos, las temperaturas pueden ir desde 0° hasta 67°C, con cambios
de temperatura en los dientes y de PPF de 5° a 55°C.

e La presencia de agua, la cual facilita la propagacion de fracturas por
corrosion quimica en el apice de las grietas.

e Las fluctuaciones de pH, ayudando a la solubilidad.

e La intensidad de las cargas masticatorias ciclicas, de 60N a 250N en su

funcién normal, hasta 200N a 600N en oclusion.
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e La intensidad de las cargas instantaneas elevadas causadas por
parafunciones (bruxismo) que pueden ir de los 500N a 800N, o hasta
1200N.

e La repetitividad de ciclos masticatorios estimados de 800-1400 por dia,
aproximadamente 300,000 por afio en el caso de PPF y 2,000 por afio en

el caso de prétesis parcial removible (PPR).

1.3.2.1. Efecto de las Cargas Oclusales

Las cargas mecanicas producidas por la masticacion son de gran relevancia al
estudiar los materiales ceramicos, sumandole aspectos como la temperatura y
humedad de la cavidad oral. &

Las fracturas catastréficas se derivan de esfuerzos temporales, definidos como
criticos, que superan la resistencia de los materiales y ayudan a la rapida propagacion
de la fractura, causada por sobrecargas oclusales, golpes e impactos.

Para evitar fracturas catastroficas se debe considerar usar materiales con resistencia
mecénica y tenacidad a la fractura superiores a las cargas oclusales maximas. ® "

Sin embargo, cuando el esfuerzo, aun siendo notoriamente inferior al critico, se
repite periodicamente en el tiempo, termina por vencer los valores de resistencia del
material.

Cuando se experimenta in vitro, las pruebas se realizan con simuladores de
masticacion para simular las condiciones de cargas ciclicas. Se realizan de 10,000 a
100,000 ciclos en ambiente seco o himedo, a una temperatura controlada en un rango
de 5° a 55°.

La degradacion se considera efecto de la elaboracién y envejecimiento, y se le
llama asi al proceso espontaneo, promovido y acelerado por diversos factores, como los
siguientes:

1. La calidad respecto a la composicion quimica, dimensiones reducidas y
homogeneidad de los granos del material.

2. Los defectos de grietas por trabajos en la superficie, como el acabado o
fresado.

3. La acumulacién de microfracturas superficiales por cargas oclusales

33



4. Los cambios localizados de temperatura o aporte de energia mecanica
durante su elaboracion.

5. Lareaccion quimica con el agua contenida en el apice de las grietas.

Sin duda, las propiedades mecénicas del Zirconio seran determinadas por la
presencia de fase tetragonal a temperatura ambiente, sin embargo, al tratarse de una
fase de tipo metaestable, su transformacion a fase monoclinal puede provocarse por
aportes de energia mecanica o térmica y por reacciones quimicas.

Al aumentar su volumen, las tensiones sobre el borde del grano producen
microfisuras superficiales que debilitan este material y facilitan la penetracion del agua,

por lo que la transformacion se da en el volumen de la pieza.

1.3.2.2. Degradacion por Elaboracion

Otro fendmeno relevante es la degradacion por elaboracion, que se puede definir
como la aportacion temporal de energia mecanica o térmica provocadas por el

desgaste y acabado con fresas.

1.3.2.3. Degradacion Espontanea (Low Temperature Degradation, LTD)

Pero sin duda, el fendbmeno que mas repercute en contra del ZrO,, es la
transformacion hidrotérmica, conocida también como envejecimiento, aging,
degradacion espontanea, Low Temperature Degradation o LTD. Esto consiste en una
serie de reacciones quimicas durante la funcion en la cavidad oral, promovida por la

temperatura, el agua y las cargas oclusales ciclicas.

34



Figura 17. Transformacién Hidrotérmica del Y-TZP. ®

El intervalo de temperatura en el cual el Y- TZP sufre un proceso de degradacion
es de 70 a 250°C bajo un ambiente humedo, tendiendo a transformar su fase tetragonal
a monoclinal, con una pérdida notoria de la resistencia. ®%3%#

El resultado de la degradacion espontanea consiste en la disminucién de hasta el
50% de la resistencia a la flexion (500 a 750 MPa).

El envejecimiento depende de la transicion de fase tetragonal a monoclinal con la
formacion de grietas superficiales causadas por las diferentes dimensiones de los

cristales monoclinales.
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Figura 18 Apertura de fractura en cono de ceramica a partir de los defectos de superficie por
accion de cargas oclusales. ®

Esta capa se forma después de la interaccion del agua con los granos del
reticulo cristalino, que se favorecen por la temperatura de la cavidad oral y estan
asociadas con la disminucién de las propiedades mecéanicas.

La cantidad de fase monoclinal presente en la superficie es proporcional a la
magnitud de la degradacion, pasando del 2% en material virgen, hasta el 25% de los

materiales envejecidos.

Figura 19 Degradacion a baja temperatura del Zirconio. &

El envejecimiento del Y-TZP (sometido a 230°C durante 400 horas) causa la
disminucién de la resistencia a la flexion sobre 4 puntos, de 819+21 MPa a 55667
MPa. En las pruebas estaticas y de fatiga después del envejecimiento, los valores de
resistencia a la flexion permanecen superiores a la carga de ruptura de 500N en un

80% de las veces.
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1.3.2.3.1. Control delaLTD

Las industrias productoras de este material tratan de controlar la LTD produciendo
Zirconio con cortes finos, homogéneos de sus granos y dopandolos con aditivos.

Hablando de la calidad del material, se ha demostrado que con la presencia de fase
cubica y monoclinal a expensas de la fase tetragonal (fases cristalograficas no
homogéneas) existe una anisotropia de los coeficientes de dilatacion térmica, siendo
esto una fuente de tension interna durante el enfriamiento de la temperatura por

sinterizacion.

1.3.2.4. Dopaje del ZrO,

El dopaje se define como la agregacién de aditivos en pocos volumenes porcentuales,
los cuales se localizan en los bordes de los granos para estabilizarlos. ® Entre los
aditivos gque se utilizan encontramos los siguientes:

1. Alumina (Al,O;) — 0.35%

2. Cerio (Ce0,)

3. Silice (SiO.,)

4. Oxido de ltrio (Y,0s)

5. Oxido de Cobre Y hierro (CuO, Fe Os)

Hasta ahora, el dopaje con alimina se considera el mas estudiado y
experimentado.
La estabilizacion de la fase tetragonal depende de 2 diferentes acciones:
e La segregacion en los bordes de los granos interfiere en la reaccién entre el
ZrO, y H,O
e El aumento de la rigidez de la matriz debido a que el mdédulo elastico de la
Alimina es mayor en comparacion con el del Zirconio, y genera cargas por

compresion, impidiendo la transicion de fase tetragonal a monoclinal.
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El Y,0; funciona como estabilizador por coprecipitacion, se distribuye
homogéneamente en el interior de los granos, y el dopaje actia como revestimiento o
coating, formando 6xido de itrio en los bordes. > * &

Se estima que el porcentaje de Zirconio monoclinal resulta del 5% después de 5 afios
(in vivo e in vitro), del 10-40% a los 5 afios (in vivo), del 80-90% (in vitro) por
conservacion en agua con temperaturas superiores a 70-100°C, las cuales nunca se

alcanzaran en la cavidad oral. " &

Con la combinacion de fase tetragonal y monoclinal suceden 3 etapas distintas en el
material:

|. Las propiedades mecanicas aumentan por defecto de la tenacidad por
formacion de fase monoclinal causada por expansion de los granos y cierre
de grietas.

Il. El debilitamiento causado por la propagacion de microgrietas subcriticas,
superando el efecto de las tenacidades y provocando la disminucién de la
resistencia.

lll. La fractura, produciéndose cuando la grieta alcanza dimensiones criticas,
haciendo que el esfuerzo sea mayor que la resistencia a la flexion del

material.

1.4. Adhesion

Sin duda, uno de los mayores retos en la Odontologia Restauradora es fijar sus
materiales para reconstruir la parte perdida de la estructura del diente. Utilizando cual
sea el método o material se hara siempre referencia a la adhesién. ** 2>

La palabra adhesién se deriva del latin Adhaesio, cuyo significado es unir o
pegar una cosa a otra. Existen varias definiciones de este término, como las siguientes:

a. Fendmeno por el cual dos superficies colocadas en contacto se mantienen
unidas por fuerzas de atraccion establecidas entre sus moléculas.
b. Fuerzas que producen la union de dos sustancias cuando se ponen en intimo

contacto.
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c. Fenomeno superficial entre dos cuerpos en intimo contacto, donde al menos

uno es solido, odontolégicamente hablando se trataria del tejido dentario.

En el caso de la adhesion, la atraccion que se produce es entre moléculas
diferentes; cuando se trata de moléculas de la misma clase se denomina cohesion.
Estos fenémenos se dan por fuerzas fisicas, quimicas o ambas. ** " 1%

En el a&mbito odontoldgico, este fendbmeno se da al unir un sustrato solido
(estructura dental) con el biomaterial a aplicar, existiendo una interfase de adhesion
diente-restauracion. Una interfase se denomina como la superficie de contacto entre 2
fases no miscibles. ** *>

Para que exista la adhesion se debe contar con 2 sustratos, un sélido (esmalte o
dentina) y el otro siendo el biomaterial a aplicar, el cual puede ser un solido semisdlido

(agente adhesivo) **

1.4.1. Adhesion al Esmalte
El esmalte humano es el Unico tejido hipermineralizado que se deriva del

ectodermo. Esta compuesto en un 96% por cristales inorganicos de hidroxiapatita, 3%
de agua y 1% de matriz organica. ** **

Es un tejido microcristalino, acelular, avascular que reacciona ante cualquier
agente fisico, quimico o biolégico con pérdida de estructura, cuya magnitud dependera
de la intensidad del estimulo. & 2
La adhesion al esmalte requiere de 3 caracteristicas en su superficie:

I. Biselado o coincidente con la direccion de las varillas adamantinas.
Il. Activay de alta energia superficial.

[ll. Humectable y compatible.

Estda demostrado que el acido fosférico aplicado en el esmalte aumenta
considerablemente la retencién de los biomateriales al tejido adamantino. ** 18 1920

La activacion de la superficie del sustrato se logra eficientemente a través del
acondicionamiento con acido fosforico al 15, 32, 35, 37 o0 40%, que aplicado sobre la
superficie del esmalte desmineraliza y elimina la matriz inorganica e hidroxiapatita de
las varillas adamantinas, formando microporos 0 microsurcos.

El acido transforma el esmalte intacto que es de baja energia superficial, en un

area activa, limpia, desmineralizada y de alta energia superficial. ** > **

39



1.4.2. Adhesién a la Dentina

Aungue los mecanismos de adhesion al esmalte posibilitan lograr el éxito clinico,
aun no son comprobados y totalmente discutidos los métodos y sistemas de adhesién a
la dentina.

El primer intento de conseguir un agente adhesivo le corresponde a Hagger
(1951), desarrollando el GPDM o acido glicerofosférico dimetacrilato. Posteriormente se
demostr6 que este agente aumentaba la adhesion a la dentina por penetracion
superficial y formacién de una capa intermedia, llamada hibrida.

La dentina normal estd compuesta por una matriz colagena en un porcentaje del
18%, cristales de Hidroxiapatita en un 70% y agua en un 12%. 4 15 16.17.18,19, 20.
La adhesion en la dentina requiere de:

e Superficies activas y de alta energia superficial
e Superficies humectables e imprimibles por el adhesivo
e Interfaz sellada u obliterada permanentemente

e Compatibilidad fisico-quimica y biolégica

1.4.3. Adhesién con londmeros de Vidrio

La adhesién no se debe restringir sélo al uso de agentes poliméricos, es muy
comun que se deje a un lado la posibilidad de usar materiales constituidos por silice,
alimina y acido polialquenoico. Existen varios materiales cementantes de aplicacion
odontoldgica, como los cementos de policarboxilato de zinc, y los iondmeros de vidrio.
14, 17, 18, 19, 20.

Los ion6émeros de vidrio fueron desarrollados por A. D. Wilson y B. E. Kent, se
dice que este material constituye el grupo de materiales restauradores que mas ha
evolucionado, tanto por las modificaciones a sus componentes como por el

mejoramiento de sus propiedades. & 19 2
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1.4.3.1. Clasificacion de los ionémero de vidrio

La manera més practica de clasificar a los londmeros vitreos es con base a su
composiciéon y reaccion de endurecimiento’s-"e:
e lonémeros de Vidrio convencionales
e londmeros de Vidrio modificados con resina: fotopolimerizables y

autopolimerizables.

Otra forma de clasificarlos es segun su indicacién clinica *°-°:
e Tipo | — Cementacion de restauraciones indirectas
e Tipo Il — Reconstruccion o restauraciones directas

e Tipo Ill — Base cavitaria.

Todo ionébmero consta de 2 componentes:
a) Polvo (Vidrio)

Consta de un vidrio amorfo de silice y alimina modificado con fluoruros y 6xidos
metélicos. Hasta hace unos afios, este polvo contenia Fluoruro de calcio, el cual fue
reemplazado por Fluoruros de estroncio.

b) Liquido (acido)

Es una solucién acuosa al 40-45% de acidos polialquenoicos, lo que hace al
material hidrofilo, pudiendo mantener sus propiedades adhesivas aun en un
ambiente humedo. El agua es elemental para que se produzca la reaccion &cido-
base, permitiendo la ionizaciéon de los poliacidos. Ademas, se agrega acido tartarico
(5-15%) para controlar el tiempo de endurecimiento.

