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Resumen

RESUMEN

@;I presente proyecto centrdé sus objetivos en evaluar y comparar la estabilidad

cromatica, fluorescencia, microdureza, flexion, médulo de elasticidad y compresion de
una resina acrilica y dos bis-acrilicas, empleadas en Odontologia para confeccionar
provisionales mediante técnica directa. Los ensayos se realizaron 24h después de la
elaboracion de las muestras (TO) y después de someterlas a un proceso de

termociclado, o envejecimiento artificial acelerado (T180).

El estudio del color y la fluorescencia se realizé en el Departamento de Estomatologia |
de la UCM. Se empled el espectrofotémetro VITA Easyshade Compact para estudiar las
tres coordenadas L*, a* y b*, de ambos parametros. También se estudid el Delta E*
(AE*) para describir de manera cuantitativa los cambios cromaticos observados. Se

consideraron clinicamente inaceptables valores de AE*> 3,3.

La dureza, resistencia que ofrece un material a la penetraciéon de su superficie, se

estudié mediante el método Knoop, segiin la Norma UNE-EN ISO 4545; 1-4: 2005.

La resistencia a la flexion y el médulo de elasticidad son magnitudes fundamentales
para conocer la resistencia de un material a las fuerzas oclusales. La primera se refiere
a la carga maxima que puede soportar el material antes de fracturarse. Se realizd un
ensayo de flexion en 3 puntos, segin la Norma UNE-EN ISO 178: 2010. El médulo de
elasticidad es una medida de la rigidez del material: a mayor médulo, mayor

resistencia a la flexion.

Para estudiar las tres uUltimas propiedades descritas, se empled la maquina de ensayos

universal Zwick/Roell, del Departamento de Ingenieria de Euro Ortodoncia.

La resistencia a la compresion, habilidad de un material para soportar estrés vertical,
tiene gran importancia durante el proceso de masticacién. El estudio se realizd con la
maquina de ensayos PM2/50 del Laboratorio de Materiales de la UC3M, segun la
Norma UNE-EN ISO 9917-1: 2007.
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Para evaluar las cinco primeras propiedades descritas se fabricaron 30 muestras
rectangulares (longitud 35 mm, ancho 10 mm y grosor 1,5 6 2 mm) de cada uno de los
tres productos: (Grupo 1) Structur 3 (VOCO), (Grupo 2) Protemp 4 (3M ESPE) y (Grupo
3) Unifast Il (GC). Y, para evaluar la resistencia a la compresién, se fabricaron 5
cilindros (altura 6 mm y didmetro 4 mm) de cada producto. Todas las muestras se
almacenaron 24h en saliva artificial, a 37 °C y en oscuridad, antes del inicio de las

mediciones en TO0.

Posteriormente, las muestras fueron sometidas a termociclado (2.000 ciclos, 5/55°C,
30 s). Para los ensayos de flexion y compresion se fabricaron nuevas probetas pues
uno de los desencadenantes de estos es la destruccion de los ejemplares. Después del

envejecimiento, se realizd nuevamente el estudio de los materiales.
Conclusiones:

-El AE* para la estabilidad cromatica en las muestras de 2 mm de grosor del Grupo 1
fue ligeramente superior al valor de 3,3 clinicamente aceptado.

-El AE* para la fluorescencia fue significativamente mayor en las muestras de 1,5 mm
de grosor del Grupo 3. El Unico conjunto cuyo resultado permanecio inferior a las 3,3
unidades fue el Grupo 1.

-La microdureza Knoop, presenté diferencias altamente significativas entre los tres
materiales. En todos ellos, la media de los datos registrados después del termociclado
fue mayor que la media en TO. El Grupo 2 obtuvo los mejores resultados en ambos
tiempos de medida.

-La resistencia a la flexion de los tres materiales disminuyd después del termociclado,
pero no de forma estadisticamente significativa. El Grupo 2 presentd el mayor valor de
resistencia a la flexidn.

El médulo de elasticidad fue mayor en el Grupo 2 en ambos tiempos de medida. La
diferencia fue de mas de 640 MPa.

En los tres materiales estudiados, los ejemplares de 1,5 mm de grosor obtuvieron

valores de mddulo de elasticidad mas altos que los de 2 mm.
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-La resistencia a la compresién de los materiales disminuyd después del termociclado,
de forma estadisticamente significativa. El Grupo 2 presenté mayor valor que sus

homodlogos.



Summary

SUMMARY

IN VITRO COMPARATIVE STUDY OF MECHANICAL AND PHYSICAL
FEATURES OF THREE TEMPORARY MATERIALS,
FOR THEIR USE IN DENTAL PROSTHESIS

Introduction:

Q—rovisional restoration is an important rehabilitation phase in fixed prosthodontic

therapy, it should provide pulpal and periodontal protection, showing marginal
integrity and aesthetics, should also have enough durability in order to resist the
mastication forces. Patients with bruxism or those, whose treatment require long-term
use of provisional restorations, need material with better optical and mechanical

properties.

The present study research studied the chromatic stability, fluorescence, Knoop
microhardness, flexural strength, elastic modulus and compressive strength of an
acrylic resin and two bi-acrylic resins, used in odontology in the manufacturing of

temporaries with a direct technique.

-The colour study is paramount in aesthetic odontology. It has a significant weight
when the patients weigh the quality of a restoration, especially when it is in the

anterior region.

The colour may be described in terms of its three coordinates L*, a* and b*; or L* C*
and h°. However, colour changes are quantitatively described through Delta E* (AE*).
Most of the researches agree that values of AE*> 3.3 are clinically unacceptable in

odontology.

-Fluorescence is the ability that some crystalline elements have of being able of
absorbing energy in the shape of short-waved electromagnetic radiations (gamma
radiation, x rays, UV light, blue light) and subsequently sending out, spontaneously,
part of said energy in the shape, for instance, of a longer wave, within the visible

spectrum.
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-Hardness refers to the resistance a material offers towards penetration or
indentation. In the present study research, the Knoop method was used (Knoop

microhardness number, KHN).

-The fundamental scales in order to know the resistance of any given material towards
occlusal forces are: flexural strength, elastic modulus, and fracture strength. Flexural
strength is defined as the maximum load said material can resist before fracturing. It is
directly proportional to the elastic modulus. The elastic modulus describes the
connection between the stress and the deformation a material suffers for a given load.
Therefore, it measures the relative stiffness of a material: to a higher elastic modulus,

higher the flexural strength.

-The compressive resistance shows the capability of a material to endure the vertical
stress. It is of paramount importance, especially during the mastication process since
several of the forces participating throughout this process in the occlusal area are of

the compressive type.

Aims:

Evaluating and comparing the physical and mechanical features of three temporary
materials towards their use in dental prosthesis, at the TO moment (24h after the
samples manufacturing) and after enduring a thermal cycling procedure or accelerated

artificial aging.

In order to evaluate the first five properties described above, thirty rectangular
specimens were fabricated (35 mm in length, 10 mm wide and 1.5 or 2 mm of
thickness) of each commercial brand of the resins chemically activated, used to make
provisional restorations: (Group 1) Structur® 3 (VOCO), (Group 2) Protemp™ 4 (3M
ESPE) and (Group 3) Unifast Il (GC). All specimens were stored for 24 hours in artificial

saliva at 37 °C in a thermostatically controlled oven prior testing.

After 24 hours, an evaluation of the fluorescence and color parameters (L*, a*, b*) was
performed with a portable spectrophotometer (VITA Easyshade® Compact, previously
calibrated following the manufacturer’s instructions), in three measures in each

specimens. For the Knoop microhardness, flexural strength and elastic modulus, the
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specimens were tested on a universal testing machine (Zwick/Roell, software test
Xpert®ll V143). Flexural strength (3-point bending test) was determined at a crosshead

speed of 1 mm/min and a support separation of 24 mm.

In order to evaluate the compressive strength, five cylindrical samples were fabricated
(6 mm in height, 4 mm diameter) of each resin brand. The specimens were tested on a

universal testing machine (PM2/50 model. R5017 serial number).

Once the researches described were finished, at TO, the samples were subject to a
2.000 cycles- thermal cycling procedure. New samples were needed for the flexion and
compression trials (30 rectangular and 5 cylindrical samples of each commercial brand
of the resins), since one of the triggers of these two trials is the total destruction of

each one of the specimens.

In each cycle of the thermal cycling machine, the specimens stayed 30 seconds in a
barrel filled with artificial saliva at 5 °C and then 30 seconds in a 55 °C barrel,
alternating these barrels with periods of 15 seconds of rest between them. After this
process, the samples were cleaned with sterile water and gauzes. Afterwards they
were subject to studies of chromatic stability, fluorescence, hardness, flexural and

compressive strength, again.

There are still yet to be published relevant studies about the artificial aging of acrylic
and bi-acrylic resins but, in the event they show a physical performance similar to the
composite resins, it would be possible to state that the artificial aging is accompanied
by a decrease of the physical and mechanical features of the dental resins. Apparently,
the duration of the aging and the material have more influence that the location

where the artificial aging takes place.

Results:

Colour: The average of the L*, C*, h°, a* and b* values of the 1.5 mm thick tablets was

higher than the average of the 2 mm thick, in all three materials.

The higher AE* value, when comparing the initial moment (T0) with the registries after

the accelerated artificial aging, was obtained from the 2 mm thick tablets of Group 1
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(3.95 units), slightly over the values clinically accepted in odontology, while the lower

AE* value was scored by the 1.5 mm thick tablets of the same Group 1 (2.16 units),

being the remaining very close between them.

Fluorescence: The only group whose AE* value totally stayed below the 3.3 units

clinically accepted was Group 1.

Hardness: At TO, highly significant differences were found due to the effect of the

material used. Group 2 samples obtained an average value of 19.58 (MPa); Group 3,

16.32; and Group 1, 13.14.

Also at T180 highly significant differences were found due to the effect of the material
used. Even though all the differences were still significant, the margin between the

averages of Group 2 and 3 was narrowed down.

From a multivariate perspective, meaning the analysis of the interaction of time with

the type of material in order to study if the three materials evolved equally, it was

noticed that changes in time were similar for the three groups. All of them increased,

regardless of their thickness. The weighty factor was the type of material, followed by

time. Thickness was meaningless.

Flexural strength: At TO, highly significant differences were found between the three

types of materials. The average was higher in Group 2 (95.20 MPa), followed by Group

1 (70.30 MPa) and, lastly, Group 3 (56.89 MPa).

At T180, Group 2 was still the one with values close to 90 MPa.

In the three groups studied, (Group 1, Group 2 and Group 3) there was a decrease in

the flexural strength value when comparing moment TO with T180.

Elastic Modulus: E {I, Mod} (MPa) average for the studied materials was of 2,125.96

MPa at TO and 2,293.25 at T180. Group 2 was still the one scoring best results when

compared with Group 1 and Group 3.

Compression: Every value measured at T180 was lower than the values measured at

T0.



Summary

Conclusions:

-AE* value for chromatic stability in the 2 mm thick samples of Group 1 (3.95 units)
was slightly over the value clinically accepted in odontology. The remaining groups

showed values under 3.3 units.

-AE* value for fluorescence was significantly higher in the 1.5 thick samples of Group 3
(7.16 units). The only group whose whole result totally remained below the 3.3 units

clinically accepted was Group 1 (1.45-1.76 units).

-The microhardness value, measured with the Knoop system, showed highly
significant differences between the three materials. Among them, the average of the
results registered after putting the samples through a thermal cycling procedure was
higher than the average of the results registered at the start (T0), being Group 2 the

one that scored the best results in both measuring times.

-The flexural strength of the three materials studied decreased after the thermal
cycling process, but not in a statistically significant way. Even thought the average of
the 1.5 mm thick specimens was, in total, higher than the 2 mm, a statistically
significant effect related to the samples thickness was not determined.

Group 2 showed the highest value of flexural strength (95.20 MPa at T0).

-The elastic modulus was higher in Group 2 in both measuring times. The difference
was more than 640 MPa (2,545 MPa at TO. 3,186.15 MPa at T180).
In the three studied materials, 1.5 mm thick specimens obtained higher values of

elastic modulus than the 2 mm thick specimens.

-The compressive strength of the materials decreased after the thermal cycling
procedure in a statistically significant way. Group 2 samples showed the highest values

(288.09 MPa at TO and 233.39 MPa at T180).
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INTRODUCCION

I.1. Restauraciones provisionales

Qﬁegun el Glosario de Términos Prostodénticos;(” una restauracion provisional es

una restauracion fija o removible y temporal disefiada por requerimientos estéticos o
funcionales, que se usa durante cortos periodos de tiempo y que posteriormente se
reemplaza por una prétesis definitiva. Esta puede determinar la efectividad
terapéutica de los tratamientos asi como definir la forma y la funcién que tendran las

prétesis definitivas.*3®

Una restauracién provisional debe satisfacer los requerimientos de: proteccidn pulpar,
proteccion del tejido dentario frente a la caries, mantenimiento de la salud
periodontal, funcionalidad, mantenimiento de la dimensién vertical, la fonética y la
funcién masticatoria, favorecer la higiene, tener una adecuada resistencia mecanica vy,

no menos importante, la estética,®> 710, 12:26,29-40)

.1.1. Tipos de restauraciones provisionales
Las restauraciones provisionales, dento o implanto-soportadas, pueden emplearse

para un periodo de tiempo corto (dias), medio (semanas) o prolongado (varios
meses);(s’ 58, 18-21, 23-28,30-38, 40, 41) £y o] frente anterior, pueden incluso permanecer en
boca unos seis meses, siendo un factor clave en la estabilizacion de la posicién del

tejido blando y conformacién de la papila.(24’ 25-34,36, 37, 41)

En general, en proétesis sobre implantes, se aconseja el uso de un provisional
atornillado para evitar asi problemas asociados con la incompleta remocién del
cemento residual; el cual puede ocasionar la denominada peri-implantitis

iatrogénica.(lg’ 21,26, 31, 34, 37, 42)
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Dependiendo de su técnica de elaboracién, pueden clasificarse en prefabricadas o

individualizadas:

-Provisionales prefabricados: Casquillos de aluminio, coronas anatémicas de metal,
coronas de policarbonato, preformas de acrilico. Solo pueden usarse para

restauraciones unitarias.

-Provisionales individualizados: Las coronas y los puentes individualizados pueden

fabricarse mediante técnica directa o técnica indirecta.

Técnica directa: Elaborados en el gabinete dental, mediante el uso de resinas

auto o fotopolimerizables.

Técnica indirecta: Elaborados en laboratorio, mediante el uso de resinas auto o

termopolimerizables.

Las técnicas CAD/CAM (Computer-Aided Design/Computer-Aided Manufacturing) son
una de las tecnologias en auge en Odontologia, ya que cada dia muestran mejoras
tanto a nivel del software como de productos. Se emplea tanto para la elaboracién de

prétesis definitiva como para la confeccién de prétesis provisional.® &8 11, 12,1415, 22, 25

32, 35, 39, 43, 44)

[.1.2. Resinas para restauraciones provisionales

Tipos de resinas que pueden usarse para fabricar restauraciones provisionales: 3,58, 14,

15, 21, 28, 33, 35, 38, 39, 45-47)

-Polimetilmetacrilato (PMMA).
-Polietilmetacrilato (PEMA).
‘Resina microfilamentada.
-Polivinil metacrilato.
‘Metacrilato bis-acrilico.

-Metacrilato de uretano.

12



Introduccion

Los dos materiales mds comunmente utilizados para fabricar restauraciones
provisionales son las resinas acrilicas y las resinas bis-acrilicas.!”" 13 17 19 21, 23, 24, 26, 28, 31,
33,35 48500 | a5 resinas acrilicas son mds propensas a registrar cambios cromaticos,
filtracion marginal, lesién pulpar y caries recurrentes. Tienen un alto coeficiente de
expansiéon térmica y sufren una contracciéon durante la polimerizacidén; al mismo
tiempo, producen una alta cantidad de residuos de monémeros.*> V) Entre tanto, las
resinas bis-acrilicas tienen mejores propiedades mecanicas, son biocompatibles, sufren
minima reaccidon exotérmica durante la polimerizacién y no producen residuos de
monémeros monofuncionales; por ello, no causan irritacién pulpar ni periodontal.*> 3

Las resinas bis-acrilicas son materiales dimetacrilato y pueden clasificarse en dos

grupos: bisfenol A-glicidil metacrilato (bis-GMA) y uretano dimetacrilato (UDMA).®®)

) entendiendo por

Estos materiales pueden ser quimio o fotopolimerizables,(14
polimerizacidn el proceso quimico por el que los mondmeros de la matriz de resina se
agrupan quimicamente entre si dando lugar a una molécula de gran peso, llamada

polimero (15,17, 35, 52, 53)

La longevidad de estos materiales puede verse afectada por factores importantes,
incontrolables, como las fuerzas masticatorias, los habitos parafuncionales, los

factores dietéticos, la humedad, la rugosidad superficial y las oscilaciones térmicas.™

25, 31, 32, 43, 54, 55)

I.2. Importancia de los ensayos in vitro en el

estudio de materiales restauradores

Las pruebas in vitro de los materiales de restauracidn consisten en la medicién de las
propiedades fisicas, mecdnicas y bioldgicas, siguiendo las directrices de tests
estandarizados. La metodologia de estas pruebas estd descrita por la American
National Standards Institute/American Dental Association (ANSI/ADA) y por la
International Organization for Standardization 1SO (“isos” del griego, igual).
Especificaciones para que cualquier laboratorio de ensayos en el mundo pueda realizar

pruebas equivalentes y esperar obtener resultados comparables.(se'sg)
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Las pruebas de laboratorio son grandes indicadores de posibles resultados clinicos. Son
Utiles para probar nuevas técnicas y materiales antes de su aplicacidn en pacientes;
pero, en muchos casos no deben ser considerados como predictores absolutos de lo

que sucederd clinicamente. 2% 2% 5456, 57, 60, 61)

Los métodos empleados en estudios in vitro deben cumplir los siguientes requisitos

(FDA 1978):

-Los resultados deben ser reproducibles.

-Los pardmetros que influyen en los resultados de las pruebas deben ser conocidos.
-La variabilidad de los valores medidos debe ser baja y dentro de un rango aceptable.

-Si en la prueba se emplean dispositivos para medir los pardmetros, estos dispositivos

deben ser adecuados para el propdsito dado.

Si se cumplen todos estos pardmetros se dice que el método empleado tiene validez
interna. Si los resultados tienen correlacién con los hallazgos clinicos, se dice que el

test tiene validez externa.”” >

En el campo de la investigacion de laboratorio, el método mdas ampliamente aceptado
en la literatura internacional para reproducir las tensiones dinamicas es el
termociclado.®* >° E| estudio de revision bibliografica llevado a cabo por Morresi et al.
(2014)®* tenia como objetivo evaluar la existencia o ausencia de un protocolo
estandarizado de termociclado. La investigacién que desarrollaron estos autores se
limité a estudios (sin restriccion de idiomas) publicados desde el afo 1998 hasta
agosto de 2013. La investigacidn identificd 193 estudios experimentales pertinentes,
de los cuales solo 23 habian aplicado fielmente la normativa 1S0.** La mayoria de los
estudios utilizaron sus propios procedimientos, mostrando solo una cierta coherencia
dentro del pardmetro de temperatura (5 °C-55 °C) y una gran variabilidad en el numero

de ciclos y en el tiempo de permanencia elegido.(54'59)
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1.3. El color

El estudio del color es una parte fundamental de la Odontologia estética. Es, sin duda,
uno de los pardametros con mayor peso cuando los pacientes juzgan la calidad de una

restauracion, especialmente en la regién anterior.® %% 6272

El método de observacion visual se caracteriza por la interaccién necesaria entre tres
elementos fundamentales: una fuente de luz, un objeto y un observador. La luz se
constituye por ondas electromagnéticas. Todo objeto o cuerpo iluminado absorbe una
parte de las ondas electromagnéticas y refleja las restantes hacia el ojo del observador,
quien captura la energia fisica y la transforma en impulsos nerviosos que son
interpretadas por el cerebro como “COLOR”.38 3% 88 7279) g color es, por tanto, una
nocién puramente humana. Nocién fisioldgica que es subjetiva, dificil de medir o

describir.®?

La porcién de ondas electromagnéticas que el ser humano es capaz de percibir es
pequeiia en comparacion con todas las existentes. Esta regidon, denominada espectro

visible, comprende longitudes de onda desde los 380 nm hasta los 720 nm. (87377, 79)

Uno de los sistemas de ordenacién del color mas empleado es el sistema Munsell H
V/C (hue, value, chroma), creado por el profesor Albert H. Munsell en la primera

década del s. XX.®?

[.3.1. Elementos del color

-Tinte (hue). Atributo por el cual se distingue una familia de colores de otra.

- Valor (value). Elemento que determina la cantidad de blanco o negro que
tiene un objeto. Se obtiene mezclando cada color con blanco o negro; y la escala varia

de 0 (negro puro) a 100 (blanco puro).

-Intensidad (chroma). Cantidad de tinte que tiene un color. Los colores de baja
intensidad son llamados débiles y los de maxima intensidad se denominan saturados o

fuertes (38, 50, 62, 63, 74-76, 78, 80-85)
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Los elementos tinte, valor e intensidad coexisten simultaneamente. Es dificil

para el ser humano verlos y juzgarlos de forma independiente.(so)

[.3.2. Sistemas de medicion del color

Existen varios sistemas en los que la medicién del color puede ser categorizada e

identificada cuantitativamente:(®* 7% 86.87)

‘Espacio cromatico CIEL*a*b* (1976). Modelo cromatico que describe todos

los colores que puede percibir el ojo humano, es decir, este modelo dimensiona la
totalidad del espectro visible.®> 88 se construye en torno a tres ejes (ver ilustracion 1):
eje amarillo-azul; eje verde-rojo y en el centro la escala de grises, establecida por el eje

blanco-negro. Siendo como expresién volumétrica una esfera.

El espacio de color CIELAB

Es un espacio tridimensional
con tres Planos o ejes

Plano - Eje
Luminosidad
(L

|
Plano

Rojo - Verde
(a%)

Plano

Amarillo - Azul
(b*)
|

llustracion 1: Espacio cromatico CIEL*a*b*.UG’ 88)

L* (eje vertical) representa el valor, desde 0 (negro) hasta 100 (blanco) y a* y b* los
ejes de coordenadas donde se situan los colores que tienden al rojo, amarillo, verde y
azul. Los valores positivos de a* indican una tendencia al rojo y los valores negativos

de a* al verde. Los valores positivos de b* indican una tendencia al amarillo y los
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valores negativos de b* hacia el azul (1315 38,50-52,63-71, 74-79, 82-87, 85-119)

-Sistema CIEL*C*h°. Las coordenadas a* y b* pueden transformarse

matemadticamente en C*y h°, constituyendo el sistema de medicién CIEL*C*h°. Siendo
L* (el valor) una variable comun a ambos sistemas, C* |a intensidad, de 0 a 100y h° el
tinte, establecido como angulo de color de 0° a 360°,5% 63 74 76, 82,85-96, 101, 107)

La transformacion de a* y b* en C* y h°, se relaciona por las siguientes férmulas

matematicas:"’®

C*ap = V(a**+b*)

o b*
h°,p = arctan —
a*

[.3.3. Evaluacion del color

-Diferencia de color o AE*

El color puede describirse en términos de sus tres coordenadas L*, a* y b*. Pero, los
cambios de color se describen de forma cuantitativa con el Delta E* (AE*). En otras
palabras, el AE* proporciona informacidn sobre la magnitud del cambio, pero no sobre
la direccién (del cambio), es decir, representa la magnitud de la diferencia de color,

pero no indica la direccidn en los ejes de coordenadas.

A través de la siguiente ecuacion matematica se puede calcular la diferencia entre dos
colores de forma cuantitativa. Se utiliza la forma euclidiana de la diferencia de color

entre dos puntos en el espacio.(76)

-Diferencia de color entre dos objetos:

AE* (CIEL*a*b*) = ‘I[(AL*)Z + (Aa*)z + (Ab*)Z] (13-15, 38, 51, 52, 64-71, 73, 75-79, 81-

86, 90-92, 94-99, 101-108, 110-125)

17



Introduccion

-Evaluacion de la diferencia de color

Cuanto menor es el valor de AE*, mejor sera la estabilidad cromatica.™> %) se

considera que un material es completamente estable, en términos cromaticos, cuando
no se detecta ninguna diferencia de color después de haber sido sometido a un

entorno de pruebas (AE*= 0).""* >V

-AE* menor que 1, la diferencia de color no sera percibida por el ojo humano.

‘AE* entre 1 y 2, la diferencia de color serd percibida por un observador

experimentado.

-AE* superiores a 2, las diferencias de color son cada vez mds apreciables por

observadores no experimentados.

‘AE* entre 2 y 3, diferencia evidente entre color de referencia y color obtenido,

pero gusta, es aceptable.

‘AE* entre 3 y 4, diferencia evidente entre color de referencia y color obtenido,

al limite de la aceptacién.

‘AE* superior a 4, diferencia evidente entre color de referencia y color

obtenido, inaceptable.

La mayor parte de los estudios coinciden en resaltar que valores de AE*2 3,3 son

7 . . s 1 1, 52, 64- 7 2 1-94 101,1 1
clinicamente inaceptables en Odontologia.™ 38 5152 64-68, 75, 82, 89, 51-94, 96, 98, 95, 101, 106, 108,

110-113, 116, 117, 122, 123, 126, 127)

En Odontologia, el umbral de aceptabilidad para diferencias de color es mayor que el

umbral de perceptibilidad.(76)

Los cambios cromaticos que sufre un material pueden deberse a causas extrinsecas o
intrinsecas. Dentro de las causas extrinsecas encontramos: la dieta, la acumulacién de
placa, la degradacion superficial. En las causas intrinsecas juegan un papel muy
importante las reacciones fisico-quimicas que tienen lugar en las capas mas profundas

del material de restauracin. (14 21 51, 64-66, 69, 105, 106, 108, 110, 111, 113, 115, 116)
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Sin embargo, la bibliografia sobre la estabilidad del color de las resinas acrilicas y bis-
acrilicas es escasa. Existe controversia respecto a qué tipo de material tiene mayor
estabilidad del color. Diversos estudios afirman que algunas resinas bis-acrilicas son
menos estables desde el punto de vista cromdtico, al someterlas a un proceso de
envejecimiento in vitro, en relacidén con los metacrilatos. Otros autores afirman que los
acrilicos son mas resistentes al sumergirlos en liquidos colorantes y que los bis-acrilicos

son mas resistentes al envejecimiento.™

1.3.4. Medicion del color en Odontologia

-Medicion del color mediante métodos subijetivos

Las guias dentales constan de tablillas de color que se comparan sucesivamente con el
diente, en condiciones de iluminacion idénticas, hasta encontrar aquella que presenta
una mayor similitud cromdtica. La utilizacidn de tablillas es un procedimiento subjetivo
donde hay un gran numero de variables que influyen en el resultado: La iluminacién
del ambiente, los colores del entorno, la experiencia del profesional, la edad, las
exposiciones previas de los ojos (fatiga), la ropa y el maquillaje del paciente, la

percepci(')n cromatica del dentista (41, 50, 52, 62, 63, 67,72, 73,75, 76, 78, 79, 81, 84, 87, 122, 128)

Dos de los grupos de tablillas mas utilizados son: Vita Classical (VC) y Vita 3D-Master

(V3DM) (Vita Zahnfabrik) (52, 63,72,73,75,76,79, 84, 86, 87, 100, 122)

‘VC: Se divide en cuatro grupos, uno para cada tonalidad: A (marrdén-rojizo), B
(amarillo-rojizo), C (gris) y D (gris-rojizo). Dentro de cada grupo hay varios niveles de
cromatismo, de tal forma que, por ejemplo, dentro de la tonalidad A encontramos las
tablillas A1, A2, A3, A3.5 y A4, siendo la Al la menos intensa y la A4 la mas intensa de
color.

