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RESUMEN

Los materiales ceramicos son una buena opcion para la sustitucion o reparacion de los dientes
naturales puesto que reunen caracteristicas importantes de biocompatibilidad, resistencia
mecanica y estética, asi como resistencia quimica. Actualmente se utilizan protesis dentales
fabricadas a base de circona, recubierta con porcelana feldespatica, ya que proporcionan buena
respuesta mecanica y estética similar a la de los dientes naturales. Sin embargo, se han reportado
casos de delaminacion, desportillamiento o fractura en el recubrimiento en cortos periodos de uso.
En este estudio se muestra el proceso de fabricacion, evaluacion de la apariencia estética y
comportamiento mecanico de una porcelana dental feldespatica comercial VITA-VM9 con adicion
de agentes reforzantes en 0.5 y 2.5% en peso de alimina (Al>O3), circona tetragonal policristalina
estabilizadas con itria (3Y-TZP) y su mezcla. La dureza y tenacidad a la fractura se evalud con el
uso de microindentacidn; su respuesta al contacto por medio de ensayos hertzianos monotonico;
la fatiga, con ensayos ciclicos; y la variacion en la coloracion mediante espectrofotometria UV-
vis. El analisis de los resultados dio a conocer diferencias de resistencia al contacto con relacion
al porcentaje de material adicionado, un aumento de 46% aprox. en la tenacidad a la fractura con
respecto a la porcelana comercial, resultado que fue independiente del porcentaje o tipo de agente
reforzante y se evidencio una variacion en la translucidez de las nuevas formulaciones con el
aumento del porcentaje de agente reforzante adicionado. La porcelana reforzada puede ser una

alternativa para producir protesis dentales que estan expuestas a altas cargas.
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INTRODUCCION

Los dientes naturales se encuentran expuestos a diferentes ambientes orales en los que interviene
la saliva, la mucosa, la alimentacion, la temperatura y la masticacion, lo que genera alteraciones
en la placa bacteriana y el pH; por lo cual, a mediano o largo plazo se pueden producir
complicaciones orales como caries, periodontitis, gingivitis, desgaste o fractura de los dientes,
entre otros. Debido a esto, se han desarrollado materiales dentales artificiales de aleaciones de

metal, ceramicos, polimeros y de materiales compuestos, con el fin de tratar estas lesiones [1].

En la actualidad se utilizan proétesis dentales parciales fijas y coronas compuestas de porcelana
sinterizadas sobre estructuras metalicas o totalmente ceramicas. Los metales por sus propiedades
mecanicas tienen la capacidad de soportar altas fuerzas orales. Sin embargo, su uso clinico se ha
limitado debido a que presentan grandes inconvenientes de diferencia de color respecto al tejido
dental, irritabilidad o citotoxicidad en el tejido celular y elevados costos de tratamiento cuando se
utilizan metales preciosos como el oro. Ademas, cuando se utilizan las estructuras metal-
ceramicas, se han encontrado alteraciones de translucidez cuando se realizan lo diferentes

procesos de coccion de la porcelana, lo que limita su uso en restauraciones dentales [1-4].

Por su parte, las ceramicas se utilizan cada vez mas en la odontologia, puesto que son una
buena opcion para la sustitucion o reparacion del diente natural dafiado, enfermo o fracturado,
dado que estas retnen caracteristicas importantes como biocompatibilidad, resistencia al desgaste,

apariencia estética, baja difusividad térmica y estabilidad quimica en todo momento[5, 6].

Las estructuras de circona tetragonal policristalina estabilizadas con itria (Y-TZP) como
material de nucleo en restauraciones dentales, son las mas utilizadas gracias a su buen
comportamiento mecanico. Su excelente desempefio se debe a la presencia de un mecanismo de
endurecimiento, también llamado transformacion martensitica [7]. En este mecanismo, cuando el
material es sometido a tensiones de masticacion, desgaste o pulimento, se induce la
transformacion de fase de tetragonal a monoclinica, lo que genera una expansion volumétrica que
puede variar de 3 a 5% y producir tensiones de compresion alrededor de las grietas preexistentes,
dificultando su propagacion, lo que trae consigo un aumento significativo en la resistencia a la
fractura [7-14]. Ademas, la Y-TZP se caracteriza por tener muy buenas propiedades estéticas, sin
embargo, es necesario recubrirla para conseguir el color, brillo y translucidez del diente natural

mediante el uso de porcelana dental [14-16].



Una de las porcelanas dentales mas utilizadas, es la porcelana feldespatica, la cual se produce
a partir de una mezcla de feldespato, cuarzo, caolin y otros elementos. Esta formada por una fase
vitrea responsable del comportamiento estético y una fase cristalina (Leucita) responsable de su
comportamiento mecanico [17-21]. Estas porcelanas poseen muy buenas propiedades dpticas por
lo cual es posible obtener buenos resultados estéticos y de apariencia similares a la dentadura
natural en combinacion con la circona. Sin embargo, por su naturaleza, son materiales muy
fragiles, y es por esto que reportan casos de fallo prematuro —desportillamientos, fracturas o
delaminaciones— en tasas de hasta 35% en periodos de funcionamiento de 2 - 5 afios [22-26].
Entre los factores que intervienen en estos fallos, esta su microestructura, la diferencia entre los
coeficientes de expansion térmica entre el recubrimiento y el sustrato, los esfuerzos residuales y
a su acabado superficial después de su procesamiento para la obtencion de coronas y protesis
parciales fijas totalmente ceramicas [27-30]. La magnitud, direccidn y frecuencia de las cargas de
contacto también pueden generar y propagar una grieta y ocasionar la fractura del material [19,
25,29, 31]. Estas cargas de contacto se generan durante la masticacion normal, y pueden estar en
rangos de 3 a 364N con radio de curvatura cuspal de 2 a 4mm. En actividades parafuncionales
(bruxismo) pueden alcanzar hasta 900N. La magnitud de la carga estd condicionada por el tipo de

alimento, edad y sexo de las personas [1, 25, 32, 33].

Como se puede apreciar, la baja resistencia a la fractura de este tipo de materiales es el
principal inconveniente, y ocurre cuando una grieta preexistente se propaga bajo la aplicacion de
esfuerzos tensiles y ocasionan la falla total. Una de las posibles opciones para mejorar esta
propiedad, consiste en modificar la microestructura del material con adicion de material a fin de
crear mecanismos de endurecimiento, tales como desviaciéon de la grieta, microfisuracion,
absorcion de energia mediante la deformacion plastica y fractura del material reforzante, entre

otros [17, 22].