Dicho esto, se entiende que la denominacion de lonémero Vitreo es debido a la

presencia de un liquido polimérico en estado i6nico y un Vidrio en polvo.

lonédmero Vitreo Convencional

Polvo Liquido

Silice Acido Poliacrilico
Alimina Acido Tartéarico
Fluoruros Agua
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londmero Vitreo con resinas fotopolimerizables

Polvo Liquido
Silice Acido Poliacrilico
Alumina Copolimeros carboxilicos
Fluoruros Mondmero hidréfilo soluble (HEMA)
Fotoiniciadores Radicales Metacrilicos - Agua

londmero Vitreo con resinas autopolimerizables

Polvo Liquido
Silice Acido Poliacrilico
Alimina Copolimeros carboxilicos
Fluoruros Monomero hidrofilo soluble (HEMA)
Catalizador Radicales Metacrilicos - Iniciador
Activador Agua

Tabla 2. Composicién de los diferentes tipos de lonémeros Vitreos "*"ePrecta

1.4.4. Adhesidon en Prétesis Fija (Cementos Resinosos)

La composicion de los cementos resinosos se basa en una matriz organica y una
matriz inorganica, las cuales son integradas por el silano.

La técnica de cementacion adhesiva es considerada como uno de los momentos
clave, debido a que es un proceso complejo, susceptible a variaciones y tiene un

tiempo de trabajo limitado. ** > 1% 17

1.4.4.1. Clasificacion de los cementos Resinosos

Los cementos resinosos pueden ser activados quimicamente, fotoactivados y
presentar doble activacion *& 1% 2%

La activacion quimica se considera la mejor opcion para la cementacion de
postes no metdlicos y restauraciones protésicas metalicas. Mientras que los de doble
activacion son los de eleccion al tratar con proétesis libres de metal.

1.4.4.1.1. Cementos Resinosos Quimicamente Activados

Producen una reaccion peroxido-alimina, después de mezclar la base con el
catalizador, para que inicie el endurecimiento. Estos materiales no se consideran
estéticos por el hecho de que arrojan un color blanco opaco y no ofrecen una gran

variedad de tonalidades.
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1.4.4.1.2. Cementos resinosos Fotopolimerizables

Contienen fotoiniciadores que se activaran gracias a un haz de luz. Indicados

para cementar restauraciones transllcidas y de poco espesor.

1.4.4.1.3. Cementos resinosos duales (doble activacion)

En ellos se encuentran presentes fotoactivadores como una forma adicional al sistema
de iniciacién de endurecimiento, siendo la mezcla de pasta base con catalizador la
reaccion de activacion inicial. El sistema activado por luz aumenta el grado de
conversion de monomeros a polimeros, y asi mejora las propiedades fisicas del

cemento. 4 1> 16

1.45. Cementacion Adhesiva de Piezas Metalicas

Si comparamos el método de cementacién adhesiva con el convencional
podemos decir que el adhesivo es un procedimiento mas complejo que consume un
mayor tiempo de trabajo, tiene un costo mas elevado y exige al clinico total
conocimiento del procedimiento. Aunque es posible el uso de un cemento adhesivo
cuando esta indicado uno convencional, se debe considerar al aislamiento absoluto
como requerimiento. Ademas de que en PPF no es siempre una opcién viable. *" &

Podemos describir la cementacién adhesiva de protesis metalicas como un
protocolo riguroso, el cual consta de 3 pasos:

I. Preparacién de la superficie de la restauracion.

Después de probar y ajustar la preparacion en el diente, se arena en la parte
interna con Oxido de Aluminio durante 4-6 segundos a una presion de 60-80 Ib/pulg?,
con el objetivo de crear una capacidad micro retentiva en la restauracion.
Posteriormente se coloca la restauracion en ultrasonido durante 5 minutos y se seca.

[I. Preparacion del diente

Se limpia el diente a tratar con piedra POmez y se realiza el acondicionamiento
acido del esmalte y dentina con acido ortofosforico al 32-38% durante un lapso maximo

de 30-15 segundos respectivamente. Para finalmente enjuagar y secar.
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[ll. Cementacion adhesiva propiamente dicha:

Se debe utilizar un cemento de activacion quimica, que presente afinidad
adhesiva con el metal. Se mezcla la base con el catalizador y se posiciona en la
restauracion, para que pueda ser colocada en el diente a cementar. Se retiran los
excesos posibles con un explorador e hilo dental. Adem4s, se puede colocar
glicerina en gel en los margenes de la restauracion para evitar el contacto con el

oxigeno del medio cementante y asi conseguir una polimerizacion completa.

1.5. Mojabilidad

La mojabilidad se puede describir como la preferencia que posee un sélido para
permanecer en contacto con un fluido en lugar de algun otro. Utilizar el término
"preferencia” describimos adecuadamente el equilibrio de las fuerzas superficiales e
interfaciales. Se dice que una gota de fluido preferentemente humectante desplazara a
otro fluido. **

Otro concepto de mojabilidad se define como la tendencia de un fluido a

extenderse o adherirse a una superficie sélida en presencia de otros fluidos inmiscibles.
11, 12.

1.5.1. Tensién Superficial

Antes de definir el angulo de contacto, debemos tener claro el concepto de
tensién superficial, pues se encuentran en una estrecha relacion. ** 1% 13

La tension superficial de un liguido esta asociada a la cantidad de energia
necesaria para aumentar su superficie por unidad de area, o de forma reciproca, a la
fuerza normal que actia por unidad de longitud. Es causada por los efectos de las
fuerzas intermoleculares que existen en la interfase y dependera de la naturaleza del
liquido, del medio que le rodea y de la temperatura. Liquidos cuyas moléculas tengan

fuerzas de atraccion intermoleculares fuertes tendran tension superficial elevada. **
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Las moléculas del interior de una masa liquida estdn sometidas a un campo de

fuerzas uniforme, que hace que la fuerza resultante sea nula, por lo que se encuentra
en equilibrio. Esta situacion no se produce en las moléculas que forman la interfase,
donde el campo de fuerzas deja de ser uniforme.
En este caso los &tomos no solamente estan sujetos a las fuerzas interatdmicas de su
propia fase, sino también a las fuerzas derivadas de la proximidad de atomos de distinta
fase. Debido a estas interacciones, surge una fuerza resultante neta que actia en los
atomos de la interfase. Tiene un valor no nulo y esta dirigida hacia el interior del liquido.
11, 12.

El campo de fuerzas generado trata de conseguir el equilibrio caracteristico
existente en el interior, minimizando el nimero de atomos sometidos a estas fuerzas, lo
qgue provoca que la superficie del liquido se altere disminuyendo su area y su energia
superficial.

1.5.2. Angulo de Contacto

Un parametro muy importante para definir la mojabilidad es el angulo de contacto
entre dos fases, comprendidas por un sélido y un liquido.

Cuando se coloca una gota de agua sobre una superficie es posible que el
liguido no se extienda por completo, sino que sus bordes formen un angulo.

Es relevante conocer el fenbmeno de mojabilidad cuando hablamos de
produccion de materiales ceramicos y su unién con materiales metélicos, sin embargo,
la investigacion experimental de la mojabilidad conlleva numerosos problemas, ya que
se requieren equipos de experimentacion sofisticados, una alta pureza de los
materiales, eliminacion de los efectos no deseados del ambiente y técnicas complejas
de la evaluacion de los resultados. ****

La evolucién del angulo de contacto con el tiempo, su interaccion con la
superficie, los distintos métodos matematicos de medida y las numerosas variables que
influyen en el proceso, son factores adicionales que deben tenerse en cuenta y que
complican alin més el estudio de la mojabilidad.

Hablando de propésitos practicos, si el liquido forma un angulo mayor de 90° se
dice que el liquido no mojara al solido, debido a que la gota tiende a moverse con
facilidad sobre la superficie y no se introducira por capilaridad al sélido. Caso contrario,

se considera que un liquido moja un sélido unicamente si el &ngulo de contacto es cero,
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por lo que se deduce que el liquido esta totalmente esparcido o extendido en la
superficie del sélido. **

Al tratarse de solidos policristalinos, las superficies tienen heterogeneidades
debido a impurezas, por lo que se habla entonces de un &ngulo de contacto aparente
para una superficie compuesta.

Otro factor relevante es la histéresis, ya que el valor del angulo de contacto
depende de si el liquido avanza sobre el solido o retrocede en él (generalmente el valor
es mayor cuando avanza que cuando retrocede). La histéresis se mide gracias a la
diferencia entre los angulos de contacto medidos de avance y retroceso.

Una explicacion de este fendmeno de histéresis es que el trabajo de adherencia
entre liquido y superficie solida es diferente si esta seca o si se ha mojado previamente,
debido a que el liquido es adsorbido en la superficie del sélido en la cual penetra hasta
cierta distancia y que esta adsorcion aumenta en vez de reducir la tension superficial
solido/aire.

Parece evidente que cuanto mas limpia sea la superficie sera menor la histéresis
del &ngulo de contacto. Un angulo de contacto de avance grande se debe a la

presencia de alguna pelicula que impide al liquido adherirse bien al sélido. ** 1% 13
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2.  ANTECEDENTES

La era actual ha sido denominada como la edad de la cerdmica debido a que el
hombre ha sido capaz de encontrar nuevos materiales para su uso industrial o
biomédico.

En tiempos recientes el desarrollo del dioxido de zirconio ha permitido un avance
notable en la odontologia libre de metal, proporcionando una alta biocompatibilidad, una
mejor estética y una mayor resistencia del material. 2

Gracias a las mejoras significativas en la resistencia a la fractura la diferencia entre
las propiedades de las ceramicas y los metales se han reducido al minimo.

El zirconio es un metal con brillo argénteo, el cual en su forma pura es blando y ductil.
Es un elemento relativamente comun en la corteza terrestre. Representa el 17° lugar en
abundancia relativa, incluso por encima de otros metales considerados mas comunes;
como el cobre y el estafio. 8

Al utilizar el término diéxido de zirconio nos referimos al material natural presente en
la naturaleza de forma monoclinal; el cual fue aislado por el quimico M. H. Klaproth en
1798. Sin embargo, es un material impuro que no se recomienda para la elaboracién de
estructuras.

Aunque el diéxido de zirconio fue descubierto hace décadas, se considera a este
material como novedad. La palabra zirconio proviene de la palabra arabe Zargén (color
dorado), que a su vez se deriva de 2 palabras persas Zar (oro) y gun (color).

El diéxido de zirconio fue descubierto por el quimico aleman Martin Heinrich Klaproth
en 1789, y posteriormente fue separado por el quimico sueco Jons Jakob Berzelius en
1824. 2
La investigacion y desarrollo del zirconio con fines biomédicos se inicid a finales de los
afios sesenta, cuando Helmer y Driskell publicaron el primer documento sobre las
diferentes aplicaciones del zirconio.

El dioxido de zirconio estabilizado en forma tetragonal es la ceramica técnica,
disponible en versiones como:

1. Tetragonal Zirconia Polycristal (Y-TZP): estabilizado con 6xido de Itrio (Y,03)
2. Partially Stabilized Zirconia: estabilizado con oOxido de Magnesio o Calcio
(MgO/Ca0)
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Desde entonces, investigaciones de Garvie y Nicholson se han centrado en el diéxido
de zirconio parcialmente estabilizado con Itrio (YPSZ), la cual presenta una alta
biocompatibilidad y una mejor resistencia a la fractura. 2

Actualmente, el dioxido de zirconio estabilizado con Itrio debe cumplir los requisitos
descritos por la norma ISO 13556.

Gracias al desarrollo de los sistemas CAD/CAM, la odontologia ha tomado un papel
muy importante en el uso biomédico del zirconio, teniendo varias aplicaciones para su
uso como coronas, implantes, endopostes y brackets.

El desarrollo del dioxido de zirconio en el &mbito odontolégico puede desenvolverse
en aspectos como:

a) Las propiedades mecéanicas para reducir los espesores de estructuras y
conectores protésicos, como la tenacidad a la fractura.

b) La resistencia a la corrosion y biocompatibilidad.

c) La baja conductibilidad térmica que posee, comparandolo con la alimina, y
reduciendo la posibilidad de irritacion pulpar.

d) Su hipoalergenicidad.

e) La potencialidad estética que se puede lograr.

f) Lareducida adhesion de bacterias patégenas, comparandolo con el titanio.

g) Laradiopacidad similar al de otras aleaciones metalicas.

El dioxido de zirconio tiene un enlace quimico oxidico iénico, entre el ion Zr,+ y el O,-.
Gracias a su alta oxidacion este material se comporta como cerdmica y no como un
metal. Se le da el nombre de oxidoceramica al grupo de sustancias inorganicas no
metalicas con estructura policristalina de granos finos.?

Su reticulo cristalino se presenta en 3 formas cristalogréficas con diferentes
parametros dimensionales y geométricos, los cuales son reversibles en relacién con la
temperatura (polimorfismo).2

A temperatura ambiente el mineral esta en fase monoclinal estable (m) y al aumentar
la temperatura el reticulo se convierte inicialmente en tetragonal en un rango de
temperatura de 1773° aproximadamente.