En total, encontraremos las siguientes tablillas: Al, A2, A3, A3.5, A4, B1, B2, B3, B4, C1,
C2,C3,C4, D2, D3y D4.(50’ 52,72, 75, 76, 84, 86, 87, 122)

‘V3DM: Contiene 26 tablillas que estan divididas en 5 grupos de acuerdo a su valor.
Dentro de cada grupo, las tablillas se ordenan segun intensidad creciente (vertical

hacia abajo: 1, 1.5, 2, 2.5 y 3) y segun el tinte (horizontalmente: amarillento, medio y

. 52,62,63,72,75,76,79, 84,87,100
ro leo).( )
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-Medicidn del color mediante métodos objetivos
En la actualidad existen un gran nimero de sistemas disefados para ayudar a los

clinicos y técnicos de laboratorio en el manejo del color en la practica clinica. Entre
ellos se incluyen, colorimetros, espectrofotdmetros, analizadores digitales de imagen e

instrumentos hibridos que combinan estas tecnologias.!** 1> 41, 5% 62, 63, 65-68, 71, 74-76, 78, 79,

83, 84, 86, 89, 93, 94, 97, 98, 102, 108, 109, 111-117, 120, 122, 128, 129)

Un espectrofotometro es un instrumento de medida que estudia la relaciéon entre
valores de una misma magnitud fotométrica, relativos a dos haces de radiaciones. Es
un dispositivo que determina la intensidad de luz reflejada o transmitida. Su
funcionamiento consiste en iluminar la muestra con una luz blanca y calcular la
cantidad de luz que refleja dicha muestra en una serie de intervalos de longitudes de
onda. El instrumento se calibra con una muestra o loseta blanca, cuya reflectancia es

conocida, al compararla con una superficie de reflexion difusa perfecta.*> >% 62 63, €6 68-

71, 75, 76, 78-81, 83, 86, 87, 95, 97, 104, 106, 110-115, 117-120, 127, 128, 130, 131) Se ha encontrado que Ias
mediciones mediante espectrofotdmetro bajo condiciones de luz estandarizadas son

mas fiables y exactas que las obtenidas por discriminacion visual. ¢ 8 94 112, 114)

En el presente trabajo de investigacion se hizo uso del espectrofotdmetro VITA
Easyshade® Compact (Vita Zahnfabrik).(63' 7576, 78, 19) Eg yn espectrofotémetro portatil e
inaldmbrico, con una pistola de mano con fibra dptica en su extremo. Esta punta tiene
un didmetro de 5 mm y se sitla en contacto directo con la superficie del diente o del
material cuando se esta realizando una medicidn. La pieza de mano presenta fibras
Opticas (halégenas) para la iluminacidn de la superficie y multiples espectrémetros
para el proceso de medida. Uno monitoriza la emisidon de luz mientras que los otros

dos miden la luz dispersa por el espécimen de muestra, a dos distancias diferentes.®*

76, 86, 111)
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1.4. La fluorescencia

La fluorescencia es la capacidad que tienen algunos cuerpos cristalinos de absorber
energia en forma de radiaciones electromagnéticas de longitud de onda corta
(radiacién gamma, rayos X, luz UV, luz azul) y, posteriormente emitir, de manera
espontdnea, parte de esa energia en forma de radiacién electromagnética de longitud

de onda mas larga, por ejemplo, dentro del espectro visible.

La fluorescencia esta presente tanto en el esmalte como en la dentina, sin embargo, al
asociarse a una mayor cantidad de materia organica, es tres veces mas la intensidad de

fluorescencia de la dentina que la del esmalte.?” 41,7778 80,120, 132-141)

El cemento presenta valores de fluorescencia similares a la dentina, pero menos

intensos.“?

El mecanismo de fluorescencia tipico implica tres pasos secuenciales: absorcién,
disipacion no radiactiva y emisién. El ciclo completo es muy breve, transcurre en
tiempos del orden de los nanosegundos, por lo que puede considerarse practicamente

instantaneo.

La fluorescencia que puede observarse en un diente natural o en un material de
restauracién va a depender de la duracion de la exposicién a la luz UV, que puede
suceder bajo condiciones de luz natural o bien bajo condiciones de luz artificial como
las ldmparas fluorescentes, los flashes fotograficos o la luz oscura de los clubes

(27, 138, 140, 141)

nocturnos. Idealmente, un material de restauracion debe tener las mismas

propiedades de fluorescencia que un diente natural.*"

La fluorescencia de los dientes naturales bajo la luz ultravioleta fue descrita por
primera vez por Stibel, en el afio 1911. (Anax = 450 nm). Hartles y Leaver investigaron
con mayor detalle la fluorescencia de las estructuras dentales y, describieron en el afio
1953, que la fluorescencia “normal” del esmalte presentd una apariencia azulada-
blanquecina con tonos amarillos ocasionales. Ademads, confirmaron los hallazgos de
Benedict en 1928: |la dentina tenia mayor fluorescencia que el esmalte. Ello se debia al

. / . ;. . 1,1 1
contenido mas elevado de sustancias orgdnicas en la dentina. % 137, 140)
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Para mejorar las condiciones de fluorescencia, a las resinas modernas se afiaden
oxidos de tierras raras (por ejemplo; europio (Eu), cerio (Ce) e iterbio (Yb)), que
incluyen aditivos fluorescentes que pretenden imitar la expresion vital de los dientes

naturales en todas las condiciones luminicas. >’ 14°)

La predicciéon de la duracién de la fluorescencia en materiales de restauracion, a través
Unicamente de estudios in vitro es dificil de estimar debido a la heterogénea
naturaleza de las condiciones orales. La higiene bucal que lleve a cabo el paciente
también juega un papel fundamental, asi como a los habitos alimenticios, los cuales
pueden variar significativamente. También conviene tener en cuenta que los
pigmentos fluorescentes pueden estar tan dispersos a través de todo el material, que

un remodelado o un re-pulido pueden aumentar de nuevo la fluorescencia.™*®

Segun Lefever et al. (2010),'** la fluorescencia de un material de restauracién puede
evaluarse mediante métodos 6pticos, visuales, en comparacién con la estructura del
diente adyacente en una escala de 0 a 10 (0= integracién dptica escasa; 10= dptima
integracion 6ptica); mediante comparaciones de fotografias;?” *” o puede evaluarse
de manera objetiva utilizando la misma féormula de Pitdgoras empleada para el estudio

de la estabilidad cromatica: AE* = V(AL*)? + (Aa*)? + (Ab*)? (120,138,140, 141)

La fluorescencia de las resinas compuestas se clasifica en: baja, adecuada o

excesiva.! 3%
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I.5. La dureza

La dureza se refiere a la resistencia que ofrece un material a la penetracién o

indentacién permanente de su superficie.

Existen diferentes métodos o escalas de uso industrial para llevar a cabo el registro de
la dureza: Brinell, Knoop, Vickers, Rockwell, Shore, Rosiwal y Webster. Todas tienen en
comun un mismo principio: cuantificar la forma geométrica trazada en la superficie de
la muestra a estudiar, por un objeto penetrador. Sobre este penetrador actia una
fuerza que produce una muesca simétrica, cuyos valores de profundidad, superficie o
anchura, se registran microscépicamente y se obtienen datos que se correlacionan con
unos valores tabulados. Los matices entre las distintas metodologias se deben a la
geometria, el material a estudiar o la carga del penetrador. La forma de éste puede ser
esférica, cénica o piramidal; y componerse de acero, carburo tungsteno o diamante. El
rango de la carga empleada es amplio, y la elecciéon de una u otra depende de la
naturaleza del material a estudiar, del grado de localizacién que se desee, y de la

dureza inicialmente prevista para el mismo.1% 46 58 127, 142-155)

En el presente proyecto de investigacién se empled el método Knoop (Knoop
microhardness number, KHN) para el estudio de la microdureza, por acomodarse
mejor al tipo de material estudiado. El método de microdureza Knoop se emplea en
ensayos con cargas inferiores a 1 kg. El penetrador de este sistema esta constituido por
un diamante en forma de piramide de base rémbica, tal y como se especifica en la

norma internacional UNE-EN 1SO 4545-1, (48 58 110, 142-145, 145-152, 156-158)

Segun las especificaciones de la Asociacion Dental Americana, la dureza Knoop de una

resina acrilica para prdtesis intraoral no debe ser menor que 15.149)

El esmalte dental es considerado un tejido mas duro que la dentina. Asi lo corrobora el
estudio realizado por Chun et al. (2014)(155) donde, al estudiar la dureza Vickers de
ambas estructuras, a partir de especimenes rectangulares fabricados (3,0 x 1,2 x 1,2
mm), obtuvieron que la dureza del esmalte tenia valores de 274,8+18,1. Mas de cuatro

veces superior a la dureza Vickers de la dentina.

23



Introduccion

I.6. Resistencia a la flexion y mddulo de
elasticidad (curvas tension/deformacion)

Las magnitudes fundamentales para conocer la resistencia a las fuerzas oclusales de un
material determinado son: la resistencia a la flexién, el médulo de elasticidad vy la
resistencia a la fractura. Por tanto, su cuantificacién permite también predecir la
aparicion de fracturas tanto en el propio material como en los margenes de la
restauracion, o lo que es lo mismo, la longevidad de la restauracidn bajo condiciones

clinicas simuladas. 2> 44 154 155, 159-165)

La resistencia a la flexion se define como la carga maxima que es capaz de soportar el

material antes de fracturarse. Tiene una relacidon directamente proporcional con el

modulo de elasticidad: a mayor moddulo de elasticidad, mayor resistencia a la

flexion. (15 16,47, 57, 149, 154, 159, 161-168)

Las pruebas de resistencia a la flexion pueden representar la naturaleza dinamica de
las tensiones existentes durante los procesos de masticacion, donde se crean
diferentes efectos sobre las prétesis parciales fijas: traccidon, compresién y tensiones

de cizallamiento.™*®

De acuerdo a la normativa UNE-EN ISO 4049: 2009, la resistencia a la flexién de

materiales dentales a base de polimeros debe ser > 80 MPpa, (57, 147, 161, 162, 166, 169)

El médulo de elasticidad describe la relacion entre el estrés y la deformacidon que un
material sufre para una carga determinada, es por tanto, una medida de la rigidez
relativa de un material. Una medida indirecta de la fuerza de los enlaces. Un material
mas rigido requerira una carga mayor para deformarse en el mismo grado que uno

, - 15, 47, 155, 159, 161, 168, 170
mas elastico.' )

Los factores que mas influyen en las propiedades mecanicas de un material son su
contenido en relleno, el tamano de las particulas, su distribucion y las interacciones
entre el relleno y la matriz, siendo el contenido en volumen del relleno la propiedad
gue mas se correlaciona con la resistencia del material, con su médulo de elasticidad,

asi como con su resistencia a la fractura.“* 1> 160.171)
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Se han descrito muchos métodos estaticos y dinamicos para determinar las
propiedades mecdnicas de los materiales resinosos. Dentro de los estaticos, el test de
flexion en tres puntos descrito por las normas UNE-EN ISO 178: 2010 y 4049: 2009, es
el mas utilizado y permite evaluar simultdneamente la resistencia a la flexién y el
mc')dulo de eIaStiCidad.(ls' 22, 47, 57, 60, 146, 147, 154, 159, 161-164, 169, 170, 172, 173) Cuando IOS
materiales son sometidos a este ensayo de flexién en tres puntos, se produce una
tension de compresion en la parte superior del material y una tensién de tracciéon en la

cara inferior.(ls’ 22,47, 154, 161-164)
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I.7. La compresion

La resistencia a la compresion indica la habilidad demostrada por un material para
soportar estrés vertical. Tiene una importancia muy especial en el proceso de la
masticacidén ya que muchas de las fuerzas que intervienen en el area oclusal durante

este proceso son de tipo compresivo.(lss’ 162, 174-176)

La resistencia a la compresion del esmalte (348 MPa) y de la dentina (297 MPa) puede
servir como patrén mecanico para seleccionar la resistencia ideal de las resinas para

dientes posteriores.(m)

Sin embargo, en las investigaciones existentes sobre
propiedades mecdanicas de los materiales de restauracidon dental y los tejidos duros
dentales, se observa una brecha significativa. Muchos de ellos no presentan resultados
comparables entre si pues presentan diferente forma y dimensién de los especimenes
estudiados.*” Por ejemplo, en el estudio llevado a cabo por Chun et al. (2014)**®
donde se estudiaban las propiedades mecanicas del esmalte y la dentina a partir de
pequeiios especimenes rectangulares fabricados (3,0 x 1,2 x 1,2 mm), se obtuvieron
resultados de compresion del esmalte de 62,2+23,8 MPa y de la dentina de 193,7+30,6
MPa. Dichos datos no son contradictorios con los expuestos en el apartado de
“dureza” al hacer referencia a la dentina y el esmalte. El esmalte sigue teniendo una
mayor resistencia al desgaste (adecuado para poder llevar a cabo la trituracion de los

alimentos) y la dentina posee mejores cualidades para absorber las fuerzas de la

masticacion.

Las diferentes funciones mecanicas del esmalte y la dentina pueden surgir de sus

. .. . 1
diferentes composiciones y estructuras internas.*>®

)(176)

Segun lo establecido por Ferrario et al. (2004 en su estudio, la carga oclusal que un

diente unitario debe resistir en la regién anterior debe ser de al menos 150 N.

Al no estar elaborada una norma ISO que haga referencia al estudio de la compresién
de los materiales dentales provisionales a base de polimeros, la mayoria de los
fabricantes coinciden en seguir las directrices de la normativa UNE-EN ISO 9917-1:
2007, aplicada a los cementos dentales, parte fundamental en la colocacion de las

protesis provisionales fijas.(m)
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Justificacidn

JUSTIFICACION

éa existencia de una gran variedad de materiales provisionales empleados en

Prostodoncia y el escaso niumero de trabajos publicados, hace ineludible su estudio y
comparacion clinica, a partir de ensayos in vivo y de sus propiedades mecanicas,

llevando a cabo ensayos in vitro.

En Odontologia, los materiales para confeccionar provisionales no han sido el principal
objeto de estudio en los ultimos afios ya que eran considerados materiales poco
duraderos. Sin embargo, con el estudio de estos y de sus propiedades esenciales
(dureza, resistencia a la flexion, médulo de elasticidad y resistencia a la compresion),

contribuimos a que se vayan haciendo mas importantes.(G' 1,12,15,178)

A medida que vayan apareciendo en el mercado nuevos materiales con mejores
propiedades y comportamiento clinico, serd posible lograr una mayor longevidad de
este tipo de restauraciones. Incluso en el momento actual, el concepto de
provisionales a corto plazo esta cambiando; se plantea el empleo de plasticos como
materiales provisionales de larga duracion, ya que son econdmicos, presentan buenas

caracteristicas y son facilmente reparables y sustituibles.

En los ultimos afos la tecnologia CAD/CAM (Computer Aided Design/Computer Aided
Manufacturing) se ha ido consolidando cada vez mas en Odontologia. Cada dia
muestra mejoras tanto a nivel de software como de productos. Esta tecnologia, que
permite controlar el disefio de las estructuras adaptandose a las necesidades
especificas de cada caso, también puede utilizarse para la fabricacion de

restauraciones provisionales.(G’ 11, 12, 27, 32, 44, 115, 154, 164, 168, 178-185)

En el presente proyecto de investigacidn se estudiaron resinas acrilicas y bis-acrilicas,
empleadas en Odontologia para la confeccién de provisionales mediante técnica

directa.
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Objetivos

éos objetivos del presente proyecto de investigacidn son los siguientes:

Objetivo principal: Evaluar y comparar las caracteristicas fisicas y mecanicas de tres

materiales provisionales, para su uso en proétesis dental.

Objetivos secundarios:

Hl' Evaluar y comparar la estabilidad cromdtica de los tres materiales

provisionales estudiados: Structur® 3, Protemp™ 4 y Unifast Ill, en el momento TO

(24 h después de la confeccidn de las muestras) y después del termociclado (T180).

HZ' Evaluar y comparar la fluorescencia de los tres materiales en el momento

TO y después de someter las muestras a un proceso de termociclado (T180).

113- Evaluar y comparar la dureza de los tres materiales mediante el test de

microdureza Knoop, en el momento TO (24 h después de la confeccién de las

muestras) y después del termociclado (T180).

H4- Evaluar y comparar la resistencia a la flexion y el médulo de elasticidad de

las muestras elaboradas con los tres materiales, en el momento TO y después del

termociclado (T180).

HS' Evaluar y comparar la resistencia a la compresién de los tres materiales

provisionales estudiados: Structur® 3, Protemp™ 4 y Unifast lll, en el momento TO y

después del termociclado (T180).
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Objetivos

Hipotesis nula (Ho) planteada: no existen diferencias en cuanto a la estabilidad
cromatica, la fluorescencia, la microdureza Knoop, la resistencia a la flexién, el médulo
de elasticidad y la resistencia a la compresién de los tres materiales provisionales
estudiados: Structur® 3, Protemp™ 4 y Unifast Ill, antes y después de ser sometidos a

un proceso de termociclado.
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Material y Método

II1.1. Material dental

Qgtructur ® 3 (VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany); resina bis-acrilica,

autopolimerizable, para la confeccién de coronas y puentes provisionales.(35’ 186) (Ver

ilustracion 2). (Ver anexo VIIl.4 en CD-ROM).

Structur 3

.z .z . . e . 186
llustracion 2: Presentacion comercial de una de las jeringas del material Structur® 3,080

El sistema ofrece principalmente una gama de ocho colores (A1, A2, A3, A3.5, B1, B3,
C2, BL). Para la realizaciéon del presente proyecto de investigacidn se seleccioné el color
A3. Preparado: Cartucho y puntas de mezcla. La ilustracion 3 muestra el color vy

numero de lote de la muestra utilizada en este trabajo.“ge)

llustracion 3: Material Structur® 3 utilizado en este trabajo.(lge)

Material Color REF Fabricante
Structur © 3 A3 2505 VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany
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Erotemp ™ 4 (3M Deutschland GmbH, Neuss, Germany); resina bis-acrilica,

autopolimerizable, empleada para la confeccidon de coronas y puentes provisionales.‘as’
87) (Ver ilustracién 4). El sistema tiene dos componentes con una base quimica de

éster de acido metacrilico multifuncional. (Ver anexo VIIl.4 en CD-ROM).

.z .z . .« e . 187
llustracion 4: Presentacidon comercial de una de las jeringas del material Protemp™ 4.

El sistema ofrece principalmente una gama de seis colores (A1, A2, A3, A3.5, B3,
Bleach). Para la realizacion del presente proyecto de investigacion se seleccioné el
color A3. Preparado: Cartucho y puntas de mezcla. La ilustracién 5 muestra el color y

numero de lote de la muestra utilizada en este trabajo.(187)

llustracion 5: Material Protemp™ 4 utilizado en este trabajo.(m)

Material Color REF Fabricante ‘

Protemp ™ 4 A3 s 3M Deutschland GmbH, Neuss,
Germany
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%nifast [l (GC, Leuven, Belgium); resina acrilica autopolimerizable para coronas,

puentes y reconstrucciones provisionales.”?" 188) (Ver ilustracién 6). (Ver anexo VIII.4 en

CD-ROM).

llustracion 6: Presentacidon comercial del producto Unifast . &8

El sistema ofrece principalmente una gama de diez colores (A1, A2, A3, A3.5, B2, E3,
Incisal, Clear, No. 3 (Pink), No. 8 (Pink Veined). Para la realizacion del presente
proyecto de investigacion se selecciond el color A3. Preparado: Liquido y polvo. La
proporcion estandar de polvo/liquido es de 1 g de polvo por 0,5 ml de liquido. La

ilustracién 7 muestra el color y niumero de lote de la muestra utilizada en este

(188)

trabajo.
llustracion 7: Material Unifast Il utilizado en este trabajo.(lss)
Material Color REF Fabricante ‘
Unifast IlI A3 2651 GC, Leuven, Belgium
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II1.2. Portamuestras

-Para el estudio de la estabilidad cromadtica, la fluorescencia y para llevar a cabo los

ensayos de dureza y flexién, se fabricaron portamuestras de metacrilato (ver

ilustraciones 8 y 9) que permitieron preparar “pastillas” de material de 35 mm de

largo, 10 mm de anchoy 1,5 mm 6 2 mm de espesor.

Las muestras fabricadas presentaban diferentes grosores: 1,5 mm y 2 mm; de acuerdo
a los fundamentos esenciales en protesis fija detallados por Shillingburg HT®? en

cuanto a la reduccion axial y oclusal/incisal necesaria para poder confeccionar tanto

(6, 39, 104, 152)

coronas totalmente cerdmicas como coronas metal-ceramicas.

llustracion 8: Portamuestras de metacrilato usado en este trabajo.
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llustracion 9: Uno de los portamuestras utilizados en este trabajo junto al cartucho de material
Structur® 3 del color A3.

-Para llevar a cabo en ensayo de compresidn, se fabricaron unos portamuestras y una
mordaza de acero inoxidable (ver ilustraciones 10-12) que permitieron preparar

“cilindros” de material de 6 mm de alturay 4 mm de @.

Los portamuestras se diseflaron en la empresa Euro Ortodoncia S.L. siguiendo las

directrices de la Norma UNE-EN I1SO 9917-1: 2007.%7”)

llustraciones 10 y 11: Portamuestras de acero inoxidable fabricados para la realizacién del ensayo de
compresion de los materiales.
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llustracion 12: Mordaza para la preparacion de probetas para el ensayo de resistencia a la
compresion.

II1.3. Material para la manipulacion de las
muestras

Para la manipulacion del material Unifast Ill se utilizé un recipiente de goma y una
espatula de plastico, tal y como indicaban las instrucciones del fabricante. Y, para la
manipulacién de los otros dos materiales, se utilizd un expendedor del cartucho de 50

ml y puntas de mezcla tipo 6.

Para la condensacion de las resinas en los “pocillos” de los portamuestras, se utilizd

. . 10, 43, 66, 68, 108, 116, 148, 150, 151
una espatula recta y tiras de acetato de 10 mm de anchura, 1% 43 66 68 108, 116, 148, 150, 151,
161) (Ver ilustracion 13). Todas las muestras obtenidas fueron medidas con un

micrémetro de tornillo.

llustracion 13: Tiras de acetato de 10 mm de anchura utilizadas en este trabajo.
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II1.4. Saliva artificial

La saliva artificial fue empleada como medio de almacenamiento, por ser éste uno de
los mds empleados en trabajos recientes en este campo y reproducir de forma mas

cercana las condiciones habituales de la cavidad oral.!*® 4% 5% 69 147)

El hecho de que no haya un protocolo Unico estandarizado sobre los componentes y/o
formulacién de la saliva artificial en estudios in vitro sobre andlisis de materiales hace

que diferentes salivas artificiales puedan provocar resultados diferentes. ! 158

La saliva artificial utilizada en la presente Tesis Doctoral fue elaborada por personal
cualificado del laboratorio de formulacion de la Farmacia Del Globo (Madrid), el cual se
encuentra adaptado a la normativa vigente del RD 175/2001 de Normas de Correcta
Elaboracién y Control de Calidad de Férmulas Magistrales y Preparados Oficiales (ver

ilustracion 14).

llustracion 14: Composicion de la saliva artificial empleada en este trabajo.

II1.5. Botes de almacenamiento

Botes individuales, transparentes (ver ilustracion 15), para poder clasificar y almacenar

cada muestra correctamente.
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llustracion 15: Botes de almacenamiento para las muestras.

II1.6. Horno de cultivo

Desde la elaboracién de las pastillas hasta realizar las correspondientes mediciones, las
muestras se conservaron en saliva artificial, durante 24 h, en un horno de cultivo (ver
ilustracién 16), en oscuridad y a una temperatura constante préxima a 37 °C, para
favorecer la rehidratacion del material y para completar la polimerizacién del

. 43, 53, 66, 68, 69, 92, 105, 115, 116, 161, 162, 189
mismo. 43 53, 66, 68, 69, 92, 105, 115, )

llustracion 16: Horno de cultivo utilizado para almacenar las muestras.
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I11.7. Espectrofotometro

Para el estudio de la estabilidad cromatica y la fluorescencia del presente proyecto de
investigacion se empled el espectrofotémetro VITA Easyshade® Compact (ver

ilustraciones 17 y 17A).

IH

Se seleccion6 el “modo normal exclusivo” y el “diente aislado” para determinar el tono

bésico de cada muestra.® 7% Antes de cada medicién el aparato se calibré siguiendo
las instrucciones del fabricante.(sl’ 62, 63, 65-71, 75, 76, 78, 79, 86, 87, 94, 97, 110, 111, 113, 115, 116, 118, 119,
127,128, 141) | 55 estudios no incluyen informacion acerca de la frecuencia de calibracion
del espectrofotometro. Olms y Setz (2013)Y) recogieron en su estudio que intervalos
cortos de calibracidon (cada cinco disparos) tuvieron un impacto positivo en la
repetibilidad de los datos de medicidn. Anteriormente, autores como Ozturk (2008)(118)
y Celik (2008)(71) hablaron de intervalos de calibracion cada diez mediciones para el
espectrofotémetro Vita Easyshade®. Pero, un afio mads tarde, el estudio de Olms et al.

(2009)(119) ya mostré como mas acertados los intervalos de calibraciéon cada cinco

mediciones.

Nakazawa (2009),"°® Kielbassa et al. (2009),*% Lefever et al. (2010),"*?° Khashayar et
al. (2012),(86) Tuncer et al. (2013),(127) o Schmeling et al. (2014),(75) entre otros,
coinciden en destacar el espectrofotémetro como método mas adecuado para la toma
de color en Odontologia dada su alta fiabilidad, objetividad y reproductibilidad en el

tiempo y por distintos operadores (13, 14, 62, 63, 65, 66, 75, 79, 83, 84, 86, 87, 95, 97, 98, 104, 110-112, 114,

120, 127, 130, 131)

El espectrofotémetro utilizado para este estudio fue sometido a un test de validacidn.
Este test consisti6 en medir un incisivo central superior extraido; donde cinco
operadores diferentes registraron durante cinco dias distintos las coordenadas de
color en el sistema CIEL*a*b*. Comprobandose posteriormente, en el analisis

estadistico, la homogeneidad de resultados del espectrofotémetro.(ez' 63,76,79)
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TR Easyshade’ Copy,,

llustracion 17: Espectrofotometro VITA Easyshade® Compact.

llustracion 17A: Punta lectora del espectrofotometro VITA Easyshade® Compact (Vita Zahnbabrik).(76)
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I11.8. Dispositivo de medida: Camara neutra

Para realizar la toma de color de las muestras de manera estandarizada y evitar la
influencia de la luz ambiental, cada muestra se colocé de manera individual sobre un
soporte de acero inoxidable.”® Dicho soporte fue a su vez situado en el centro de la
camara neutra o cabina opaca de paredes grises (ver ilustraciéon 18). Este color es un

componente de todos los colores primarios y secundarios (gris neutro con L* = 50)%®

78,79, 84,107, 109, 116)

llustracion 18: Imagen del interior de la cdmara neutra de dimensiones 50x50x50 cm, empleada para

realizar la toma de color de las muestras.

I11.9. Dispositivo de medida: Cabina con luz UV

Para realizar el estudio de la fluorescencia se empled una cabina de paredes negras
gue poseia en su interior dos ldmparas que emitian luz uItravioIeta,m) (REF:
PROD085984; TL2001 8W 3000K; 220-240V 50Hz) a una determinada longitud de onda
(ver ilustracién 19). Cada muestra se coloco sobre un soporte negro, en el interior de

esa cabina. La distancia entre dicha muestra y la luz ultravioleta fue de 25 cm.

Las mediciones se realizaron con el espectrofotémetro descrito anteriormente, VITA

Easyshade® Compact, calibrado segun indicaciones del fabricante.l’> 120 134 138, 141)
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llustracion 19: Imagen de la cabina opaca empleada para medir la fluorescencia de las muestras.

I11.10. Maquina de ensayos universal

La maquina de ensayos universal Zwick/Roell (modelo BT1-FR2.5TS.D14, nimero de
serie 179392), con registro de software testXpert®ll V143, se utilizd para realizar las
mediciones de dureza Knoop y para estudiar la flexion y curvas de
tensién/deformacién de cada uno de los materiales. (Ver ilustraciones 20-22). La
maquina consta de una célula de carga, encargada de medir la presidn y la traccién; y

un motor, encargado de situarse a la distancia correcta.

llustracién 20: Maquina de ensayos universal Zwick/Roell de la empresa Euro Ortodoncia. Detalle del

modelo.
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Todos los ensayos se realizaron en condiciones ambientales: 20°C + 2°C
Todos los instrumentos utilizados estaban calibrados. (Ver ilustracién 23).