Algunos investigadores han estudiado el efecto de la adiciéon de agentes reforzantes en
diferentes materiales. Los resultados reportan un aumento en las propiedades mecanicas de
resistencia a la flexion, a la fractura y al impacto en diferentes materiales cuando son reforzados
con particulas de circona en proporciones del 15% en ceramicas de disilicato de litio [34], 8% en
compuestos de leucita [35], 30-50% y 1% en porcelanas feldespaticas[36-38], 50% en una matriz
de vidrio, 23% en una matriz aluminosa [39], 20% en vitroceramicas [40] y 10-20% en resinas
acrilicas [41], respectivamente. La presencia de la circona como agente reforzante produce micro
agrietamiento, lo que genera un aumento en la tenacidad. Estas micro grietas son generadas por
la transformacion de fase de tetragonal a monoclinica, debido a la expansion de las particulas

[39].



Por su parte, otros estudios muestran que la adicion de 20% de cristobalita mejora la resistencia
a la fractura [42] y la leucita en 22,8% aumenta el coeficiente de expansion térmica y resistencia

a la flexion [17].

Ademas, se ha encontrado que la adicion de alimina a la porcelana feldespatica en
proporciones de 40-50% proporciona un aumento en la resistencia, dureza y viscosidad,
manteniendo una buena estabilidad quimica y biocompatibilidad. Sin embargo, puede ocasionarle
un color opaco minimizando su estética, por lo cual, su uso ha sido mayoritariamente orientado a
la obtencion de nacleos ceramicos [43, 44]. También se ha encontrado que la influencia de 0.25,
2 y 5 % de alimina en circona estabilizada con Itria, aumenta las propiedades de degradacion
hidrotérmica, pero no tiene un efecto significativo sobre las propiedades mecanicas [11]. Otros
autores reportan que la influencia del tamafio de particulas y de la concentracion de alimina (10—
50 %) proporcionan un aumento en la resistencia a la flexion de la porcelana feldespatica [45] y
se encontré ademas que porcentajes de alimina de 8% pueden aumentar las propiedades de

resistencia a la flexion en un compuesto de leucita [46].

Teniendo en cuenta lo anterior, el presente estudio tiene como objetivo evaluar la influencia
de ALOs, 3Y-TZP y su mezcla como agentes reforzantes en una porcelana dental feldespatica
comercial y la posible variacion en la apariencia estética. Se planted la hipdtesis de que la
presencia de particulas de alimina, circona y su mezcla en bajos porcentajes (0.5 y 2.5%) puede
mejorar la resistencia al contacto y la tenacidad a la fractura, sin generar una variacion
significativa en la estética del material. Dependiendo de esta respuesta, la porcelana reforzada
podria sustituir parcial o totalmente la porcelana feldespatica en restauraciones donde las cargas
mas altas estan presentes. A las porcelanas resultantes se les analizo las propiedades mecanicas
como resistencia al contacto, tenacidad a la fractura, dureza y mdédulo de Young, al igual que sus

caracteristicas microestructurales y estéticas.

OBJETIVOS

Objetivo general

Evaluar la influencia de la adicién de alimina, circona y su mezcla como agentes reforzantes en

una porcelana feldespatica comercial y la variacion en la apariencia estética.
Objetivos especificos

o Evaluar la efectividad del proceso de mezclado utilizado para la preparacion de las nuevas

formulaciones y su influencia en la apariencia estética del material.



o Comparar la variacion de color de las nuevas formulaciones respecto a la porcelana VITA-
VMO.

o Determinar la respuesta del material frente a la microindentacion, con el fin de evaluar la
resistencia del material frente a la fractura.

o Evaluar la respuesta al contacto monotonico mediante la aplicacion de diferentes cargas
aplicadas con el uso de indentadores esféricos.

o Caracterizar la fatiga al contacto mediante la aplicacién de una carga ciclica con el uso de

indentadores esféricos.

MATERIALES Y METODOS

Los materiales y métodos de caracterizacion empleados en esta investigacion se describen a

continuacion.
Preparacion del material

Para la elaboracion del recubrimiento se utilizo como material base la porcelana comercial
feldespatica VM9-2M2 Base dentina del fabricante V174 Zahnfabrik, Bad Sackingen - Alemania
(en adelante: VITA -VM9), cuya composicion se indica en la Tabla 1 siguiendo los criterios

propuestos por el fabricante y basados en el trabajo de doctorado de A. O. Rueda [38].

Tabla 1. Composicion quimica de la porcelana viTA-vM9. Adaptada de P. C. Guess et al. [47]

Composicién quimica %

Si0; 60-64
ALO3 13-15
K>O 7-10
Na;O 4-6
TiO, <0.5
CeO <0.5
V4(0}} 0-1
CaO 1-2

B20; 3-5



BaO 1-3
SnO; <0.1

Oxidos de Mg, Fe y P <0.5

Para el analisis de resultados, a lo largo de este trabajo no se tendran en cuenta los posibles
cambios generados en la composicion quimica del material, sino como adiciones respecto al

material base, tal como se muestra a continuacion:

El polvo de porcelana VITA-VM9 se mezclo con: 1) alimina (Al,O3); 2) circona dopada con
itria 3% molar (3Y-TZP), del fabricante Tosoh (Japdn); y 3) una mezcla 50% (ALOs) y 50% (3Y-

TZP), cuyos porcentajes en peso se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Formulaciones con polvos de VITA -VvM9, Al,O3y 3Y-TZP.

Formulacion Mezcla

VITA -VM9 VITA -VM9

Al-0.5% VITA -VM9 + 0.5% de ALOs
Al-2.5% VITA -VM9 + 2.5% de ALOs
Zr-0.5% VITA -VM9 + 0.5% de 3Y-TZP
Zr-2.5% VITA -VM9 + 2.5% de 3Y-TZP
Mez-0.5% VITA -VM9 + 0.5% de mezcla
Mez-2.5% VITA -VM9 + 2.5% de mezcla

Las formulaciones resultantes fueron dispersadas en 10 ml de etanol con el uso de un sonicador
marca Branson, durante 1 minuto, con amplitud de 20% y en medio frio para evitar la degradacion
de la muestra [48]. A continuacion, en una mufla Terrigeno se realizé un proceso de secado a
80°C durante aproximadamente dos horas, con el fin de eliminar la humedad presente en las

formulaciones.

Posteriormente a 0.5 gr de la formulacion resultante, se le adicionaron 5 gotas del diluyente
liquido (Modelling liquid, VITA Zahnfabrik, Bad Sackingen) para conseguir una consistencia
pastosa y de facil aplicacion. Luego de manera manual, se aplicd una fina capa de la mezcla —de

150pum aprox.— sobre un sustrato de 3Y-TZP (8mm de diametro y 2 mm de espesor), con el fin de



lograr una buena adherencia entre ambos y se realizé una coccion de un minuto a 950°C. En la
Figura 1 se registra la rampa de temperatura para esta coccion, denominada coccion wash segliin

el manual de procesamiento VITA.