Posteriormente se convierte en fase cubica (c) a una temperatura aproximada de

2730°C. Y, por ultimo, la fusién de este material se produce a unos 2690°-2700°.®
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Se puede producir también un efecto reversible durante el enfriamiento de este
mineral, pero sucediendo a temperaturas un poco desplazadas, por ejemplo:
La transformacion de fase (t) a fase (m) es de alrededor de los 1050°-950°C a partir de
su temperatura de sinterizado (1300°-1500°)2.
Sin embargo, dichas transformaciones reversibles implican una expansion del reticulo:
de fase (c) a (t) en aproximadamente un 2.5%, de fase (t)a (m)enun 3 04%. 8
La dilatacion de la fase monoclinal produce tensiones en el material causantes de
microfracturas hasta la disgregacion: dicha probleméatica fue resuelta con la posibilidad
de estabilizar la fase (t) y (c) a temperatura ambiente con Oxidos denominados
estabilizadores. (Ruff -1929, Garvie, 1975).2
Cuando tenemos el didxido de zirconio en fase (t) la presencia de fase (c) va en
detrimento de las propiedades mecanicas por las siguientes dos razones:
e Los bordes de los granos cubicos operan como concentradores de tension
por la diferencia de dimensiones con respecto a la fase (t)
e Disminuye su estabilidad ya que drenan itrio a partir de los granos

tetragonales.

Al utilizar la palabra dopaje (doping) nos referimos al agregado de sustancias
extrafias a un material en porcentajes pequeiios, con el fin de modificar sus
propiedades.

Este fenbmeno se emplea para disminuir la temperatura de transformacion del diéxido
de zirconio mediante el agregado de o6xidos, para conseguir una estabilizacion de la
fase (t) a temperatura ambiente, y conseguir las condiciones necesarias para utilizar la
ceramica técnica.®

Las caracteristicas de estas ceramicas son:

e Zirconio plenamente estabilizado (FSZ)

e Zirconio parcialmente estabilizado | y Il (PSZ)

e Zirconio totalmente estabilizado o zirconio tetragonal policristalino (TZP)

Sin importar el 6xido que se utilice para su estabilizacion, la PSZ consta de dos
matrices; una de granos cubicos de 40-70 micrones de diametro, y otra en su interior

de cristales dispersos tetragonales con un diametro de 100 a 200 micrones. .2
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En el caso del Y-TZP se agrega de 2 a 3 mol% de Y,0s, el cual equivale al 4-6%
del volumen total, para mejorar las propiedades mecanicas por los siguientes
motivos:

1. El reticulo cristalino se encuentre casi totalmente en fase (t) a temperatura
ambiente, con algunas trazas de (c)

2. Posee granos tetragonales de diametro homogéneo (0.3-0.5 micrones)

Las dimensiones y homogeneidad de los granos del diéxido de zirconio son de vital
Importancia para las propiedades del material, y varian entre los distintos productos,
teniendo las siguientes caracteristicas:
e Granos mas pequefios disminuyen la porosidad y aumentan la resistencia con
respecto a materiales de granulometria mayor.
e Granos de forma y dimensiones no homogéneas que presentan anisotropia de

los coeficientes de dilatacion térmica.

La fase (t) es metaestable y después de recibir energia externa, como mecénica
o térmica, o por degradacion espontanea en el tiempo (low temperature degradation
LTD) desencadena la transformacién de fase (t) a (m) con el consecuente

debilitamiento de las caracteristicas mecanicas. .2

Figura 20. Tenacidad por transformacion de fase. ®
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3. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En los ultimos afios se ha incrementado el interés por el uso de la ceramica libre
de metal para protesis fija dentosoportada o implantosoportada, sin embargo, no se han
obtenido los resultados deseados. El uso del dioxido de zirconio estabilizado
(principalmente con Itrio) ha sido una buena opcién en la busqueda de un material con
propiedades fisicas, estéticas y biocompatibles 6ptimas.*

El zirconio (Zr) es un elemento quimico cuyo numero atdbmico es 40, y su peso
atomico es 91.22 g/mol, y se encuentra situado en el grupo 4 de la tabla periddica. Es
un metal duro, de color blanco grisdceo el cual es resistente a la corrosién. Y en los
tltimos afios se ha aplicado en la Odontologia Restauradora Estética en forma de un
material ceramico denominado dioxido de zirconio (ZrO,). El ZrO, (considerado como
un ceramico dentro de la clasificacion de materiales) tiene una estructura cristalina
monoclinica al estar en su estado puro y a temperatura ambiente; la cual puede
cambiar a una fase tetragonal al elevar su temperatura. Su cambio estructural es
reversible y produce cambios dimensionales que pueden ocasionarle grietas. > ® &
Después de haber sido expuesto a grandes temperaturas y disminuir su temperatura se
generan grandes tensiones que pueden llevar a este material a la fractura. % 3"

De tal manera, para contrarrestar esto los fabricantes le han agregado 2 0 3%
de Oxido de lItrio para lograr estabilizar parcialmente su fase tetragonal. El objetivo del
oxido de itrio es poder estabilizar cerdmicas formadas casi por completo de Zr en su
fase tetragonal y a temperatura ambiente, ya que esta modificacidn propicia que el ZrO,
adquiera propiedades mecanicas superiores al zirconio puro. Y segun diversos autores
tiene una resistencia a la flexion de 1600 MPa.* %+

Es importante destacar que las principales ventajas del zirconio son: su
biocompatibilidad, alta resistencia mecanica y su estética. Ademas de su baja
conductividad térmica, esto hace que en pacientes portadores de restauraciones de
este material no presenten algun tipo de sensibilidad por cambios térmicos, contrario a
los metales. %

Sin embargo, este material no esta libre de complicaciones, como: el estrés creado
durante su fabricacion y su alta opacidad. Debido a esta Ultima caracteristica en una
primera aplicacion dental se optd solo por utilizarse como nucleo para su posterior

estratificacion con cerdmica.> ® Y gracias a la integracién de aditivos a este material, se
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ha logrado obtener una mayor translucidez en las restauraciones, incluso monoliticas.®
8,9.

Por otra parte, para poder cambiar de fase cristalografica de este ceramico y asi
obtener las propiedades fisico-mecanicas éptimas para un desempefio bucal adecuado;
se tiene que aplicar un ciclo de sinterizacion. Sin embargo, el tiempo prolongado que
comprende la sinterizacion de este material es otro de los inconvenientes, ya que es
necesario someterlo a un tratamiento cuya duracion ronda entre las 6 y 12 horas.> &
Debido a esto, los fabricantes de este material dental, han disefiado nuevos hornos de
sinterizacién, teniendo como ventaja la aplicacion de ciclos mas cortos.

No obstante, se debe considerar que el tiempo de sinterizacion determina la
contraccion que sufre el material y por ende de la restauracidn; repercutiendo
directamente en el tamafio de grano que se sinteriza y ademas puede provocar una
alteracion en la resistencia mecéanica y la translucidez que presenta.’

Aunado a esto, la controversia comienza cuando algunos fabricantes de hornos

indican que el tiempo y temperatura de sinterizacibn y sus ciclos deben ser
determinados por el numero de restauraciones que se pretenden sinterizar, la
composicion quimica del material y no particularmente del horno.
Actualmente la ENES Unidad Ledn cuenta con un equipo con tecnologia CAD-CAM de
punta el cual se considera un sistema abierto, ya que puede fresar y sinterizar cualquier
marca de ZrO, a traves de una fresadora Roland DWX-50® (Roland DGA Corporation y
un horno de sinterizacion Nabertherm P310® (Nabertherm GmbH). Sin embargo, no se
cuenta con informacién fehaciente que ratifique que al utilizar un horno programable
sea posible la obtencion de restauraciones que tengan un desempefio fisico-quimico
adecuado.

Es por eso que contemplando todo lo antes mencionado nos surge el interés por
estudiar el efecto del de ciclo de sinterizacion (tiempo y temperatura) en la contraccion
post-sinterizacion, en el contenido de fases cristalogréficas, en la resistencia a la
flexion, en la mojabilidad superficial y en la composicion quimica final de muestras de
ZrO, de las marcas NexxZr T® (Sagemax WA USA), Incoris TZI® (Sirona Bensheim
Germany), Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent®
(Zirkonzahn Gais Italy) ya que segun cada fabricante recomienda un ciclo de

sinterizacién aplicado bajo los estdndares de sus propios hornos.
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4. JUSTIFICACION

Las restauraciones de didéxido de zirconio estabilizado con Itrio elaboradas bajo
los sistemas CAD-CAM se caracterizan por su corto tiempo de fabricacion, asi como las
propiedades fisicas que proporcionan y la gran cantidad de indicaciones recomendadas
para su uso; sin embargo, es esencial el proceso de sinterizacion para obtener un
desempefio fisico-quimico adecuado. Es ahi donde se centra la problematica, pues el
fabricante de cada material recomienda que dicho ciclo de sinterizacion sea aplicado
bajo los estandares del horno de sinterizacion que es proporcionado para cada uno de
Sus respectivos materiales.

La razén de realizar este estudio es evaluar la contraccion post-sinterizacion, el
contenido de fases cristalograficas, la resistencia a la flexion, la mojabilidad superficial y
la composicion quimica final de muestras de diferentes marcas de diéxido de zirconio
utilizando un horno convencional (programable) siguiendo las condiciones de
sinterizacion y especificaciones del fabricante para cada uno de los materiales, y de
esta forma comprobar que su utilizacion es idonea y no existen alteraciones en el

material y en la restauracion.

5. HIPOTESIS

El ciclo de sinterizacion repercutira directamente en la contraccién post-sinterizacion,
asi como en la resistencia a la flexion, el contenido de fases cristalograficas
(monoclinica y tetragonal), la mojabilidad y la composicién quimica final de las muestras

elaboradas de cada uno de los cuatro materiales a estudiar.
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6. OBJETIVO GENERAL

Analizar el comportamiento de diferentes marcas ZrO, estabilizado con Itrio
después de haber sido sometidas a un ciclo de sinterizacion indicado por su respectivo

fabricante por medio de un horno programable Nabertherm P310.

6.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Medir la resistencia a la flexibn y modulo elastico de muestras elaboradas con
diéxido de zirconio de 4 marcas mediante la aplicacion de un ensayo de flexion.

e Medir el &ngulo de contacto en la superficie de muestras elaboradas con dioxido
de zirconio de 4 marcas.

e Realizar un andlisis composicional por medio de una espectroscopia de
fotoelectrones emitidos por rayos X (XPS) de cada uno de los materiales antes y
después de la aplicacion del ciclo de sinterizacion.

e Realizar un analisis de fases cristalograficas por medio de una espectroscopia de
fotoelectrones emitidos por rayos X (XRD) auxiliada de una espectroscopia
RAMAN de cada uno de los materiales antes y después de la aplicacion del ciclo
de sinterizacion.

e Medir la Contraccion por sinterizacion de cada uno de los materiales después de

la aplicacion de cada ciclo de sinterizacion.

7. PREGUNTAS DE INVESTIGACION

e ¢;Son confiables los resultados de sinterizacion en los ciclos programables en el

horno Nabertherm del laboratorio de rehabilitacion de la ENES Leén?
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8. DISENO DE LA INVESTIGACION
8.1. Tipo de Estudio.

Observacional: Debido a que se examinara el comportamiento de 4 materiales
para la realizacion de restauraciones monoliticas de zirconio, donde se llevaran a

cabo mediciones de 6 propiedades fisico-mecanicas.

Longitudinal: Se observara al mismo grupo de muestras de manera repetida a lo
largo de un periodo de tiempo especifico, durante la investigacion de caracter
cientifico. Asi mismo, se estudiaran las tendencias y cambios que producen

dichas muestras.
Prospectivo: A partir de las mediciones y andlisis correspondientes se observara

cual de Ilos materiales mencionados anteriormente, tiene un Optimo

comportamiento fisico-mecanico en relacion al ciclo de sinterizacidén aplicado.

8.2. Muestreo.

Se obtendrad un tamafio de muestra que dependera de cada una de las pruebas a

realizar:

Ensayo de contraccion por sinterizacion, resistencia a la flexién y médulo elastico
— 120 muestras.

Ensayo de microscopia electrénica de barrido (SEM) y espectroscopia por
dispersion de energia (EDS) — 12 muestras.

Ensayo de espectroscopia de difraccion de rayos X (XRD) — 12 muestras.
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VARIABLES DEPENDIENTES

CONTRACCION POR SINTERIZACION

MOJABILIDAD

VARIABLES INDEPENDIENTES

TEMPERATURA DEL CICLO DE SINTERIZACION

RESISTENCIA A LA FLEXION

MODULO ELASTICO

TIEMPO DEL CICLO DE SINTERIZACION

FASE CRISTALOGRAFICA

COMPOSICION QUIMICA

COMPOSICION QUIMICA DEL DISCO DEL
MATERIAL (wt %)

Tabla 3. Variables de la Investigacion

Fuente Directa
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VARIABLES DEPENDIENTES

material

contenidos en la muestra.