-Para el ensayo de la dureza se siguieron las directrices de las normas UNE-EN ISO
4545; 2005 157, 190-192) y se utilizd el sistema Knoop, por acomodarse mejor al tipo de
material empleado. Para esta parte del proyecto, ademas de la maquina de ensayos
universal Zwick/Roell, se empledé un testigo (de dureza 66,2 HK) y un punzén o
penetrador del sistema Knoop. 9,807 N fue el valor de la fuerza de ensayo aplicada y

10 s el tiempo que se mantuvo dicha fuerza de ensayo.

-Para el ensayo de flexion se empled la maquina Zwick/Roell. Marca/modelo BT1-

FR2.5TS.D14. N@ Serie: 179392.

, .z 15, 16, 22, 46, 47, 57 146, 147, 154, 1 161
Se llevd a cabo el ensayo de flexion en tres puntos,!™ 16 2% 4647, 57, €0, 146, 147, 154, 159, 161,

162, 164, 169, 170, 172, 173) y se construyd un juego de apoyos normalizado o estandarizado

seglin la norma UNE-EN 1SO 178: 2010.7

Segun la norma ISO, la velocidad de ensayo (v) se define como la velocidad del
movimiento relativo entre los soportes y el borde del elemento de carga. Dicha
velocidad se expresa en milimetros por minuto (mm/min) y se estableciéo en 0,75
mm/mln [iO,ZS] para este ensayo.(IG, 57, 60, 146, 147, 159, 162, 166, 169, 170, 172, 173) RespeCtO a Ia
distancia entre apoyos, se usé siempre la distancia de 24 mm. En la norma se
especifica una distancia entre apoyos diferente para muestras de 2 mm de grosor (32
mm) y para las de 1,5 mm (24 mm). Pero, debido a que la longitud de todas las

muestras es constante (35 mm), se utilizé la misma distancia (24 mm) para los dos

tipos de probetas.
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llustraciones 21-22: Maquina de ensayos universal Zwick/Roell con los aditamentos correspondientes
para realizar los ensayos de dureza (A) y flexion (B).
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llustracion 23: Informe de calibracion de la maquina de ensayos universal y de los utensilios

empleados para medir la microdureza Knoop.
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I11.11. Microscopio optico

Am Scope MT-0215115147 (ver ilustracion 24) fue el microscopio dptico empleado para
poder medir la huella que deja el penetrador del sistema Knoop en cada una de las

muestras de los materiales Structur® 3, Protemp™ 4 y Unifast Ill.

llustracion 24: Microscopio 6ptico Am Scope.

II1.12. Micrometro de tornillo

Instrumento de medicion cuyo nombre deriva etimolégicamente de las palabras
griegas pKpo (micros, pequeino) y petpov (metron, medicion); su funcionamiento se
basa en un tornillo micrométrico que sirve para valorar el tamafio de un objeto con
gran precision, en un rango del orden de centésimas o de milésimas de milimetro, 0,01

mm 6 0,001 mm (micras) respectivamente.

El micrometro de tornillo (ver ilustracidon 25) se empled, siguiendo la Norma UNE-EN
ISO 9917-1: 2007,(177) para medir con precisidon las muestras rectangulares y cilindricas

obtenidas antes de someterlas a los ensayos correspondientes.‘”’ %0)
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llustracién 25: Comprobacién, con el micrometro de tornillo, del @ de una muestra cilindrica.

I11.13. Maquina de ensayos: Compresion

Se empled la maquina de ensayos, modelo PM 2/50 (capacidad 50 kN; n2 de serie
R5017), del Laboratorio de Materiales de la Universidad Carlos Ill de Madrid, para
llevar a cabo el ensayo de compresion de los diferentes materiales. (Ver ilustraciones

26y 27).

La mdquina de ensayos tenia anexo el programa de ordenador SCM 3000 95. La
maquina constaba de una célula de carga y un motor, encargado de situarse a la

distancia correcta.
Todos los ensayos se realizaron en condiciones ambientales: 20°C + 2°C
Todos los instrumentos utilizados estaban calibrados.

Segun la norma, la velocidad de ensayo se establecié en (0,75 + 30) mm/min.6%77)
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llustracion 26: Maquina de ensayos de compresion del Laboratorio de Materiales de la

Universidad Carlos Il de Madrid.

llustracion 27: Maquina de ensayos de compresion del Laboratorio de Materiales de la

Universidad Carlos Ill de Madrid. Detalle del modelo.

50



Material y Método

I11.14. Maquina de termociclado

El termociclado ha sido comunmente utilizado en la investigacidon odontoldgica desde
el afio 1952. Este sistema se utiliza convencionalmente para simular el envejecimiento
in vivo de los materiales de restauracion, sometiéndolos a cambios bruscos de
temperatura durante cortos periodos de tiempo, en un intento de reproducir los
cambios térmicos que ocurren en la cavidad oral.(38 4349, 54,66, 69,103, 127, 141, 146, 147, 154, 163-
165, 193-199) - . . . s . . ,
En dicha cavidad, los materiales de restauracion estan sometidos a estrés
térmico. Las tensiones térmicas ciclicas, junto con la presencia de agua y otros liquidos,

tienen un papel importante en la degradacidn quimica por oxidacién e hidrolisis.™ 3

43, 69, 103, 127, 163, 165, 199)

Hay tres factores importantes para analizar y comprender mejor asi la verdadera

validez y los limites eventuales presentados por los ciclos térmicos: Temperatura,

tiempo de permanencia y nimero de ciclos.*® 4% 54 66, 69, 127, 141, 146, 163-165, 193, 197) |

tiempo de permanencia es el periodo de tiempo que la muestra se sumerge en un
bafio de una temperatura particular.®® & 6% 163 200) gaoin |os diferentes estudios
consultados, la eleccién del tiempo de permanencia parece ser mas bien arbitraria,
pues existe una gran variabilidad entre ellos. Los tiempos de permanencia mas
comunmente utilizados en cada bafio o cuba térmica oscilan en un rango entre los 10 s
y los 3 min, pasando por 15s,20s,305s,555s,60sy 2 min.5% Segun la extensa revisiéon
bibliografica llevada a cabo por Morresi et al. (2014),(54) la moda, para el tiempo de
permanencia, de todo el conjunto de estudios consultados fue de 30 s para cada cuba

térmica. (Ver anexo VIII.4 en CD-ROM).

El mayor problema ha sido siempre la forma de estimar el numero de ciclos que
corresponden a un aino de envejecimiento fisiolégico en la cavidad oral. Todavia no
hay informes sobre el numero de ciclos térmicos por unidad de tiempo in vivo. En los
estudios experimentales publicados en los ultimos 15 afios, el niumero de ciclos
empleado oscila entre los 100 y los 100.000.5% 6% 8 163165 193) gy |q amplia
variabilidad de datos y, puesto que la pretension de nuestro proyecto fue intentar
evaluar seis meses de envejecimiento in vivo, se siguieron las directrices llevadas a
cabo en el Departamento de Estomatologia | de la UCM, donde se establece que
20.000 ciclos de termociclado simulan 5 afios de envejecimiento.
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La temperatura es el Unico parametro que permanece constante en los diferentes
estudios in vitro consultados. De acuerdo con la norma ISO, para probar materiales
dentales, bafios térmicos de 5 °C y 55 °C se consideran los valores mas cercanos a la
fisiologia de la cavidad oral. Temperaturas suficientemente extremas para
proporcionar una simulacién representativa de las fluctuaciones térmicas que tienen

lugar in vivo. 5% 66 69,141,154, 164, 165, 193) (Ver anexo VIII.4 en CD-ROM).

La International Organization for Standardization 1ISO TR 11405 (en el afio 1994),
considerd como protocolo mas apropiado para simular el envejecimiento de los

biomateriales, el siguiente:

-Numero de ciclos: 500; temperatura: 5 °C- 55 °C; tiempo de permanencia: > 20 s.>* )

En el presente proyecto de investigacién, para llevar a cabo el envejecimiento artificial
de las muestras, se utilizdo una maquina de termociclado (ver ilustraciones 28 y 29) con
las siguientes caracteristicas: Las muestras se sumergieron en saliva artificial a 5 °C
durante 30 s; a continuacidn tuvieron un periodo de descanso de 15 s; se volvieron a
sumergir en saliva artificial, esta vez a 55 °C durante 30 s y a continuacion otro periodo
de descanso de otros 15 s. Estos cuatro pasos detallados anteriormente constituyen un

ciclo de termociclado.(®% 141, 146: 169, 172) | o maquina estuvo en funcionamiento durante

2.000 ciclos (89,127, 130, 131, 141, 173, 189, 201, 202)

llustracion 28: Maquina de termociclado en funcionamiento. Ver video en anexo VIIl.4 en CD-ROM.
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Numero de ciclos

Temperatura

Tiempo de permanencia

llustracion 29: Maquina de termociclado. Detalle de los tres factores importantes.

II1.15. Camara fotografica

Se empled una cdmara de fotos Canon EOS 600D, con un objetivo EFS 18-55 mm, con

la cual se llevé a cabo todo el registro fotografico del proyecto de investigacion.

I11.16. Método experimental

[11.16.1. Ambiente de trabajo

La preparacion de las muestras rectangulares y la medicidn de la estabilidad cromatica
y la fluorescencia se realizaron en el Laboratorio del Departamento de Estomatologia |

de la Universidad Complutense de Madrid (UCM).
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Los ensayos de dureza y tension/deformacion fueron realizados en el departamento de

Ingenieria de la empresa Euro Ortodoncia S.L.

La elaboracién de las muestras cilindricas se llevd a cabo en el departamento de
Ingenieria de la empresa Euro Ortodoncia S.L. y el ensayo de compresion fue realizado

en el Laboratorio de Materiales de la Universidad Carlos Il de Madrid (UC3M).

I11.16.2. Preparacion y manipulacion de las muestras

‘Preparacion de las probetas rectangulares >

Ill

La resina se condensd en el “pocillo” del portamuestras correspondiente, siguiendo las
instrucciones de manipulacion recomendadas por el fabricante. La condensacion se
realizé interponiendo una tira de acetato entre el portaobjetos y el material y en la
cara superficial de la resina, con el fin de evitar que la resina se adhiriera a la superficie
del portamuestras y conseguir, ademas, que la superficie del material tuviera un
acabado adecuado.(w’ 43, 51, 58, 66, 68, 109, 110, 116, 147, 148, 150, 151, 159, 161, 162, 198) (Ver

ilustraciones 30-35).

Cada portamuestras se limpidé con alcohol de 96° antes de confeccionar un nuevo

espécimen.m)

Para realizar los ensayos de estabilidad cromatica, fluorescencia, dureza y flexion se
fabricaron en total 90 pastillas (N=90). Las muestras se dividieron en tres grupos
(n=30) codificados del 1 al 3. El Grupo 1 (G1) se correspondid con el material Structur®
3, el Grupo 2 (G2) con el material Protemp™ 4 y el Grupo 3 (G3) con el material
Unifast Ill. Cada grupo lo formaban un total de 30 pastillas: 15 pastillas de 1,5 mm de
grosor y 15 pastillas de 2 mm de grosor. Para realizar el ensayo de flexidn se fabricaron
90 pastillas adicionales (30 de cada material), es decir, 30 del Grupo 1, 30 del Grupo 2y
30 del Grupo 3.
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llustraciones 30-35: Pasos en la elaboracién y obtencién de las muestras rectangulares.
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Se verificd, mediante observacion visual y mediante la medicion con micrémetro de
tornillo, la rectitud de los bordes y la lisura de cada una de las probetas. Las probetas
gue mostraron desviaciones medibles u observables de uno o mas de estos requisitos,

fueron rechazadas.*® 3

Tras finalizar el fraguado del material, cada una de las muestras se introdujo en un
bote individual, identificado, que contenia saliva artificial (ver ilustracion 36). A
continuacion, las muestras se almacenaron en el horno de cultivo a 37 °C y una
humedad relativa del 100 % durante 24 h, para asegurar la rehidratacion y la

polimerizacion completa de cada uno de los materiales.*% 14 22 27. 43, 57, 60, €8, 89, 105, 106,

116, 144-146, 148, 149, 153, 161, 163, 169, 172)

llustracion 36: Muestras almacenadas en botes individuales que contienen saliva artificial.

‘Preparacion de las probetas cilindricas

Para llevar a cabo el ensayo de compresion se fabricaron 5+5 cilindros de cada material
(5 cilindros®” para ser estudiados en TO y 5 cilindros para ser estudiados en T180).
Cada cilindro con las mismas dimensiones: 4 mm de @ y 6 mm de altura;(lez' 177)

siguiendo las directrices de la Norma UNE-EN 1SO 9917-1: 2007.177)
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El proceso de preparaciéon de los cilindros queda detallado en la secuencia de

ilustraciones 37-43.

El molde dividido, las placas y la mordaza de tornillo se acondicionaron a (23 £ 1) °C de
temperatura. Antes de aplicar el producto sobre el portamuestras de acero inoxidable,
cada una de las placas, el molde y la mordaza fueron rociadas con un aerosol de
silicona, antiadherente, a base de aceite dimetilpolisiloxanico (Mirsil), para facilitar la

retirada de las muestras una vez fraguado el material.

Con objeto de compactar la resina y evitar que quedase aire atrapado, se colocaron en
el molde las cantidades necesarias de producto mezclado. Se rellené el molde

completo y después se colocé éste sobre la placa inferior, presionandolo ligeramente.

Se elimind todo el exceso de material que saliese hacia el exterior, se colocd la placa
superior en posicion sobre el molde y se apreté contra éste. A continuacién, se

colocaron el molde y las placas en la mordaza de tornillo y se apretd ésta.

Una hora después de terminada la operaciéon de mezclado, se retiraron las placas y se
saco la probeta del molde. Se rectificaron los extremos planos de la probeta asi como
los dngulos rectos, con respecto a su eje longitudinal. Para realizar esta operacién, un
método aceptable segin la Norma ISO antes mencionada consiste en utilizar papel

humedo de carburo de silicio o lija de agua fina de grado 400.

Se comprobd visualmente, sin emplear ningin medio de aumento, si existian
oquedades o bordes rotos. Las probetas que presentaron estos defectos fueron
desechadas. Posteriormente, las dimensiones de cada probeta fueron ratificadas con
un micrémetro de tornillo: cualquier muestra cuyas dimensiones no estuvieran dentro

de los margenes de error (6 + 0,01 mm de alturay 4 + 0,01 mm de @), fue descartada.

Segun lo definido en la Norma Internacional UNE-EN ISO 9917-1:2007, se prepararon
cinco probetas de cada material e inmediatamente después de la preparacién de cada
una de ellas, se fueron introduciendo en un horno de cultivo, con una humedad del

100 %, a (37 + 1) °C de temperatura durante (23 + 0,5) h.(177)
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llustraciones 37-43: Pasos en la elaboracion y obtencion de las muestras cilindricas.

Posteriormente, se realizaron las mediciones correspondientes en TO (24 h después de

la confeccidn de las muestras).

[11.16.3. Medicion de las muestras

MEDICION DE LAS MUESTRAS EN TO:

-Para llevar a cabo las mediciones del color se utilizé el espectrofotometro VITA

Easyshade® Compact (S/N-Seriennummer: HO013119; Model # DEASYCHP),

previamente calibrado siguiendo las instrucciones del fabricante. (6% 3 6670, 75,76, 78,79, &,

7, 11 12 . . ,

8, 87, 115 128) cada muestra se extrajo de su bote de almacenamiento, se secdo
suavemente con una gasa y se colocd sobre un soporte opaco de acero inoxidable,**
66, 75, 108) .
en el centro de la camara neutra de color. La punta lectora del
espectrofotémetro se colocd directamente sobre la parte central de la muestra,

0, 122 y se realizaron tres mediciones

geometria de medicién esférica 0/
consecutivas, levantando unos milimetros dicha punta lectora entre cada uno de los
disparos.(”’ 15, 67, 68, 71, 75 86, 105 122) cada una de las mediciones hecha con el
espectrofotémetro registrd valores de L*, C*, h°, a* y b*, que permitieron estudiar la

estabilidad cromatica a partir de los sistemas de medicion establecidos por la Comisién
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Internacional de la lluminacién (Commission Internationale de |’Eclairage (CIE).(M' 15,51,

52,62-71, 73, 75-79, 81-86, 90-92, 94-96, 105-107, 110-115, 117, 120, 122-125, 127) (Ver ilustraciones 44_49)

. Vﬁ"as':e,héde Cornp':;act.
meaae

[T m
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llustraciones 44-49: Toma de color de las muestras.
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-Para estudiar la fluorescencia, las muestras fueron colocadas en el interior de la
cabina opaca con luz ultravioleta'?” (TL2001 8W 3000K. 220-240V 50Hz). (Ver

ilustraciones 50-51). Y, al igual que para la toma de color, se empled el

(120, 138, 140, 141)

espectrofotémetro VITA Easyshade® Compact, calibrado.

llustracion 50: Fluorescencia visualmente medible de una de las muestras.

llustracion 51: Fluorescencia visualmente medible de una muestra de cada material estudiado. De
izquierda a derecha: Grupo 3, Grupo 2 y Grupo 1.

65



Material y Método

-El estudio de la dureza se llevd a cabo en el departamento de Ingenieria de la empresa
Euro Ortodoncia S.L., siguiendo las directrices de las normas UNE-EN ISO 4545-1:
2005, UNE-EN 1SO 4545-2: 2005, UNE-EN 1SO 4545-3: 2005,"°" y UNE-EN 1SO
4545-4: 2005, ratificadas por AENOR en 2006.

Como quedd indicado anteriormente, se utilizd la mdaquina de ensayos universal
Zwick/Roell, con registro de software test Xpert®ll V143 y un penetrador (indenter) del
sistema Knoop, previamente calibrados.

El test de dureza de Knoop es una prueba de microdureza, un examen realizado para
determinar la dureza mecanica especialmente de |laminas finas de materiales, donde
solo se pueden hacer hendiduras pequefias para realizar la prueba.

Cada probeta se fue colocando de manera individual sobre un soporte rigido. Se puso
el indentador o penetrador (con forma de diamante piramidal) en contacto con la
superficie de ensayo (ver ilustraciéon 52) y se aplicé una fuerza conocida en una

direccion perpendicular a la superficie. Dicha fuerza se mantuvo entre 10-15 s.(14> 13-

153)

Sobre la superficie de cada probeta se hizo una huella que tenia la forma de una
pirdmide de base rémbica, con una relacion entre la anchuray la altura media de 7:1; y
con los angulos de las caras respectivas de 172° para el borde largo y 130° para el
borde corto. La profundidad de la incision pudo ser aproximadamente de 1/30 de la
longitud.

Después de la supresion de la fuerza de ensayo, F, se empled el microscopio 6ptico Am
Scope y el programa Imagel para medir la diagonal mayor, d, de la huella dejada sobre
la superficie. (Ver ilustraciones 53 y 54).

La dureza de Knoop, HK o KHN es proporcional al cociente entre la fuerza de ensayo y
el drea proyectada de la huella. Se obtiene con la siguiente férmula:

-Dureza de Knoop (HK)= Constante x Fuerza de ensayo/Area proyectada de la huella;

HK= 0,102 x F/cd’

Siendo F= 9,807 N; ¢ (constante del indentador)= 0,06972; y d, la longitud de la

diagonal mayor de la huella, en mm.
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llustracion 52: Indentador de dureza HK.

llustracion 53: Huella Knoop

¢ p15mm 04.tif (16.7%) o @ %
2.07x1.55 mm (3664x2740); RGB; 36MB

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
8 olz|o|<|4]+x|Ala|®] 2] |rsy| 4| &

x=1.72, y=0.58, value=104,8571

llustracion 54: Programa Imagel empleado para medir la diagonal mayor (d) de la huella.
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-El ensayo de flexion en tres puntos(IS, 16, 22, 46, 47, 57, 60, 146, 147, 154, 159, 161-164, 169, 170, 172, 173)

también se llevé a cabo en el departamento de Ingenieria de la empresa Euro
Ortodoncia S.L., siguiendo las directrices de la norma UNE-En 1SO 178: 2010.*7® Esta
norma internacional especifica un método para la determinacién de las propiedades
de flexién de materiales pldsticos rigidos y semirrigidos en condiciones definidas. Se
define un tipo de probeta normalizada, pero se incluyen parametros para utilizar
tamafios de probetas alternativos, cuando sea apropiado. Se incluye un intervalo de

velocidades de ensayo.(m)

Se utilizé la maquina de ensayos universal!’> & %6 154 161, 162,165, 170) 7\ ick /Roell, con
registro de software testXpert®ll V143 y un soporte de apoyo de 24 mm, empleado

tanto para las pastillas de 1,5 mm como para las de 2 mm de grosor.

Segun la norma UNE-En 1SO 178: 2010,'*”® deben ensayarse al menos cinco probetas
pero, el nimero de probetas puede ser mayor de cinco si se requiere mayor precision
en el valor medio. En el presente trabajo se estudiaron 15 probetas de 1,5 mm de
grosor y 15 probetas de 2 mm de grosor, de cada uno de los tres materiales
estudiados.

Cada probeta fue colocada sobre el soporte y se establecio la velocidad de ensayo en 1
mm/min, por ser ésta la velocidad de ensayo utilizada para probetas con espesores
comprendidos entre 1 mm y 3,5 mm, segun la norma UNE-En ISO 178: 2010.173) (Ver
ilustraciones 55-58). (Ver video en anexo VIIl.4 en CD-ROM).
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llustracion 56: Posicion de la probeta al comienzo del ensayo. Esquema.( )

Siendo 1 Probeta; F Fuerza aplicada; R; Radio del elemento de carga; R, Radios de los
soportes; h espesor de la probeta; / longitud de la probeta; L Longitud de la distancia

entre soportes.

69



Material y Método

llustracion 57: Posicion de la probeta al comienzo del ensayo.

llustracion 58: Posicion de la probeta durante el ensayo de flexion.
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Términos v definiciones:

Velocidad de ensayo, v: Velocidad del movimiento relativo entre los soportes y el

borde del elemento de carga. Se expresa en milimetros por minuto (mm/min).

Esfuerzo de flexion, oy Esfuerzo nominal de la superficie externa de la probeta en el
punto de aplicacion de la carga. Se expresa en megapascal (MPa= 10° Pa). (Ver

ilustracion 59).

Flecha, s: Distancia que la superficie inferior o superior de la probeta en el punto de

aplicacion de la carga se desvia de su posicién original durante la flexidn.

Flecha convencional, sc: Flecha igual a 1,5 veces el espesor h de la probeta. Se expresa

en milimetros (mm).

Deformacion en flexidn, & Variacién fraccional nominal en la longitud de un elemento
de la superficie exterior de la probeta en el punto de aplicacién de la carga. Se expresa

como una relacién adimensional o como un porcentaje (%).

& = 6sh/L’ &= 600sh/L’%

Donde:

& esel parametro de deformacion de flexion en cuestion, expresado como una

relacion adimensional o como un porcentaje.
s eslaflecha, en mm.
h esel espesor, en mm, de la probeta.

L esladistancia entre apoyos, en mm.
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7

Om = O

Sg = 1,5h

Em Em & €y

llustracién 59: Curvas tipicas de esfuerzo osfrente a la deformacion & vy flecha 5.07%)

Curvaa Probeta que rompe antes de la fluencia.
Curvab Probeta que muestra un maximo y rompe antes de la flecha convencional s..

Curvac Probeta que no muestra un maximo ni rompe antes de la flecha

convencional sc.(m)

Resistencia a la flexidn, om: Esfuerzo maximo de flexién soportado por la probeta
durante un ensayo de doblado. Se expresa en N/mm? o megapascal (MPa).> 16 224647,
7, 147, 149, 154, 161-164, 167, 1 17 . . .

57,147, 149, 154, 161-164, 167, 169, 173) Segun la norma UNE-EN ISO 178: 2010, la resistencia a la

flexidn se calcula a partir de la formula:

O = 3Fd/2wh’

Donde:

F eslafuerza maxima aplicada, en N.

d es la distancia entre apoyos, en mm.
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w es la anchura de la probeta, en mm.

h es el espesor de la probeta, en mm (15, 22, 57, 60, 146, 147, 154, 159, 162-164, 169, 172, 173)
, .

Plastico rigido: Un plastico que tiene un mddulo de elasticidad en flexidn o, si esto no

es aplicable, entonces en traccion, superior a 700 MPa.t7?)

Modulo de elasticidad: El médulo de elasticidad (MPa) representa la rigidez de un
material. Cuanto mayor es el mdédulo de elasticidad, menor serd la deformacién
elastica y mas rigido serd el material.™> % 7% 173) para |3 determinacién de dicho
modulo, se calculan las flechas s; y s, que corresponden a los valores dados de

deformacion en flexion &, = 0,000 5 y &, = 0,002 5, mediante la siguiente ecuacion:

si= &;L°/6h (i=16 2)

Donde:
s; esunade las flechas, en mm.

& esla deformacion en flexion correspondiente, cuyos valores &y € se han dado

anteriormente.
L esladistancia entre apoyos, en mm.
h esel espesor de la probeta en mm.

Se calcula el mddulo de flexidn Efexpresado en MPa, utilizando la siguiente ecuacion:

Ef=0p—0p1 [ & — &g

Donde:
op; es el esfuerzo de flexion, expresado en MPa, medido para la flecha s;.
op, es el esfuerzo de flexion, expresado en MPa, medido para la flecha s.

Todas las ecuaciones referidas a propiedades de flexién mantienen su validez solo para
un comportamiento lineal de la relacidn esfuerzo/deformacion; asi para la mayoria de
los plasticos estas ecuaciones solo son exactas para pequenas deformaciones. Las
ecuaciones dadas pueden, sin embargo, utilizarse para fines de comparacién.
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Principio de método:

Una probeta de seccién rectangular, que descansa sobre dos soportes, se flexiona por
un elemento de carga que actua sobre el punto medio de la probeta entre los
soportes. La probeta se flexiona de esa forma a una velocidad constante, hasta que se
rompe o hasta que alcanza un mdaximo de deformacion del 5 %. Durante este
procedimiento, se mide la fuerza aplicada sobre la probeta y la flecha resultante de la

probeta en el punto medio. 1> 154 162,163,173)

En el presente proyecto de investigacion se analizaron las dos magnitudes mas
comunmente estudiadas para conocer la resistencia a las fuerzas oclusales de un

material determinado: la resistencia a la flexién, o (MPa) y el médulo de elasticidad

(MPa).(ZS’ 44, 154, 155, 159-165)

Las graficas de flexion y las curvas tipicas de esfuerzo frente a deformacién, donde se
refleja el comportamiento de cada grupo de muestras estudiadas en esta Tesis
Doctoral, quedan adjuntas a este trabajo en el anexo (ver anexo VIII.2 y anexo VIIl.4 en

CD-ROM).
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-Para estudiar la resistencia a la compresidn, se siguieron las directrices de la norma

UNE-EN 1SO 9917-1: 2007.%77

Las muestras cilindricas se elaboraron a partir de cinco moldes divididos, placas y una
mordaza de tornillo, fabricados en el departamento de Ingenieria de Euro Ortodoncia.
El ensayo de compresidon fue realizado en el Laboratorio de Materiales de la

Universidad Carlos Il de Madrid (UC3M).
La preparacion de las probetas quedo detallada en un apartado anterior.

Procedimiento:

24 h después de finalizar la operacion de mezclado de los materiales, se colocd cada
probeta cilindrica con los extremos planos entre las placas del medidor mecanico, y se
aplicé una carga de compresion a lo largo del eje longitudinal de la probeta. La
(18, 155, 162, 175) (Ver

direccion de la fuerza fue la misma para todas las muestras.

ilustraciones 60-62).

s

llustracion 60: Maquina de ensayos de compresion del Laboratorio de Materiales de la UC3M.
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llustracion 61: Maquina de ensayos de compresion. Detalle de las placas del medidor

metalico con una probeta cilindrica en su interior.

llustracion 62: Detalle de una de las muestras cilindricas.