1:00 min

Temperatura (°C)

Figura 1. Primera coccion para la aplicacion de la capa fina del recubrimiento feldespatico. Coccion Wash
Luego se depositod una segunda capa mas gruesa —de 900um aprox.— y se realizd una coccion
de un minuto a 910°C denominada coccion dentina (Figura 2). Ambos tratamientos se llevaron a

cabo con vacio en el horno PRO 200 WHIP-MIX.

1:00 min
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Figura 2. Segunda coccion para la aplicacion de la capa gruesa del recubrimiento feldespatico. Coccion
dentina.

Finalmente, para obtener un espesor de capa entre 500-700um aprox., eliminar
imperfecciones, facilitar la caracterizacion quimica, visual, microscopica y mecanica, se realizd
un pulido con suspension de diamante de 15um, seguido de una suspension de 6um, luego silice

coloidal y por ultimo una limpieza con abundante agua, hasta obtener un acabado de espejo.



Caracterizacion quimica

La composicion quimica de la alimina en polvo sin tamizar se llevé a cabo mediante el
espectrofotometro de fluorescencia de rayos X (FRX) THERMO modelo OPTIM’X. La
identificacion de la fase cristalina de la muestra en polvo sin tamizar se realizo con difraccion de
rayos X (DRX) en el PANalytical de referencia EMPYREAN utilizando una fuente de cobre, en un
barrido angular (20) de 20° a 75° y una velocidad de 1.8°/s. La fase presente en la alimina se
identificd con el software HighScore Plus que utiliza espectros de patrones adscritos a las bases

de datos.

Con el fin de identificar cambios en las fases cristalinas, una vez realizada la adicion de agentes
reforzantes a la porcelana VITA-VM9 y ya sinterizados, se realiz6 un analisis de DRX en un
difractémetro PHILIPS MRD utilizando una fuente de cobre y una velocidad de 1.2°/s. Los datos
fueron recolectados en un area angular (20) de 15° a 70°. Los resultados obtenidos fueron

comparados con los de la literatura cientifica.

Caracterizacion microscopica y visual

La observacion de las materias primas y de las nuevas formulaciones se realizd mediante el uso
del microscopio optico Axiovert 40 MAT Zeiss, el estéreo AxioCam ICc 3 Zeiss y los
microscopios electronicos de barrido INSPECT F50 con detector EDX EDAX AMETEK y FEI Phenom
G2 PRO. Las muestras debidamente pulidas fueron metalizadas con un recubrimiento muy delgado

de oro para la microscopia electrénica de barrido (MEB).

Con el fin de evaluar cuantitativamente el cambio de color con respecto a la muestra patrén
(VITA-VM9), se efectuaron ensayos de espectrofotometria UV-Vis, con un espectrofotometro
Varian Cary 100 con esfera de integracion. La medicion de color se baso en el iluminante estandar
CIE D65 (noon daylight) y el iluminante F2 (cool white fluorescent). Esto con el fin de representar
el color tanto en ambientes iluminados naturalmente como en ambientes cerrados, iluminados con
luces fluorescentes. Ademas, se tuvo en cuenta la variacion debida al campo de vision y para esto
se consideraron los observadores estandar CIE 1931 2° y CIE 1964 10°, ya que la sensibilidad del

color en el ojo humano cambia dependiendo del angulo de vision (tamafio del objeto) [49].
Caracterizacion mecanica
Nanoindentacion

Los ensayos de nanoindentacion se realizaron en un triboindentador TI-9050 Hvsitron con una
punta Berkovich, utilizando control de fuerza aplicada de 10mN, con un tiempo de sostenimiento

de 10s y en una matriz de indentacion de 4 x 4 con distancia de 10 um entre las indentaciones,



realizando un total de 32 indentaciones en cada muestra. Los resultados se analizaron mediante
el método de Oliver y Pharr, con el fin de extraer informacion del modulo de elasticidad a partir

de la carga en funcion de la profundidad [50].
Microindetacion

Mediante la microindentacion se determiné la dureza de las nuevas formulaciones, utilizando la
ecuacion 1 (Ec.1) [51], con un microindentador de dureza Vickers (modelo: 401MVD, Wilson),
de punta de diamante piramidal de 136°orientada perpendicularmente a la superficie de la muestra

y con una carga de 0.2 kg durante 15seg.
P
HV = 1.8544L—2 (Ec.1)

Donde P es la carga de indentacién y L es la diagonal de la misma.

Se empled la expresion de grietas tipo Palmqvist (Ec.2) para determinar la resistencia a la

fractura de los recubrimientos obtenidos [52-56].
E .2/ (2F\, 1
Kc =0.0084 (H_V) /s (T) (cl_/z) (Ec.2)

Donde E es el modulo elastico, HV es dureza Vickers, F la carga de indentacion, L longitud
de las diagonales y C longitud de las grietas. Las grietas tipo Palmqvist pueden ser visualizadas

en la Figura 3.

| “reucden

Langitud griata,
€

Figura 3. Esquema de una grieta tipo Palmqvist, generadas a partir de una indentacién Vickers. Imagen
adaptada de N. Cuadrado ef al. [53].



Los resultados obtenidos de dureza Vickers y resistencia a la fractura fueron analizados
estadisticamente empleando un analisis de varianza (ANOVA) y una prueba Tukey con un intervalo
de confianza de 95% y un p-valor < 0.05 para establecer diferencias o similitudes

significativamente estadisticas entre los valores obtenidos.
Contacto hertziano

Una de las principales técnicas utilizadas para el estudio de la mecénica del contacto es la teoria
de Hertz. Este método consiste en la aplicacion de una carga normal sobre una superficie plana
de un material mediante el uso de indentadores esféricos rigidos. Es muy utilizada en el campo
dental debido a que simula las condiciones de carga que se tienen durante la masticacion, ademas

de tener en cuenta la curvatura del diente [31, 57].

Cuando un material esta bajo carga de contacto, se puede deformar plasticamente o generar
una grieta antes de la deformacion, la cual se propaga al interior del material. En una protesis
dental, esta grieta puede conllevar una fractura de la prétesis y en la mayoria de los casos acta
como un defecto inicial que puede causar el fallo total de la protesis un tiempo después de su uso

[54].

El contacto mediante indentadores esféricos permite obtener informacion sobre los modos de
dafio y sus mecanismos, por lo cual es posible observar la evolucion del dafio desde la elasticidad
inicial hasta desarrollar totalmente la plasticidad. En este tipo de materiales (recubrimientos
ceramicos) se observa un comportamiento fragil, por lo cual es posible encontrar diferentes tipos
de dafios como son las grietas de anillo, conicas, radiales y circulares externas. Por su parte, la
grieta de anillo obedece a la maxima tensiéon de traccion radial que actiia en la superficie del

recubrimiento y se considera como el primer dafio fragil durante el contacto hertziano [31].