- DEFINICION
DEFINICION TIPO DE E
VARIABLE CONCEPTUAL OPERACIONAL VARIABLE ESCALA DE MEDICION
Medicién de la muestra con
Encogimiento o un Vernier electronico antes
reduccién volumétrica | y después de ser sometido a
Contraccion por que sufre un material un ciclo de sinterizado, Numeérica de o
sinterizado después de someterse a | obteniendo una diferencia razon mm - %
un ciclo de sinterizado. positiva o negativa.
. . Medicion del &ngulo formado
Preferencia de un solido | 15 4614 de liquido en Numérica de
de estar en contacto con . ) 0
o liquido u otro. contacto con la superficie de razén
Mojabilidad un la muestra
_ ~ | Calculo en MPa del esfuerzo
Capacidad de un material | ecesario para fracturar una
para resistir |as fuerzas muestra utilizando una .
Resistencia a la flexion externas estaticas maquina universal utilizando Numen,ca de (Pa)(MPa)(GPa)
la prueba monoaxial de 3 fazon
puntos.
Parametro para evaluar o
Comporta_tmler]to.de un ,I\/.Iedlqlon. de la fuerza Numérica de
material elastico maxima indispensable para . Newtons
Maodulo elastico considerando la direccion deformar una muestra. razon
de la fuerza aplicada.
Porcion cristalogréafica e .y
homogénea que fisicamente es CIaS|f,|caC|on de la Numérica de
Fase cristalografica | qerendesie on sl reiouio el | anorioiodia de jos granos razon ”
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VARIABLES INDEPENDIENTES

VARIABLE DEFINICION DEFINICION OPERACIONAL TIPO DE ESCALA DE
CONCEPTUAL VARIABLE MEDICION
Y/O UNIDADES
Grados centigrados que Temperatura maxima
Temperatura del ciclo alcanzara el horno de | preestablecida alcanzada durante Numérica de oC
de sinterizacion sinterizacion el ciclo de sinterizacion. razon
Cantidad de minutos | Tiempo  predeterminado  que
durante los cuales se | transcurre desde el inicio del ciclo
Tiempo del ciclo de sometera a sinterizacion un | de sinterizacion hasta su final. Numérica de minutos
. . . material N
sinterizacion razon
Distribucién porcentual de ;
., L . Porcentaje de cada elemento -
Composicion quimica | cada elemento quimico que quimico contenido en el disco Numérica de %

del disco de material

contiene en su totalidad el
disco del material

razoén

Tabla 4 Variables Dependientes e Independientes de la Investigacion
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9. MATERIAL Y METODOS

9.1. Contraccion por Sinterizacion, Resistencia a la Flexion y Modulo

Elastico.

9.1.1. Preparacién de las muestras.

Las muestras se obtuvieron cortando barras de 28 x 5.2 x 4.2 mm de diéxido de
zirconio translicido a partir de un blogue completo de cada marca de material.
Fueron sometidas a un proceso de sinterizacion segun las especificaciones del
fabricante.

60 muestras fueron hechas para la prueba de contraccién por sinterizado, las
cuales fueron medidas con un Vernier electronico antes de ser sinterizadas. Posterior
a este proceso fueron medidas nuevamente y se obtuvo una diferencia entre ambos
valores arrojados, la cual se manejo en porcentaje.

Estas mismas 60 muestras fueron utilizadas para la prueba de resistencia a la

flexion y médulo elastico mediante el ensayo de flexion biaxial.

9.1.2. Material e instrumental

1 disco de 98 x 18 con escalén de zirconio translicido NexxZr T®
(Sagemax WA USA).

e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translucido Incoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany).

e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translacido Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria).

e 1 disco de 98 x 18 con escaléon de zirconio translicido Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy).

e 2 Discos de diamante.

e 1 Horno de sinterizado Nabertherm P310.

e 1 Calibrador de Vernier electronico.

e 1 Maquina universal de pruebas mecanicas (INSTRON® USA).
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Figura 21. Maquina universal de pruebas mecénicas (INSTRON® USA)

9.1.3. Procedimientos de Laboratorio

9.1.3.1. Sinterizacion de las Muestras

Después de fabricar las muestras, se midieron una a una con un calibrador
electrénico y se registraron los datos iniciales.
Las muestras se sinterizaron en el horno Nabertherm P310 bajo el siguiente

procedimiento:
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9.1.3.1.1. NexxZr T® (Sagemax WA USA).

1. De temperatura ambiente a 250°C en un periodo de 115 minutos.
2. De 250°C a 1520°C en un periodo de 212 minutos.

3. Se mantuvo a 1520°C durante 120 minutos.

4. De 1520°C a temperatura ambiente.

Duracion de 7 horas y 27 minutos (447 minutos).

07:27 H:min

Wait 00:00 | h:min
time 1 01:55 | h:min
T1 250° C
time 2 00:00 | h:min
time 3 03:32 | h:min
T2 1520° C
time 4 02:00 | h:min

Tabla 5 Ciclo de Sinterizacion Sugerido para NexxZrT (Sagemax WA USA).

9.1.3.1.2. Incoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

1. De temperatura ambiente a 800°C en un periodo de 32 minutos.

2. De 800°C a 1510°C en un periodo de 48 minutos.
3. Se mantuvo a 1510°C durante 523 minutos.

4. De 1510°C a temperatura ambiente.

Duracion de 9 horas y 43 minutos (583 minutos).

09:43 H:min

Wait 00:00 | h:min
time 1 00:32 | h:min
T1 800° C
time 2 00:00 | h:min
time 3 00:48 | h:min
T2 1510°C
time 4 08:43 \ h:min

Tabla 6 Ciclo de Sinterizacion Sugerido para Incoris TZI (Sirona Bensheim Germany).
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9.1.3.1.3. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)

1. De temperatura ambiente a 1450°C en un periodo de 182 minutos.
2. Se mantuvo a 1450°C durante 120 horas.
3. De 1450°C a 200°C en un periodo de 600 minutos.

4. De 200°C a temperatura ambiente.

Duracién de 15 horas y 02 minutos (902 minutos).

Wait 00:00 |h:min
time 1 03:02 |h:min| <
14500 £
T1 C -
time 2 02:00 | h:min %
time 3 10:00 |h:min| «
T2 200° C
Tabla 7 Ciclo de Sinterizacion Sugerido para Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria).

9.1.3.1.4. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais lItaly)

1. De temperatura ambiente a 1500°C en un periodo de 300 minutos.
2. Se mantuvo a 1500°C durante 120 horas.

3. De 1500°C a temperatura ambiente.

Duracion de 7 horas (420 minutos).

Wait 00:00 h:min

time 1 05:00 h:min E
T1 1500° C T

time 2 00:00 h:min X

time 3 02:00 h:min .
T2 1520° C

Tabla 8. Ciclo de Sinterizacién Sugerido para Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)
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9.1.3.2. Procedimiento de Prueba de Resistencia a la Flexion en Maquina
Universal (INSTRON® USA)

Se colocaron las muestras en una camara térmica a 37°C en un recipiente con
agua bidestilada durante 48 horas antes de realizar la prueba en la maquina
universal, esto con la finalidad de simular las condiciones de la cavidad oral
Posterior a las 48 horas, se retiraron del agua las muestras y se dividieron en los
4 grupos de las marcas comerciales.

Se captur6 en la computadora las dimensiones de cada muestra y la velocidad
del eje.

Se colocaron una por una las muestras en la base con dos soportes de 3 mm vy
se posicionan debajo del eje de la maquina universal de Pruebas de Resistencia
a la Flexion.

El eje desciendié a una velocidad de 6 mm/seg; ejerciendo presién sobre la
superficie de la muestra hasta que la fracturo.

Figura 22. Prueba de resistencia a la Flexién. a) Colocacién de la muestra en soporte; b)

Descenso del eje axial; ¢) Fractura de la muestra

Figura 23. Control de comando de la maquina Instron USA.
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9.2.

Medicién del Angulo de Contacto (Mojabilidad superficial)

9.2.1. Preparacién de las muestras

Ocho muestras de dioxido de zirconio de las marcas: NexxZr T® (Sagemax WA
USA), Incoris TZI® (Sirona Bensheim Germany), Ceramill Zolid FX® (Amann

Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy); fueron

hechas para la prueba de mojabilidad, y también fueron obtenidas de un bloque

completo de material.

Cuatro de ellas fueron examinadas antes del proceso de sinterizacion y las otras

4 fueron examinadas después del sinterizado (5 de NexxZr T (Sagemax), 5 de Incoris

(Sirona) y 5 de Zirkonzahn).

9.2.2. Material e instrumental

1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translicido NexxZr T®
(Sagemax WA USA).

1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translicido Incoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany).

1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translucido Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria).

1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio transliucido Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy).

2 Discos de diamante.

1 Horno de sinterizado Nabertherm P310.

1 Calibrador de Vernier electronico.

1 Programa de edicion de video Pinaccle Studio.
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9.2.3. Procedimiento

Para la determinacion de Angulo de Contacto, se utiliz6 un Goniémetro con
software de control de video Pinnacle Study HD v15.0 y dispensador de goteo
controlado Rameé-Hart Instrument Co., con software de analisis de imagen vy
procesamiento de muestras Image J. La medicion se realiz6 a temperatura ambiente y
con gota de agua tri-destilada.

El procedimiento siguiente fue convencional y se basé en la medida del angulo 6
(grados), formado entre una gota de liquido adyacente a una superficie plana y lisa, de
acuerdo al procedimiento descrito en las normas ASTM, 2% 22 23,24

Se cortaron las muestras de 4 ceramicas comerciales (Sagemax, Ceramill,
Zirkonzahn e InCoris) con area promedio de 1.0 cm?. Se procedi6 con la medicién de
angulo de contacto, colocando en la superficie del espécimen una gota de agua tri-
destilada de 2 ul, se tom6 video durante 1 minuto aproximadamente, para cada
muestra comercial.

La camara en la cual fue colocado el sustrato y la gota, fue saturada en
atmosfera de agua para un mayor y mejor equilibrio entre fases. Se extrajeron los
fotogramas de cada video y para cada una de las muestras comerciales, sinterizadas y
sin sinterizar. Debido a la rapidez con la que absorbié agua las muestras sin sinterizar,
se decidi6 extraer un fotograma cada 0.250 segundos, para cada uno de los videos y
asi obtener el angulo de contacto y la rapidez con la cual absorbe agua el espécimen.
Se consider6 que, para dichas mediciones el mejor método de obtencion de angulo de
contacto es DropSnake*, puesto que, el software puede obtener 3 diferentes medidas
de caracterizacion.

*DropSnake es un método para medir angulos de contacto que consiste en
hacer un ajuste polinomial a trozos sin hacer suposiciones del donde esta el borde de
la gota. La reflexién de la gota se utiliza para detectar la interface adecuadamente o si
la gota tiene alguna inclinacion. DropSnake es un plugin contenido en el software de

medicion Image J.
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Figura 24. A) y B) Goniémetro con control de video y dispensador de goteo controlado Ramé-
Hart Instrument Co., con software de andlisis de imagen y procesamiento de muestras
Imaged

9.3. Espectroscopia RAMAN.

9.3.1. Preparacién de las muestras

Ocho muestras de didxido de zirconio de las marcas: NexxZr T® (Sagemax WA
USA), Incoris TZI® (Sirona Bensheim Germany), Ceramill Zolid FX® (Amann
Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly); fueron
hechas para la prueba de Espectroscopia RAMAN, y fueron obtenidas de un bloque
completo de material.

Cuatro de ellas fueron examinadas antes del proceso de sinterizacion y las otras
4 fueron examinadas después del sinterizado (5 de NexxZr T (Sagemax), 5 de Incoris

(Sirona) y 5 de Zirkonzahn).
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9.3.2.

9.3.3.

Material e Instrumental

1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translicido NexxZr T®
(Sagemax WA USA).

1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translucido Incoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany).

1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translicido Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria).

1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio transliucido Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy).

2 Discos de diamante.

1 Horno de sinterizado Nabertherm P310.

1 Calibrador de Vernier electronico.

1 Microscopio vertical de laboratorio

1 kit de Video — espectroscopio RAMAN MSK

Procedimiento

Para encontrar el valor Volumétrico de fase Tetragonal de cada uno de los

materiales evaluados fue necesario utilizar las siguientes formulas:

Im181 4 190

Xm =1 181, 1190

En donde:

Xm = Fraccion molar de fase monoclinica
Im*®! = Intensidad del pico de fase monoclinica aproximadamente
Im**® = Intensidad del pico de fase monoclinica aproximadamente

It**” = Intensidad del pico de fase tetragonal aproximadamente

En donde:

0.13
Vm = Volumen Monoclinico
Vei=1 —Vm
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En el programa Origin se graficaron los espectros obtenidos para encontrar los
valores de la Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente Im*®, la
Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente Im*®y la Intensidad del

147

pico de fase tetragonal a aproximadamente It™" para despejar la férmula de raman-

Nicholson y encontrar el valor de la Fraccion molar de la fase monoclinal.

Posterior a esto, se sustituy6 dicho valor de la fase monoclinal en la formula de
Torayan para encontrar el valor Volumétrico Monoclinal. Y por udltimo paso, se
reemplazé el valor Volumétrico Monoclinal en la férmula de Torayan para conocer el valor

Volumétrico Tetragonal de la muestra.

9.4. Espectroscopia de Difraccién de Rayos X (Fases Cristalogréficas).

9.4.1. Preparacién de las muestras

Ocho muestras de dioxido de zirconio de las marcas: NexxZr T® (Sagemax WA
USA), Incoris TZI® (Sirona Bensheim Germany), Ceramill Zolid FX® (Amann
Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais lItaly); fueron
hechas para la prueba de Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos
X, y fueron obtenidas de un bloque completo de material.