El aplicador de carga hizo un movimiento vertical descendente sobre la muestra,

aplicando una fuerza vertical continua sobre el espécimen.“s’ 162, 175)

Se registré la fuerza maxima aplicada, en Newtons (N), en el momento en que se
rompid la probeta (ver ilustraciones 63 y 64), y después se calculd la resistencia a la

compresion, C (MPa), aplicando la formula:

C = 4p/nd*
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Donde:

p eslafuerza maxima aplicada, en N.

(60, 155, 177)

d esel @ delaprobeta, en mm.

llustracion 63: Detalle de las probetas cilindricas de cada uno de los tres materiales estudiados,

después de haber sido sometidas al ensayo de compresion.

llustracion 64: Imagen al microscopio de una de las probetas cilindricas, después de haber sido

sometido el material al ensayo de compresién.
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MEDICION DE LAS MUESTRAS EN T180:

Una vez finalizados los estudios anteriormente descritos, en TO, las muestras fueron

sometidas a un proceso de termociclado o envejecimiento artificial acelerado.

Para los ensayos de flexién y compresién fue necesario fabricar nuevas probetas pues
uno de los desencadenantes de estos dos ensayos es el total asolamiento de cada uno

de los ejemplares.

Para poder llevar a cabo el proceso de termociclado, previamente y, de forma
individual, cada muestra fue envuelta en nylon y clasificada mediante un cédigo de

colores (ver ilustracion 65).

El conjunto de las muestras se depositd en el recipiente mdvil de la maquina de
termociclado (ver ilustracion 66). Las cubas (recipientes) de la maquina se llenaron con
saliva artificial y se programd para llevar a cabo 2.000 ciclos de envejecimiento

artificial.

La temperatura de una de las cubas fue de 5 °C y la de la otra cuba de 55 °C. Durante
cada ciclo, las muestras permanecieron 30 s en la cuba fria y 30 s en la cuba caliente,
intercalando entre una y otra periodos de descanso de 15 s. (Ver ilustracion 67).% 8

127,130, 131, 141, 146, 164, 173, 189, 193, 197, 201, 202) (Ver video en el anexo VIII.4 en CD-ROM)

Una vez finalizado el termociclado, se limpiaron las muestras con agua destilada y se
secaron con gasas estériles.™ ") Las muestras fueron sometidas al estudio de la

estabilidad cromatica, fluorescencia, dureza, flexién y compresién, en T180.
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llustracion 65: Treinta muestras de un mismo material antes de ser introducidas en la maquina de
termociclado.

T

llustracion 66: Muestras rectangulares depositadas en el recipiente mévil de la maquina de
termociclado.
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llustracion 67: Maquina de termociclado en funcionamiento.
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éa totalidad del andlisis y tratamiento estadistico de los resultados obtenidos

fue llevado a cabo por los profesionales de la empresa 3 datos®, a quienes se les
facilitaron las graficas, tablas y valores obtenidos para su correcta interpretacion.
Solo fueron nombrados los tres grupos de estudio con sus correspondientes
codificaciones: Grupo 1, Grupo 2 y Grupo 3, sin facilitar mas datos comerciales de

los productos.

ESTABILIDAD CROMATICA

1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo
Se dispuso de 90 pastillas, 30 de cada material, 15 de cada grosor. Todas ellas fueron
medidas en dos momentos temporales: al inicio (TO) y después de un proceso de
termociclado (T180).
Como en ocasiones anteriores, dado que en cada medicién se efectuaron tres disparos
con el espectrofotémetro, en primer lugar se calculé la media aritmética de los valores
medidos con objeto de minimizar el posible error de medida del instrumento y
garantizar una mayor fiabilidad.
Con estos valores Unicos por pastilla, se realizé el analisis exploratorio y descriptivo de
todas las variables de estabilidad cromadtica incluyendo la determinaciéon de Ia
existencia, o no, de valores extremos (“outliers far out”) y el analisis del ajuste al
modelo de la campana normal de Gauss con el test de Kolmogorov-Smirnov (K-S)
debido a que el nimero de valores medios que se analizaron fue >50.
Los resultados de estos analisis no revelaron la existencia de ningun valor atipico en las
variables relacionadas con la estabilidad cromatica. Pero en el estudio de la bondad de
ajuste con el modelo de la campana normal de Gauss, dicho ajuste se cumplio en tres
de las variables (L*, C* y b* en TO) con p>,05 y presentd un grado de desajuste
leve/tolerable con p>,01 en otras tres (en L*, C*y b* en T180). Pero en las variables h°
y a*, y en ambos momentos de medida, se observé un claro desvio con p<,001 con

respecto al modelo normal. Como consecuencia de esto, los test estadisticos
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paramétricos para los analisis de la significacion de las diferencias tuvieron que ser

contrastados con su alternativa no-paramétrica para comprobar si se obtuvieron

resultados similares. La tabla 1 contiene los estadisticos descriptivos de las variables

analizadas en esta propiedad.

Tabla 1: Andlisis descriptivo y exploratorio. Estabilidad cromatica en TO y T180. Muestra completa (N=90).

Variable

L* c* h° a* b*
Momento de T180 T0 T180 T0 T180 T0 T180 T0 T180
medida

Media 78,18 78,80 36,06 37,38 89,00 88,63 0,34 0,64 35,87 37,12
Cosyy LN 77,54 78,17 35,26 36,76 87,70 87,17 0,43 -0,28 35,04 36,46
Sup. 78,81 79,43 36,87 38,01 90,29 90,09 1,11 1,56 36,70 37,77

Mediana 78,13 79,85 36,15 38,13 92,69 90,83 1,77 -0,57 35,92 38,04
Minimo 72,47 73,93 28,40 30,03 76,73 76,00 3,37 -4,77 28,10 29,63
Maximo 83,70 84,20 43,17 44,30 95,20 97,53 9,10 10,23 43,13 44,20
Desv. Tipica 3,03 2,99 3,85 3,00 6,18 6,97 3,68 4,37 3,97 3,13
Rec. Intercuartil 5,46 5,53 6,04 4,18 12,19 14,67 6,87 9,14 6,06 4,65
Asimetria 0,02 0,22 -0,25 -0,54 0,73 -0,47 0,79 0,49 -0,24 -0,56
Curtosis 1,11 -1,26 -0,94 -0,08 -1,36 -1,39 -1,09 -1,21 -0,95 -0,28
p-valor (test K-S) 301" ,020* ,129™ ,015% ,000%*  ,000%*  ,000%*  ,000%* 112" ,029 *

NS = no significativo (p>,050)
C*=intensidad

* Significativo al 5% desvio leve
h°=tinte

** Altamente Significativo al 1% desvio grave

L* =valor TO= medida al inicio  T180= medida tras termociclado

2.- Diferencia entre materiales en origen (T0).

Se procedié a comparar las 5 variables de estabilidad cromdtica en sus valores en TO
con objeto de conocer si habia diferencias en origen. Dado que se compararon 3 tipos
de materiales en variables cuantitativas, la técnica estadistica mas adecuada es el
Andlisis de Varianza (ANOVA) de un factor de efectos fijos acompaiiado de un test de
contraste multiple a posterior, en concreto se empled el HSD de Tukey. Debido a la
falta de ajuste al modelo normal en alguna de las variables, se usa como medio de
comprobacién de los resultados de ANOVA en su alternativa no paramétrica: H de
Kruskal-Wallis; y como alternativa de Tukey el test de U de Mann-Whitney solo si fuese
necesario. No obstante, dado el tamafio de la muestra era de esperar que la ausencia
de normalidad no fuese un problema que implicase variacion en la presencia/ausencia
de significacion.

La tabla 2 resume el resultado de todos estos analisis. Como se puede observar en ella,
en todas las variables existen diferencias que son altamente significativas con p<,001 y
una potencia muy elevada (>,999). El test alternativo no-paramétrico confirma esta

significacién. El tamafio del efecto es también muy alto (entre ,717 y ,976) por lo que
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las diferencias entre los grupos son grandes. Las comparaciones por pares determinan

también alta significaciéon con p<,001 entre todas las combinaciones posibles, por lo

gue se pudo ordenar a los materiales de la siguiente manera:

- variable L*: Grupo 3 (81,73) > Grupo 2 (78,00) > Grupo 1 (74,79); (ver fig. 1).

- variable C*: Grupo 2 (39,96) > Grupo 1 (36,20) > Grupo 3 (32,03); (ver fig. 2).

- variable h°: Grupo 2 (93,77) > Grupo 1 (92,79) > Grupo 3 (80,43); (ver fig. 3).

- variable a*: Grupo 3 (5,38) > Grupo 1 (-1,74) > Grupo 2 (-2,61); (ver fig. 4).

- variable b*: Grupo 2 (39,90) > Grupo 1 (36,15) > Grupo 3 (31,56); (ver fig. 5).

Tabla 2: Test de diferencia de medias. Variables de Estabilidad Cromatica, segun tipo de Material, en TO

Tamai . POST-HOC: Tukey  TestK-
Variable , Anova 1 factor Potenci
) / N Media(IC95%) D.T. Pares w
Material NP
ValorF gl p-sig efecto significativos P-sig
L*  Grupol 30 74,79(74,32;75,26) 1,26 G3>G2 p=,000%*
Grupo2 30 78,00(77,70;78,31) 0,81 333,01 2;87 ,000**  ,884 >999  G3>Gl p=000**  goo**
— * %k
Grupo3 30 81,73(81,35;82,11) 1,00 G2>G1 p=,000
C*  Grupol 30 36,20(35,53;36,87) 1,80 G2>G1 p=,000%*
Grupo2 30 39,96(39,37;40,56) 1,59 110,05 2;87 ,000** 717 >999  G2>G3 p=000**  goo**
— * %k
Grupo3 30 32,03(31,03;33,02) 2,66 G1>G3 p=,000
h° Grupol 30 92,79(92,53;93,06) 0,71 G2>G1 p=,000%*
Grupo2 30 93,77(93,49;94,05) 0,75 1784,58 2;87 ,000** 976 >999  G2>G3 p=000**  goo**
— * %
Grupo3 30 80,43(79,94;80,92) 1,31 G1>G3 p=,000
a*  Grupol 30 -1,74(-1,88;-161) 0,36 G3>G1 p=,000%*
Grupo2 30 -2,61(2-,77;-2,45) 0,43 970,45 2;87 ,000** 957 >999  G3>G2 p=,000**  gpp**
) G1>G2 p=,000%*
Grupo3 30 5,38(4,93;583) 1,21
b*  Grupol 30 36,15(35,47;36,83) 1,82 G2>G1 p=,000**
Grupo2 30 39,90(39,29;40,52) 1,66 127,73 2;87 ,000**  ,746  >999  G2>G3 p=,000**  ,000**
Grupo3 30 31,56(30,63;32,50) 2,50 G1>G3 p=,000%*

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig.

1: Estabilidad cromatica. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL en TO
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2: Estabilidad cromatica.
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Fig. 3: Estabilidad cromatica. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL en TO
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4: Estabilidad cromatica. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL en TO
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Fig. 5: Estabilidad cromatica. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL en TO
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3.- Diferencia entre materiales después del termociclado (T180).
A continuacidn se realizé la misma comparacién entre materiales con los valores
obtenidos después de someter las muestras a un proceso de termociclado (T180) con
objeto de saber si existian diferencias al cabo de ese tiempo. Se empled el mismo
procedimiento estadistico (ver tabla 3).
Se observé que se mantenia la significacidon de las diferencias con p<,001 en todas las
variables, junto a una elevada potencia (>,999 de nuevo) y muy elevados tamafios del
efecto (entre ,589 y ,981) aunque alguno disminuyd con respecto al anterior, en
concreto en las variables C* y b*, donde habia variacion con respecto a los resultados
en TO. La alternativa no-paramétrica confirmd estos resultados. Los test HSD por pares
determinaron que en casi todos ellos existia una diferencia altamente significativa con
p<,001, que nos permitid ordenar a los materiales de la siguiente forma:

- variable L*: Grupo 3 (81,68) > Grupo 2 (79,72) > Grupo 1 (75,01); (ver fig. 6).

- variable h°: Grupo 2 (95,69) > Grupo 1 (90,87) > Grupo 3 (79,34); (ver fig. 8).

- variable a*: Grupo 3 (6,37) > Grupo 1 (-0,58) > Grupo 2 (-3,87); (ver fig. 9).
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Pero en las variables C* y b*, como deciamos antes hubo una variacién puesto que la

diferencia en el par entre los grupos G1 y G2 ya no fue significativa (p>,05) por lo que:

- variable C*: [Grupo 2 (39,39) = Grupo 1 (38,58)] > Grupo 3 (34,18); (ver fig. 7).

- variable b*: [Grupo 2 (39,19) = Grupo 1 (38,58)] > Grupo 3 (33,58); (ver fig. 10).

Tabla 3: Test de diferencia de medias. Variables de Estabilidad Cromatica, segun tipo de Material, en T180

Tamafi POST-HOC: Tukey ~ TestK-
Variable . Anova 1 factor Potenci
) / N Media (IC95%) D.T. Pares w
Material P
Valor F gl P-sig efecto significativos P-sig
L* Grupol 30 75,00(74,77;75,24) 0,63 G3>G2 p=,000**
Grupo2 30 79,72(79,33;80,10) 1,04 342,16 2;87 ,000** 887 >,999 G3>G1 p=,000**  gppo**
— * %k
Grupo3 30 81,68(81,21;82,16) 1,27 G2>G1 p=,000
C*  Grupol 30 38,58(38,30;38,86) 0,75 G2>G3 p=,000%*
Grupo2 30 39,39(38,67;40,11) 194 62,43 2;87 ,000** 589  >999 1.3 p=’000** ,000%*
Grupo3 30 34,18(33,20;35,17) 2,64
h° Grupol 30 90,87(90,78;90,95) 0,22 G2>G1 p=,000**
Grupo2 30 9569(9526;96,11) 1,14 2129,51 2;87 ,000**  ,981 >999  G2>G3 p=000**  goo**
— * %k
Grupo3 30 79,34(78,87;79,80) 1,25 G1>G3 p=,000
a*  Grupol 30 -0,58(-0,64;-053) 0,14 G3>G1 p=,000**
Grupo2 30 -3,87(-4,11;-3,64) 0,64 123151 2;87 ,000**  ,966 >999  G3>G2 p=000**  gop**
— * %
Grupo3 30 6,37(591;6,84) 1,25 G1>G2 p=,000
b* Grupol 30 38,58(38,30;38,86) 0,75 625G3 oo 000
Grupo2 30 39,19(38,45;39,94) 1,99 81,13 2;87 ,000** 651 >999 ¢ 1; o3 g:ooo** ,000%*
Grupo3 30 33,58(32,67;34,50) 2,44 ’

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 6: Estabilidad cromatica. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL en T180
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Fig. 7: Estabilidad cromatica. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL en T180
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Fig. 8: Estabilidad cromatica. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL en T180

95,001

90,00

85,00

50,00

T T T
Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3
Grupo Material

Fig. 9: Estabilidad cromatica. Variable a. Medias por tipo de MATERIAL en T180
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Fig. 10: Estabilidad cromatica. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL en T180
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4.- Diferencia entre materiales y grosor en origen (T0).

Al analisis realizado en el momento TO que determiné la existencia de diferencias
significativas, se afadid como segundo factor de posible efecto el grosor de las
pastillas. Para ello se empled la prueba estadistica ANOVA de 2 factores que ademas
del andlisis del efecto de cada factor (material y grosor) por separado estudia si la
combinacion de ambos (la interaccidn) generé o no cambios significativos en las
variables y qué fue lo mas interesante de este analisis. La tabla 4 resume los resultados
de estos ANOVAS de 2 factores. El efecto del material ya se conoce por el primer
analisis (el material si tuvo efecto significativo (ver tabla 2)).

- Variable L*: al efecto del tipo de material se afiade de forma significativa el efecto
del grosor (p<,001; alta potencia y efecto alto). La media de las pastillas de 1,5 mm
de cualquier material fue mayor que la media de las pastillas de 2 mm. Centrando
el interés en la interaccién, ésta resulté también significativa con p<,01 y alta

potencia pero con un tamafio del efecto leve; es decir que hubo diferencias pero
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de poca magnitud. La fig. 11 nos permite comprobar que donde hubo mas diferencia
fue en el material del Grupo 1y fue menor en el del Grupo 3.

- Variable C*: como en la anterior, se afiade un efecto altamente significativo del
grosor (p<,001; y elevada potencia). Pero el tamafio de ese efecto fue leve por lo
que la diferencia fue pequena siendo la media de las pastillas de grosor 1,5 mm
siempre mayor que la media de las de 2 mm, independientemente del material. La
combinacidn de factores no ejercié un efecto significativo con p>,05 aunque por
escaso margen. En la fig. 12 da la impresidn de que la diferencia en el grosor fue
mayor en el Grupo 1 que en los otros dos, pero no hubo una significacién que lo

pruebe.

Variable h°: en ella también se encontré que el grosor afiadié significacidon (con
p<,001 y potencia media) pero con un tamafio del efecto muy leve que se debe a
lo reducido de la diferencia entre la media de 1,5 mm que fue menor que la media
de 2 mm. La interaccién en este caso resulté significativa con p<,01 (potencia
media) y el tamafo del efecto leve. Segln se observa en la fig. 13 la diferencia se

dio exclusivamente en el material del Grupo 1.

Variable a*: aunque fuese por escaso margen, no se pudo afirmar que el grosor
varié significativamente (p>,05) los valores de esta variable. Asi mismo, la
interaccién tampoco influyé de forma significativa (p>,05) por lo que el Unico
factor que tercid en la variable a* fue el tipo de material, como ya se sabia. (Ver

fig. 14).

Variable b*: el factor grosor aiadid significacion a las diferencias observadas (con
p<,001, alta potencia y efecto muy elevado) tal que, como en casos anteriores, la
media de las pastillas de 1,5 mm, independientemente del material, fue
ligeramente mayor que la media de las pastillas de 2 mm. En cambio, la
interaccion material-grosor no alcanzé significacion (p>,05) por lo que el efecto
anterior fue el mismo en los tres tipos de materiales, aunque en la fig. 15 pueda

parecer que no es asi.
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Tabla 4: ANOVA de 2 factores. Significacion de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Estabilidad

cromatica, en TO

2

. . Eta .

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia

L*  Grupo Material 3/30 G1:74,79 ; G2:78,00 ; G3:81,73 616,27 2;84 ,000** 936 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm:78,82 ; 2mm: 77,53 63,32 1;84 ,000**  ,430 >,999
Interaccién Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 11) 6,84 2:84 ,002** 140 912
Material

C* Grupo Material 3/30 G1:36,20 ; G2:39,96 ; G3:32,03 139,77 2;84 ,000%*  ,769 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 36,95 ; 2mm: 35,18 20,86 1;84 ,000%*  ,199 ,995
Interaccidn Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 12) 2,82 2;84 066" - -
Material

h°  Grupo Material 3/30 G1:92,79 ; G2:93,77 ; G3:80,43 2075,44 2;84 ,000** 980 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 88,74 ; 2mm: 89,25 7,32 1;84 ,008** 080 ,763
Interaccién Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 13) 493  2;8 ,009%* 105 794
Material

a* Grupo Material 3/30 G1:-1,74 ; G2:-2,61 ; G3:5,38 1004,10 2;84 ,000** 960 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm:0,50 ; 2mm:0,19 3,77 1;84 056" - -
Interaccion Grosor / . . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 14) 1,12 2;84 ,329 - -

b* Grupo Material 3/30 G1:36,15 ; G2:39,90 ; G3:31,56 166,56 2;84 ,000%*  ,799 >,999
Grosor 2 /45 1,5mm: 36,78 ; 2mm: 34,97 23,60 1;84 ,000** ,219 ,998
Interaccion Grosor / X . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 15) 2,92 2;8 ,059 - -

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo a 1%
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Fig. 11: Estabilidad cromatica. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

T0
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Fig. 12: Estabilidad cromatica. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

TO
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Resultados

Fig. 13: Estabilidad cromatica. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en
TO
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Fig. 14: Estabilidad cromatica. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

TO
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Fig. 15: Estabilidad cromatica. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en
TO
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5.- Diferencia entre materiales y grosor después del termociclado (T180).

Como en el apartado anterior, al andlisis realizado en el momento T180 se afiadig,
como segundo factor de posible efecto, el grosor de las pastillas. Se utilizé el mismo
procedimiento estadistico (ver tabla 5).

- Variable L*: se afiadieron diferencias significativas debidas al grosor (p<,001; muy
alta potencia) con tamano del efecto alto segun el cual la media de las pastillas de
1,5 mm fue mayor que la media de las pastillas de 2 mm. En cuanto a la
interaccion, ésta fue no significativa con p>,05 por lo que la diferencia
anteriormente comentada se produjo de la misma manera en todos los tipos de
materiales (ver fig. 16).

- Variable C*: también se anadidé un efecto significativo del grosor (p<,05; pero
potencia baja) aunque con un tamafio de ese efecto muy leve por lo que la
diferencia fue muy pequeiia siendo la media de las pastillas de 1,5 mm mayor que
la media de las de 2mm. La combinacién de este factor con el material no tuvo un
efecto significativo (con p>,05) por lo que esta diferencia fue la misma en los tres

grupos de materiales (ver fig. 17).
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- Variable h°: en este caso el grosor no afiadid efecto significativo (p>,05) a las
diferencias observadas entre los materiales. Tampoco fue significativa la
interaccion, con p>,05 (ver fig. 18).

- Variable a*: el resultado en este caso fue similar al de la variable anterior. Ni el
grosor ni la interaccion con el tipo de material fue significativa, con p>,05 (ver fig.
19).

- Variable b*: en este caso el grosor si que afiadio significacion a las diferencias
observadas (con p<,001, potencia elevada y con un tamaio del efecto elevado) de
manera que la media de las pastillas de 1,5 mm fue mayor que la media de las
pastillas de 2 mm. En cambio, la interaccidn no alcanzé significacion (p>,05) por lo

que el efecto anterior fue el mismo en los tres tipos de materiales (ver fig. 20).

Tabla 5: ANOVA de 2 factores. Significacion de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Estabilidad

cromatica, en T180

2

. . Eta .

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia

L*  Grupo Material 3 /30 G1:75,00 ; G2:79,72 ; G3:81,68 476,06 2;84 ,000** ,919 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm:79,34 ; 2mm: 78,26 35,57 1;84 ,000%* ,297 >,999
Interaccién Grosor / ) . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 16) 0,74 2;84 ,480

C* Grupo Material 3/30 G1: 38,58 ; G2:39,39 ; G3:34,18 63,77 2;84 ,000** ,603 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 37,82 ; 2mm: 36,95 4,67 1;84 ,034* ,053 ,570
Interaccion Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 17) 0,10 2;84 ,905™ - -
Material

h°  Grupo Material 3/30 G1:90,87 ; G2:95,69 ; G3:79,34 2238,93 2;84 ,000** ,982 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 88,54 ; 2mm: 88,72 079 1;84 378" - -
Interaccion Grosor / . . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 18) 2,03 2;84 ,138

a* Grupo Material 3 /30 G1:-0,58 ; G2:-3,87 ; G3:6,37 1210,71 2;84 ,000** ,966 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm:0,69 ; 2mm:0,59 036 1;84 ,550" - -
Interaccion Grosor / ! . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 19) 0,59 2;84 559

b*  Grupo Material 3 /30 G1: 38,58 ; G2:39,19 ; G3:33,58 83,55 2;84 ,000%* ,665 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 37,57 ; 2mm: 36,67 5,34 1;84 ,023* ,060 ,627
Interaccion Grosor / . . NS
Material 6/ 15 (Ver fig. 20) 0,12 2;84 ,884

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%
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Fig. 16: Estabilidad cromatica. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

T180
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Fig. 17: Estabilidad cromatica. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

T180
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Fig. 18: Estabilidad cromatica. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

T180
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Fig. 19: Estabilidad cromatica. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en
T180
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Fig. 20: Estabilidad cromatica. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR
en T180
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6.- Efecto del paso del tiempo (T180-T0) en la diferencia entre materiales y grosores.
Con objeto de estudiar el efecto del paso del tiempo (termociclado) en las diferencias
anteriormente analizadas, se incorpord esta variable como un factor de tipo
intragrupo, es decir de medidas repetidas.

En primer lugar, se hizo el andlisis estadistico de cada material por separado con el test
T de Student de medidas repetidas (muestras relacionadas) sobre el mismo objeto
estadistico (las pastillas) acompafado de la alternativa no-paramétrica T de Wilcoxon
para confirmar que la falta de ajuste al modelo normal de algunas de las variables no
tuvo trascendencia sobre los resultados. En las tablas que siguen se pudo comprobar
como los resultados de todas estas alternativas paramétricas fueron muy similares,

demostrando la falta de distorsion en el analisis de la ausencia de normalidad.
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A) Material Grupo 1.

Resultados

La tabla 6 contiene los resultados de estos test. En la variable L* no existieron

diferencias estadisticamente significativas (p>,05) debidas al paso del tiempo. Por

tanto se mantuvieron los valores iniciales. No obstante la alternativa no paramétrica

sugirié que podria ser considerado como casi significativo, con p<,10.

En cambio en las otras variables si que hubo cambios altamente significativos, con

p<,001 y un tamanfo del efecto alto o muy alto:

- Variable C*: hubo un aumento en la media de 2,38 puntos desde 36,20 hasta 38,58.

- Variable h°: por el contrario hubo una reduccién de 1,93 puntos desde 92,79 hasta

90,87.

- Variable a*: se observd un aumento aritmético de 1,16 puntos desde -1,74 hasta -

0,58.

- Variable b*: se observé un aumento de 2,43 puntos desde 36,15 hasta 38,58.

Los IC al 95 % de estos cambios se encuentran en la tabla 6.

Tabla 6: Test de diferencias entre medias. Estabilidad cromatica. Medidas repetidas en TO y T180, en material

Grupo 1.
Test N-
Diferencia P
bles / J absoluta Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95% D.T
P ( ) entre las medias  Prueba T de Student n Tamafio

IC al 95% Valor | p > efecto

T 8 (bilat) (bilat)

L nicio (T0) 74,79 (74,32;75,26) 1,26 0,21 o1 s 235%  o4g ™S )
EnT180 30 7500(7477;7524) 0,63 (NS.) : 9 235" 048

¢ Inicio(10) 36,20 (35,53 ;38,58) 1,80 2,38 Jel 25 000 000" 0666
En T180 30 3558(3830;38,86) 0,75 (1,74 -3,02) ' ' ' .

p  Inicio (T0) 92,79 (92,53;93,06) 0,71 1,93 605 25 000  000°* 0895
En T180 30 90,87(90,78;90,95) 0,22 (1,68—2,17) 2 ' ' g
Inicio (T0) 1,74 (-1,88;-1,61) 0,36 1,16

a 4 *% Kk
En T180 30 o58(064;-053) 014 (1,03-1,29) 1863 29,000 /000 0,923

p  Inicio (T0) 36,15 (35,47 ;36,83) 1,82 2,43 , . .

En T180 30 3558(3830;3886) 0,75 (1,79 -3,07) 77329 000 /000 0,673

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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B) Material Grupo 2.

Resultados

Los resultados de los test de este grupo se presentan en la tabla 7. Como se puede

comprobar en todas las variables se encontraron diferencias que fueron significativas

con p<,001 si bien en una de ellas solo lo fue con p<,05. Los tamafios del efecto fueron,

en general, elevados, salvo donde se apreciaron diferencias pequefias.

- Variable L*: hubo un aumento en la media de 1,72 puntos desde 78,00 hasta 79,72.

- Variable C*: hubo una pequefa disminucidon de 0,60 puntos desde 39,96 hasta

39,39.

- Variable h°: se observé un aumento de 1,92 puntos desde 93,77 hasta 95,69.

- Variable a*: se aprecié una disminucidn aritmética de 1,26 puntos desde -2,61 hasta

-3,87.

- Variable b*: existe una pequeia reducciéon de 0,71 unidades desde 39,90 hasta

39,19.