Basados en lo anterior, para este estudio se llevaron a cabo ensayos de contacto monotonico,

con el fin de evaluar la deformacion elastica.

Los ensayos de contacto monotonico se realizaron en la maquina universal Instron (modelo
3366), utilizando esferas de cobalto-carburo wolframio (WC-Co) de radio (Re) igual a 3mm. Se
considera que este material es mas rigido que la porcelana, por esta razon las deformaciones
generadas en €l fueron descartadas. La carga se aplicd a una velocidad de 1Ns-1 y un tiempo de
sostenimiento con una carga maxima de 1s y se trabajo en ambiente de aire de laboratorio de 20°C
con humedad relativa de 50%. La grieta de anillo completo fue elegida como criterio de dafio en
esta investigacion y para encontrar los valores de la carga critica de cada formulacion de este
criterio se comenzd con una carga de 120N, ya que con esta carga se encuentra el criterio de fisura
de anillo completo para VITA -VM9 con una esfera de radio de 2.5mm [38, 54]. Una vez finalizado

el ensayo se observo la zona indentada con microscopio Optico y segun el dafio resultante se
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determinaron las condiciones para los ensayos posteriores, es decir, si no se encontraba el criterio
de dafio, se incrementaba 10N con respecto a la carga anterior y se disminuia esta carga hasta
conseguirlo. Para cada formulacion se realizaron 15 ensayos con cada una de las cargas, es decir,

tanto para las que fueron de prueba y error, como para las que presentaban el criterio de dafio.

Por otro lado, con el fin de evaluar la fatiga al contacto se llevaron a cabo ensayos de contacto
ciclicos. Estos ensayos fueron realizados en una cicladora mecéanica Biopdi con esferas de WC-
Co y un radio (Re) de esfera de 3mm, en un ambiente de aire de laboratorio de 22°C y humedad
relativa de 60.1%. Al igual que en los ensayos de contacto monotdnico, se tomo como criterio de
dafio la fisura de anillo completo. Dada la complejidad del ensayo y los largos tiempos de ciclado,
este ensayo solo se evalud con una carga de 50N, el cual es un valor comprendido dentro del
rango de masticacion normal ya mencionado (3-364N). En este caso, la carga se aplico por medio
de una onda sinusoidal a una frecuencia f= 5SHz. El nimero de ciclos para conseguir la griecta de
anillo completo se determind mediante el mismo método de acotamiento mencionado
anteriormente para el contacto hertziano monotonico. Para cada formulacion se realizaron 10

ensayos con cada uno de los ciclos para la carga establecida.

El procedimiento general para obtener y evaluar las nuevas formulaciones se resume en la

Figura 4.
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Figura 4. Procedimiento para la obtencion de las porcelanas con nueva formulacion.



RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion quimica

En la Tabla 3 se muestra el analisis de FRX de la alimina, el cual revela un porcentaje de pureza

de 99.81%. Adicionalmente, el analisis microestructural obtenido por DRX se muestra en la Figura

5, donde se observa la fase cristalina o correspondiente al corindon. Segun la literatura esta fase

es termodinamicamente estable, tiene elevada resistencia mecanica y al calor [58], por lo que su

uso es adecuado en este tipo de aplicaciones. Este analisis solo se muestra para la alimina, debido

a que no habia conocimiento de su procedencia y la fase cristalina presente.

Tabla 3. Analisis de la alimina en polvo mediante FRX.

Componente Wt% Desviacion estindar Elemento Peso%  Desviacion estandar
ALO; 99.81 0.02 Al 52.82 0.01
CaO 0.144 0.008 Ca 0.103 0.06
FexOs 0.0376  0.0037 Fe 0.0263  0.0206
NiO 0.01223  0.0017 Ni 0.0097  0.014
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Figura 5. Espectro de DRX de la alimina en polvo.



Adicionalmente, teniendo en cuenta que la 3Y-TZP es termodinamicamente inestable y al
encontrar en otras investigaciones cambios de fase debidos al proceso de mezclado [37] y, para
la alimina, la formacion de la fase nefelina por interaccién de AI** con los iones libres de K*, Na*
y Si** presentes en el material base [45], se realiz6 un analisis de DRX para las porcelanas Zr-2.5%
y Al-2.5% luego del proceso de sinterizado (Figura 6). En la muestra con adicion de circona
(Figura 6a) se observaron picos caracteristicos de la circona tetragonal y leucita [9-20], por lo que
el proceso de mezclado no proporcioné ningun cambio de fase para esta muestra. Por otro lado,
la muestra con adicion de alimina (Figura 6b) present6 un espectro de caracter amorfo con picos
caracteristicos de la fase leucita, pero no hubo cambios de fase debidos a interaccion de iones o a

la presencia de la fase alimina.

t
L: leucita ]L i L: leucita
t: Circona tetragonal

Intensidad (u.a)
Intensidad {u.a)

28

Figura 6. DRX de los recubrimientos sinterizados. a) Zr-2.5% y b) Al-2.5%.
Caracterizacion microscopica y visual

En la Figura 7 se observa la caracterizacion morfoldgica mediante Microscopia electronica de
barrido (MEB) de los polvos de VITA -vM9, Al,O3 y 3Y-TZP utilizados para la preparacion de las
nuevas formulaciones. Los polvos de la porcelana VITA-VM9 presentan granos con formas
irregulares y un tamafio promedio de particulas de 13.74pum (Figura 7a). Igualmente, la alimina
también present6 formas irregulares, aunque con un tamafio de particulas promedio inferior:
3.39um (Figura 7b). La circona por su parte presenté aglomerados circulares de 36.87um con

particulas de 90nm segun la informacién proporcionada por el proveedor (Figura 7c).



15

~130um ]

Figura 7. Caracterizacion morfologica de las materias primas empleadas, mediante MEB. a) Porcelana
VITA -VM9, b) Al,Os y ¢) 3Y-TZP.

En las Figuras 8, 9 y 10 se muestra la porcelana VITA-VM9 en polvo con los diferentes agentes
reforzantes adicionados luego del proceso de sonicacion. El MEB con electrones retrodispersados

permite generar contraste en la imagen para cada uno de los materiales presentes por diferencia

de pesos moleculares.

En la Figura 8 se muestra la distribucion de los polvos Al-2.5%. Mediante esta imagen no fue
posible distinguir las particulas adicionadas como agentes reforzantes, ya que el contraste con
respecto a la porcelana VITA-VM9 es muy similar. Sin embargo, no se evidencia la formacion de

aglomerados, por lo que el proceso de sonicacion en este caso es efectivo.

Figura 8. Imagen MEB con electrones retrodispersados de los polvos Zr-2.5.