Cuatro de ellas fueron examinadas antes del proceso de sinterizacion y las otras
4 fueron examinadas después del sinterizado (5 de NexxZr T (Sagemax), 5 de
Incoris (Sirona) y 5 de Zirkonzahn).

9.4.2. Material e instrumental
e 1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translicido NexxZr T®
(Sagemax WA USA).
e 1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translucido Incoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany).
e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translicido Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria).
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1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translicido Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly).

e 2 Discos de diamante.

e 1 Horno de sinterizado Nabertherm P310.

e 1 Calibrador de Vernier electronico.

¢ 1 Microanalizador por dispersion de energia (XRD)

9.4.3. Procedimiento
Para encontrar el valor Volumétrico de fase Tetragonal de cada uno de los

materiales evaluados fue necesario utilizar las siguientes formulas:

e Formula de Garvie-Nicholson?® ?’:

In(— +1
X — m(-1 1 1) Tim(1 1 1)

Ima 11 +Im-1 11 +ha o1

En donde:

Xm= Fraccion molar de fase monoclinica

Im¢-1 1 1)= Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 31.2° 6
Im@ 1 y= Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 30° 6

ly1 0 1= Intensidad del pico de fase tetragonal a aproximadamente 28° 6

e Formula de Torayan para encontrar Vm?® 27

1.311x

Vin= ——
1+0.311x

Formula de Torayan para encontrar Vt 22"

Vt=1—FVm
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En el programa Origin se graficaron los espectros obtenidos para encontrar los
valores de la Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 31.2° 6, la
Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 30° 6 y la Intensidad del
pico de fase tetragonal a aproximadamente 28° 6 para despejar la formula de raman-

Nicholson y encontrar el valor de la Fraccién molar de la fase monoclinal.

Posterior a esto, se sustituyo dicho valor de la fase monoclinal en la férmula de

Torayan para encontrar el valor Volumétrico Monoclinal.

Y por ultimo paso, se reemplazoé el valor Volumétrico Monoclinal en la formula de
Torayan para conocer el valor Volumétrico Tetragonal de la muestra.
Para encontrar el valor Volumétrico de fase Tetragonal de cada uno de los
materiales evaluados fue necesario utilizar las siguientes formulas:

e Formula de Garvie-Nicholson?® %"

Ipcc111+ Ima11y

X, =
" Lpainy t i1+ Tkaon

En donde:

Xm= Fraccion molar de fase monoclinica

Im¢-1 1 1)= Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 31.2° 6
Im@ 1 y= Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 30° 6

lia 0 1)= Intensidad del pico de fase tetragonal a aproximadamente 28° 0

e Formula de Torayan para encontrar Vm?® 2’

1.311,

Vm = 10311,

Formula de Torayan para encontrar Vt ** 2"

Vt=1-Vm
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En el programa Origin se graficaron los espectros obtenidos para encontrar los
valores de la Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 31.2° 9, la
Intensidad del pico de fase monoclinica a aproximadamente 30° 6 y la Intensidad del
pico de fase tetragonal a aproximadamente 28° 6 para despejar la formula de Garvie-

Nicholson y encontrar el valor de la Fraccién molar de la fase monoclinal.

Posterior a esto, se sustituyo dicho valor de la fase monoclinal en la formula de
Torayan para encontrar el valor Volumétrico Monoclinal. Y por Udltimo paso, se
reemplazoé el valor Volumétrico Monoclinal en la formula de Torayan para conocer el

valor Volumétrico Tetragonal de la muestra.

Raster Scanned Ellipsoidal
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Energy Analyzer

Raster Scanned
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Figura 25. Detector analizador, Fuente de rayosz)s( monocromatico y sistema de ultra vacio
(URHV).
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9.5. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X (XPSy
Anélisis Composicional)

9.5.1. Preparacién de las muestras

Ocho muestras de dioxido de zirconio de las marcas: NexxZr T®
(Sagemax WA USA), Incoris TZI® (Sirona Bensheim Germany), Ceramill Zolid
FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais
Italy); fueron hechas para la prueba de Espectroscopia de Fotoelectrones
Emitidos por Rayos X, y fueron obtenidas de un bloque completo de material.

Cuatro de ellas fueron examinadas antes del proceso de sinterizacion y las
otras 4 fueron examinadas después del sinterizado (5 de NexxZr T (Sagemax), 5
de Incoris (Sirona) y 5 de Zirkonzahn).

9.5.2. Material y Métodos

e 1 disco de 98 x 18 con escalon de zirconio translicido NexxZr T®
(Sagemax WA USA).

e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translicido Incoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany).

e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translicido Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria).

e 1 disco de 98 x 18 con escaldn de zirconio translucido Zirkon Transluzent®
(Zirkonzahn Gais lItaly).

e 2 Discos de diamante.

e 1 Horno de sinterizado Nabertherm P310.

e 1 Calibrador de Vernier electronico.

e 1 Sistema de vacio

¢ 1 Fuente de rayos X

e 1 Analizador de energia de electrones

e 1 Sistema de datos
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9.5.3. Procedimiento

Las muestras son analizadas en la camara principal de vacio, esto con el
fin de que los fotoelectrones no colisionen con ninguna particula gaseosa,
ademas de que la fuente de rayos X necesita del vacio para mantener su
operatividad.

Las muestras se colocardan en una primera camara de vacio hasta
acercarse a 10 ° torr, procedimiento que dura minutos o incluso horas. La
colocacion de la muestra en el interior de la camara se realiza mediante una
barra unida a un portamuestras. Dentro de la camara principal, la muestra puede
ser orientada en distintas posiciones y se puede elegir la zona de la superficie a
trabajar, todo ello es controlado mediante una camara de video.

La radiacion X es monocromatizada antes de llegar a la muestra mediante
el uso de un cristal de cuarzo. Esto permite aprovechar el rango de energia en
que la intensidad de la radiacion X es méaxima (normalmente un ancho de 1 — 2
eV), evitar los picos satélites de fluorescencia de rayos X, e impedir que
electrones de alta energia provoquen golpes de calor a la muestra y la degraden.

El &rea de muestra que puede ser irradiada por los rayos X puede ser de
unos pocos centimetros hasta 50 micras.

La utilizacién de un monocromador disminuye la intensidad de rayos X que
alcanzan a la muestra. Esta disminucién en el flujo energético es compensada en
el sistema analizador, constituido por lentes eficaces de captacion de radiacion,

un analizador de energia y un sistema detector multicanal.
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10.Resultados

10.1. Contraccion por Sinterizacion

Después de medir las muestras ya sinterizadas se obtuvieron los

siguientes resultados:

10.1.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)

El valor promedio de contraccion lineal después de medir las muestras del
material Ceramill Zolid FX fue 18.6256 % + 1.5032. Hablando de contraccion
volumétrica, el valor promedio después de medir las muestras del material
Ceramill Zolid FX fue 46.0388 + 3.0229.

10.1.2. NexxZr T® (Sagemax WA USA)
El valor promedio de contraccion lineal después de medir las muestras del

material NexxZr T fue 19.5836 % + 1.0819. Hablando de contraccién volumétrica,
el valor promedio después de medir las muestras del material NexxZr T fue
47.9572 + 2.123009.

10.1.3. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)

El valor promedio de contraccion lineal después de medir las muestras del
material Zirkon Transluzent fue 18.3411% + 1.3529. Hablando de contraccion
volumétrica, el valor promedio después de medir las muestras del material Zirkon
Transluzent fue 45.4484 + 2.817920846.
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10.1.4. inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

El valor promedio de contraccion lineal después de medir las muestras del

material inCoris TZI fue 20.2920 % + 1.6703. Hablando de contraccion
volumétrica, el valor promedio después de medir las muestras del material
inCoris TZI fue 49.2673 + 3.2892.

Contraccion por Sinterizacion

50 - 46.0388 45.4484

45 -
40 -
35 4
30 A
25 A
20 -+
15 A
10 ~

B Contraccioén Lineal

B Contraccién Volumétrica

D - D ~ 25 OO0 0 = O

Ceramill Zolid NexxZr T Zirkon inCoris TZI
FX Transluzent

Marca Comercial de Dioxido de Zirconio

Figura 26. Grafica Comparativa de Contraccion por Sinterizacion. Fuee birecta
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10.2. Resistencia ala Flexién y Médulo El4stico
Después de realizar las Pruebas de Resistencia a la Flexion por el método de 3

puntos, se obtuvieron los siguientes resultados:

10.2.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)

El valor promedio de resistencia a la flexion frente a la prueba biaxial de 3 puntos del
material Ceramill Zolid FX fue 846.69 + 179.1 MPa, con un moédulo elastico promedio de
467740.15 = 215357.65 MPa. Para obtener estos promedios se descartdé tanto al valor

maximo como el valor minimo (Tabla 9).

MODULO ELASTICO (MPa) | RESISTENCIA A LA FLEXION (MPa)

467740.15 + 215357.65 846.69 + 179.12

Fuente Directa

Tabla 9. Valores de Mddulo Elastico y Resistencia a la Flexion.

Ensayo de Resistencia a la Flexion Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach
Kobach Austria)
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Figura 27. Diagrama de esfuerzo-deformacion de las muestras de Ceramill Zolid FX® (Amann

Girrbach Kobach Austria) sometidas a an engayo de Resistencia a la flexion de 3 puntos.
uente Directa
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10.2.2. NexxZr T® (Sagemax WA USA)

El valor promedio de resistencia a la flexion frente a la prueba biaxial de 3 puntos
del NexxZr T fue 1190.49 + 300.94 MPa, con un médulo elastico promedio de 670593.32 +
215357.65 MPa. Para obtener estos promedios se descarto tanto al valor maximo como el

valor minimo (Tabla 10).

MODULO ELASTICO (MPa) RESISTENCIA A LA FLEXION (MPa)

670593.32 + 215357.65 1190.49 £ 300.93

Tabla 10. Valores de Deformacion Maxima y Resistencia a la Flexion (*Valores minimos,
**Valores méximos) Fuente Directa

Ensayo de Resistencia a la Flexion Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria)
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Figura 28. Diagrama de esfuerzo de formacion de las muestras de NexxZr T® (Sagemax WA
USA) sometidas a un ensayo de Resistencia a la flexion de 3 puntos. FuenePreet2
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10.2.3. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)

El valor promedio de resistencia a la flexion frente a la prueba biaxial de 3 puntos

del Zirkon Transluzent fue 1136.10 + 247.67 MPa, con un modulo elastico promedio de

865931.40 + 113422.06 MPa. Para obtener estos promedios se descartd tanto al valor

maximo como el valor minimo (Tabla 11).

MODULO ELASTICO (MPa) RESISTENCIA A LA FLEXION (MPa)

865931.40 + 113422.06 1136.10 + 247.67

Tabla 11. Valores de Deformacién Maxima y Resistencia a la Flexion (*Valores minimos,

**\/alores maximos) Tuente birecta
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Figura 29. Diagrama de esfuerzo de formacién de las muestras de Zirkon Transluzent®
(Zirkonzahn Gais Italy) sometidas a un ensayo de Resistencia a la flexion de 3 puntos.

Directa

Fuente
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10.2.4. inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

El valor promedio de resistencia a la flexion frente a la prueba biaxial de 3 puntos
del inCoris TZI fue 726.92 + 346.53 MPa, con un médulo elastico promedio de 354659.92

+ 122039.63 MPa. Para obtener estos promedios se descart6 tanto al valor maximo como

el valor minimo en la tabla de resultados. (Tabla 12).

MODULO ELASTICO (MPa) RESISTENCIA A LA FLEXION (MPa)

354659.92 + 122039.63 726.92 + 346.92

Tabla 12. Valores de Deformacién Maxima y Resistencia a la Flexién (*Valores minimos,
**\/alores maximos) "uene brrecta

Ensayo de Resistencia a la Flexidon inCoris TZI® (Sirona Bensheim
Germany)
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Figura 30. Diagrama de esfuerzo de formacién de las muestras de inCoris TZI (Sirona

Bensheim Germany sometidas a un ensayo de Resistencia a la flexion de 3 puntos. Fuente birecta
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Resistencia a la Flexion Biaxial a 3
puntos

Esfuerzo (MPa

Ceramill Zolid FX® NexxZr T® Zirkon Transluzent® inCoris TZI (Sirona
(Amann Girrbach  (Sagemax WA USA) (Zirkonzahn Gais Bensheim Germany)
Kobach Austria) Italy)

Marcas comerciales de Dioxido de Zirconio

Figura 31. Grafica comparativa de resistencia a la flexion. Fee Pirecta
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Ceramill Zolid FX® NexxZr T® (Sagemax Zirkon Transluzent® inCoris TZI® (Sirona
(Amann Girrbach WA USA) (Zirkonzahn Gais  Bensheim Germany)
Kobach Austria) Italy)

Marcas comerciales de Diéxido de Zirconio

Fuente Directa

Figura 32. Grafica comparativa de médulo elastico.
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10.3. Espectroscopia de Difraccion

cristalograficas).

de Rayos X -

XRD (Fases

Después de tener los resultados de los espectros de las muestras de Oxido de

Zirconio procedimos a obtener la cuantificacion de fase tetragonal y Monoclinal con el

material No Sinterizado y Sinterizado, utilizando las formulas de Garvie-Nicholson vy

Toraya.

10.3.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)
El porcentaje de volumen tetragonal del material Ceramill Zolid FX ® (Amann Girrbach

Kobach Austria) en su estado No Sinterizado fue del 2.15%, mientras que en su estado

sinterizado fue de 2.62%.