Tabla 7: Test de diferencias entre medias. Estabilidad cromatica. Medidas repetidas en TO y T180, en material

Grupo 2.
Test N-
Diferencia P
) i ) . absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T las medias Prueba T de Student n Tamafio
IC al 95% Valor | p P efecto
T 8 (bilat) (bilat)
L Inicio (T0) 78,00(77,70;78,31) 0,81 1,72 " "
En T180 30 7972(79,33:80,10) 1,04 (1,35 - 2,07) 976 29  ,000 ,000 0,767
Inicio (TO) 39,96 (39,37;40,56) 1,59 0,60
c ’ * *
EnT180 30 3939(38,67;40,11) 1,94 (0,17 — 1,04) 269 29 012 ,015 0,200
b Inicio (T0) 93,77 (93,49;94,05) 0,75 1,92 " "
En T180 30 95,69(95,26;96,11) 1,14 (1,68 -2,15) 16,76 29,000 /000 0,906
Inicio (TO) 2,61(-2,77;-2,45 0,43 1,26
a ’ 1 1 2 * %k * %k 2
En T180 30 387(411;-364) 0,64 (1,12 -1,39) 89 9,000 /000 0,925
p Inicio (T0) 39,90 (39,29;40,52) 1,66 0,71 " - " "
En T180 30 3919(3845;39,94) 19  (0,28-115) 33% 29,00 004 0,280

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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C) Material Grupo 3.

Resultados

La tabla 8 contiene los resultados de este tercer grupo de material. Solamente en la

variable L* se puede decir que no hubo cambios significativos con p>,05 en funcidn del

paso del tiempo. En el resto de las variables si que los hubo y son altamente

significativos con p<,001 y con tamano del efecto muy altos.

- Variable C*: hubo un aumento de 2,16 unidades desde 32,03 hasta 34,18.

- Variable h°: se encontrdé una disminucion de 1,09 puntos desde 80,43 hasta 79,34.

- Variable a*: hubo un incremento aritmético de 0,99 puntos desde 5,38 hasta 6,37.

- Variable b*: existe un aumento de 0,71 puntos desde 31,56 hasta 33,58.

Tabla 8: Test de diferencias entre medias. Estabilidad cromatica. Medidas repetidas en TO y T180, en material

Grupo 3.
Test N-
Diferencia P
] i . . absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T las medias Prueba T de Student n Tamafio
IC al 95% Valor | p P efecto
T 8 (bilat) (bilat)
Inicio (T0) 81,73 (81,35;82,11) 1,00 0,05 Ns Ns
L ’ -
En T180 30 g168(81,21;82,16) 1,27 (N.S.) 021 29 .83 931
Inicio (T0) 32,03 (31,03;33,03) 2,66 2,16
c U 12 2 *% *% Y|
En T180 30 3418(33,20;3517) 2,64 (1,80-2,51) S0 29,000 /000 0,843
b Inicio (T0) 80,43 (79,94;78,87) 1,31 1,09 77 o " "
En T180 30 7934(7887;79,80) 1,25 (1,00-1,18) ' 9 /000 /000 0,955
Inicio (T0) 5,38 (4,93 ; 5,83) 1,21 0,99
a ’ * %k * %k
En T180 30 6,37 (591 6.84) 125 (0,91 1,08) 2480 29 000 ,000 0,955
p Inicio(T0) 31,56 (30,63;32,50) 2,50 2,02 " "
En T180 30 338(3267.3050) 244 (L67-237) 11,89 29,000 ,000 0,830

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Resultados

A continuacion, el estudio de estas diferencias debidas al efecto del tiempo, se
contempld desde la perspectiva multivariante, incorporando el tipo de material y el
grosor como factores de tipo intergrupo. Para ello se empled un ANOVA de tipo mixto,
con 3 factores, uno intragrupo (tiempo) de medidas repetidas y los citados factores

intergrupo. El mayor interés de esta técnica esta en la observacidn de la interaccién del

tiempo con el tipo de material que determina si los tres tipos evolucionaron igual.

Los resultados obtenidos en estas técnicas estadisticas se resumen en la tabla 9.
Puesto que los efectos de los factores individualmente analizados ya fueron
comentados, se explican solamente las interacciones que estan también representadas
en las figuras que siguen.

- Variable L*: mientras que en los materiales de los grupos 1 y 3 no hubo cambios en
el tiempo, si que los hubo en el Grupo 2, por ello la interaccién tiempo/material fue
altamente significativa aunque el tamafo del efecto fue solamente moderado. Sin
embargo la interaccién tiempo/grosor no fue significativa por lo que esta variacién
que se acaba de comentar fue similar en las pastillas de ambos grosores (ver fig. 21

y 22), en T180 los valores de L* aumentaron solamente en el Grupo 2.

Variable C*: la interaccion del material con el tiempo fue altamente significativa
(p<,001) por lo que los cambios observados en el tiempo no fueron iguales en los 3

tipos de materiales, asi se puede ver (ver fig. 23 y 24) que mientras en los grupos 2 y

3 la variable aumentd, en el Grupo 1 disminuyd, reduciéndose su diferencia con

respecto a los otros dos. Asi mismo, la interaccién del tiempo/grosor también fue
altamente significativa (p<,001) aunque su tamano del efecto fue leve, esto quiere
decir que las variaciones en el tiempo fueron distintas segun el grosor de las
pastillas. Se observé (mismas figuras) que el incremento en T180 del valor de C* del
material del Grupo 1 fue mayor en el caso de los 2 mm de grosor que el que habia

en 1,5 mm.

Variable h°: la interaccion tiempo/material fue altamente significativa y por lo tanto
las diferencias observadas en el tiempo variaron en funcién del tipo de material

empleado. Como se observa en las figs. 25 y 26, mientras que en los grupos 1y 3 Ia

variable disminuyd en el Grupo 2, por el contrario, aumentd, amplidndose la

diferencia entre ellas. Asi mismo también fue significativa la interacciéon del tiempo
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con el grosor, por lo que este cambio tampoco fue el mismo en ambos grosores si
bien el tamafio del efecto fue leve. Aunque en las figuras es dificil de ver (por el leve
tamafio del efecto), la disminucién de h° en T180 para el Grupo 1 fue mayor en las
muestras de 2 mm que en las de 1,5 mm.

Variable a*: en primer lugar es necesario recordar que en el andlisis de esta variable
no se incluyé el factor grosor puesto que ya se demostrd anteriormente que ni él ni
su interaccidn ejercieron efecto significativo dentro del modelo. Por tanto, solo se
analizé la interacciéon tiempo/material que fue altamente significativa por lo que los
cambios ya demostrados en el tiempo no fueron iguales en los tres tipos de

materiales. Como se puede ver en la fig. 27, mientras que en el Grupo 2 la variable

disminuy®, en los grupos 1y 3 aumentod.

Variable b*: la interaccion tiempo/material fue altamente significativa de modo que
los cambios en el tiempo no fueron semejantes en los tres grupos de materiales. Asi
mismo la interaccién con el grosor también lo fue, por lo que también dependid del
mismo. Como se aprecia en las figs. 28 y 29 esto implica que mientras que en el

Grupo 2 la variable disminuy6 vy lo hizo de forma similar en ambos grosores, en los

grupos 1 v 3 aumentd, pero ese aumento fue claramente mayor en el caso de las

pastillas de 2 mm de grosor del Grupo 2.
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Tabla 9: ANOVA mixto de 3 factores: 1 de medidas repetidas + 2 intergrupo.

Significacion de los efectos del TIEMPO, del MATERIAL y del GROSOR sobre la Estabilidad cromatica.

2

. . Eta .
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia
L* Grupo Material 3/30 G1:74,90 ; G2:78,86 ; G3:81,71 878,01 2;84 ,000**  ,954 >,999
Grosor 2 /45 1,5mm: 79,08 ; 2mm: 77,90 78,98 1;84 ,000%* 485 >,999
Tiempo (MR) 2/ 90 T0:78,18 ; T180: 78,80 33,24 1;84 ,000%* 284 >,999
Interaccién Tiempo / 6/ 15 2558 2;8 ,000* 379 999
Material (Ver fig. 21y 22)
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15 0,87 1;84 355" - -
C* Grupo Material 3/30 G1:37,39 ; G2:39,68 ; G3:33,11 104,02 2;84 ,000**  ,712 >,999
Grosor 2 /45 1,5mm: 37,39 ; 2mm: 36,06 12,27 1;84 ,001%* 127 ,934
Tiempo (MR) 2 /45 T0:36,06 ; T180:37,38 119,66 1;84 ,000%* 588 >,999
Interaccién Tiempo / 6/ 15 61,90 2;84 ,000%* 596  >999
Material (Ver fig. 23 y 24)
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15 13,80 1;84 ,000** ,141 ,957
h°  Grupo Material 3/30 G1:90,83 ; G2:94,73 ; G3:79,88  2260,28 2;84 ,000**  ,982 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 88,64 ; 2mm: 88,99 539 1;84 ,074™ - -
Tiempo (MR) 2 /45 T0:89,00 ; T180: 88,63 59,70 1;84 ,000%* 415 >,999
Interaccion Tiempo / 6/ 15 604,56 2;84 ,000** 935  >999
Material (Ver fig. 25y 26)
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15 11,96 1;84 ,001** ,125 ,928
a* Grupo Material 3/30 G1:-1,16 ; G2:-3,24 ; G3:5,88 1131,26 2;84 ,000%* 963 >,999
Tiempo (MR) 2/ 45 T0:0,34 ; T180:0,64 81,26 1;84 ,000%* 483 >,999
Interaccion Tiempo / 6/ 15 (Ver fig. 27) 552,24 1;84 ,000%* 927 >,999
Material
b*  Grupo Material 3/30 G1:37,37 ; G2:39,55 ; G3:32,57 129,59 1;84 ,000**  ,998 >,999
Grosor 2 /45 1,5mm: 37,17 ; 2mm: 35,82 14,06 2;84 ,000%* 755 >,999
Tiempo (MR) 2/ 45 T0:35,87 ; T180:37,12 107,67 1;84 ,000%* 562 >,999
Interaccién Tiempo / 6/ 15 67,48 2;84 ,000* 616  >999
Material (Ver fig. 28 y 29)
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15 14,61 1;84 ,000** ,148 ,966

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 21: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable L*, para el
GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 22: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable L*, para el
GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 23: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable
C*, para el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 24: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable
C*, para el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 25: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable
h°, para el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 26: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable
h° para el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 27: Estabilidad cromatica. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL y TIEMPO.
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Fig. 28: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable

b*, para el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 29: Estabilidad cromatica. Cambio en el TIEMPO de la variable

b* para el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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7.- Estudio del AE*:

Para finalizar con el estudio de la estabilidad cromatica, se calculd la variable AE* a

partir de la expresion:

DE* 5=V [(AL*)? + (Aa*)? + (Ab*)]

Los valores de AL*, Aa*, Ab*para esta férmula se obtuvieron a partir de las medias
aritméticas de los valores medidos con el espectrofotometro para L*, a* y b* en cada
tiempo de medida (TO y T180). Los datos hallados con este instrumento de medida
estan plasmados en las tablas excel que figuran en el anexo de Estabilidad Cromdtica

Grupo 1, Grupo 2 y Grupo 3.

La variable AE* se distribuyd para la muestra completa de 90 pastillas (N=90. 30
pastillas del Grupo 1, 30 pastillas del Grupo 2, 30 pastillas del Grupo 3) dentro de un
rango: 0,77 a 5,85 (mediana: 2,57) con una media de 2,74 = d.t. 1,07 (IC para la media

al 95%: 2,52 — 2,97) que fue significativa con p<,001 (T=24,38; 89 gl, p=,000). Tuvo
unos valores de asimetria y curtosis dentro de la normalidad, que se confirmé con el
test de bondad de ajuste de Kolmogorov-Smirnov segun el cual con p>,05 (p=,164) no
presentd desvio significativo con respecto al modelo de la campana de Gauss.

Para contrastar si sobre este AE* ejercid efecto tanto el tipo de material como el
grosor, se opté por emplear de nuevo un ANOVA, en este caso de 2 factores de efectos
fijos, cuyos resultados se resumen en la tabla 10 y se representan en la fig. 30. La
conclusién fue que las diferencias entre el tipo de material no alcanzaron significacién
por escaso margen, se podria decir que fueron casi significativas. Si lo fueron y
altamente significativas tanto por el grosor como por la combinacién material/grosor.

En la fig. 30 se observa como el valor del AE* fue claramente mayor en las pastillas de

2 mm de grosor del Grupo 1 v mas bajo en las muestras de 1,5 mm de grosor de ese

mismo Grupo 1, estando todas las demdas muy proximas entre si.
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Tabla 10: ANOVA de 2 factores. Significacion de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre el AE* de

Estabilidad cromatica.

2

. Grupos . Eta .
Variable / FACTOR pos / Medias F gl p ., Potencia
N parcial
AE*  Grupo Material 3/30 G1:3,05 ; G2:2,59 ; G3:2,58 261 2;84 ,079" - -
Grosor 2 /45 1,5mm:2,38 ; 2mm: 3,10 14,08 1;84 ,000%* ,144 ,960
Interaccién Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 30) 9,06 2;84 ,000%* 177 971
Material

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 30: Estabilidad cromatica. Variable AE*. Medias por tipo de MATERIAL y
GROSOR.
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8.- Andlisis de la variabilidad.

Al comparar los resultados estadisticos entre los test paramétricos y sus alternativas
no paramétricas se demostré que la cuestidon que vamos a exponer a continuacién no
tuvo ninguna trascendencia en los contrastes de medias anteriormente expuestos. Sin
embargo, si que puede ser interesante en si mismo el estudio de las diferencias entre
unas pastillas y otras fabricadas por el mismo procedimiento y con el mismo material

en el momento de la fabricacidn (T0), es decir analizar |la variabilidad dentro de cada

grupo (la_ homogeneidad entre pastillas) y compararla entre materiales. El objetivo es

saber si la homogeneidad interna fue similar en todos los materiales. Para ello se
empled el test de Levene que comprueba la homocedasticidad (igual entre varianzas)
con cada una de las variables medidas (ver tabla 11). Como se aprecia en ésta,
aparecieron ciertas diferencias significativas:

- Variable L*: las pastillas del material de Grupo 2 fueron significativamente, con
p<,05, mas homogéneas entre si que las pastillas del material del Grupo 1 lo fueron
entre ellas. Entre las de los grupos 1y 3, aunque las del Grupo 1 seguian siendo mds
variables, no se alcanzo significacion (p>,05).

- Variable C*: aunque en la observacién general no se encontré significacion, eso si,
por escaso margen, en la comparaciéon por pares si que aparecié una diferencia
ligeramente significativa (p<,05) segun la cual de nuevo en el Grupo 2 habia mas
homogeneidad interna, esta vez con respecto al Grupo 3.

- Variable h°: en este caso, claramente las muestras del Grupo 3 tenian
significativamente (p<,05) mads variabilidad entre si que las de los otros dos grupos.

- Variable a*: similar a la anterior, las del Grupo 3 tenian mas variabilidad interna
entre si (diferencia altamente significativa con p<,001) que las de los otros dos
grupos de materiales.

- Variable b*: aunque la varianza en el Grupo 3 volvié a ser mayor que en los otros

dos, esta vez la diferencia no llegd a ser estadisticamente significativa (p>,05).

En resumen, a la vista global de los resultados en T0O, excepto en la variable L*, en

todas las demas variables las muestras del Grupo 3 presentaron mas variaciones entre

unas pastillas y otras, que las muestras de los otros dos materiales. Siendo algunas de

estas diferencias significativas.
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Tras esta conclusion se decidid repetir el analisis con los valores en T180 para
comprobar si la situacidon de partida se mantuvo después del termociclado o habia
variado (ver tabla 12); y como se puede comprobar si que hubo notables cambios.

Aunque la varianza del material del Grupo 3 siguid presentando la mayor varianza en

todas las variables, solo en la variable a* mantuvo la diferencia significativa, aunque

ahora solo con p<,05. Pero siguié habiendo diferencias significativas. Lo que ocurrié es

gue los resultados para el material del Grupo 1 se hicieron mucho mas homogéneos
entre si con el paso del tiempo, es decir, las pastillas de este Grupo 1 fueron muy
parecidas entre si tras el envejecimiento artificial, y aparecieron diferencias altamente
significativas con p<,001 con respecto tanto al material del Grupo 3 como al del Grupo
2. Estos, en general, se mantuvieron similares en cuanto a la homogeneidad intragrupo

gue presentaban al inicio, TO.

Tabla 11: Test de homocedasticidad. Comparacién de variabilidad intragrupo en TO

Test de Levene
Variable / Material N Varianza

Valor gl P-sig Par Valor P-sig

L*  Grupo1l 30 1,59 G1-G2 6,84  ,011*
Grupo 2 30 0,65 3,54 2;87 ,033 * G1-G3 1,97  ,166"™

Grupo 3 30 1,01 G2-G3 1,60 211"

C*  Grupo1l 30 3,26 G1-G2 1,44 234"
Grupo 2 30 2,54 2,95 2;87 ,058 ™ G1-G3 1,95  ,168™

Grupo 3 30 7,09 G2-G3 450  ,038*

h° Grupo 1 30 0,50 G1-G2 0,03 ,861"
Grupo 2 30 0,57 4,75 2;87 ,011 * G1-G3 594  ,018*

Grupo 3 30 1,72 G2-G3 513  ,027*

a*  Grupo1l 30 0,13 G1-G2 0,79 379"
Grupo 2 30 0,19 1539  2;87 ,000%* G1-G3 17,99  ,000%*

Grupo 3 30 1,47 G2-G3 14,79  ,000%*

b*  Grupo1l 30 3,30 G1-G2 0,93  ,340™
Grupo 2 30 2,74 1,78 2;87 175 G1-G3 1,11 296"

Grupo 3 30 6,25 G2-G3 2,80  ,100"

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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Tabla 12: Test de homocedasticidad. Comparacidn de variabilidad intragrupo en T180

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
L* Grupo 1 30 0,40 G1-G2 6,18 ,016 *
Grupo 2 30 1,08 7,76 2;87 ,001%* G1-G3 17,42 ,000%*
Grupo 3 30 1,62 G2-G3 2,29 136"
C*  Grupo1l 30 0,57 G1-G2 19,29  ,000**
Grupo 2 30 3,76 9,39 2;87 ,000%* G1-G3 16,19  ,000**
Grupo 3 30 6,98 G2-G3 0,97 ,328"%
h° Grupo 1 30 0,05 G1-G2 54,86  ,000%*
Grupo 2 30 1,30 19,25  2;87 ,000%* G1-G3 28,56  ,000**
Grupo 3 30 1,55 G2-G3 0,01 ,923"™
a*  Grupol 30 0,02 G1-G2 36,92  ,000**
Grupo 2 30 0,40 18,95  2;87 ,000%* G1-G3 30,02 ,000%*
Grupo 3 30 1,58 G2-G3 6,51 ,013 *
b*  Grupo1l 30 0,57 G1-G2 21,13 ,000%*
Grupo 2 30 3,96 9,05 2;87 ,000%* G1-G3 14,98  ,000%*
Grupo 3 30 5,96 G2-G3 024 ,628"

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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FLUORESCENCIA

1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo.

De la misma forma que en la propiedad anterior, y debido a que en cada medicién se
efectuaron tres disparos con el espectrofotometro, en primer lugar se procedid a
calcular la media aritmética de dichos valores observados.

Con estos valores promedio, Unicos por pastilla, se realizé el analisis exploratorio y
descriptivo de todas las variables de fluorescencia incluyendo el estudio de la posible
presencia de valores extremos y el andlisis del ajuste al modelo de la normal de Gauss
con el test de Kolmogorov-Smirnov (N>50).

Los resultados de estos analisis revelaron la existencia de valores marcadamente
atipicos en algunas de las variables relacionadas con la fluorescencia. Sirva como
ejemplo, el diagrama de caja de la variable C* (ver fig. 31). Una vez revisados los datos
y descartados errores de transcripcidn, en prevision de que se pudiese tratar de un
error en la calibracidon del espectrofotometro y de ahi valores alterados, se decidié
eliminar para el estudio de esta propiedad a dos pastillas con sus dos grosores y evitar
asi su efecto distorsionador sobre los estadisticos (tanto las medias como las
desviaciones estandar) que tras la descripcidon, posteriormente se contrastaron en las
pruebas de significacién. En consecuencia, el N total para esta propiedad se redujo de

90 a 86 muestras.
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Fig. 31: Fluorescencia. Diagrama de caja. Ejemplo de valores atipicos obtenidos.
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El resto del estudio de la fluorescencia se realizd, por tanto, solamente con las 86
pastillas validas. Con ellas, ya no aparecié ningun valor que pudiera ser considerado
como atipico. Por su parte, en el estudio de la bondad de ajuste con el modelo normal
de Gauss, dicho ajuste se verificé en tres de las variables con p>,05 y presentd un
desajuste leve/tolerable con p>,01 en otras dos. Pero en las variables h* y a* en ambos
momentos de medida, y en L* en T180, se observd un desajuste significativo con
p<,001 con respecto al modelo normal. Como consecuencia de esto, al igual que en los
analisis de la estabilidad cromdtica de la parte anterior, los test estadisticos
paramétricos tuvieron que ser contrastados con su alternativa no-paramétrica para
comprobar si se obtuvieron resultados similares. Finalmente, la tabla 13 muestra los

estadisticos descriptivos de las variables analizadas en esta propiedad.
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Tabla 13: Andlisis descriptivo y exploratorio. Fluorescencia en TO y T180. Muestra vélida (N=86).

Variable

L* c* h° a* b*
Momento de T180 T0 T180 T0 T180 T0 T180 T0 T180
medida

Media 74,62 75,18 31,33 33,29 92,91 91,68 2,05 -1,18 31,07 32,94
oy LT 74,09 74,57 30,33 32,70 91,50 89,93 2,82 -2,20 30,09 32,37
Sup. 75,16 75,79 32,34 33,88 94,33 93,43 1,27 -0,17 32,05 33,52

Mediana 74,93 75,82 32,65 33,68 96,09 94,77 -3,50 -2,80 32,47 33,47
Minimo 70,90 70,93 20,37 27,70 81,83 77,23 7,17 -7,07 20,33 27,47
Maximo 79,43 85,77 38,50 39,00 102,77 102,67 4,17 8,60 38,17 38,43
Desv. Tipica 2,49 2,85 4,69 2,75 6,59 8,17 3,60 4,73 4,57 2,69
Rec. Intercuartil 4,56 5,78 828 3,96 13,84 16,46 7,77 9,57 7,96 4,41
Asimetria 0,04 0,12 0,47 -0,15 -0,54 -0,41 0,47 0,45 -0,48 -0,20
Curtosis -1,16 -1,34 -0,84 -0,61 -1,46 -1,44 -1,44 -1,28 -0,83 -0,67
p-valor (test K-S) ,060™ ,003%* ,027 * ,007™ ,000%*  ,000**  ,000%*  ,000%* ,023% 285"

NS = no significativo (p>,050)  * Significativo al 5% desvio leve  ** Altamente Significativo al 1% desvio grave
L* = valor C*=intensidad  h°=tinte TO= medida al inicio  T180= después del termociclado

2.- Diferencia entre materiales en origen (T0).

Se compararon las cinco variables de fluorescencia en sus valores en TO con el objetivo
de averiguar si habia diferencias en origen. Se compararon los tres tipos de materiales
de nuevo con un Andlisis de Varianza (ANOVA) de un factor de efectos fijos,
acompafado de un test de contraste mdultiple a posteriori HSD de Tukey. La
comentada falta de normalidad en alguna de las variables recomendé el uso, como
medio de comprobacion de los resultados de ANOVA, de sus alternativas no
paramétricas Kruskal-Wallis y Mann-Whitney cuando fuese necesario. No obstante,
dado el tamano de la muestra y como ya ocurrié en la propiedad anterior, era de
esperar que la ausencia de normalidad no fuese un problema que implicase variaciéon
en la presencia/ausencia de significacion (ver tabla 14).

Como se puede observar en ella, en todas las variables existieron diferencias
altamente significativas con p<,001 y potencia muy alta (>,999), significaciones que se
confirmaron con los test alternativos no-paramétricos. El tamano del efecto fue
también muy elevado (entre ,885 y ,978) por lo que las diferencias entre los grupos

fueron grandes. Las comparaciones por pares indicaron la existencia, también alta, de
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significacidon con p<,001 entre todas las combinaciones posibles, por lo que se

pudieron ordenar los materiales de la siguiente manera:

- variable L*: Grupo 3 (77,30) > Grupo 2 (74,87) > Grupo 1 (71,73); (ver fig. 32).

- variable C*
- variable h°
- variable a*

- variable b*

: Grupo 2 (36,32) > Grupo 1 (32,67) > Grupo 3 (25,67); (ver fig. 33).
: Grupo 2 (99,15) > Grupo 1 (96,21) > Grupo 3 (84,22); (ver fig. 34).
: Grupo 3 (2,64) > Grupo 1 (-3,52) > Grupo 2 (-5,74); (ver fig. 35).

: Grupo 2 (35,85) > Grupo 1 (32,47) > Grupo 3 (25,53); (ver fig. 36).

Tabla 14: Test de diferencia de medias. Variables de Fluorescencia, segun tipo de Material, en TO.

Tamafi . POST-HOC: Tukey TestK-
Variable . Anova 1 factor Potenci
. / N  Media (IC95%) D.T. Pares W
Material PR

Valor F gl p-sig  efecto significativos P-sig

L* Grupol 30 71,73(71,54;71,92) 0,52 G3>G2 p=,000**
Grupo2 26 74,87(74,57;75,18) 0,75 33633 2;83 ,000**  ,890 >999  G3>Gl p=,000**  ,000**

Grupo3 30 77,30(76,88;77,71) 1,11 G2>G1 p=,000**

c* Grupo 1 30 32,67(32,39;32,95) 0,75 G2>G1 p=,000**
Grupo2 26 36,32(35,77;36,88) 1,38 33542 2;83 ,000**  ,890 >999  G2>G3 p=,000%* 000**

Grupo3 30 25,67 (24,85;26,50) 2,21 G1>G3 p=,000**

h° Grupol 30 96,21(96,05;96,36) 0,41 G2>G1 p=,000%*
Grupo2 26 99,15(98,69;99,61) 1,15 1662,54 2;83 ,000**  ,976 >999  G2>G3 p=,000%* 000**

Grupo3 30 84,22(83,71;84,72) 1,34 G1>G3 p=,000**

a* Grupol 30 -3,52(-3,59;-3,46) 0,18 G3>G1 p=,000%*
Grupo2 26 -574(-594:-555) 0,48 1815,17 2;83 ,000%*  ,978 >999  G3>G2 p=,000%* 000**

Grupo3 30  2,64(2,35;2,93) 0,79 G1>G2 p=,000**

b*  Grupol 30 32,47(32,19;32,75) 0,76 G2>G1 p=,000**
Grupo2 26 35,85(3526;36,45) 1,47 318,68 2;83 ,000**  ,885 >999  G2>G3 p=,000%*  ,000**

Grupo3 30 25,53(24,73;26,34) 2,15 G1>G3 p=,000%*

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 32: Fluorescencia. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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Fig. 33: Fluorescencia. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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Fig. 34: Fluorescencia. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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Fig. 35: Fluorescencia. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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Fig. 36: Fluorescencia. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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3.- Diferencia entre materiales después del proceso de termociclado (T180).
Se realizd la comparacién entre materiales con los valores obtenidos después del
termociclado (T180) con objeto de saber si se mantenian las diferencias ya observadas
al cabo de ese tiempo. Se utilizé6 el mismo procedimiento estadistico (ver tabla 15).
Estos indican que se mantuvo la significacién de las diferencias con p<,001 en todas las
variables, junto a una elevada potencia (>,999 de nuevo) y altos tamanos del efecto
(entre ,410y ,976), aunque disminuyd con respecto al anterior en las variables C* y b*.
La alternativa no-paramétrica de nuevo confirmé estos resultados. Los test HSD por
pares determinan que salvo en un par, en todos los demas existié una diferencia
altamente significativa con p<,001, que permitid ordenar los materiales de la siguiente
forma:

- variable L*: Grupo 3 (78,11) > Grupo 2 (75,86) > Grupo 1 (71,67); (ver fig. 37).