La Figura 9 muestra la distribucion de los polvos Zr-2.5%. Se observan dos tipos de particulas:
unas muy pequefias (de contraste blanco) con un didmetro de 0.33-6.11pum aprox., e identificadas
como particulas de circona que en algunas zonas tienden a aglomerarse. Las otras particulas
predominantes con diametros de 2.59-53.72um aprox. (de contraste gris) fueron identificadas
como particulas de porcelana VITA-VM9, basados en el trabajo de investigacion de J. Chavat [59].
Con lo anterior, es posible afirmar que el proceso de sonicacion proporciono la desaglomeracion

de las particulas de circona y una adecuada dispersion con las particulas del material base.
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Figura 9. Imagen MEB con electrones retrodispersados de los polvos Zr-2.5.

De igual forma, la Figura 10 permite visualizar la distribucion de las particulas de la muestra
Mez-2.5%. Donde se observan dos tipos de particulas: unas muy pequefias (de contraste blanco)
con un didmetro aproximado de 0.32-1.48um e identificadas como particulas de 3Y-TZP, que en
algunas zonas tienden a aglomerarse. Las otras particulas predominantes con tamafios variables
de 3.40-54.16 pm (de contraste gris) fueron identificadas como particulas de la porcelana VITA-
VM9 y de Al,Os. Al igual que en las Figuras 8 y 9, es posible afirmar que el método de sonicacion
permitié la desaglomeracion de las particulas de circona y una adecuada dispersion con las

particulas del material base y la alumina.

Figura 10. Imagen MEB con electrones retrodispersados de los polvos Zr-2.5.

A continuacion, con el fin de evaluar la microestructura y distribucion de las particulas en los
recubrimientos resultantes, asi como la porosidad y adherencia del recubrimiento con el sustrato,
se analiz6 el corte transversal en las muestras. Se observaron asimismo por MEB con electrones

retrodispersados y mediante EDX puntual.
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La Figura 11 presenta las caracteristicas microestructurales de la porcelana VITA-VM9 sobre el
sustrato de circona. En la Figura 11a aparentemente se evidencia una buena adherencia entre el
recubrimiento porcelanico y el sustrato de circona (flecha roja). En la Figura 11b se encontro la
presencia de poros (circulo azul) y de dos fases distintas: en contraste blanco y oscuro. La
literatura ha reportado que las particulas de contraste blanco se deben probablemente a la
presencia de la fase cristalina conocida como leucita (circulo amarillo), responsable del
comportamiento mecanico, en tanto que la fase amorfa o matriz vitrea de contraste oscuro es
responsable del comportamiento estético [59-61]. Los puntos que aparecen en contraste blanco

(circulo amarillo) presentaban elementos de Al, Si, O, P, K, Na y Ca. En la Figura 12 se muestra

el resultado del analisis de EDX para estos puntos.

H . Récubrimiento

(¥

Sustrato

Figura 11. Imagenes MEB con electrones retrodispersados del corte transversal de la porcelana VITA-VM9
sinterizada. a) Interfase sustrato de circona-recubrimiento; b) Recubrimiento de la porcelana VITA-VM9.

MNs

Figura 12. EDX puntual de la fase cristalina de la porcelana VITA-VM9.

En todas las formulaciones (Figura 13) se observo una buena adherencia entre el recubrimiento
y el sustrato (flecha roja), dado que no se observa presencia de fractura interfacial (delaminacion)
0 microgrietas, lo que supone que el coeficiente de expansion térmica del recubrimiento no es
significativamente superior al sustrato [61]. Para las muestras con adicion de alimina se visualizd

una porosidad relativamente baja con respecto a la porcelana de referencia (VITA-VM9), la cual
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aparentemente aumenta con el porcentaje de adicion; en las muestras con adicion de circona y
mezcla se observa un aumento mas pronunciado. Este comportamiento, segun Frith et al [36], se
atribuye al incremento del porcentaje de adicion y al tamafio de las particulas reforzantes, o al

procesamiento [7].

ﬂ Recubrimiento : ¢ Recubrimiento
o

-
oo

Sustrato ) N Sustrato

1mm 1mm

n Recubrimiento : Recubrimiento

P

Sustrato Sustrato

Regubrimiento A Recubrimiento

W

Figura 13. Imagenes MEB del corte transversal de las nuevas formulaciones sinterizadas. a) Interfase
sustrato de circona-recubrimiento Al-0.5%, b) Interfase sustrato de circona-recubrimiento Al-2.5%, c)
Interfase sustrato de circona-recubrimiento Zr-0.5%, d) Interfase sustrato de circona-recubrimiento Zr-
2.5%, e) Interfase sustrato de circona-recubrimiento Mez-0.5% y f) Interfase sustrato de circona-
recubrimiento Mez-2.5%

En la figura 14 se identificaron algunos puntos de contraste blanco (circulo amarillo) con la
técnica de andlisis EDX; en esta zona se encontraron elementos como K, Al, Na, P, Si y O,
posiblemente de la fase leucita (circulo amarillo) y poros residuales (circulo azul). Se observa una
buena distribucion de las particulas y la presencia de algunos aglomerados que, junto con los
poros residuales, pueden considerarse como defectos iniciales que pueden desencadenar la falla

estructural del material. No se observo aparicion de grietas ocasionadas durante la fase de
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enfriamiento por incompatibilidad térmica del material base con las particulas adicionadas, lo que
demuestra que los materiales utilizados en este estudio fueron térmicamente compatibles [21].
Para la muestra Al-2.5% (Figura 14b) no fue posible la identificacion de las particulas de alimina
debido a que los puntos seleccionados para el andlisis EDX (circulo amarillo) presentaron
comportamientos muy similares al mostrado anteriormente en la Figura 12, y por los elementos
presentes en el respectivo analisis se cree que podrian corresponder a la fase leucita. El analisis
EDX para esta muestra se observa en la Figura 15. Por su parte en las muestras Zr-2.5% y Mez-
2.5% fue posible la identificacion de algunas particulas de circona (flecha roja). El analisis EDX

caracteristico para las particulas de circona se muestra en la Figura 16.

100 pm

Figura 14. Imagenes MEB de los recubrimientos sinterizados. a) Al-2.5%, b) Zr-2.5% y c) Mez- 2.5%.
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Figura 15. EDX puntual en la porcelana Al-2.5%.



Figura 16. EDX puntual de las particulas de circona en la porcelanas Zr-2.5 y Mez-2.5%

A continuacion, se muestra la caracterizacion visual de los recubrimientos obtenidos luego del
proceso de sinterizado (Figura 17). Se observa una coloracion homogénea en toda la superficie
para las nuevas formulaciones y un cambio progresivo de color con tendencia hacia el blanco,
disminuyendo de esta manera su traslucidez respecto a la muestra de referencia VITA-VMO.
Ademas, se observd en todas las formulaciones una porosidad caracteristica de este tipo de
materiales, siendo mucho mayor para las muestras con adicién de circona y mezcla. Estas
presentaron una variaciéon mayor en la coloracion con el aumento del porcentaje adicionado y, en
contraste, las muestras con adicién de alimina no mostraron un cambio tan evidente con respecto

a la cantidad de agente adicionado.