P 3.000%
0

- 2:500%
€ 2.000%
€ 1.500%
n

¢ 1.000%
a 0.500%

J 0.000%
e

Ceramill Zolid FX®

2.15%

2.62%

No Sinterizado

Sinterizado

Volumen Tetragonal

Figura 33. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba XRD del material
Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria). Tuene Prrecta
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10.3.2. NexxZr T® (Sagemax WA USA).
El porcentaje de volumen tetragonal del material NexxZr T® (Sagemax WA USA) en
su estado No Sinterizado fue del 6.33%, mientras que en su estado sinterizado fue de
10.29%.

NexxZr T®
P
012.000%

10.29%
r10.000%
C
0, 4 I

e 8.000% 6.33%
n 6.000% +—— —————— —
t 4.000% — ————— —
;_l 2.000% +—— ————— —
)
e 0.000% T )

No Sinterizado Sinterizado

Volumen Tetragonal

Figura 34. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por |a prueba XRD del material Nexxzr
T® (Sagemax WA USA). Fuente Directa

10.3.3. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy).
El porcentaje de volumen tetragonal del material Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn
Gais Italy) en su estado No Sinterizado fue del 6.31%, mientras que en su estado

sinterizado fue de 6.52%.

Zirkon Transluzent®
7.00% - 6.31% 6.52%
6.00% -

v
w 5.00% -
=
o 4.00% -
=
© 3.00% -
A
2.00% -
1.00% T )
No Sinterizado Sinterizado
Volumen Tetragonal

Figura 35. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba XRD del material Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy). "¢ Preeta
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10.3.4. inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany).

El porcentaje de volumen tetragonal del material inCoris TZI (Sirona Bensheim

Germany) en su estado no sinterizado fue del 4.67%, mientras que en su estado

sinterizado fue de 6.97 %.

8.000%
7.000%
6.000%
5.000%
4.000%
3.000%
2.000%
1.000%
0.000%

D - D e~ 3= 0 A = O T

inCoris
6.97%
4.67%
No Sinterizado Sinterizado

Volumen Tetragonal

Figura 36. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba XRD del material inCoris

TZI (Sirona Bensheim Germany).

Fuente Directa
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10.4. Espectroscopia RAMAN.
10.4.1. ldentificacion de Bandas de Fases Cristalograficas

Siguiendo el método de Power Law ** se realiz6 la identificacion de bandas de
la fase tetragonal y monoclinica de cada una de las marcas de di6éxido de
zirconio; considerando que las bandas caracteristicas de la fase tetragonal se
encuentran a los 147 y 265 cm™ respectivamente (Figura 36 B) y la doble banda
caracteristica de la fase monoclinica a los 181-190 cm™ (Figura 36 A); para

posteriormente llevar a cabo la identificacion de porcentajes de cada una de las

fases.

(A) monoclinic (m)
(B) m+t
(C) tetragonal (t)

Intensity (a.u)

LENLE DL B R L R A R BB LR B LI T ™
100 200 300 400 500 600 700
Raman shift (cm™)

Figura 37. Espectro RAMAN que demuestra las bandas caractisticas de la fase tetragonal y
monoclinica del diéxido de zirconio estabilizado con itrio. **
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10.4.2. Obtencion de Porcentajes de Fases Cristalogréaficas por
RAMAN
10.4.2.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)

El porcentaje de volumen tetragonal del material Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach
Kobach Austria) en su estado No Sinterizado fue de 80.34%, mientras que en su estado
Sinterizado fue de 122.67%.

Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)

» 150.000% 122.67%
& 100.000% | 80-34%
[
£ 0.000% - .
No Sinterizada Sinterizada

Volumen Tetragonal

Figura 38. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba RAMAN del material
Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria). e Precta

10.4.2.2. Nexxzr T® (Sagemax WA USA)

El porcentaje de volumen tetragonal del material NexxZr T® (Sagemax WA USA) en
su estado No Sinterizado fue de 80.46%, mientras que en su estado Sinterizado fue de
81.50%.

NexxZr T® (Sagemax WA USA)
85.000%

o
80.46% 81.50%

80.000% +——

75.000% +—

Porcentaje

70.000% -

No Sinterizada Sinterizada
Volumen Tetragonal

Figura 39. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba RAMAN del material
NexxZr T® (Sagemax WA USA). Fuente Directa
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10.4.2.3. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)

El porcentaje de volumen tetragonal del material Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn
Gais ltaly) en su estado No Sinterizado fue de 83.77%, mientras que en su estado
Sinterizado fue de 123.89%.

Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
150.000% 123.89%

100.000% +——— 83.77%

Porcentaje

50.000%

0.000%

No Sinterizado Sinterizado
Volumen Tetragonal

Figura 40. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la prueba RAMAN del material
Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly). Tuente Prrecta

10.4.2.4. inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

El porcentaje de volumen tetragonal del material inCoris TZI® (Sirona Bensheim
Germany) en su estado No Sinterizado fue de 80.96%, mientras que en su estado
Sinterizado fue de 85.67%.

inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

90.000% 85.67%
80.96%

.2 80.000%
@

70.000%

orcent

a 60.000%

50.000%

No Sinterizada Sinterizada
Volumen Tetragonal

Figura 41. Porcentaje de Volumen Tetragonal obtenido por la g,rueba RAMAN del inCoris TZI®
(Sirona Bensheim Germany). Fuente Directa
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10.5. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X-XPS

(Analisis Composicional).

10.5.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)
10.5.1.1. Muestra No Sinterizada
El resultado que se obtuvo al realizar la prueba de espectroscopia de
fotoelectrones emitidos por rayos X arrojé 3 componentes encontrados (O, Zr
e Y) en la muestra de Ceramill Zolid FX ® (Amann Girrbach Kobach Austria)
no sinterizada.
El O represent6 un porcentaje del 66%, mientras que el Zr estuvo presente

en un 30.9% y por ultimo el Y, con tan solo el 3.1% del total de la muestra.

Zr02SS5.111.Zr0255-4.spe: Zr02SS ZrO255-4 Company Mame
2016 Oct 20 Almono 254 W 100.0 p 45.0° 117.40 eV 5.5484e+004 max 4.59 min
Suls/4i1
x10* Zr0288.111.2r0255-4.spe
6 T T T T ™ e
Atomic %
0O1s 66.0
r Zr3d 30.9 1
Y3d 3.1

1k M : T-u_
L I L - T e 1~AL._1_ A
0

0
1200 1000 800 600 400 200
Binding Energy (eV)

Figura 42. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el anélisis

composicional de Ceramill Zolid FX ® (AmanDn Girrbach Kobach Austria) no sinterizado.
irecta

Fuente
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Analisis Composicional Ceramill Zolid FX (Amann
Girrbach Kobach Austria) No Sinterizado

Ytrio
3%

Figura 43. Andlisis composicional de la muestra Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada, 7" P'recta

10.5.1.2. Muestra Sinterizada
El resultado que se obtuvo tras realizar la prueba de Espectroscopia de

Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojé los mismos 3 componentes, los cuales
forman la muestran de Ceramill Zolid FX (Amann Girrbach Kobach Austria) que

recibié el ciclo de sinterizacion.

El O se encontré presente en un porcentaje del 55.3%, mientras que el Zr en
un 41.2%yelY 3.5%.

88



Suisi4n

Zr02x,121, Zr02-4.5pe: Zr02x Zr02-4 Comgany Name
2018 Oct 20 Almono 254 W 100.0p 45.0° 11740 eV 4385204004 max 4.58 min

Zr02x 121 Zr02-4 spe

45

35

05

1 I 1 I I n

Atomic %
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Figura 44. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el analisis

composicional de Ceramill Zolid FX ® (Amg_nn Girrbach Kobach Austria) sinterizado.
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Binding Energy (gV}

irecta

Andlisis Composicional Ceramill Zolid FX
(Amann Girrbach Kobach Austria) Sinterizado

Ytrio
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Figura 45. Analisis composicional de la muestra Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach

Fuente Directa

Austria) Sinterizada.
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10.5.2. NexxZr T® (Sagemax WA USA)
10.5.2.1. No sinterizado
El resultado que se obtuvo al realizar la prueba de Espectroscopia de
Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojo 3 componentes encontrados en la
muestra de NexxZr T® (Sagemax WA USA) no sinterizada; O, Zre Y.

El O represent6 un porcentaje del 67%, mientras que el Zr estuvo presente

en un 30.4% y por ultimo el Y, con tan solo el 2.6% del total de la muestra.

Zr0255.108 2r0255-1 spe; ZrO288 2n0255-1 Campany MName
2015 Ot 20 Almono 254 W 100.0 p 45.0° 11740 eV 544484004 max 4.58 min
Sutsiif
x 10" Zr0255.108.2r0255-1.5pe
B T T T T T
Atomic % = g
O1s 67.0 |
sk Zr3d 30.4 i
Y3d 2.6
:;%
41 W 1
B
R
4 3f .
i
2} @ -
§
1k 9 L=
T
o 1 1 1
1200 1000 800 600 400 200 0

Binding Energy (e}

Figura 46. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el analisis
composicional de NexxZr T® (Sagemax WA USA) no sinterizado. fueme Pirecta
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Analisis Composicional NexxZr T® (Sagemax WA
USA) no sinterizado

Ytrio
3%

Zirconio
30%

Figura 47. Analisis composicional de la muestra NexxZr T® (Sagemax WA USA) no
sinterizado, Fuente Directa

10.5.2.2. Sinterizado

El resultado que se obtuvo tras realizar la prueba de Espectroscopia de
Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojé los mismos 3 componentes, los
cuales forman la muestran de NexxZr T® (Sagemax WA USA) que recibi6 el

ciclo de sinterizacion.

El O se encontr6 presente en un porcentaje del 52.4%, mientras que el Zr
enun 44.9%yvyelY 2.6%.
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Zr02x,110,2r02-2 spe: Zr02x Zr02-2 Company Marme
2016 Ot 20 Al mono 254 W 100.0p ¢5.0° 11740eV 4. 2873e+004 max 4.5% min
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Figura 48. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el analisis
composicional de NexxZr T® (Sagemax WA USA) sinterizado. Fuente Directa

Analisis Composicional NexxZr T®
(Sagemax WA USA) Sinterizado

Ytrio
3%

Figura 49. Andlisis composicional de la muestra NexxZr T® (Sagemax WA USA) sinterizado.

Fuente Directa
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10.5.3. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais lItaly).

10.5.3.1.

No Sinterizado

El resultado que se obtuvo al realizar la prueba de Espectroscopia de

Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojo 3 componentes encontrados en

la muestra de Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) no sinterizado; O,

ZreY.

El O representd un porcentaje del 64.7%, mientras que el Zr estuvo

presente en un 33.1% Yy por ultimo el Y, con tan solo el 2.3% del total de la

muestra.
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Figura 50. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el andlisis
composicional de Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) no sinterizado. "e"e Precta
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Figura 51. Andlisis composicional de la muestra Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais lItaly)
no sinterizado. Feme Prect2

10.5.3.2. Sinterizado.

El resultado que se obtuvo tras realizar la prueba de Espectroscopia de
Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojé los mismos 3 componentes, los
cuales forman la muestran de Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)

gue recibid el ciclo de sinterizacion.

El O se encontr6 presente en un porcentaje del 52.8%, mientras que el Zr
enun 445%vyelY 2.7%.
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Figura 52. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el andlisis
composicional de Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly) sinterizado. Fuente Pirecta
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Figura 53. Andlisis composicional de la muestra Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)

sinterizado. Fuente Directa
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10.5.4.
10.5.4.1.

inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)

No Sinterizado

El resultado que se obtuvo al realizar la prueba de Espectroscopia de

Fotoelectrones emitidos por Rayos X arroj6 3 componentes encontrados en la

muestra de inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany) no sinterizado; O, Zre Y.

El O representd un porcentaje del 65.2%, mientras que el Zr estuvo presente en

un 32.3% y por ultimo el Y, con tan solo el 2.5% del total de la muestra.
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Figura 54. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el analisis

composicional de inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany) no sinterizado.

Fuente Directa
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Figura 55. Andlisis composicional de la muestra inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany) no
sinterizado Fuente Directa

Figura 47.

10.5.4.2. Sinterizada

El resultado que se obtuvo tras realizar la prueba de Espectroscopia de
Fotoelectrones emitidos por Rayos X arrojé los mismos 3 componentes, los
cuales forman la muestran de Composicional inCoris TZI® (Sirona Bensheim

Germany) que recibio el ciclo de sinterizacion.

El O se encontré presente en un porcentaje del 53%, mientras que el Zr en
un 43.9%yelY 3.1%.
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Figura 56. Espectroscopia de Fotoelectrones Emitidos por Rayos X para el analisis
composicional de inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany) sinterizado. "¢t brrecta

Andlisis Composicional inCoris TZI®
(Sirona Bensheim Germany) sinterizado;

Ytrio
3%

Figura 57. Andlisis composicional de la muestra inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)
sinterizado. Fuente Directa



10.6. Angulo de Contacto (Mojabilidad)

10.6.1. Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)
10.6.1.1. Muestras no Sinterizadas

Cuando la muestra ceramica no recibi6 tratamiento previo de sinterizacién existio
una disminucion del angulo de contacto (CA) en funcion del tiempo, en el cual la
gota desaparecio en un tiempo de 3.25 segundos de exposicion sobre la muestra
debido a la absorcion superficial de dicho material, como se puede apreciar en la
Tabla 13 y Figuras 58 a 62. Esto nos dice que la composicién estructural de la
muestra ceramica permite el paso de moléculas de agua en su estructura,

deduciendo que presentaba porosidad.