- variable C*: Grupo 2 (35,33) > Grupo 1 (33,75) > Grupo 3 (31,06); (ver fig. 38).

- variable h°: Grupo 2 (100,24) > Grupo 1 (94,81) > Grupo 3 (81,14); (ver fig. 39).

- variable a*: Grupo 3 (4,85) > Grupo 1 (-2,85) > Grupo 2 (-6,23); (ver fig. 40).
Y Unicamente en la variable b*, como ya se advirtio, hubo una variacién dado que la

diferencia en el par entre los grupos G1 y G2 ya no fue significativa (p>,05), por lo que:
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- variable b*: [Grupo 2 (34,76) = Grupo 1 (33,63)] > Grupo 3 (30,68); (ver fig. 41).

Tabla 15: Test de diferencia de medias.

Variables de Fluorescencia, segun tipo de Material, en T180.

Tamafi POST-HOC: Tukey ~ TestK-
Variable . Anova 1 factor Potenc
) / N Media (IC95%) D.T. Pares w
Material P
Valor F gl P-sig efecto significativos P-sig
L*  Grupol 30 71,67(71,54;71,79) 0,34 G3>G2 p=,000%**
Grupo2 30 75,86(75,56;76,15) 0,73 519,52 2;83 ,000**  ,926  >999  G3>Gl p=000**  000**
Grupo3 30 78,11(77,70;78,52) 1,09 G2>G1 p=,000**
C* Grupol 30 33,75(33,37;34,13) 1,01 G2>G1 p=,000%**
Grupo2 30 3533(34,48;36,18) 2,11 2880 2;83 ,000**  ,410  >999  G2>G3 p=000**  000**
Grupo3 30 31,06(30,00;32,13) 2,86 G1>G3 p=,000**
h°  Grupol 30 94,81(94,59;95,02) 0,57 G2>G1 p=,000%**
Grupo2 30 100,24 (99,61;100,88) 1,57 1681,59 2;83 ,000** ,976  >999  G2>G3 p=000**  000**
Grupo3 30 81,14(80,58;81,70) 1,50 G1>G3 p=,000**
a* Grupol 30 -2,85(-2,92;-2,77) 0,20 G3>G1 p=,000%**
Grupo2 30 -6,23(-6,51;-596) 0,68 120553 2;83 ,000%* 967  >999  G3>G2 p=000** 000**
Grupo3 30  4,85(4,36;5,35) 1,32 G1>G2 p=,000**
b* Grupol 30 33,63(33,25;34,02) 1,03
) . G2>G3 p=,000** "
Grupo2 30 34,76(33,87;3566) 221 29,31 2;83 ,000 A4 2999 703 poooors 000
Grupo3 30 30,68(29,68;31,68) 2,68 ’

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%

** Altamente Significativo al 1%

Fig. 37: Fluorescencia. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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Fig. 38: Fluorescencia. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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Fig. 39: Fluorescencia. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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Fig. 40: Fluorescencia.

Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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Fig. 41: Fluorescencia.

Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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Resultados

4.- Diferencia entre materiales y grosor en origen (T0).

Al estudio que se realizdé en el momento TO donde se encontraron diferencias
significativas entre los material, se afiadié después como segundo factor el grosor de
las pastillas, con el mismo planteamiento que en la propiedad anterior. En la tabla 16
se resumen los resultados de los ANOVAS de 2 factores efectuados.

En todas las variables, la interpretacion de los resultados tuvo bastante similitud. Al ya

III

conocido efecto del factor “tipo de material” que producia las diferencia ya
observadas, se afiadi6 el efecto del “tipo de grosor” de forma altamente significativa
(con p<,001) y alta potencia, pero con tamafios del efecto bajos/leves, lo que indica
que aunque haya diferencias, éstas fueron mas bien pequefas. El estudio de la
interaccion desprendid algo parecido, ya que de nuevo hubo significaciéon fuerte
(p<,001) y alta potencia, pero tamafos del efecto igualmente leves. De hecho en la
observacion de las figuras (ver fig. 42-46) se aprecia como las lineas entre ambos
grosores estdn muy proximas entre si y de forma bastante paralelas en los tres tipos de
materiales. Mds en detalle, se aprecia que en todas las variables tanto en el material
del Grupo 1 como en el del Grupo 2 las diferencias entre grosores fueron bastante

reducidas y donde Unicamente se aprecié una cierta diferencia fue en el material del

Grupo 3.
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Tabla 16: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Fluorescencia, en

TO.
Eta’
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
* -26-
L Grupo Material 3 /:8 26 G1:71,73 ; G2:74,87 ; G3:77,30 491,94 2:;80 ,000** 925 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 74,29 ; 2mm: 74,97 20,90 1;80 ,000** ,207 ,995
" . . *%
Interac.:mon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 42) 9,62 2;80 ,000 ,194 ,978
Material
* -26-
c Grupo Material 3/ :8 26 G1: 32,67 ; G2:36,23 ; G3:25,67 461,41 2;80 ,000** ,920 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm:30,97 ; 2mm:32,14 16,25 1;80 ,000** 169 ,978
iz . . *%
Interac.:mon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 43) 8,34 2;80 ,001 ,173 ,957
Material
o - -
h Grupo Material 3 /:g 26 G1:96,21 ; G2:99,15 ; G3:84,22 2308,71L 2;80 ,000** 983 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 93,59 ; 2mm: 92,80 17,19 1;80 ,000** ,177 ,984
s 3 . * %
Intera.cuon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 44) 8,31 2;80 ,001 ,172 ,957
Material
* -26-
a Grupo Material 3/ ,:8 26 G1:-3,52 ; G2:-5,75 ; G3:2,64 2783,52 2,;80 ,000** ,986 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm:-2,42 ; 2mm:-1,99 20,60 1;80 ,000** ,205 ,994
s 3 . * %
Intera.cuon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 45) 12,38 2;80 ,000 ,236 ,995
Material
* -26-
b Grupo Material 3/ :g 26 G1:32,47 ; G2:35,85 ; G3:25,53 427,95 2;80 ,000** ,915 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 30,72 ; 2mm: 31,86 15,12 1;80 ,000** ,159 ,970
Interaccion Grosor / (Ver fig. 46) 7,60 2;80 ,001** 1,60 ,939

Material

6 / 15-15-13-13-15-15

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 42: Fluorescencia. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 43: Fluorescencia. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 44: Fluorescencia. Variable h°. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 45: Fluorescencia. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 46: Fluorescencia. Variable b*.
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5.- Diferencia entre materiales y grosor después del termociclado (T180).

Resultados

Al igual que se hizo en el apartado anterior, se afadié al analisis del momento T180

como segundo factor de posible efecto, el grosor de las pastillas. Se utilizé el mismo

procedimiento estadistico (ver tabla 17).

En ella se aprecia el ya conocido efecto de

Ill

tipo de materia

III

, pero también cémo en

ese momento temporal (T180) ya ni el grosor ni la interaccidon produjeron ningln

efecto significativo (p>,05) que pudiera provocar diferencias entre las medias (ver figs.

47-51).

Tabla 17: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Fluorescencia, en

T180.
Eta’
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
* -26-
L Grupo Material 3/ :(()) 26 G1:71,67 ; G2:75,86 ; G3:78,11 557,36 2;84 ,000** ,933 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm: 75,07 ; 2mm:75,35 303 1;84 ,085" - -
.z T . NS - -
Intera.cuon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 42) 2,79 2;84 ,068
Material
* -26-
c Grupo Material 3/ :(()J 26 G1: 33,75 ; G2:35,33 ; G3:31,06 28,00 2;84 ,000** 412 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm: 33,34 ; 2mm: 33,42 003 1;84 ,868" - -
. H . NS - -
Intera.cuon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 43) 0,32 2;84% 727
Material
-] - -
h Grupo Material 3/ :g 26 G1:94,81 ; G2:100,24 ; G3:81,14 1673,04 2;84 ,000** ,977 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm: 92,15 ; 2mm: 91,98 037 1;84 ,547™ - -
.z T . NS - -
Intera.cuon Grosor / 6 / 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 44) 10,4 2;84 ,358
Material
* -26-
a Grupo Material 3/ :8 26 G1:-2,84 ; G2:-6,23 ; G3:4,85 11,83,18 2;84 ,000** ,967 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm:-1,46 ; 2mm:-1,36 032 1;84 ,575™ - -
. H . NS - -
Intera.cuon Grosor / 6/ 15-15-13-13-15-15 (Ver fig. 45) 0,53 2;84 ,590
Material
* -26-
b Grupo Material 3/ :8 26 G1: 33,63 ; G2:34,76 ; G3:30,68 28,51 2;84 ,000** ,416 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm: 33,00 ; 2mm: 33,05 001 1;84 ,921™ - -
Interaccién Grosor / (Ver fig. 46) 035 2;84 ,703™ - -

Material

6 / 15-15-13-13-15-15

NS = no significativo (p>,050)  * Significativo al 5%
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Fig. 47: Fluorescencia. Variable L*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 48: Fluorescencia. Variable C*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 49: Fluorescencia. Variable h*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Fig. 50: Fluorescencia. Variable a*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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Resultados

Fig. 51: Fluorescencia. Variable b*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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6.- Efecto del paso del tiempo (T180-T0) en las diferencias entre materiales y grosores.

Siguiendo el mismo plan de trabajo que en la propiedad anterior, se estudid el efecto
del tiempo (termociclado) en las diferencias anteriormente analizadas incorporando
esta variable como un factor de medidas repetidas (intragrupo).

Primero se realizd el andlisis estadistico de cada material por separado con el test T de
Student (para muestras relacionadas) junto a su alternativa no-paramétrica T de
Wilcoxon para confirmar que la falta de ajuste al modelo normal de algunas de las
variables no tuvo consecuencia sobre los resultados. Como en todos los analisis
anteriores, se puede comprobar en las tablas que siguen como los resultados de todas
estas alternativas paramétricas fueron muy semejantes, demostrando la falta de

distorsion en el andlisis debida a la ausencia de normalidad.
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A) Material Grupo 1.

Resultados

La tabla 18 contiene los resultados de los analisis para este material. En la variable L*

no existieron diferencias estadisticamente significativas (p>,05) debidas al efecto del

tiempo, por tanto parece indicar que se mantuvieron los valores iniciales, con una

media en torno a 71,7. Sin embargo en las otras variables si que hubo cambios

altamente significativos con p<,001 y un tamafio del efecto muy alto:

- Variable C*: hubo un aumento en la media de 1,08 puntos desde 32,67 hasta 33,75.

- Variable h°: se encontré una reduccién de 1,40 puntos desde 96,21 hasta 94,81.

- Variable a*: se observé un aumento aritmético de 1,68 puntos desde -3,52 hasta -

2,85.

- Variable b*: se observé un aumento de 1,16 puntos desde 32,47 hasta 33,63.

Los IC 95% de estos cambios se encuentran en la tabla 18.

Tabla 18: Test de diferencias entre medias. Fluorescencia. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo

1.
Test N-
Diferencia P
) i i . absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
IC al 95% Valor | p P efecto
T 8 (bilat) (bilat)
L nicio (T0) 71,73 (71,54;71,92) 0,52 0,06 s s )
En T180 30 5967(71,54;71,79) 0,34 (N.S.) 05729 572 642
Inicio (T0) 32,67(32,39;32,95) 0,75 1,08
C ’ * %k * %k
EnT180 0 3375(3337;3413) 101 (0,71 1,45) 598 29 ,000%* ,000%* 0,743
p  Inicio (T0) 96,21 (96,05;96,36) 0,41 1,40 551 29 000%  000%*  0.960
En T180 30 94,81 (94,59;95,02) 0,57 (1,25- 1,56) 2 : : g
Inicio (T0) 3,52(-3,59;-3,46) 0,18 0,68
a g 7 2 *% Kk
En T180 30 ,85(2,92;-277) 0,20 (0,63- 0,72) 30,70 29,000 /000 0,985
p  Inicio (T0) 32,47(32,19;32,75) 0,76 1,16 PR o o .
En T180 30 3363(33,25;34,02) 1,03 (0,80— 1,53) 649 29,000 /000 0,770

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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B) Material Grupo 2.

Resultados

Los resultados de los test de este grupo se presentan en la tabla 19. Como se puede

comprobar, no se encontraron diferencias significativas con p>,05 ni en la variable C*

ni en la variable b*. Y si aparecieron en las demas variables, con p<,05, en h°y a*, y

con p<,001 en L*. Los tamafios del efecto fueron moderados, y solo algo mas elevado

en L*. El sentido de las diferencias observadas es el siguiente:

- Variable L*: hubo un aumento en la media de casi 1 punto desde 74,87 hasta 75,86.

- Variable h°: se observé un aumento de 1,09 puntos desde 99,15 hasta 100,24.

- Variable a*: se aprecidé una disminucidn aritmética de 0,49 puntos desde -5,74 hasta

-6,23.

Tabla 19: Test de diferencias entre medias. Fluorescencia. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo

2.
Test N-
Diferencia P
. . . o absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
ICal 95% Valor | p P efecto
T & (bilat) (bilat)
Inicio (TO) 74,87 (74,57 ;75,18) 0,75 0,99
L ’ ’ ’ 41 2 o o 7
EnT180 30 7586 (75,56;76,15) 0,73 (0,49 - 1,48) 13 > /000 /000 0,63
c Inicio (T0) 36,32 (35,77;36,88) 1,38 0,99 167 2 108" Ns i
EnT180 30 3533(34,48;3618) 2,11 (N.S.) /6 > 108 1086
p  Inicio (T0) 99,15 (98,69;99,61) 1,15 1,09 . .
En T180 30 100,24 (99,61;100,88) 1,57 (0,09 - 2,09) 225 25,033 029 0,410
Inicio (TO) -5,74(-5,94;-5,55) 0,48 0,49
a ’ 2,36 25 027 * 035* 0,427
En T180 30 623(651;-59) 0,68 (0,06 - 0,92) ’ ’ ’ ’
p Inicio(T0) 35,85 (35,26 ;36,45) 1,47 1,09 177 2 NS s ]
En T180 0 3476(3387;3655) 2,21 (N.5) : s 008" 08

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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C) Material Grupo 3.

Resultados

En la tabla 20 se resumen los resultados de este tercer tipo de material. En todas las

variables se encontraron diferencias que pueden ser consideradas como altamente

significativas con p<,001 y con tamaio del efecto moderado, o altos en la mayoria de

los casos. En concreto:

- Variable L*: hubo un aumento de 0,81 unidades desde 77,30 hasta 78,11.

- Variable C*: hubo un aumento de 5,39 unidades desde 25,67 hasta 31,06.

- Variable h°: se observé una disminucion de 3,08 puntos desde 84,22 hasta 81,14.

- Variable a*: hubo un incremento de 2,21 puntos desde 2,64 hasta 4,85.

- Variable b*: también existié6 un aumento de 5,13 puntos desde 25,53 hasta 30,68.

Tabla 20: Test de diferencias entre medias. Fluorescencia. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo

3.
Test N-
Diferencia P
) ) ) . absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
ICal 95% Valor | p P efecto
T 8 (bilat) (bilat)
Inicio (T0) 77,30 (76,88 ;77,71) 1,11 0,81
L 4 4 4 4 2 %% %%
En T180 30 811(77,70;78,52) 1,09 (0,35- 1,27) 36 9 00 /00 0,560
¢ Inicio(T0) 25,67 (24,85;26,50) 2,21 5,39 . o o .
En T180 30 31,06(30,00;32,12) 2,86 (4,07 - 6,71) 83 9,000 /000 0,840
p  Inicio (T0) 84,22 (83,71;84,72) 1,34 3,08 " "
En T180 30 g1,14(80,58;81,70) 1,50 (2,38 3,77) 902 25,000 /000 0,859
Inicio (TO) 2,64(2,35;2,93) 0,79 2,21
a 4 *% Kk
EnT180 30 4,85 (4,36 ; 5,35) 132 (1,67 - 2,75) 838 29 000 ,000 0,841
p  Inicio(T0) 25,53 (24,73;26,34) 2,15 5,13 w0 3 " " "
En T180 30 30,68(29,68;31,68) 2,68 (3,89 - 6,40) 840 29,000 /000 08

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Resultados

Para completar el analisis de estas diferencias en funcién del tiempo, desde la

perspectiva multivariante se incorpord el tipo de material y el grosor como factores de

tipo intergrupo, aunque como se ha visto, el grosor no tuvo significacion en el T final

(T180) y apenas la presentd, por leve, en el T inicial (TO). Como en la propiedad

anterior se utilizd6 un ANOVA mixto con 3 factores, centrando la atencién en las

interacciones (ver tabla 21). A continuacion se comentan solo las interacciones (ver

figs. 52-61) puesto que los efectos principales de los factores ya se conocen.

Variable L*: en el material del Grupo 1 no hubo cambios en el tiempo, pero si que
los hubo en los grupos 2 y 3, lo que refleja una interaccion tiempo/material
altamente significativa aunque con tamafio del efecto bajo. Por el contrario la
interaccién tiempo/grosor no fue significativa, aunque por escaso margen, pero la
variacion que se acaba de comentar fue relativamente similar en las muestras de
ambos grosores (ver figs. 52 y 53).

Variable C*: la interaccién de material / tiempo fue altamente significativa (con
p<,001) por lo que los cambios observados en el tiempo fueron diferentes en los
tres tipos de materiales (ver figs. 54 y 55); en el Grupo 1 se observd un ligero
aumento en los valores medios, en tanto que en el Grupo 3 este aumento fue
mucho mas evidente. Por el contrario, en el Grupo 2 hubo un descenso aunque no
demasiado grande. La interaccion con el grosor no alcanzd significacién aunque
fuese poco, por lo que las variaciones comentadas fueron semejantes en ambos
grosores, como se aprecia en las figuras.

Variable h°: de nuevo la interaccion del tiempo con el tipo de material fue
altamente significativa y por ello las diferencias observadas en el tiempo fueron
distintas en funcién del material empleado. Como se observa en las figs. 56 y 57,
mientras que en los grupos 1 y 3 la variable disminuyd, en el Grupo 2, por el
contrario, aumentd. Como ocurrié en las variables anteriores, la interaccién con el
grosor no fue significativa, por lo que el cambio comentado fue muy similar en
ambos grupos de grosores.

Variable a*: una vez mas, puesto que la interaccion del tiempo con el grosor no
tuvo significacidn, los cambios que se observaron y se van a comentar fueron muy

similares en las muestras de ambos grosores. La interaccion tiempo/material volvio
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a ser altamente significativa (p<,001) y en las figs. 58 y 59, se aprecia que mientras
que en el Grupo 2 hubo un ligero descenso, en los grupos 1 y 3 aumentaron los
valores, pero es especialmente en el Grupo 3 donde este incremento fue notable.

- Variable b*: como en todas las anteriores la interaccion tiempo/material fue
altamente significativa de modo que los cambios en el tiempo difirieron en los tres
grupos de materiales mientras que la interaccidén con el grosor no lo fue, aunque de
nuevo por escaso margen. Como se observa en las figs. 60 y 61, las diferencias que
habia entre los material en TO se acortaron mucho al llegar a T180; y ello se debié a
gue mientras que en el Grupo 2 los valores disminuyeron, en los otros dos grupos
aumentaron, no demasiado en el Grupo 1 pero si muy llamativamente en el Grupo
3, en especial en las pastillas de 1,5 mm de grosor, de ahi que casi apareciese

significacion tiempo/grosor.
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Tabla 21: ANOVA mixto de 3 factores: 1 de medidas repetidas + 2 intergrupo.

Significacion de los efectos del TIEMPO, del MATERIAL y del GROSOR sobre la Fluorescencia.

2

. . Eta .
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia

L Grupo Material 3 / 30-26-30 G1:71,70 ’7327‘075'37 ; 63 1062,53 2;80 ,000**  ,964 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 74,68 2mm: 75,16 19,34 1;80 ,000** ,195 ,991
Tiempo (MR) 2/ 43 TO: 74,63 ; T180:75,21 26,82 1;80 ,000** 251 ,999
InteraFuon Tiempo / 6 / 15-15-13-13-15- 857 2:80 ,000%* 176 962
Material 15 ( ‘ )

Ver fig. 52 y 53
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15-1;13-13-15- 3,15 1;80 ,080 NS - -

c Grupo Material 3 / 30-26-30 61:33,21 '2323'735'82 ; 63 273,51 2;80 ,000%* ,872 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 32,16 2mm: 32,78 5,61 1;80 ,020* ,066 ,648
Tiempo (MR) 2/ 43 TO:31,56 ; T180:33,38 40,39 1;80 ,000**  ,336 >,999
InteraFaon Tiempo / 6 / 15-15-13-13-15- 4275 2:80 ,000%* 517 5999
Material 15 (Verf )

Ver fig. 54 y 55
Interaccién Tiempo / Grosor 6/ 15_1?;13_13_15_ 361 1;80 ,061" - -
h® " Grupo material 3 / 30-26-30 61:95,51 ;8(232(;899’70 763 400302 2;80 000 992 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 92,87 2mm: 92,39 10,73 1;80 ,002** ,118 ,899
Tiempo (MR) 2 /43 T0:93,19 ; T180:90,06 35,99 1;80 ,000** ,310 >,999
Interasuon Tiempo / 6 / 15-15-13-13-15- 4015 2:80 000 501 5999
Material 15 (Verf )
Ver fig. 56 y 57
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15_1?513_13_15_ 2,75 1;80 ,101 NS - -

a* Grupo Material 3 / 30-26-30 G1:-3,18 ; G2:-5,99 ; G3:3,75 3226,57 2;80 ,000** ,988 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm:-1,94 2mm:-1,67 7,01 1,80 ,010* ,081 ,744
Tiempo (MR) 2 /43 T0:-2,21 ; T180:-1,41 52,11 1;80 ,000** ,394 >,999
Intera?aon Tiempo / 6 / 15-15-13-13-15- 4899 2:80 000%* 551 5999
Material 15 ( ‘ )

Ver fig. 58 y 59
Interaccién Tiempo / Grosor 6/ 15_1?;13_13_15_ 2,14 1;80 ,147% - -

b Grupo Material 3 / 30-26-30 61:33,05 '2221'135'31 ;63 273,67 1;80 ,000** ,872 >,999
Grosor 2 /43 1,5mm: 31,86 2mm: 32,45 5,32 2;80 ,024* ,062 ,625
Tiempo (MR) 2 /43 T0:31,29 ; T180: 33,02 37,29 1;80 ,000** ,318 >,999
InteraFuon Tiempo / 6 / 15-15-13-13-15- 4059 2:80 000** 504 5999
Material 15

16.12.12.1E. (Ver fig. 60y 61)
Interaccion Tiempo / Grosor 6/ 15-15-13-13-15 3,68 1;80 ,059 NS - -

15

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 52: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable L*, para

el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 53: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable L*, para

el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.

Medias en Fluorescencia: L

e === 78 51

78,00
76,00 §
N =
Grupo
Material
74,007 = Grupo 1
=== Grupo 2
= =Grupo 3
72,00 ;
71,82 71,75
T T
0 T180

Tiempo

142

Resultados



Fig. 54: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable C*, para

el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 55: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable C*, para

el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 56: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable h°, para

el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 57: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable h°, para

el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 58: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable a*, para

el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 59: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable a *, para

el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 60: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable b*, para

el GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 61: Fluorescencia. Cambio en el TIEMPO de la variable b*, para

el GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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7.- Estudio del AE*:

Se continud el estudio de la fluorescencia calculando la variable AE* a partir de la

expresion:
AE*,, = V [(AL*)? + (Aa*)? + (Ab*)?]

Los valores de AL*, Aa*, Ab*para esta férmula se obtuvieron a partir de las medias
aritméticas de los valores medidos con el espectrofotometro para L*, a* y b* en cada
tiempo de medida (TO y T180). Los datos hallados con este instrumento de medida
estan plasmados en las tablas excel que figuran en el anexo de Fluorescencia Grupo 1,

Grupo 2 y Grupo 3.

En esta ocasidn, la variable AE* se distribuyd para la muestra vélida de 86 pastillas. No
se pudo estudiar para la muestra completa de 90 pastillas porque 4 pastillas del Grupo
2 tuvieron que ser descartadas para el estudio de la fluorescencia porque sus datos
estaban completamente fuera de rango, probablemente debido a un error en la
calibracion del instumento de medida (ver en el anexo la tabla de Fluorescencia del
Grupo 2). Las muestras 2.3, 2.4, 1,5.3 y 1,5.4, que presentan valores encasillados en
color rojo, fueron las muestras descartadas para este estudio. En esta ocasién, por

tanto, hubo 30 pastillas del Grupo 1, 26 pastillas del Grupo 2 y 30 pastillas del Grupo 3.

Los valores obtenidos en esta variable AE* se distribuyeron en el rango: 0,66 a 16,20

(mediana: 2,35) con una media de 3,60 * d.t. 2,98 (IC para la media al 95%: 2,96 —
4,24) que fue significativa con p<,001 (T=11,21; 85 gl, p=,000). Tuvo unos valores de
asimetria y curtosis muy alejados de la normalidad, por lo que segun el test de bondad
de ajuste de Kolmogorov-Smirnov con p<,01 (p=,001) se confirmd un desvio altamente
significativo con respecto al modelo de la curva normal de Gauss.

El contraste del efecto del tipo de material y del grosor sobre este AE* se realizd de
nuevo con un ANOVA de 2 factores de efectos fijos, cuyos resultados se resumen en la

tabla 22 y se representan en la fig. 62.

Los resultados mostraron una clara diferencia altamente significativa (p<,001) en
funcién del tipo de material, siendo el incremento mucho mayor en el Grupo 3 que en

los otros dos, y mayor en el Grupo 2 que en el Grupo 1. Por su parte, el grosor no
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de 1,5 mm fue mucho mas alta que la media del grosor de 2 mm.

Resultados

anadié efecto significativo, pero la interaccion entre ambos factores si (con p<,05), de
forma que como se observa en la fig. 62, mientras que en los grupos 1 y 2 ambos

grosores presentaron valores de AE* similares, en el Grupo 3, la media de las muestras

Tabla 22: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre el AE* de

Fluorescencia.

Eta’

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
AE*  Grupo Material 3/ ;’8'26' G1:1,61 ; G2:3,38 ; G3:5,79 24,42 2;80 ,000%* 379 >,999
Grosor 2/ 43 1,5mm:3,95 ; 2mm:3,24 1,99 1;8 ,161" - -
',\Taet:’nc:;c’” Grosor / 6/ 15'1i'513'13'15' (Ver fig. 62) 418 2;80 ,019*% 095 720

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 62: Fluorescencia. Variable AE*. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR.

8,00 Graosar pastilla (mm)
—1,2mm
== 2mm

R
o
c
o
o
w
o
5
§ 8o
™
c
o
1]
o
o
o
£ =)
c
@ 4,00
E
o
=
o
£
L
o
(L)
B
o
@ 200
=

T T T
Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3
Grupo Material

8.- Andlisis de la variabilidad.

Para finalizar con esta propiedad, tal y como ya ocurrid en el estudio de la anterior, se

observaron diferencias en la variabilidad (homogeneidad o semejanza intragrupo entre

unas pastillas y otras del mismo grupo) que resultd interesante analizar. Conviene
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recordar que la coincidencia de resultados en los andlisis anteriores entre las pruebas
paramétricas y los test alternativos no-paramétricos, indica que esta cuestiéon no ha

tenido trascendencia en la comparacion de las medias.

Se empled el test de Levene de verificacion de la igualdad entre varianzas
(homocedasticidad) con cada una de las variables (ver tablas 23 y 24).

En la tabla 23 se analizd la situacién en el momento de medida inicial (TO),
encontrandose diferencias altamente significativas (p<,001) en todas las variables:

- Variable L*: las pastillas del material de Grupo 3 fueron significativamente menos
homogéneas entre si que las pastillas del material de los otros dos grupos, que
entre si no difirieron (p>,05).