Al-0.5%

Al-2.5%

VITA-VM9 Zr-0.5% Ir-2.5%

% mm .

Mez-0.5% Mez-2.5%

Figura 17. Apariencia superficial de la porcelana VITA-vM9 y de las nuevas formulaciones tomadas

mediante estéreo.



En la Tabla 4 se observan los resultados obtenidos para la diferencia de color de las nuevas
formulaciones con respecto a la muestra de referencia VITA-VM9 mediante espectrofotometria
UV-VIS con el iluminante CIE D65 y el observador 1931 2°; las demas combinaciones de
iluminante y observador presentaron un comportamiento muy similar. Para cada una de las
formulaciones se encontraron las coordenadas de color de las nuevas formulaciones, donde L*
indica la luminosidad y a* y b* son las coordenadas cromaticas (+a = rojo; -a = verde; +b =
amarillo; —b = azul). Con estos valores se encontro la diferencia de color, es decir, la comparacion
de la proximidad de color de las muestras en estudio respecto a una muestra de referencia
mediante las diferencias en coordenadas absolutas de color conocidas como delta (A), para L*

(AL¥*), a* (Aa*) y b* (Ab*) que pueden ser obtenidas usando la ecuacion (3) [16, 59].
AE* = [((AL)? + (Aa")2 + (Ab*)?]72  (Ec.3)

Tabla 4. Coordenadas de color CIE L* a* b* para los recubrimientos obtenidos con la adicion del
agente reforzante en el iluminante D65 y el observador CIE 1931 2°.

Formulacion L* a* b* AE*
VITA-VM9 79.7 1.7 17.9 0.0
AL-0.5% 78.2 1.8 16.6 2.0
AL-2.5% 84.1 1.6 15.5 5.0
Zr-0.5% 83.2 1.2 15.7 4.1
Zr-2.5% 85.3 1.0 10.1 9.6
Mez-0.5% 81.6 1.5 15.3 3.2
Mez-2.5% 87.7 1.0 12.1 9.9

De los resultados obtenidos mediante esta técnica, se evidencid una relacion lineal entre los
porcentajes de agente reforzante adicionados y la diferencia de color (AE*), observandose una
reduccion significativa de la traslucidez. La adicion de agente reforzante proporciona una
disminucioén en el color amarillo (b*), un aumento en la luminosidad (L*) y no hay cambios
significativos en el color rojo (a*). Se evidencié que la muestra Al-0.5% es la mas proxima en la
coloracion a la muestra patrén (VITA-VM9), mientras que las muestras Zr-2.5% y Mez-2.5%
fueron las que tuvieron resultados mas alejados. Estos resultados seglin la literatura son atribuidos
a que la translucidez depende del porcentaje, forma y tamafio de particula del material adicionado,

ademas de la diferencia del indice de refraccion del material base con respecto al material



adicionado [44][63]. Algunos factores que también pueden influir en estos resultados son la

porosidad y el espesor del recubrimiento.

Algunas investigaciones han considerado que el valor de diferencia de color (por el cual el
cambio cromatico es imperceptible por el ojo humano y por ende clinicamente aceptable) es un
AE* < 3.7 [64][65]; dicho rango de diferencia cromatica depende también del criterio del
fabricante en aquellos casos en los que la muestra esta ligeremente por encima de 3.7. Basandonos
en lo reportado en la literatura y apoyados en la Figura 18, se evidencia que las muestras que se
considerarian clinicamente aceptables son las de Al-0.5% y Mez-0.5%. Sin embargo, las muestras
que quedan fuera del rango podrian estar dentro de los diferentes colores que ofrece la empresa

VITA Zahnfabric.

VITA-VMY —— Valor teorico

Zr-25% Zr-0.5%

Figura 18. Diferencia de color de las muestras con iluminante D65 y observador estandar CIE 1931 2°.

Caracterizacion mecanica

Dureza Vickers y tenacidad a la fractura.

En la Figura 19 se observa la huella tipica obtenida mediante indentacion Vickers de la porcelana

VITA-VMOY; las demas formulaciones presentaron una huella muy similar.
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Figura 19. Huella de microindentacion de la porcelana VITA-VM9 con una carga de 0.2kg obtenida mediante

microscopia optica.

Los resultados del modulo de Young —E(GPa)- obtenidos mediante nanoindentacion, y la

dureza HV(GPa) y resistencia a la fractura K(MPaym) por microindentacion de la porcelana

VITA-VM9 y las nuevas formulaciones se muestran en la Tabla 5. Se observo que en general las

nuevas formulaciones presentaron un aumento significativo en su dureza y resistencia a la fractura

en un rango de 1.38-2.55 GPa y 0.28-0.38 MPay/m, respectivamente, para un aumento cercano a

41% en la dureza y 46% en la resistencia a la fractura cuando son comparadas con la porcelana

VITA-VMO.

Tabla 5. Modulo de Young mediante nanoindentacion, dureza y resistencia a la fractura de

mediante microindentacion en los recubrimientos obtenidos.

Formulacion E(GPa) + SD HV(GPa) + SD K.MPaym) £ SD
VITA-VM9 70.83 +0.89 6.18 +0.72 0.81 +0.12
AL-0.5% 72.26 +2.07 8.73 +0.39 1.19 +0.09
AL-2.5% 72.38 +1.03 8.15+0.70 1.15+0.08
7r-0.5% 73.08 +1.09 7.95 +0.38 1.13 +0.08
Zr-2.5% 68.40 + 1.18 8.46 + 0.88 1.19+0.13
Mezcla-0.5% 67.77 + 0.64 7.98 +£0.35 1.09 + 0.08
Mezcla-2.5% 72.26 +0.93 7.56 +0.74 1.18 £0.09

En las Figuras 20 y 21 se presentan mediante diagramas de cajas la distribucion de los valores

de dureza Vickers y resistencia a la fractura. Estos diagramas son una representacion visual que

describe las caracteristicas importantes de dispersion y simetria en una toma de datos, el segmento



vertical indica la mediana y el cuadrado la media de los datos. Las lineas que sobresalen se llaman
‘bigotes’ y los datos que no se encuentren dentro de este rango se identifican individualmente y
son conocidos como valores atipicos, en este caso representados con un asterisco (*). De esta
representacion es posible inferir que las muestras con adicion de agente reforzante presentan una
diferencia estadisticamente significativa con respecto a la dureza y resistencia a la fractura de
VITA-VM9, aunque es posible que no exista diferencia significativa con respecto al tipo de agente

reforzante (aliimina, circona o mezcla) o al porcentaje adicionado.
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Figura 20. Diagrama de cajas para la dureza Vickers en los recubrimientos con adicion de agentes
reforzantes de aliimina, circona y mezcla (0.5 y 2.5%) respecto a la porcelana VITA-VM9.
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Figura 21. Diagrama de cajas para la resistencia a la fractura en los recubrimientos con adicién de agentes
reforzantes de alimina, circona y mezcla (0.5 y 2.5%) respecto a la porcelana VITA-VMO.