Muestra Tiempo  CA Left (°) CA Right (°)
(s)
CERAMIL NS 01 00094 0,000 71,175 69,852
CERAMIL NS 01 00098 1,000 51,396 50,407
CERAMIL NS 01 00102 2,000 32,452 33,712
CERAMIL NS 01 00106 3,000 7,546 7,135

Tabla 13. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de una muestra de Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) Sin Sinterizar.
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CALeft=71.175 Right= 69.852

Figura 58. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de
t = 0.000 segundos.

CA LEﬂi1 .396 Right = 50.407 o

Figura 59. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de
t = 1.000 segundos.

100



Figura 60. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de
t = 2.000 segundos.

Figura 61. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de
t = 3.000 segundos.
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Figura 62. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) No Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de
t = 3.250 segundos.

10.6.1.2. Muestra Sinterizada

La muestra de Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) al ser
sometida al ciclo de sinterizacién sugerido por el fabricante, mostré6 un Angulo de
Contacto (CA) relativamente constante con respecto al tiempo transcurrido, como se
observa en la Tabla 14 y Figuras 63 a 67. Por lo que podemos deducir que sufrié un
cambio composicional en su estructura, de tal forma que redujo su porosidad.
Obteniendo una desviacion estandar promedio de + 3.50° y Varianza de 12.23° para el
lado izquierdo de la gota (CA Left), mientras que para el lado derecho (CA Right) es de
+3.31° y Varianza de 10.96°, de 0 a 12 segundos. Después de 7 segundos de
exposicion, la variacion del angulo de contacto fue de 0.01 y 0.6 °, con una desviacion
estandar +0.1 y +0.8, respectivamente. Asimismo, la gota se mantuvo constante durante
todo el minuto de analisis, por tal motivo, se optd por presentar solamente resultados

hasta los 12 segundos.
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Muestra Tiempo CA Left (°) CA Right (9)
(s)
CERAMIL S 01 0,000 71,649 70,535
0041
CERAMIL S 01 3,000 67,534 65,730
0053
CERAMIL S 01 6,000 65,385 64,027
0065
CERAMIL S 01 9,000 62,525 62,580
0077
CERAMIL S 01 12,000 62,500 62,061
0089

Tabla 14. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna

de una muestra de Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) Sinterizada bajo
especificaciones del fabricante.

CALeft=71.649 Right= 70.535

Figura 63. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) Sinterizada bajo especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de
exposicion de t = 0.000 segundos.
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CA Left= 67.534 Right= 65.730

Figura 64. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) Sinterizada segun especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de
exposicion det = 3.000 segundos.

CA Left= 65.385 Right= 64.027

Figura 65. Muestra comercial de cerdmica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) Sinterizada segln las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de
exposicién det = 6.000 segundos.
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CA Left= 62.525 Right= 62.580

Figura 66. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) Sinterizada segun especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de
exposicion det = 9.000 segundos.

CA Left= 62.500 Right= 62.061

Figura 67. Muestra comercial de ceramica Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria) Sinterizada segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de
exposicidon det =12.000 segundos.
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10.6.2. Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy)
10.6.2.1. Muestra No Sinterizada

Al no sufrir tratamiento térmico, la muestra ceramica Zirkon Transluzent®
(Zirkonzahn Gais Italy) presentd una reduccion en el Angulo de Contacto de manera
bilateral. La gota de agua colocada en la superficie desaparecio después de 2
segundos transcurridos, lo cual nos indicé que el material tenia espacios entre sus
moléculas en los cuales el agua podria ocupar un espacio, siendo una superficie
relativamente porosa. Estas variaciones se pueden observar en la Tabla 15 y
Figuras 68 a 72.

Muestra Tiempo (s) CALeft (°®) CA Right (°)
Zirkonzahn NS 01 0087 0,000 72,995 72,494
Zirkonzahn NS 01 0089 0,500 52,034 53,177
Zirkonzahn NS 01 0091 1,000 39,495 40,816
Zirkonzahn NS 01 0093 1,500 24,865 24,734
Zirkonzahn NS 01 0095 2,000 0,000 0,000

Tabla 15. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
una muestra de Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly) Sin Sinterizar

| CAlLeft=72.995 Right= 72.494

Figura 68. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposiciéon de t = 0.000
segundos.
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| CALeft=52.034 Right=53.177

Figura 69. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 0.500
segundos.

| CALeft=30.495 Right= 40.816

Figura 70. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 1.000
segundos
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CA Left= 24.865 Right= 24.734

Figura 71. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 1.500
segundos.
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Figura 72. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 2.000
segundos.
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10.6.2.2. Muestra Sinterizada

Al someter el material ceramico Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) a las
especificaciones sugeridas por el fabricante, se puede observar en la Tabla 16 y
Figuras 73 a 77. que el Angulo de Contacto (CA) en funcion del tiempo, se mantuvo
constante con respecto al tiempo, después de los 3 segundos de exposicion. Por lo
gue podemos deducir que las molecular presentaron un reordenamiento, logrando
un cambio conformacional en la estructura del ceramico. Alcanzando una desviacion
estandar promedio de £2.98° y Varianza de 8.85° para el lado izquierdo de la gota
(CA Left), mientras que para el lado derecho (CA Right) es de £3.03° y Varianza de
9.17°, de 0 a 12 segundos.

Después de 3 segundos la variacion del angulo de contacto es de 0.15y 0.11°,
con una desviacion estandar +0.4 y +0.3, respectivamente. Ademas, la gota se
mantuvo constante durante todo el minuto de analisis, por tal motivo, se opté por

presentar solamente resultados hasta los 12 segundos.

Muestra Tiempo (s) CA Left (°®) CA Right (9)
Zirkonzahn S 01 0000 0,000 71,929 72,75
Zirkonzahn S 01 0012 3,000 62,463 62,023
Zirkonzahn S 01 0024 6,000 61,678 61,87
Zirkonzahn S 01 0036 9,000 61,974 62,376
Zirkonzahn S 01 0048 12,000 61,844 61,561

Tabla 16. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de un ceramico comercial, Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) Sinterizada, a T = XXX
°C.
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CA Left= 71829 Right= 72.750

Figura 73. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
Sinterizada bajo especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de
t = 0.000 segundos.

CA Left= 62.463 Right= 62.023

Figura 74. Muestra comercial de cerdmica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
Sinterizada bajo especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposiciéon de
t = 3.000 segundos.
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CA Left=61.678 Right=61.870

Figura 75. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
Sinterizada bajo especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de
t = 6.000 segundos.

CA Left= 61.974 Right= 62.376

Figura 76. Muestra comercial de cerdmica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
Sinterizada bajo las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion
de t =9.000 segundos.
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CA Left= 61.844 Right= 61.561

Figura 77. Muestra comercial de ceramica Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais ltaly)
Sinterizada bajo especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de
t =12.000 segundos.

10.6.3. NexxZr T® (Sagemax WA USA).
10.6.3.1. Muestra No Sinterizada
Al analizar la muestra No Sinterizada existié la disminucion del Angulo de
Contacto (CA) con respecto al tiempo. La gota desaparecid después de 2.5
segundos. Podemos observar en cada una de las Figuras 78 a 82, como se pierde
gradualmente la gota, lo que nos revel6 que el ceramico comercial absorbi6 el agua

casi de manera lineal y muy rapido. Lo cual podemos corroborar en la Tabla 17.

Muestra Tiempo  CA Left (°) CA Right (9
(s)
Sagemax NS 01_001 0082 0,000 45,770 44,433
Sagemax NS 01_001 0084 0,500 35,141 35,140
Sagemax NS 01_001 0086 1,000 26,781 24,824
Sagemax NS 01_001 0090 2,000 11,166 12,833
Sagemax NS 01_001 0092 2,500 5,371 5,238

Tabla 17. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de una muestrade NexxZr T® (Sagemax WA USA). Sin Sinterizar.
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CA Left= 45777 Right= 44.433

Figura 78. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA). No Sinterizada y
sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 0.000 segundos.

CA Left= 35.141 Right= 35.140

Figura 79. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) No Sinterizada y sin
tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 0.500 segundos.
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CA Left= 26.781 Right= 24.824

Figura 80. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) No Sinterizada y sin
tratamiento previo. Con gotade H,O y tiempo de exposicion de t = 1.000 segundos.

CALeft=11.166 Right=12.833

o

Figura 81. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) No Sinterizada y sin
tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 2.000 segundos.
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CA Left= 5.371 Right = 5,238 '

Figura 82. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) No Sinterizada y sin
tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 2.500 segundos.

10.6.3.2. Muestra Sinterizada

Al analizar el material cerdmico NexxZr T® (Sagemax WA USA), sometido a las
especificaciones sugeridas por el fabricante, se puede observar en la Tabla 18 y
Figuras 83 a 87, que el Angulo de Contacto (CA) en funcion del tiempo, se mantuvo
constante con respecto al tiempo, después de los 12 segundos de exposicion. Por lo
que podemos deducir que las moléculas presentan un reordenamiento, logrando un
cambio conformacional en la estructura del ceramico. Adquiriendo una desviacién
estandar promedio de +4.58° y varianza de 21.03° para el lado izquierdo de la gota
(CA Left), mientras que para el lado derecho (CA Right) es de +4.86° y Varianza de
23.62°, de 0 a 12 segundos. Después de 12 segundos la molécula de agua

permanecio constante hasta completar el minuto de andlisis.

Muestra Tiempo (s) CALeft (°®) CARight (9
Sagemax S 01 0187 0,000 85,538 85,784
Sagemax S 01 0199 3,000 78,196 77,805
Sagemax S 01 0205 6,000 75,681 72,169
Sagemax S 01 0211 9,000 74,799 72,958
Sagemax S 01 0217 12,000 71,192 73,188

Tabla 18. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de un cerdmico comercial NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada segun las
especificaciones del fabricante.
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CA Left= 85.538 Right= 85.784

Figura 83. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada segln
las indicaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposiciéon de t = 0.000
segundos.

\'\'“
1]7‘

CA Left=78.196 Right= 77.805

Figura 84. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada seguin
las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de t = 3.000
segundos.

Figura 76.
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CALeft= 75,681 Right= 72.169 -

Figura 85. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada segln
las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de t = 6.000
segundos.

_

CALeft=74.789 Right= 72.958

Figura 86. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada seguin
las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de t = 9.000
segundos.
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CALeft=71.192 Right=73.188

Figura 87. Muestra comercial de ceramica NexxZr T® (Sagemax WA USA) Sinterizada segun
las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de t = 12.000
segundos.

10.6.4. inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany)

10.6.4.1. Muestra No Sinterizada

Al no recibir tratamiento térmico, la muestra cerdmica presenté una reduccion
rapida del Angulo de Contacto. La gota de agua fue absorbida por la muestra en un
tiempo aproximado de 4.5 segundos. Lo que nos revel6 que el ceramico comercial
absorbia el agua, pero no tan rapidamente como los demas ceramicos. La variacion
del Angulo de Contacto y el tiempo requerido se pueden apreciar en la Tabla 19 y
Figuras 88 a 92.

Muestra Tiempo CA Left (°) CA Right (°)
(s)
InCoris NS 01_002 0070 0,000 63,463 63,839
InCoris NS 01_002 0074 1,000 53,504 54,730
InCoris NS 01_002 0078 2,000 42,338 41,688
InCoris NS 01_002 0082 3,000 20,691 20,951
InCoris NS 01_002 0086 4,000 6,705 6,649

Tabla 19. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de una muestra de inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sin Sinterizar.
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Figura 88. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 0.000
segundos.

5?354-3?33‘ o .

Figura 89. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 1.000
segundos.
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8 Right= 41,688

Figura 90. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicién de t = 2.000
segundos.

Figura 91. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 3.000
segundos.
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 CALeft=6.705 Right= 6,649 | I |
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Figura 92. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) No
Sinterizada y sin tratamiento previo. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t = 4.000
segundos.

10.6.4.2. Muestra Sinterizada

El ceramico comercial inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany), fue procesado
bajo las especificaciones sugeridas por el fabricante, en la Tabla 20 y Figuras 93 a
97 se puede observar que el Angulo de Contacto (CA) en funcion del tiempo, se
mantuvo constante, durante todo el intervalo de exposicion. Por lo que pudimos
deducir que las moléculas presentaron un reordenamiento al ser procesadas,
logrando un cambio conformacional en la estructura del ceramico. Se obtuvo una
desviacion estandar promedio de +0.63° y Varianza de 0.40° para el lado izquierdo
de la gota (CA Left), mientras que para el lado derecho (CA Right) es de £0.78° y

Varianza de 0.61°, de 0 a 60 segundos, durante todo el tiempo de analisis.

Muestra Tiempo (s) CALeft(® CARight(°)
InCoris S 01 0046 0,000 55,602 55,502
InCoris S 01 0058 3,000 54,119 54,658
InCoris S 01 0070 6,000 55,402 55,044
InCoris S 01 0082 9,000 55,781 55,755
InCoris S 01 0094 12,000 55,334 55,774

Tabla 20. Angulo de contacto de gota de agua tri-destilada colocada en la superficie interna
de una muestra de inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sin Sinterizar.
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-
CA Left= 55.602 Right= 55.502

Figura 93. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sinterizada
segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t =
0.000 segundos.