- Variable C*: como en la anterior, la significaciéon aparecié en el Grupo 3 con
respecto a los otros, siendo mds disperso el 3, y las muestras de los grupos 1y 2
mas semejantes internamente. No hubo diferencias entre ambos grupos.

- Variable h°: en este caso, fueron las muestras del Grupo 1 las que presentaron mas
homogeneidad interna (p<,01) que las de los grupos 2 y 3, que entre si no se
diferenciaron significativamente (p>,05).

- Variable a*: de forma parecida a la anterior, en el Grupo 1 se observd mayor
homogeneidad entre las pastillas comparado con las de los grupos 2 y 3; pero esta
vez, entre estos dos también hubo significacion (p<,05), siendo las del Grupo 3 las
mas heterogéneas.

- Variable b*: la varianza fue menor en el Grupo 1 (p<,05) que en los grupos 2y 3; y
ademas también lo fue en el Grupo 2 con respecto al Grupo 3 (p>,001), de modo

gue de nuevo fue en este ultimo donde se aprecidé mas dispersion.

En el analisis con los valores en T180 (ver tabla 24), se observé que en todas las
variables los valores de las muestras del material del Grupo 3 tuvieron una variabilidad
interna significativamente mas alta (con p<,001 o al menos p<,01) que las de los
grupos 1 y 2, quienes entre si no presentaron diferencias significativas (p>,05), con
excepcion de la variable a* donde si lo hicieron con p<,05 debido a que los valores del

Grupo 1 fueron extremadamente semejantes entre si.
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Tabla 23: Test de homocedasticidad. Comparacion de variabilidad intragrupo en TO.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
L* Grupo 1 30 0,26 G1-G2 005 ,891"
Grupo 2 26 0,57 7,98 2;83 ,001** G1-G3 14,96  ,000%*
Grupo 3 30 1,24 G2-G3 7,67  ,008%*
C*  Grupol 30 0,56 G1-G2 3,08 ,085 "
Grupo 2 26 1,90 11,86 2;83 ,000%* G1-G3 22,95  ,000**
Grupo 3 30 4,89 G2-G3 7,29  ,009%*
h° Grupo 1 30 0,17 G1-G2 7,77  ,007**
Grupo 2 26 1,32 8,42 2;83 ,000** G1-G3 21,06  ,000**
Grupo 3 30 1,80 G2-G3 1,50 226"
a*  Grupol 30 0,03 G1-G2 9,15  ,004**
Grupo 2 26 0,23 15,47 2,83 ,000** G1-G3 30,81 ,000%*
Grupo 3 30 0,62 G2-G3 6,66 ,013 *
b*  Grupo1l 30 0,58 G1-G2 3,98 ,044 *
Grupo 2 26 2,16 10,19  2;83 ,000%* G1-G3 21,48  ,000**
Grupo 3 30 4,62 G2-G3 5,25 ,026 *

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%

** Altamente Significativo al 1%

Tabla 24: Test de homocedasticidad. Comparacién de variabilidad intragrupo en T180.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
L*  Grupo1l 30 0,12 G1-G2 11,01 ,002%*
Grupo 2 26 0,53 8,32 2;83 ,001%* G1-G3 15,07  ,000%*
Grupo 3 30 1,19 G2-G3 206,157
C*  Grupo1l 30 1,02 G1-G2 10,64  ,002**
Grupo 2 26 4,45 9,55 2;83 ,000%* G1-G3 18,68  ,000%*
Grupo 3 30 8,18 G2-G3 2,07 156"
h° Grupo 1 30 0,32 G1-G2 21,67  ,000**
Grupo 2 26 2,46 10,72 2;83 ,000** G1-G3 17,55  ,000%*
Grupo 3 30 2,25 G2-G3 0,13 ,718"™
a*  Grupol 30 0,04 G1-G2 26,82 ,000**
Grupo 2 26 0,46 18,26  2;83 ,000%* G1-G3 30,16  ,000**
Grupo 3 30 1,74 G2-G3 6,53  ,013*
b*  Grupo1l 30 1,06 G1-G2 12,19  ,001%*
Grupo 2 26 4,88 8,59 2;83 ,000** G1-G3 16,91  ,000%*
Grupo 3 30 7,18 G2-G3 082 ,370"™

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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DUREZA

1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo
Como en los estudios de las dos partes anteriores, se dispuso de 90 pastillas (N=90), 30
de cada material, 15 de cada grosor y todas ellas fueron medidas en dos momentos
temporales: al inicio (TO) y después de someter las muestras a un proceso de
envejecimiento artificial acelerado (T180). Cada ejemplar fue medido de manera
individual en la maquina de ensayos universal de Euro Ortodoncia. Se utilizé un punzén
de dureza Knoop para realizar una huella en el centro de una de las superficies de cada
probeta, a 1 mm de uno de los bordes. Esa huella con forma de rombo se observé
después al microscopio para poder medir la diagonal mayor de la huella, d, y calcular
posteriormente el valor de KHN, tal y como quedd detallado en el apartado de
material y método. La exigua nitidez de tres huellas hizo imposible su medicién en

T180. Por consiguiente, en la parte comparativa no siempre tendremos el N total.

Se comenzd por realizar el habitual andlisis exploratorio y descriptivo de la variable HK-
Knoop prestando atencion a la existencia, o no, de valores extremos (“outliers far out”)
y al ajuste al modelo de la normal de Gauss con el test de K-S, dado que el numero de
valores era amplio (>50).

No se encontraron valores extremos fuera de rango en ninguna de las dos variables. En
cuanto al ajuste al modelo de curva normal, en la medida realizada en TO se observé
una clara asimetria negativa, es decir con acumulacién de valores en la parte inferior
de la escala, lo que tuvo como consecuencia un desvio altamente significativo con
p<,001 en el test K-S con relacién al citado modelo normal. En cambio en la medida
realizada en T180 se observd una distribucion mas repartida a lo largo de la escala de
valores, con una evidente tendencia hacia la normalidad que vino refrendada por un
buen ajuste (diferencia no significativa; p>,05 en el test K-S) con respecto a la campana
de Gauss. Ante este hecho que afectd a la medida en TO, en el contraste de las medias
ademas de los andlisis con técnicas estadisticas paramétricas, se prestd atencion al
resultado que se alcanzd con las alternativas no paramétricas. La tabla 25 que sigue
contiene los estadisticos descriptivos de esta variable analizada en ambos momentos

temporales.

151



Resultados

Tabla 25: Andlisis descriptivo y exploratorio.

Dureza en TOy T180.

Variable HK - Dureza Knoop
Momﬁz‘égigz T0 T180

N valido 90 87
Media 16,3481 17,6503
IC 95% L.Infer 15,5885 16,9623
L.Sup 17,1078 18,3383
Mediana 14,4893 17,4062
Minimo 12,2666 12,8419
Maximo 24,8139 25,2102
Desv. Tipica 3,6271 3,2281
Rec. Intercuartil 6,8911 5,2242
Asimetria 0,5469 0,2958
Curtosis -1,1981 -0,8038
p-valor (test K-S) ,000%* ,169 %

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%
desvio leve ** Altamente Significativo al 1%
desvio grave

2.- Diferencia entre materiales en origen (T0).

Se compararon los valores en TO de KHN con intencidn de determinar si hubo
diferencias en origen. Se continué empleando, como en los apartados anteriores del
estudio, el Andlisis de Varianza (ANOVA) de un factor de efectos fijos acompafiado de
un test de contraste multiple a posterior, en concreto se empled el HSD de Tukey y
como medio de comprobacién de sus resultados las alternativas no paramétricas: H de
Kruskal-Wallis y U de Mann-Whitney cuando fue necesario. No obstante, dado el
tamafio de muestral y la experiencia en los resultados de las partes anteriores, era de
esperar que la ausencia de normalidad no fuese un problema que implicase variacién
en la presencia/ausencia de significacion (ver tabla 26).

Como se aprecia en ella, se encontraron diferencias altamente significativas con
p<,000 debidas al efecto del tipo de material empleado en la confeccién de las
muestras (tamano del efecto alto y muy elevada potencia); significacién verificada
tanto con el test paramétrico como con su alternativa no-paramétrica. En las
comparaciones por pares, todas las diferencias fueron altamente significativas, por lo

gue se pudo establecer una relacién ordinal (ver fig. 63) tal que: la media del material
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del Grupo 2 (19,58) fue mayor gque la media del Grupo 3 (16,32) y ambas fueron

significativamente mayores que la del Grupo 1 (13,14).

Tabla 26: Test de diferencia de medias. Variable de Dureza-Knoop, segun tipo de Material, en TO

Tamafi POST-HOC: Tukey ~ TestK-
Variable . Anova 1 factor Potenc
) / N Media (IC95%) D.T. Pares w
Material T
Valor F gl P-sig efecto significativos P-sig
HK Grupol 30 13,14(12,99;13,30) 0,41 G2 >G3 p=,000**
Grupo2 30 19,58(18,65;20,52) 2,50 49,24  2;87 ,000** 531 >,999 G2>G1 p=,000**  00O**
Grupo3 30 16,32 (15,00;17,64) 3,53 G3>G1 p=,000**

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%

** Altamente Significativo al 1%

Fig. 63: Dureza. Variable HK-Knoop. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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3.- Diferencia entre materiales después del termociclado (T180).

Se repitié el analisis con los valores obtenidos después del termociclado de los
materiales (T180) (ver tabla 27). De nuevo se encontraron diferencias altamente
significativas con p<,000, tanto en el test paramétrico como en el no-paramétrico,
debidas al tipo de material empleado en las muestras, con tamafio del efecto
moderado, menor al anterior, y potencia que siguid siendo muy elevada. En las
comparaciones por pares, todas las diferencias fueron significativas aunque el margen
entre dos de las medias se redujo. Se mantuvo la misma relacion ordinal que en TO (ver

fig. 64), donde: la_media del Grupo 2 (19,92) fue mayor que la media del Grupo 3

(18,02) aungque Unicamente con p<,05; y ambas continuaron siendo significativamente

mayores con p<,001 que la del Grupo 1 (15,07).

Tabla 27: Test de diferencia de medias. Variable de Dureza-Knoop, segun tipo de Material, en T180.

Tamafi POST-HOC: Tukey ~ TestK-
Variable ) Anova 1 factor Potenci
) / N Media (IC95%) D.T. o Pares w
Material a R
Valor F gl P-sig efecto significativos P-sig
HK Grupol 29 15,07(14,19;1595) 2,31 G2>G3 p=,017 *
Grupo 2 28 19,92 (18,93;20,92) 2,57 25,90 2;84 ,000** ,381 >,999 G2>G1 p=,000** ,000%*
Grupo3 30 18,02(16,98;19,07) 2,80 G3>Gl p=,000**

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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Fig. 64: Dureza. Variable HK-Knoop. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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4.- Diferencia entre materiales y grosor en origen (T0).

Tras comprobar en TO la existencia de diferencias significativas, se afiadié como
segundo factor de posible efecto el grosor de las pastillas. Tal y como se hizo en las dos
primeras partes del estudio, se analizé esto con un ANOVA de 2 factores (ver tabla 28).
El efecto del material ya se conocia y a él se afiadieron las diferencias en funcién del
grosor, con un efecto significativo (p<,05), pero muy bajo tamafio del efecto. Tales
diferencias indicaron que la media era mas alta cuando la pastilla era de 1,5 mm de
grosor, independientemente del tipo de material. Asi mismo, la interaccién de factores
también aportd significacién con p<,05 y también con un tamano del efecto bajo.
Segun se aprecia en la figura 65, mientras que en los materiales de los grupos 1y 2 la
diferencia entre grosores fue muy pequefia, casi inapreciable, en el caso del Grupo 3
hubo una notable diferencia tal que la media de las pastillas de 1,5 mm fue claramente
mayor que la media de las pastillas de 2 mm de grosor. Por tanto, segln esta

interaccion, es evidente que la diferencia entre grosores solo se presentd en el Grupo

3.

155



Resultados

Tabla 28: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Dureza HK, en

TO.
Eta’
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
HK Grupo Material 3/30 G1:13,14 ; G2:19,58 ; G3:16,32 54,38 2;84 ,000** ,564 >,999
Grosor 2/ 45 1,5mm: 16,93 ; 2mm: 15,76 536 1;84 ,023 *  ,060 ,629
Interaccién Grosor / 6/15 (Ver fig. 65) 3,36 2:84 ,040 * 074 619
Material

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 65: Dureza. Variable HK-Knoop. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T0.
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5.- Diferencia entre materiales y grosor después del termociclado (T180).

En este caso, continuaron existiendo las diferencias ya conocidas entre los tres

materiales, pero, ni el grosor ni la interaccion material-grosor afiadieron efecto

diferencial alguno (p>,05), es decir, las diferencias antes observadas fueron

independientes del grosor, desapareciendo la diferencia que habia en TO entre los

grosores 1,5y 2 mm del material del Grupo 3. (Ver tabla 29 y fig. 66).
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Tabla 29: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Dureza HK, en

T180.
Eta’
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
HK Grupo Material 3 /292830 G1:1508 ; G2:19,92 ; G3:18,02 2504 2;81 ,000%* 382 999
Grosor 2/ 44-43 1,5mm: 17,49 ; 2mm: 17,86 046 1;81 ,501™ ; ;
Interaccién Grosor / 6 /15-14-14-14-15-15 (Ver fig. 66) 007 2;80 ,903™ ; ;
Material

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 66: Dureza. Variable HK-Knoop. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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6.- Efecto del paso del tiempo (T180-T0) en la diferencia entre materiales y grosor.

Para el estudio del efecto del paso del tiempo en las diferencias anteriores, se
incorpord esta variable como un factor de tipo intragrupo de medidas repetidas.
Primero, se hizo el analisis estadistico de cada material por separado con el test T de
Student de medidas repetidas (muestras relacionadas) sobre el mismo objeto
estadistico (las pastillas), acompafnado de la alternativa no-paramétrica T de Wilcoxon
para confirmar que la falta de ajuste al modelo normal de algunas de las variables no

tuvo trascendencia sobre los resultados. En las tablas que estan a continuacion se
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puede comprobar como los resultados de todas estas alternativas paramétricas fueron

muy similares, demostrando la falta de distorsién en el analisis de la ausencia de

normalidad. (Ver tablas 30-32).

A) Material Grupo 1.

En la tabla 30 se resumen sus resultados. Existe una diferencia altamente significativa

con p<,001 en este material debida al efecto del tiempo. Como se observa en ella, la

media aumentd casi en 2 unidades (dentro de un IC de, aproximadamente, 1 a 3

unidades). El tamafio del efecto fue alto, por tanto este cambio fue notable.

Tabla 30: Test de diferencias entre medias. Dureza HK. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 1.

Test N-
Diferencia P

. . . o absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
ICal 95% Valor | p P efecto

T & (bilat) (bilat)

Inicio (T0) 13,15(12,99;13,31) 0,42 1,92 - -
HK En T180 29 15,07 (14,19 ; 15,95) 2,31 (1,06 ; 2,78) 459,21 28 /000 /000 0,655

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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B) Material Grupo 2.

Por el contrario en el segundo tipo de material, no se encontraron cambios

significativos (p>,05) debidos al efecto del tiempo (ver tabla 31).

Tabla 31: Test de diferencias entre medias. Dureza HK. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 2.

Test N-
Diferencia P
. . . o absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
IC al 95% Valor p P efecto
T 8 (bilat) (bilat)
Inicio (TO) 19,55 (18,56 ; 20,55) 2,57 0,37 NS NS
H En T180 28 19,92 (18,93 ; 20,92) 2,57 (N.S.) 0,62 27 ,542 ,452 -

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

C) Material Grupo 3.

Y, en el tercer tipo, aparecieron diferencias significativas pero solo con p<,05 por lo
que el tamafio del efecto fue bastante menor (se quedd a nivel moderado). La
diferencia supuso también un aumento del valor medio con el tiempo, que en este
caso se acerco a las 2 unidades (con un IC bastante amplio, debido al menor tamano

del efecto y menor poder de significacién) (ver tabla 32).

Tabla 32: Test de diferencias entre medias. Dureza HK. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 3.

Test N-
Diferencia P
. ) . absoluta entre Wilcoxo
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. las medias Prueba T de Student n Tamafio
ICal 95% Valor p P efecto
T 8 (bilay  (bilay)
HK f g0 0 goriess 900 a0 (0ofiss 20 2 oMt o3t 03

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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Como ya se hiciera en los apartados anteriores, el estudio de estas diferencias
explicadas por el paso del tiempo también se contemplé desde la perspectiva del
analisis multivariante, incorporando el “tipo de material” y el “grosor” como factores
de tipo intergrupo, aunque ya se vio que el grosor en T180 no era significativo. Se
utilizé de nuevo el ANOVA mixto con 3 factores, uno intragrupo (tiempo) de medidas

repetidas y los dos factores intergrupo (ver tabla 33).

|II | "

En ella se observa claramente que tanto el factor “tipo de material” como el “paso del
tiempo” tuvieron un claro efecto significativo con p<,000 teniendo mas peso el del
material que el del tiempo, cuyo efecto es incluso bajo. Desde este perspectiva
multivariante el “grosor” no tuvo ninguna significacion (p>,05). La interaccién
tiempo/material tampoco lo fue, por lo que los cambios en el tiempo fueron similares
en los tres materiales (ver fig. 67), habiendo aumento en todos ellos
independientemente del grosor, si bien en el material del Grupo 2 no alcanzé
significacién y el aumento en el Grupo 1 fue mayor. Por su parte la interaccion del
tiempo con el grosor si presentd significacion con p<,05 que segln se observa en las
figs. 68 y 69, ésta se debid a que el incremento de los valores HK fue mucho mayor en
las pastillas de 2 mm de grosor del material del Grupo 3, mientras que en las pastillas
de 1,5 mm de grosor tanto en dicho Grupo 3 como en el Grupo 2, no hubo variacién

apreciable. Por su parte, en el Grupo 1 las muestras de ambos grosores se

incrementaron de forma similar.

Tabla 33: ANOVA mixto de 3 factores: 1 de medidas repetidas + 2 intergrupo.
Significacion de los efectos del TIEMPO, del MATERIAL y del GROSOR sobre la Dureza HK.

Eta’

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia

Grupo Material 37292830  Ch14ILS 1(7321:719’74 ;63 62,86 2;81 ,000** 608 >,999

Grosor 2 / 44-43 1,5mm: 17,22 ; 2mm: 16,79 1,10 1;81 ,297" - -

Tiempo (MR) 2 /87 TO:16,34 ; T180:17,68 14,20 1;81 ,000** ,149 ,961

Interaccion Tiempo / Material 6/ 15-11-514-14-15- 1,86 2;81 ,163 NS - -
(Ver fig. 67 y 68)

Interaccién Tiempo / Grosor 6/15 151514 14-15 5,14 1;81 ,026 * ,060 ,611

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%
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Fig. 67: Dureza. Variable HK-Knoop. Medias por TIEMPO y TIPO DE MATERIAL.
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Fig. 68: Dureza. Cambio en el TIEMPO de la variable HK, para
GROSOR 1,5 mm, segun tipo de MATERIAL.
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Fig. 69: Dureza. Cambio en el TIEMPO de la variable HK, para
GROSOR 2 mm, segun tipo de MATERIAL.
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8.- Andlisis de la variabilidad.

Como ya ocurriese en el estudio de las dos primeras partes se encontrd una diferente
variabilidad de los valores HK que en este caso solo se presentd en el momento TO. Ello
no tuvo efecto alguno sobre los contrastes de medias anteriormente expuestos, como
demuestra que al comparar los test paramétricos y sus alternativas no paramétricas se
obtuvieron resultados casi idénticos.

Como se decia, se consideré interesante analizar las diferencias entre unas pastillas y
otras fabricadas por el mismo operador, siguiendo el mismo procedimiento y con el
mismo material en el momento inicial (TO) y compararla entre materiales mediante el
Test de Levene. El objetivo era saber si la homogeneidad interna fue similar en todos
los materiales. La tabla 34 resume estos resultados y como se observa en ella, hubo
diferencias muy significativas entre los tres tipos de materiales que indican que en el
momento de la fabricacion, las del Grupo 1 eran muy similares entre si (muy
homogéneas), bastante mds que las de los otros dos grupos. Y en ellos, por su parte, la

dispersion era mucho mayor en el Grupo 3 que en el Grupo 2.
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Estas diferencias en la heterogeneidad interna desaparecieron en T180, no

presentando significacién con p>,05 (ver tabla 35).

Tabla 34: Test de homocedasticidad. Comparacion de variabilidad intragrupo en TO.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza

Valor gl P-sig Par Valor P-sig

HK Grupo 1 30 0,17 Gl1-G2 31,30 ,000%*
Grupo 2 30 6,27 32,30 2,87 ,000%* G1-G3 78,49  ,000**
Grupo 3 30 12,49 G2-G3 7,29 ,009%*

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

Tabla 35: Test de homocedasticidad. Comparacién de variabilidad intragrupo en T180.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza

Valor gl P-sig Par Valor P-sig
HK  Grupol 30 5,34 G1-G2 - -
Grupo 2 30 6,60 0,69 2;84 ,505 ™ G1-G3 - -
Grupo 3 30 7,84 G2-G3 - -

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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FLEXION

Estudio del Médulo de Elasticidad o Médulo de Flexién, E {lo Mod} (MPa)

1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo.

Como en los estudios de los tres apartados anteriores, se dispuso de 90 pastillas
(N=90), 30 de cada material, 15 de cada grosor que fueron medidas en el momento
temporal (TO).

Otra partida de 90 muestras fue posteriormente fabricada, sometida ipso facto a un
proceso de 2.000 ciclos de termociclado y medida de manera individual, con la
maquina de ensayos universal, en T180.

Cada muestra se estudié siguiendo el mismo procedimiento (ensayo de flexién en tres
puntos), aplicando la misma fuerza de ensayo y bajo idénticas condiciones
ambientales.

Las graficas facilitadas por la maquina Zwick/Roell mostraron, en algunos ejemplares,
valores en blanco (desconocidos), por tratarse de fracturas de las muestras en la
pendiente inicial de la grafica, segundos antes de alcanzar la fluencia. Por tanto, el N

total sufrid una variacién que se detallara mas adelante.

En primer lugar se realizd el habitual analisis exploratorio y descriptivo de una de las
variables que evalta la flexion: El médulo de elasticidad o médulo de flexion, E {lo
Mod} (MPa) de la serie completa en ambos momentos temporales de medida.

En la exploracién se observaron algunos valores ligeramente fuera de rango, pero
sobre todo tres extremadamente fuera de rango (far-out) que se alejaban por el
extremo superior (>5100). Se decidié eliminar los valores far-out por la posible
distorsion que pudieran provocar en los andlisis de la serie completa, pero se
mantuvieron aquellos que solo se alejaron ligeramente del grupo. El resto del andlisis
estadistico se realizd con los que se consideraron como datos validos.

Respecto al grado de ajuste al modelo de curva normal, en ambos tiempos de medida
(TO y T180) se encontré una tendencia asimétrica positiva, es decir con tendencia hacia
los valores bajos. En la medida en TO, ademas, la altura de la curva superd bastante la

de la curva normal. Por unas cuestiones y otras, el desvio con respecto al modelo de

164



Resultados

Gauss fue altamente significativo con p<,001 en el test K-S. Por este motivo, como en
los apartados anteriores del andlisis estadistico, ademds de las técnicas paramétricas,
se prestd atencidn al resultado de sus alternativas no-paramétricas.

En la tabla 36 que sigue se muestran los estadisticos descriptivos de esta variable en
ambos momentos temporales, con los datos considerados como vélidos dentro de la

serie.

Tabla 36: Andlisis descriptivo y exploratorio.

Flexion en TO y T180.

Variable E {lo Mod} MPa
Momﬁz‘é‘;’”gz T0 T180
N valido 76 77
Media 2125,96 2293,25
C 95% L.Infer 1970,79 2088,96
L.Sup 2281,13 2497,54
Mediana 1935,00 2150,00
Minimo 745 853
Maximo 4280 4590
Desv. Tipica 679,05 900,06
Rec. Intercuartil 753,00 1280,00
Asimetria 0,897 0,745
Curtosis 0,760 -0,130
p-valor (test K-S) ,000** ,000%*

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%
desvio leve ** Altamente Significativo al 1%
desvio grave

2.- Diferencia entre materiales en origen (T0).

Se compararon los valores medios en TO del mdédulo de elasticidad para determinar si
hubo diferencias en origen. Se continué empleando el mismo procedimiento
estadistico de las partes anteriores del presente estudio (ver tabla 37).

Se encontraron diferencias altamente significativas con p<,000 entre los tipos de
materiales empleados, con un tamafio del efecto moderado y muy elevada potencia.
La significacidn se verificd tanto con los test paramétricos como con sus alternativas
no-paramétricas. En las comparaciones por pares, las diferencias fueron altamente

significativas (p<,000) entre el material del Grupo 2, que tuvo la media mayor
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(2627,34) y las medias de los otros dos tipos de materiales (1725,77 y 1929,05) entre

quienes, por su lado, no hubo una diferencia significativa, con p>,05 (ver fig. 70).

Tabla 37: Test de diferencia de medias. Variable de Flexidn, segun tipo de Material, en TO.
Anova 1 factor Tama POST-HOC: Test K-W
Variable / Material N Media (IC 95%) D.T. :0 Potenci Tukey P-sig
ValorF gl psig efect  a Pares
o significativos
E{lo  Grupol 26 172577 (1629,07;1822,47) 239,40
- * %k
Mod}  Grupo2 29 2627,34(2314,52;2940,17) 822,39 20,07 2;73 ,000%** 355 >999 02>G3 p=000™* " 455

MPa

Grupo3 21

- * %
1929,05 (1787,12 ; 2070,98) 311,80 G2>G1 p=,000

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

Fig.

70: Flexion. Variable E {lo Mod} MPa. Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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3.- Diferencia entre materiales después del termociclado (T180).

Al repetir el andlisis con los valores medios en T180 (ver tabla 38), de nuevo se

encontraron diferencias altamente significativas con p<,000 tanto en los test

paramétricos

como en los no-paramétricos. Segun esto, hubo
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efecto significativo del tipo de material con un tamafio que en T180 fue mas elevado
(moderado-alto) mientras que la potencia siguidé siendo muy elevada. En los contrastes
por pares, todas las diferencias fueron altamente significativas con p<,000. De manera

que se estableciéd una relacion ordinal (ver fig. 71), donde: la_media del Grupo 2

(3115,77) fue mayor que la media del Grupo 3 (2274,23) y ambas fueron

significativamente mayores que las del Grupo 1 (1570,24).

Tabla 38: Test de diferencia de medias. Variable de Flexién, segun tipo de Material, en T180.

Anova 1 factor Tama POST-HOC: Test K-W
. . . o Potenci Tuke .
Variable / Material N Media (IC 95%) D.T. ¥ P-sig
ValorF gl P-sig efect a Pares
o significativos
E{lo  Grupol 29 1570,24(1438,47;1702,01) 346,41 G2>G3 p=,000%*
Mod}  Grupo2 26 3115,77(2776,03;3455,51) 841,14 42,07 2;74 ,000%* 532 >999 G2>Gl p=,000%* ,000**
MPa Grupo3 22 2274,23(2004,64 ; 2543,81) 608,03 G3>G1l p=,000**

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

Fig. 71: Flexion. Variable E {lo Mod} MPa. Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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4.- Diferencia entre materiales y grosores en origen (T0).

Resultados

Tras los resultados anteriores se afiadié como segundo factor el grosor de las pastillas.

La tabla 39 resume los resultados del correspondiente ANOVA de 2 factores. El efecto

del material ya se conocia aunque esta vez aumentd algo su tamafio. También el

grosor de las pastillas ejercid significacion con p<,001 aunque con menos tamafio del

efecto en las diferencias, quienes indicaron que la media era mds alta cuando la

pastilla era de 1,5 mm de grosor, en todos los tipos de materiales. Pero, puesto que la

interaccidon también fue altamente significativa con p<,01 las diferencias no fueron

similares en los tres tipos de materiales. Como se observa en la fig. 72, lo que expresa

esta interaccion es que las diferencias entre grosores fueron mucho mayores en el

Grupo 2 que en los otros dos grupos, en especial respecto al Grupo 1 donde la

diferencia fue muy escasa.