Ahora bien, con el fin de evaluar la influencia de la cantidad y el tipo de agente reforzante en
la dureza y resistencia a la fractura, se realizé un analisis multifactorial mediante ANOVA de dos
factores (tipo de agente reforzante y porcentaje) y tres niveles (0, 0.5 y 2.5, siendo 0 la VITA-VM9)
en el software R commander, obteniéndose los resultados reportados en la Tabla 6 y 7.
Estableciendo un nivel de significancia (o)) de 0.05 y dado que el valor de P del factor porcentaje
es menor al nivel de significancia, esto significa que la dureza y resistencia a la fractura se ven
fuertemente influenciadas por la cantidad de agente reforzante adicionado, mientras que el tipo
de agente reforzante no tiene una influencia tan marcada sobre la variable respuesta (dureza y
resistencia a la fractura), ya que el valor de P es mayor. Es decir, la adicion de agente reforzante
proporciona un aumento en la dureza y resistencia a la fractura con los diferentes porcentajes

evaluados, pero no depende de la naturaleza del agente reforzante.

Tabla 6. ANOVA para la dureza Vickers en los recubrimientos con adicion de agentes reforzantes
de alimina, circona y mezcla (0.5 y 2.5%) respecto a la porcelana VITA-VM9.

Df Sum Sq Mean Sq F value P-value
Porcentaje 1 27.80 27.8045 27.0408 1.381-06
Tipo de agente 2 3.040 1.5198 1.4780 0.234
reforzante
Porcentaje - Tipo de 2 2.719 1.3596 1.3222 0.272
agente reforzante
Residuales 34.345 81

Tabla 7. ANOVA para la resistencia a la fractura en los recubrimientos con adicion de agentes
reforzantes de alumina, circona y mezcla (0.5 y 2.5%) respecto a la porcelana VITA-VM9.

Df Sum Sq Mean Sq F value P-value
Porcentaje 1 1.24855 1.24855 54.8494 9.24e-11
Tipo de agente 2 0.01056 0.005528 0.2320 0.7935
reforzante
Porcentaje - Tipo de 2 0.01374 0.00687 0.3017 0.7403

agente reforzante



Residuales 0.92357 81

Adicionalmente se llevdo a cabo un analisis unifactorial, igualmente en el software R
commander para cada uno de los factores (alimina, circona y mezcla) realizando una
comparacion entre cada uno de los niveles (0, 0.5 y 2.5, siendo 0 la VITA-VM9), con el fin de
establecer si hay una diferencia estadisticamente significativa en los valores obtenidos de dureza

y tenacidad a la fractura con respecto al porcentaje adicionado.

En las Tablas 8 y 9 se observan los valores obtenidos de la comparacion por pares de los
porcentajes de agente adicionado. Para los valores obtenidos de dureza y resistencia a la fractura
estadisticamente se tiene que el valor P es menor al nivel de significancia (a) para la comparacion
por pares de 0-0.5 y 0-2.5; por otro lado, el valor P es mayor al nivel de significancia en la
comparacion por pares de 0.5— 2.5. Es decir, los porcentajes adicionados de agente reforzante
tienen un aumento en la dureza y tenacidad a la fractura con respecto a la VITA-VM9, pero cuando
se comparan los valores obtenidos entre los porcentajes 0.5 y 2.5%, no se evidencia una diferencia

estadisticamente significativa.

Tabla 8. Test de comparacion por pares Tukey de dureza para la alimina, circona y mezcla.

Agente
Feforzante Comparacion Estimate Error T value P-value
0.5-0 2.5513 0.2793 9.136 < 0.001
Alimina 25-0 1.97 0.2793 7.067 < 0.001
2.5-0.5 -0.5779 0.2793 -2.069 0.115
0.5-0 1.7790 0.3105 5.730 < le-04
Circona 25-0 2.2875 0.3105 7.367 < le-04
2.5-0.5 0.5085 0.3105 1.638 0.248
0.5-0 1.8082 0.2829 6.392 < le-04
Mezcla 25-0 1.3874 0.2829 4.904 0.000155

2.5-05 -0.4208 0.2829 -1.488 0.312471




Tabla 9. Test de comparacion por pares Tukey de tenacidad a la fractura para la alimina,

circona y mezcla.

Agente
Feforzante Comparacion Estimate Error T value P-value
0.5-0 0.38057 0.04595 8.283 < le-04
Altimina 25-0 0.34054 0.04595 7.411 < le-04
25-0.5 -0.04003 0.04595 -0.871 0.663
05-0 0.31462 0.05147 6.112 <le-04
Circona 25-0 0.37277 0.05147 7.242 <le-04
25-0.5 0.05815 0.05147 1.130 0.505
05-0 0.27703 0.04561 6.073 < le-04
Mezcla 25-0 0.36477 0.04561 7.997 < le-04
25-0.5 0.08774 0.04561 1.924 0.151

Finalmente, los resultados obtenidos de dureza y resistencia a la fractura se resumen en un
aumento respecto a la porcelana VITA-VM9, pero este aumento es independiente del tipo de agente
reforzante y del porcentaje adicionado. Dicha mejora esté relacionada con varios mecanismos de
endurecimiento que pueden estar presentes, tales como desviacion de la grieta, microfisuracion y
absorcion de energia mediante la deformacion plastica y fractura del material reforzante [17, 22,
39]. Este hallazgo esta de acuerdo con otros estudios que analizan los porcentajes de agentes
reforzantes hasta un 30% [35, 36, 52]. La independencia del tipo y del porcentaje de agente
reforzante puede deberse a la presencia de defectos (poros, grietas) que se encuentran en el interior
del material, que actian como concentradores de esfuerzos y desencadenan el detrimento de la

resistencia mecanica del material [52].
Contacto hertziano

Para los ensayos de contacto monotonico, como se mencion6 anteriormente, se determind como
criterio de dafio el anillo completo y se consider6 como carga inicial 120N [54]. Estos ensayos
permitieron determinar la carga critica en la cual el material comienza a presentar el primer dafio

por contacto monotonico.