- A
CALeft=54.119 Right= 54 658 - g

Figura 94. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sinterizada
segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t =
3.000 segundos.
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Figura 95. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sinterizada
segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t =
6.000 segundos.

-
CA Left= 55.781 Right= §5.755 — ot

Figura 96. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sinterizada
segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t =
9.000 segundos.
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Figura 97. Muestra comercial de ceramica inCoris TZI (Sirona Bensheim Germany) Sinterizada
segun las especificaciones del fabricante. Con gota de H,O y tiempo de exposicion de t =
12.000 segundos.
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11.Discusioén

Cuatro materiales para la elaboracion de restauraciones definitivas a base de
oxido de Zirconio fueron evaluados con base a sus propiedades fisico-
mecanicas. Dicha evaluacion fue realizada bajo un ambiente controlado con el fin

de asemejar lo mas posible las condiciones intraorales.

El material que presenté mayor contraccion lineal y volumeétrica después de la
sinterizaciéon fue inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany) con un valor
promedio de 20.2920 % + 1.6703 lineal, y 49.2673 + 3.2892 volumétrica. Seguido
por NexxZr T® (Sagemax WA USA) con un valor promedio de 19.5836 % +
1.0819 de contraccion lineal y 47.9572 + 2.12309 de contraccién volumétrica. En
tercer lugar, estd Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) con un
valor promedio de 18.6256 % + 1.5032 de contraccion lineal y 46.0388 + 3.0229
de contraccion volumétrica. Por ultimo, el material con el valor minimo de
contraccion lineal y volumétrica fue Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy),
con 18.3411% + 1.3529 y 45.4484 + 2.8179 respectivamente.

Comparandolo con otro estudio, realizado por Ruiz, Readey y Colaboradores,
donde la contraccion lineal fue de 20.1386 + 1.7 utilizando el material DC Zirkon
(DZ) (DCS Dental AG, Allschwil, Switzerland) se descubre que inCoris TZI
(Sirona Bensheim Germany) se encuentra por encima del valor arrojado por DC
Zirkon (DZ) (DCS Dental AG, Allschwil, Switzerland). Estando por debajo de este
valor los materiales NexxZr T® (Sagemax WA USA), Ceramill Zolid FX® (Amann
Girrbach Kobach Austria) y Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy).

El material que mayor resistencia a la flexion presentd fue NexxZr T®
(Sagemax WA USA) con un valor de 1190.49 + 300.94 MPa, con una
Deformacion Maxima promedio de 0.138 + 0.03 mm, seguido por Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) con un valor de 1136.10 + 247.67 MPa, con
una Deformacion Maxima promedio de 0.122 + 0.028 mm. En tercer lugar, esta
Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) con 846.69 + 179.1 MPa,
con una Deformacion Maxima promedio de 0.12 + 0.018 mm, y por ultimo inCoris
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TZI® (Sirona Bensheim Germany), con 1136.10 + 346.53 MPa, con una

Deformacion Maxima promedio de 0.122 + 0.028 mm.

Comparandolo con otro estudio, realizado en 2004 por Massimiliano
Guazzato y colaboradores, en el cual se obtuvo un valor de 1470 + 165 MPa de
restauraciones monoliticas hechas con el material DC Zirkon (DZ) (DCS Dental
AG, Allschwil, Switzerland); descubriendo que NexxZr T® (Sagemax WA USA)
esté por debajo de los valores de resistencia a la flexion de DC-Zirkon.?

En otro estudio realizado también por Massimiliano Guazzato y
colaboradores del afio 2003, el valor mas alto fue de 840 140 MPa. Obtenido
también de DC Zirkon (DZ) (DCS Dental AG, Allschwil, Switzerland)*, sin
embargo, en esta prueba no super6 los valores de resistencia a la flexion de
NexxZr T® (Sagemax WA USA).

La diferencia entre los valores de resistencia a la flexion que presentaron
los dos estudios de Massimiliano Guazzato fue gracias a que los ciclos de

sinterizacién constaron de diferentes tiempos y temperaturas.

Hablando de las fases cristalograficas y analisis composicional y con los
resultados que se obtuvieron al realizar la prueba de XRD (Difraccion de Rayos X), el
material que mayor porcentaje de fase tetragonal presentd en su estado No
Sinterizado fue Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) con 6.317%, y el material
gue menor porcentaje arrojo fue Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria)
con 2.153%.

Una vez sinterizado, el material que mayor porcentaje de fase tetragonal obtuvo
fue NexxZr T® (Sagemax WA USA) con 10.297% y el que menor porcentaje de fase
cristalografica dio fue nuevamente Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria), con tan solo 2.620% de fase tetragonal en su estructura.

Gracias a esto podemos afirmar que el porcentaje de fase tetragonal depende
directamente del ciclo de sinterizacion, para lo cual no es necesario un horno
especifico siempre y cuando se sigan las indicaciones del fabricante y los tiempos y

temperaturas sefialados para cada material.
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Después de realizar la prueba de espectroscopia RAMAN e identificacion de las
bandas de fases cristalogréficas, se descubrid que el material con mayor porcentaje
de fase tetragonal fue Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy), tanto en su estado
sinterizado como no sinterizado.

Por otra parte, el material cerdmico que menor porcentaje de fase tetragonal
presentd en estado no sinterizado fue Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach
Austria), siendo NexxZr T® (Sagemax WA USA) el de menor porcentaje en estado
sinterizado.

Gracias a esta prueba podemos percatarnos de la necesidad de someter los
materiales cerdmicos a un ciclo de sinterizacion exacto y obtener el mayor porcentaje
de fase tetragonal de dicho material, pues es en la cual posee las mejores

propiedades fisico-mecénicas.

Respecto a la prueba de angulo de contacto, las muestras que no habian
recibido el tratamiento de sinterizacion absorbieron por completo la gota de agua

bidestilada en un periodo menor de 5 segundos sin excepcion.

El material no sinterizado que mas hidrofilico se comporté fue NexxZr T®
(Sagemax WA USA), formando un angulo de 45.770° en el lado izquierdo y 44.433 °
en el lado derecho. El material que, por el contrario, se comporté mas hidrofébico fue
Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy) formando un angulo de 71.929 ° en el lado

izquierdo y 72.75 ° en el lado derecho.

Por el contrario, las muestras que fueron sinterizadas no absorbieron la gota de
agua bidestilada, permaneciendo sobre la muestra con un resultado estatico después
de los 12 segundos. El material que mas hidrofébico se comportd fue NexxZr T®
(Sagemax WA USA) con un angulo de 85.538° del lado derecho y 85.784° del lado
izquierdo, angulo medido a los 12 segundos de realizada la prueba.

Comparando con otro estudio, realizado en 2007 por Naoyoshi Tarumi y

colaboradores*28, en el cual se obtuvo un angulo de contacto de 90° en la misma
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prueba sobre muestras de Zirconio pulidas con gomas de silicon; percatandonos
entonces de que el angulo formado por nuestro material es menor (85.538° y 85.784°).

Aihui Liu y colaboradores 2°

realizaron otra prueba evaluando el angulo de
contacto de oxido de Zirconio estabilizado con Calcio, en el cual se observé un angulo
de 110° después de 6 segundos de permanecer el fluido sobre el material. Esto nos
hace notar entonces que el mayor angulo formando por el material NexxZr T®
(Sagemax WA USA), resultando ser menos hidrofébico.

Es importante resaltar que entre mas hidrofébico se comporte el material menos
interaccion tendra con la saliva a nivel bucal, por lo que la probabilidad de que el
efecto de deterioro a baja temperatura se dé se reduciria considerablemente. Para que
este fenémeno se produzca es necesaria la interaccion del liquido con el Oxido de
Zirconio durante tiempos relativamente prolongados, por lo que el ser hidrofébico lo
podemos considerar como una ventaja para evitar este suceso.

Sin embargo, cuando es necesario maquillar con pigmentos a base de agua las
restauraciones esta condicion de hidrofobicidad resulta ser una desventaja, pues el
magquillaje aumentaria la probabilidad de causar el fendmeno de LTD (Low Tempeture
Degradation).

Para la prueba de Analisis Composicional por medio de Espectroscopia de
fotoelectrones emitida por Rayos X (XPS) se estudiaron 4 muestras diferentes de
Oxido de Zirconio no sinterizado y 4 después de sinterizarlas. En todas las muestras
se encontraron 3 elementos (Oxigeno, Zirconio e Itrio).

En todas las muestras el elemento con mayor porcentaje fue el O, sin embargo,
se demostré6 que después de recibir el tratamiento de sinterizacion este disminuye
para dar paso a un aumento del porcentaje de Zr presente en las muestras.

De las muestras no sinterizadas, la marca que mayor porcentaje de Zr obtuvo fue
Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy), seguido por inCoris TZI® (Sirona
Bensheim Germany). En cuanto a Y, la marca que mayor porcentaje presento fue
Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria), seguido por NexxZr T®
(Sagemax WA USA).
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En cuanto a las muestras sinterizadas, la marca que mayor porcentaje de Zr
obtuvo fue NexxZr T® (Sagemax WA USA), teniendo en segundo lugar a Zirkon
Transluzent® (Zirkonzahn Gais lItaly). Sin embargo, la muestra que mayor porcentaje
de Y arroj6 fue Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria), seguida por la

muestra de inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany).
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12.Conclusiones

Con base a las pruebas realizadas y a los resultados que con ellas obtuvimos
podemos afirmar que el material NexxZr T® (Sagemax WA USA) es una
excelente alternativa para la realizacion de restauraciones a base de didxido de
Zirconio sinterizado en el horno Nabertherm P310 siguiendo las especificaciones
del fabricante. Demostrando ser la mejor opcién en cuanto a las pruebas fisico-

mecanicas de Resistencia a la Flexion, Médulo Elastico y Angulo de Contacto.

Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) e inCoris TZI®
(Sirona Bensheim Germany) fueron los materiales con los resultados mas bajos
en las pruebas fisico-mecanicas de resistencia a la flexion y modulo elastico,
esto debido a que los ciclos de sinterizaciobn no resultaron ser suficientes para
alcanzar las propiedades fisico-mecanicas maximas. Aunque se establecieron
los tiempos recomendados por el fabricante se necesita de un horno especifico
de la casa comercial para explotar al maximo estos materiales ceramicos.

A pesar de esto, podemos considerarlos para la fabricaciébn de
restauraciones monoliticas de Oxido de Zirconio, ya que superan los valores

minimos requeridos por la norma ISO 6872.

Para la prueba de Espectroscopia de Difraccion de Rayos X — XRD,
NexxZr T® (Sagemax WA USA) resultd ser el material cerdmico con el mayor
porcentaje de fase tetragonal en su estado sinterizado, seguido por inCoris TZI®
(Sirona Bensheim Germany). Cuando el material estaba en su estado no
Sinterizado fue también NexxZr T® (Sagemax WA USA) el que mayor fase
tetragonal presento, teniendo en segundo lugar a inCoris TZI® (Sirona Bensheim

Germany).
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Comparando los 4 materiales ceramicos se llegd a la conclusion de que
Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria) fue el que menor
porcentaje de fase tetragonal presenté en ambos estados térmicos. (Sinterizado
y No Sinterizado). Este material cerdmico necesita someterse de un ciclo de
sinterizacibn mas prolongado y con mayor rango de temperatura para que asi
una mayor parte de sus moléculas se transformen de fase monoclinica a
tetragonal.

Respecto a la prueba de Angulo de Contacto, nuevamente NexxZr T®
(Sagemax WA USA) fue el que mejores resultados arrojo, demostrando ser el
material que mas hidrofébico se comportd, arrojando el mayor grado de
angulacion bilateral. En segundo lugar, estuvo Ceramill Zolid FX® (Amann
Girrbach Kobach Austria), superando por muy poco a Zirkon Transluzent®
(Zirkonzahn Gais lItaly). Asi mismo, y inCoris TZI® (Sirona Bensheim Germany)
fue el que se comporté mas hidrofilico en la prueba de angulo de contacto.

Gracias a la prueba de Espectroscopia por Fotoelectrones emitidos por
Rayos X (XPS) nos dimos cuenta de que el material que mayor porcentaje de Zr
contenia después de ser sinterizado fue NexxZr T® (Sagemax WA USA). Sin
embargo, el que mayor porcentaje de estabilizador contenia, en estos casos lItrio,
fue Ceramill Zolid FX® (Amann Girrbach Kobach Austria).

En el caso de las muestras no sinterizadas, la que mayor porcentaje de Zr
arrojo fue Zirkon Transluzent® (Zirkonzahn Gais Italy), siendo Ceramill Zolid FX®
(Amann Girrbach Kobach Austria) nuevamente el material que mayor porcentaje
de estabilizador tuvo.

Gracias a este estudio podemos concluir que para que el material
adquiera sus mayores propiedades tanto fisicas y quimicas es recomendable
utilizarse los sistemas CAD-CAM y horno de sinterizacion especifico de la casa
comercial. Sin embargo, resulta ser una excelente opcion trabajar con materiales
diferentes utilizando el sistema de CAD-CAM y someterlos a ciclos de
sinterizacion en un horno universal como el utilizado en el Laboratorio de

Proétesis Avanzada de la ENES Ledn.
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