En la Figura 22 se observa que la formacion de anillo completo se presenta en un rango de
carga critica de 190 a 220N. Con una carga de 190N se registr6 un primer dafio de anillo completo
de la porcelana VITA-VM9, el cual cumple con el criterio antes establecido; mientras que con esa
misma carga las demas formulaciones no presentaban este criterio. El dafio observado en las
superficies de las muestras evaluadas fue caracterizado como fragil, debido a que el
comportamiento de contacto se dio de manera elastica hasta aparecer la grieta. No hay evidencia
de grietas circulares externas, ni una apreciable deformacién plastica o hundimiento superficial

del material.
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Figura 22. Daflo bajo contacto monotonico hertziano en el recubrimiento con adicion de Al,Os, 3Y-TZP y
mezcla con esfera de WC-Co y Re: 3mm.

En la Figura 23 se observa un aumento de la respuesta al contacto en funciéon del aumento del
porcentaje adicionado del agente reforzante para las muestras con adicién de circona y mezcla,
aumento que oscila entre 15% y 13% respectivamente; por su parte, las muestras con adicion de
alimina presentan un mejor comportamiento a menor porcentaje, es decir a 0.5%; esto significa
un aumento cercano a 15%. Los recubrimientos con adicion de mezcla fueron los que presentaron
respuestas mas bajas, indicando que la mezcla de ambos agentes reforzantes no es significativa
respecto al uso de un solo agente reforzante. Los resultados de estas pruebas en comparacién con
la literatura [66] muestran que las nuevas formulaciones proporcionaron un mejor

comportamiento al contacto monotdnico.
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Figura 23. Carga para la formacion del anillo critico en funcion de la fraccion en peso del agente reforzante
de AL,Os, 3Y-TZP y Mezcla. Contacto monotonico con esfera de WC-Co y radio Re: 3mm, en aire.

Las diferencias encontradas mediante la técnica de contacto monotdnico respecto al ensayo de
resistencia a la fractura pueden ser debidas a la porosidad de la muestra que, como ya se explico
anteriormente, aumenta con el porcentaje de agente reforzante adicionado [36]. En la técnica de
microindentacion es posible inspeccionar la zona donde es tomada la medida y se realiza en un
area mas pequefia <100um, por el contrario, en el contacto monotdnico no es posible tener un

control de la medida.

Para continuar con el andlisis de contacto y basados en que la masticacidon normal varia entre
3 a364 N, se tom6 como parametro de carga en el ensayo de contacto ciclico un valor de 50N. A
continuacion, en la Figura 24 se muestran los resultados obtenidos a esta carga de contacto con
incrementos del numero de ciclos en los recubrimientos con VITA-VM9, Al-0.5% y Zr-2.5%.
Como se puede evidenciar, con esta carga no fue posible encontrar el criterio de anillo completo,
por lo que se compar6 el comportamiento del material bajo tres rangos de ciclos: 3x10°, 3.50x10°
y 4x10°. Como es de esperarse, hay una mayor tendencia a formar el anillo con el aumento de los
ciclos en la muestra VITA-VM9, lo que demuestra que la adicion de agentes reforzantes

proporciona buena respuesta al contacto ciclico.

Por otro lado, al observar la evolucion del dafio, la fatiga en este tipo de materiales pudo ser
evidente debido a que el aumento de los ciclos generd un incremento progresivo de la grieta. Es
posible que con tiempos mas prolongados se obtenga la grieta anillo completo, una grieta cono, o
se conduzca al fallo total del recubrimiento y, si se realiza en ambientes hiimedos, este dafio podria

ocurrir mas rapidamente. Lo anterior es debido a que en los ensayos ciclicos la degradacion del
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material ocurre no solo por la contribucion de la fatiga, sino también por la corrosion bajo tension

[19, 61-63].

Finalmente, en este ensayo no fue evidente la aparicion de grietas circulares externas,

deformacion plastica o hundimiento superficial del material.

3x10¢ ciclos 3.5x10° ciclos 4x104 caclos

Al-0.5%

Zr-2 5%

Figura 24. Daflo bajo contacto ciclico Hertziano en el recubrimiento con indentador WC-Co y radio de
esfera de Re: 3mm en aire.

CONCLUSIONES

En este estudio se evalud la microestructura, las propiedades mecanicas y la variacion en la
coloracion de la porcelana feldespatica con adicion de agentes reforzantes de alimina, circona y

su mezcla en 0.5 y 2.5%.

Mediante el método de sonicacién se obtuvo una mezcla homogénea con variacion en la
traslucidez de las nuevas formulaciones respecto a la porcelana comercial VITA-VM9 una vez
sinterizadas las muestras de material. Si bien tiende a disminuir la estética del material, los bajos
porcentajes adicionados de agente reforzante de alimina y mezcla se consideran clinicamente
aceptables. Aparentemente en las muestras que contenian adicion de circona no se proporcionaron
cambios evidentes en la fase tetragonal. Por otro lado, en las muestras que contenian alimina, no

se obtuvo una aparente interaccion del material adicionado con el material base en la formacion de



una nueva fase (nefelina) o la presencia de la fase alimina; se recomienda, debido al caracter
amorfo del espectro obtenido, realizar DRX bajo otras condiciones o mediante otra técnica, como

es la microdifraccion por TEM con el fin de corroborar este efecto.

Una vez aplicado y sinterizado el recubrimiento sobre el sustrato de circona, se observan
diferentes proporciones de porosidad de acuerdo con el porcentaje y tipo de agente reforzante; por
el contrario, no fue evidente la aparicion de fractura interfacial o microgrietas, lo que supone que

el coeficiente de expansion térmica del recubrimiento no es significativamente superior al sustrato.

Mediante el método de microindentacién se establecid un aumento estadisticamente
significativo en la dureza de las nuevas formulaciones, cercano a 41% y 46% en la resistencia a
la fractura, el cual fue independiente del porcentaje o del tipo de agente reforzante utilizado. Estos
aumentos fueron muy cercanos a los reportados en la literatura cuando adicionan 30% (aprox.) de

agente reforzante.

El contacto monotdnico permitio establecer la carga critica para el primer dafio critico de fisura
de anillo completo y se encontré un aumento de la respuesta al contacto con relacion al aumento
del porcentaje de material adicionado para las muestras que contenian circona y mezcla,
alcanzandose aumentos de 15 y 13%, respectivamente, y un aumento en un porcentaje menor

(0.5%) de alimina, cercano a 15%.

El contacto ciclico no determino el criterio de dafio de fisura de anillo completo a la carga y
al numero de ciclos establecidos. Sin embargo, las muestras que contenian adicién de alimina y
circona presentaron un mejor comportamiento respecto a la porcelana comercial. Ademas, se
evidencio6 un crecimiento progresivo de la grieta con el nimero de ciclos utilizados, por lo que el

mecanismo de degradacion bajo fatiga estuvo presente.

Finalmente, la mejor formulacion en términos de apariencia estética y respuesta mecéanica se

obtuvo con la adicion de 0.5% de alimina
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