Tabla 39: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Flexion, en TO.

Eta’

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F g.l p parcial Potencia
Ello  Grupo Material 37292621  CL172577; G2:2627,34 5 G3: 29,11 2:;70 ,000%* 454  >,999
Mod} 1929,05
MPa Grosor 2 / 41-35 1,5mm: 2348,73 ; 2mm: 1865,00 18,14 1;70 ,000** ,206 ,987
Interaccién Grosor / 6 / 12-14-15-14-14- (Ver fig. 72) 814 2:70 ,001** 189 952

Material 7

NS = no significativo (p>,050)

* Significativo al 5%
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Fig. 72: Flexién. Variable E {lo Mod} MPa. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en

TO.

3so0o  Grosor pastilla {(mm)

= =15mm
=2 mm

3000

2500

2000

1300

T T T
Grupe 1 Grupo 2 Grupo 3
Grupo Material

5.- Diferencias entre materiales y grosores después del termociclado (T180).

La tabla 40 resume los resultados correspondientes al ANOVA de 2 factores para la
variable de médulo de flexién medida en T180. Al efecto del material, ya conocido, se
anadié el efecto significativo con p<,05 aunque con bajo tamafio, de las diferencias en
funcién del grosor. Estas diferencias indican que la media fue mas alta cuando la
pastilla era de 1,5 mm de grosor, independientemente del tipo de material. Esta vez, al
contrario de lo que ocurria en TO, la interaccidn de factores no resulté significativa con
p>,05 por lo que los cambios observados entre los materiales fueron muy similares en
ambos grosores (ver fig. 73); es decir, que la diferencia que habia en TO en el Grupo 2

se acorto.
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Tabla 40: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Flexion, en T180.

2

. . Eta .
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia
Ello  Grupo Material 3/ 292622  COLi157024 2"2(732:233115’77 ; G3: 61,98 2:71 ,000** ,636  >999
Mod} ’
MPa 2 /4136 15mm:2572,29 ; 2mm:197544 29,76 1;71 ,000%* 295  >999

Interaccion Grosor / 6 / 14-15-12-14-15-
Material 7

(Ver fig. 73) 2,43 2;71 ,095"

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 73: Flexion. Variable E {lo Mod} MPa. Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en
T180.

4000 Grosor pastilla (mm)

= =1,5mm
2 mm

350077

30007

25007

20007

1699,00
1500

10007

T T T
Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3
Grupo Material

6.- Efecto del paso del tiempo (T180-T0) en la diferencia entre materiales y grosores.

Para el estudio del efecto del paso del tiempo en las diferencias anteriores, se

incorpord esta variable como un factor de tipo intragrupo de medidas repetidas. Es

importante recordar que debido a la rotura prematura de alguna de las muestras, en

especial del Grupo 3, no se tuvieron medidas de todas las pastillas en ambos tiempos,
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por lo que el N varid con respecto a los andlisis anteriores ya que solo se pudo contar

con aquellos ejemplares de los que se tenian valores en los dos T.

Se comenzd con el anadlisis estadistico de cada material por separado mediante el test
de Student para medidas repetidas (datos apareados) acompafiado de su alternativa
no-paramétrica (el Test de Wilcoxon), para confirmar que la falta de ajuste al modelo
normal no tuvo influencia sobre los resultados. Sus resultados fueron muy similares, lo

que confirmd la sospecha anterior (ver tablas 41-43).

A) Material Grupo 1.
En este primer tipo de material no se alcanzé una diferencia suficiente como para ser
considerada como estadisticamente significativa con p>,05 en ninguno de los test
estadisticos. Sin embargo, estuvo en el umbral de la significaciéon (p= 0,059), de hecho
si se hubiese considerado el contraste a una sola cola, la diferencia hubiera sido
significativa (p<,05), por tanto pudimos hablar de una -casi-significacion que
posiblemente no se demostré estadisticamente por la pérdida en el N de pastillas, con
un par de datos validos en ambas medidas. La tendencia manifestada por las medias,
nos hace pensar que es posible que el valor en TO hubiese sido mayor, por lo que con
el tiempo se podria haber reducido el promedio de E {lo Mod}, aunque es una

conclusién que hay que tomar con prudencia.

Tabla 41: Test de diferencias entre medias. Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 1.

. . Test N-
Diferencia P
absoluta Prueba T de Wilcoxo  Tama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las ~
. Student n fio
medias ‘
efecto
Icaloss  Valor o P b ilat
T 8 (pilay) P10
E{lo Inicio (TO) 1728,40 (1627,70 ; 1829,10) 243,96 173,84 NS NS
Mod} EnT180 2 1554,56 (1426,78 ; 1682,34) 309,55 (N.S.) 198 24 059 /069

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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B) Material Grupo 2.
En el segundo tipo de material si que se encontré una diferencia altamente
significativa (p<,01) en ambos test estadisticos. Diferencia que ademads tuvo un tamafio

del efecto elevado. Los valores medios indican que el valor de la variable aumentd con

el tiempo. La diferencia fue de algo mas de 640 MPa (IC 95%: 261,83 —1021,93).

Tabla 42: Test de diferencias entre medias. Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 2.

X X Test N-
Diferencia P
absoluta Prueba T de Wilcoxo  Tama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las .
. Student n fo
medias ‘
efecto
Icalosss  Valor o P b hijay
T & (piay PEMEY
E{lo Inicio (TO) 2528,12 (2214,25; 2841,99) 760,39 641,88
2 49 24 ,002%* ,004** 1
Mod} En T180 > 3170,00 (2835,33 ; 3504,67) 810,77 (261,83 ;1021,93) 3,49 00 /00 0,618

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

C) Material Grupo 3.

Y, finalmente en el tercer tipo de material también se encontrd una diferencia

altamente significativa con p<,01 y tamafo del efecto similar al del grupo anterior. La

diferencia en este caso, fue de alrededor de los 400 MPa (IC 95%: 158,56 — 646,92),

menor a la observada en el Grupo 2.

Tabla 43: Test de diferencias entre medias. Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en material Grupo 3.

. . Test N-
Diferencia p
absoluta Prueba T de Wilcoxo  T1ama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las -
. Student n fio
medias ‘
efecto
Icalos% VAT o P hilat
T & ity PR
E{lo Inicio (TO) 1967,06 (1796,82 ; 2137,30) 331,11 402,94
17 3,50 16 ,003** ,007** 0,659
Mod} En T180 2370,00 (2088,99 ; 2651,01) 546,56 (158,96 ; 646,92) ! ! ! !

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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Del mismo modo que en las partes previas del estudio, el efecto del tiempo también se
contempld desde la perspectiva del analisis multivariante, incorporando el “tipo de
material” y el “grosor” como factores de tipo intergrupo a un modelo de ANOVA mixto
con 3 factores.

Los resultados obtenidos se resumen en la tabla 44. Se observaron las diferencias ya
conocidas en funcién del tipo de material (p<,000) donde el material del Grupo 2 tenia
la media mas elevada; asi como diferencias en funcidn del grosor, aunque con menor
tamafio del efecto, donde la media de las pastillas de 2 mm de grosor fue menor que la
del otro grosor. Asi mismo, se confirmé el efecto del tiempo, aunque con menos
significacién (p<,05) y con un tamano del efecto bastante bajo. La interaccién del
tiempo con el material resulté altamente significativa (p<,01). Esta combinacién de

factores tuvo significacion porque mientras en el material del Grupo 2 se observé un

claro aumento en la media, en el del Grupo 3 este aumento fue bastante menory en el

del Grupo 1 incluso hubo un reduccién (ver fig. 74), coincidiendo con los resultados

anteriormente comentados. Por su parte la interaccion tiempo/grosor no fue

significativa (p>,05) por lo que la tendencia anterior fue similar en ambos grosores.

Tabla 44: ANOVA mixto de 3 factores: 1 de medidas repetidas + 2 intergrupo.

Significacion de los efectos del TIEMPO, del MATERIAL y del GROSOR sobre la Flexion.

2

. . Eta .
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia
E{lo Grupo Material 37252517 OF 1650’501;%:527865’92‘63: 7834 261 ,000** 720  >999
Mod} ’
Grosor 2 /3730 1,5mm:242840 ; 2mm:1901,59 28,35 1;61 ,000** 317 ,999
Tiempo (MR) 2/ 67 TO: 2428,40 ; T180: 2282,50 601 1;61 ,017*  ,090 675
Interaccién Tiempo / 6/11-14-12-13-14-3  (Verfie-74) 887 2;61 ,000%* 225 ,965
Material
Interaccion Tiempo / Grosor 6 /11-14-12-13-14-3 1,08 1;61 ,302™ - -

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%
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Fig. 74: Flexion. Variable E {lo Mod}. Medias por TIEMPO y TIPO DE MATERIAL.
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8.- Andlisis de la variabilidad.

Para terminar con esta parte del estudio estadistico, de nuevo hacemos referencia a la
variabilidad interna de las pastillas de cada grupo. Se recuerda que la coincidencia de
resultados entre los test paramétricos y no-paramétricos anteriores, indica que esta
cuestion no afecta al contraste de las medias. Pero, se observaron diferencias
significativas (p<,001) en la homogeneidad interna de cada tipo de material que
conviene comentar. Se empled el test de Levene y los resultados se presentan en las
tablas 45 y 46.

Como se puede apreciar en dichas tablas, en el momento inicial (TO) las pastillas de los
grupos 1y 3 eran las mas homogéneas, no habiendo significacidon entre ellas (p>,05);
mientras que ambas si que la presentaron (p<,01) con respecto a las del Grupo 2, que
fueron las mas heterogéneas. Sin embargo después del termociclado, en T180, la
situacion cambid. Mientras las pastillas del Grupo 2 mantuvieron una heterogeneidad
similar a la inicial, aun siendo alta; las de los otros dos grupos incrementaron esa

variabilidad interna, y lo hicieron de forma significativa entre si (p<,01); llegando, en el
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caso del Grupo 3, a no presentar ya (p>,05) diferencia significativa con el Grupo 2, que

sigui6 siendo el mas variable.

Tabla 45: Test de homocedasticidad. Comparacion de variabilidad intragrupo en TO.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
E{lo Grupo 1 26 57313,32 Gl-G2 21,14 ,000**
Mod} Grupo 2 26 676325,31 15,75 2;73 ,000** Gl1-G3 1,15 ,290 NS
Grupo 3 21 97219,24 G2-G3 12,98 ,001%*

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

Tabla 46: Test de homocedasticidad. Comparacién de variabilidad intragrupo en T180.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
E{lo Grupo 1 29 120000,58 Gl-G2 24,04 ,000**
Mod} Grupo 2 26 707513,14 12,58 2;74 ,000%* Gl1-G3 10,66 ,002**
Grupo3 22 369695,62 G2-G3 323 079"

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

Estudio de la Resistencia a la Flexién, op, (MPa)
1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo
Se comenzd con el analisis exploratorio y descriptivo de la variable que evalla la
resistencia a la flexion: op (MPa) de la serie completa (N=90) y en ambos momentos
temporales de medida.
En la exploracion apenas se observaron valores ligeramente fuera de rango, por el
extremo superior, en la medida de T180. Dado que el alejamiento del grupo fue
minimo no se considerd necesario descartarlos y el resto de los analisis se realizaron
con el grupo al completo. Aunque en cuatro de las muestras no se tuvieron registros
de resistencia a la flexién en TO.
El grado de ajuste al modelo de la campana normal de Gauss fue bueno en ambos
tiempos de medida, con desvios que no fueron significativos (p>,05) en el test K-S,
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a pesar de que en el tiempo T180 hubo una cierta asimetria positiva y una altura algo
mayor de la normal. Por ello, aunque en principio hubiera bastado con los resultados
de las técnicas estadisticas paramétricas, también se evaluaron los resultados de sus
alternativas no-paramétricas, con objeto de corroborar los mismos.

En la tabla 47 se resumen los estadisticos descriptivos de esta variable en los dos
tiempos de medida. Como se observa en ella, en el conjunto total de la serie hubo una
pequeiia reduccion en el valor de la media para el momento T180, mientras que se

mantuvo muy similar la variabilidad en torno a dicha reduccién.

Tabla 47: Andlisis descriptivo y exploratorio.

Resistencia a la Flexién en TO y T180.

Variable os (MPa)
M°m‘:r:gig§ T0 T180
N vélido 86 90
Media 74,31 70,45
IC 95% L.Infer 69,50 65,46
L.Sup 79,11 75,44
Mediana 69,35 68,48
Minimo 28,53 26,82
Maximo 144,00 148,80
Desv. Tipica 22,41 23,84
Rec. Intercuartil 36,38 29,34
Asimetria 0,604 0,940
Curtosis 0,047 1,035
p-valor (test K-S) ,335 " 232"

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% desvio
leve ** Altamente Significativo al 1% desvio grave

2.- Diferencia entre materiales en origen (T0).

Con la misma estrategia de analisis anteriores, se comenzd por comparar los valores
promedio en TO de la resistencia a la flexion, op (MPa) con la intencién de determinar
si habia diferencias en origen. La tabla 48 resume el resultado de estos andlisis, con los
mismos procedimientos empleados en partes anteriores del estudio.

Se determind la existencia de diferencias altamente significativas con p<,000 entre los
tipos de material empleados, con un tamafio del efecto grande y una muy elevada

potencia. Esta significacion se verifico también (p<,000) en la alternativa no-
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paramétrica. En las comparaciones por pares a posteriori, de nuevo las diferencias
fueron altamente significativas (p<,01 al menos) para esta variable entre el material

del Grupo 2, que tuvo la media mas elevada (95,20) v las medias de los otros dos tipos

de materiales (70,30 y 56,89). Estos entre si también alcanzaron diferencias altamente

significativas, con p<,01. De manera que se les pudo ordenar de mayor a menor: Grupo

2 > Grupo 1 > Grupo 3 (ver fig. 75).

Tabla 48: Test de diferencia de medias. Variable de Resistencia a la Flexion, segun tipo de Material, en TO.

Anova 1 factor Tama POST-HOC: Test K-W
. . . flo Potenci Tuke .
Variable / Material N Media (IC 95%) D.T. i P-sig
ValorF gl P-sig efect a Pares
o significativos
O Grupol 26 70,30 (66,57 ; 74,03) 9,23 G2>G1 p=,000%*
(MPa) Grupo2 30 95,20 (86,20 ; 103,94) 23,43 46,71 2;83 ,000** ,530  >999 G2>G3 p=000** ,000%*
p=,
Grupo3 30 56,89 (53,76 ; 60,02) 8,38 G1>G3 p=,005**

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo al 1%

Fig. 75: Flexién. Variable op, (MPa). Medias por tipo de MATERIAL en TO.
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3.- Diferencia entre materiales después del termociclado (T180).
Se repitid el analisis anterior con los valores obtenidos en T180 (ver tabla 49). De

nuevo se observaron diferencias altamente significativas
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con p<,000 en ambos procedimientos estadisticos. Por tanto, se concluye que existio
un efecto significativo, de tamafo elevado, del tipo de material y con alta potencia. En
los contrastes por pares, se mantuvieron todas las diferencias como altamente
significativas con p<,01, como minimo. Se mantuvo la misma relacién ordinal (ver fig.

76) segun la cual: la media del Grupo 2 (91,47) fue mayor que la media del Grupo 1

(67,24) vy ambas fueron significativamente mayores que la media del Grupo 3 (52,65).

Tabla 49: Test de diferencia de medias. Variable de Resistencia a la Flexion, segun tipo de Material, en T180.

Anova 1 factor Tama POST-HOC: Test K-W
. . . o Potenci Tuke .
Variable / Material N Media (IC 95%) D.T. ‘ v P-sig
ValorF gl p-sig erect a Pares
o significativos
O Grupol 30 67,24 (62,55;71,92) 12,55 G2>G1 p=,000%*
(MPa) Grupo2 30 91,47 (81,83;101,10) 25,80 36,48 2;87 ,000** 456 >999  G2>G3 p=000** ,000%*
p=,
Grupo3 30 52,65 (48,46 ;56,83) 11,21 G1>G3 p=,006**

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo al 1%

Fig. 76: Flexion. Variable op, (MPa). Medias por tipo de MATERIAL en T180.
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4.- Diferencia entre materiales y grosor en origen (T0).

Se continud el andlisis estadistico afladiendo como segundo factor diferencial el
“grosor” de las pastillas. La tabla 50 resume los resultados del ANOVA de 2 factores. Se
mantuvo efecto del material con tamafo similar al ya conocido y comentado en los
parrafos anteriores. Por su parte, el grosor de las pastillas también ejercid significacion
con p<,05 pero con un tamafio del efecto, sobre las diferencias, pequefio. Se observé

que la media de gs, (MPa) fue mas elevada cuando la pastilla era de 1,5 mm en global,

pero no en todos los tipos de materiales (ver fig. 77). Ello se debid a que la interaccidn

también fue significativa con p<,05 y las diferencias no fueron semejantes en los tres

tipos de materiales. Como se aprecia en la citada figura, en el caso del material del

Grupo 2 es donde claramente la media de las pastillas de 1,5 mm fue mas elevada que

la media de las de 2 mm. Pero en los otros dos tipos de materiales, estas diferencias

fueron minimas, e incluso de llegar a ser significativas (que no lo fueron) en el material

del Grupo 1 la diferencia seria al contrario.

Tabla 50: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Resistencia a la

Flexién, en TO.

Eta’

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia
Om Grupo Material 3/ 26-30-30 G1:70,30 ; G2:95,20 ; G3:56,89 53,62 2 ,000%* 573 >,999
(MPa)  Grosor 2/ 42-44 1,5mm:78,51 ; 2mm: 70,29 5,78 1 ,019 * 067 ,661
Interaccion Grosor / 6 / 12-14-15-15-15- . «
Material 15 (Ver fig. 77) 4,30 2 ,017 ,097 ,734

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%
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Fig. 77: Flexién. Variable ag, (MPa). Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en TO.
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5.- Diferencia entre materiales y grosor después del termociclado (T180).
En la tabla 51 se presentan los resultados correspondientes al ANOVA para la variable
resistencia a la flexion medida en el tiempo T180. Siguié apareciendo efecto del

material ya conocido en un nivel similar a los anteriores. Pero, no se determind la

existencia de un efecto significativo con p>,05 en funcidon del grosor, aunque se

mantuvo que en el global la media de muestras de 1,5 mm de grosor fue mayor que la

de 2 mm. Sin embargo la interaccidén de factores mantuvo una significacion (p<,05 con
tamanfio del efecto pequefio) donde la diferencia que se observaba en TO en el material
del Grupo 2 se redujo ampliamente (ver fig. 78) a la par que las diferencias en los otros

dos aumentaron, especialmente en el caso del material del Grupo 3. Hay que destacar

también que en el material del Grupo 1, sucedid lo contrario gue en los otros dos, fue

la media de 2 mm la que resultd mayor que la media de 1,5 mm de grosor.
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Tabla 51: ANOVA de 2 factores. Significacidn de los efectos del MATERIAL y el GROSOR sobre la Flexién, en T180.

Eta’

Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia
Om GrupoMaterial 3/30 G1:67,24 ; G2:91,47 ; G3:52,65 39,23 2 ,000%* ,483 >,999
(MPa)  Grosor 2/ 45 1,5mm: 73,17 ; 2mm:67,73 2,26 1 137" - -
Interaccién Grosor / 6/ 15 (Ver fig. 78) 364 2 ,030* ,080 658
Material

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo a 1%

Fig. 78: Flexion. Variable ogy, (MPa). Medias por tipo de MATERIAL y GROSOR en T180.
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6.- Efecto del paso del tiempo (T180—-T0) en la diferencia entre materiales y grosor.

Para comprobar el posible efecto del paso del tiempo en las diferencias anteriores, se
incorpord esta variable como un factor intragrupo de medidas repetidas. Dada la
ausencia de resultados en cuatro de las muestras en TO, para este andlisis solo se
tuvieron en cuenta las 86 muestras donde si habia un par completo de valores.

Como en estudios anteriores, se analizd cada material por separado mediante el test
de T de Student para medidas repetidas (datos apareados) acompafiado de su
alternativa no-paramétrica (el Test de Wilcoxon). Los resultados de ambos fueron muy

similares (ver tablas 52, 53 y 54).
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A) Material Grupo 1.
En el primer tipo de material no se encontré una diferencia que pudiera ser
considerada como estadisticamente significativa (p>,05) en ninguno de los test
estadisticos. Por tanto no hubo cambios que pudieran ser explicados por el paso del

tiempo.

Tabla 52: Test de diferencias entre medias. Resistencia a la Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en

material Grupo 1.

X X Test N-
Diferencia p
absoluta Prueba T de Wilcoxo  Tama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las 7!
. Student n fio
medias ‘
to
IC al 95% Valor | P P (bilat erec
T 8 (pilay) PbI1EY
O Inicio (TO) 70,30 (66,57 ; 74,03) 9,23 3,10 NS NS
(MPa) EnT180 26 67,20 (62,50 ;71,87) 12,08 (N.S.) 101 25 321 395

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

B) Material Grupo 2.
En la misma linea, en el segundo tipo de material tampoco se encontré una diferencia

significativa (p>,05). De manera que de nuevo se descarto el efecto del tiempo.

Tabla 53: Test de diferencias entre medias. Resistencia a la Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en

material Grupo 2.

. . Test N-
Diferencia p
absoluta Prueba T de Wilcoxo  T1ama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las ~
] Student n fio
medias ‘
to
Icalos%  Valor o P by OO
T & (i PR
Ofm Inicio (TO) 95,20 (86,20 ; 103,94) 23,43 3,73 NS NS
(MPa) En T180 30 91,47 (81,83;101,10) 25,80 (N.S.) 0,64 29,525 510

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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C) Material Grupo 3.
Y, finalmente en el material del Grupo 3, tampoco se observé significacion (p>,05). No
obstante, en este caso el valor P encontrado estaba al borde de la significacion
(p=,060) por lo que podria ser un indicio de existencia de diferencia que, de
confirmarse, determinaria que el valor de la media de la variable osm, (MPa) disminuye
en el tiempo. Esta afirmacién hay que tomarla con la prudencia légica debida a la no

confirmacion estadistica.

Tabla 54: Test de diferencias entre medias. Resistencia a la Flexion. Medidas repetidas en TO y T180, en

material Grupo 3.

Test N-
Diferencia p
absoluta Prueba T de Wilcoxo  Tama
Variables / Tiempo N Media (IC 95%) D.T. entre las 5
di Student n fio
medias
fecto
IC al 95% Valor | P P (bilat €
T 8 (pilay P10
Ofm Inicio (TO) 56,89 (53,76 ; 60,02) 8,38 4,24 NS % )
(MPa) EnT180 30 52,65 (48,46 ; 56,83) 11,21 (N.S.) 1,96 29,060 038

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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Por seguir con la misma forma de trabajo de partes previas del estudio, el efecto del

tiempo también se contemplé desde la perspectiva del analisis multivariante,

incorporando el “tipo de material” y el “grosor” como factores de tipo intergrupo a un

modelo de ANOVA mixto con 3 factores. Algo que tras lo comentado anteriormente,

tuvo mas interés en este caso.

Se mantuvieron las significaciones ya comentadas del efecto del tipo de material

(p<,001) y del grosor (p<,05); pero, ni el tiempo ni sus interacciones ejercieron

significacién alguna con p>,05 (ver tabla 55) lo que vino a confirmar la misma ausencia

de efecto que se vio en las pruebas T de Student que precedieron a este analisis.

Tabla 55: ANOVA mixto de 3 factores: 1 de medidas repetidas + 2 intergrupo.

Significacion de los efectos del TIEMPO, del MATERIAL y del GROSOR sobre la Resistencia a la Flexidn.

2

. . Eta .
Variable / FACTOR Grupos /N Medias F gl p parcial Potencia

Ty Grupo Material 3/26-3030  O1i165050;G2:286592;G3: o\ 5 goo** 679 5999
(MPa) 1978,57

Grosor 2/42-44 1,5mm: 2428,40 ; 2mm:1901,59 5,02 1 ,028 * ,059 ,600

Tiempo (MR) 2/86 TO: 2428,40 ; T180: 2282,50 2,71 1 ,104™ - -

Interaccién Tiempo / 5/ 26-30-30-26-30-30 001 2 991 ; ;

Material

Interaccién Tiempo / Grosor 4/ 42-44-42-44 0,69 1 410" - -

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo a 1%
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8.- Andlisis de la variabilidad.

Se termind esta parte del estudio estadistico, analizando también la variabilidad
interna de las pastillas de cada grupo, con el test de Levene. Conviene recordar que la
coincidencia de resultados entre los test paramétricos y no-paramétricos anteriores,
indicaron que esta cuestion no afectd al contraste de las medias. Pero, se encontraron
diferencias altamente significativas (al menos con p<,01) en la homogeneidad interna
de cada tipo de material.

Tanto en el momento TO (ver tabla 56) como en el momento T180 (ver tabla 57) las
pastillas de los grupos 1 y 3 fueron mas homogéneas, no habiendo significacion entre
ellas (p>,05), que las pastillas de Grupo 2. Estas presentaron un grado de variabilidad
mucho mas elevado y por ello significativo (p<,05) con respecto a los otros dos tipos.
Los tres grupos aumentaron su variabilidad interna después del termociclado pero,
ademas, la diferencia de homogeneidad comentada se acentud en T180 ya que ésta

aparecioé con p<,01 tanto en el Grupo 1 como en el Grupo 3.

Tabla 56: Test de homocedasticidad. Comparacion de variabilidad intragrupo en TO.

Test de Levene
Variable / Material N Varianza

Valor gl P-sig Par Valor P-sig

Om Grupo 1 26 85,24 Gl1-G2 5,25 ,026 *
(MPa) Grupo 2 30 548,93 6,08 2,83 ,003** G1-G3 0,62 ,434 "™
Grupo 3 30 70,14 G2-G3 7,64 ,008%*

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%  ** Altamente Significativo al 1%

Tabla 57: Test de homocedasticidad. Comparacién de variabilidad intragrupo en T180.

Test de Levene

Variable / Material N Varianza
Valor gl P-sig Par Valor P-sig
Om Grupol 30 157,41 G1-G2 9,08  ,004**
(MPa) Grupo2 30 665,40 8,62 2;87 ,000%* G1-G3 011 747"
Grupo3 30 125,68 G2-G3 10,86  ,002**

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%
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COMPRESION

Por indicacion de la norma internacional UNE-EN 1SO 9917-1: 2007,(177) para estudiar la
resistencia a la compresién en TO se fabricaron cinco cilindros de muestra por tipo de

material, en total 15 por tanto, que es un nimero de casos estadisticamente pequefio.

Igual que sucedid en el estudio de la Flexion, fue necesario fabricar otra partida de 15
cilindros (5 de cada material) pues el desencadenante del ensayo de Compresion en TO
fue la destruccidon o modificacidn de la estructura fisica de cada una de las muestras.
Este segundo conjunto de muestras fue sometido a 2.000 ciclos de termociclado y
posteriormente, estudiado en la maquina de ensayos de compresion del Laboratorio

de Materiales de la UC3M.

1.- Andlisis exploratorio y descriptivo previo.

Inicialmente se realizd la exploracidn y descripcidon habitual de los datos. En la medida
TO no aparecié ningun valor fuera de rango, pero en la medida T180 si que hubo un
dato que estaba marcadamente alejado del resto (far-out), por ser menor a todos los
demas (es el valor minimo que aparece reflejado para T180 (ver tabla 58)). En cuanto a
la bondad de ajuste con el modelo de la curva normal, se empled el Test de Shapiro-
Wilk, especifico para cuando se tienen menos de 50 datos, observandose que en TO
habia un buen ajuste que presentaba diferencias significativas (p>,05) con la curva de
Gauss, mientras que por el contrario en T180 si que habia un desajuste claramente

significativo. Los demas estadisticos descriptivos se resumen en la tabla 58.
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Tabla 58: Andlisis descriptivo y exploratorio.

Compresion en TO y T180.

Variable C-MPa
Momi?égigg T0 T180
N valido 15 15
Media 266,26 225,62
C 95% L.Infer 252,57 216,70
L.Sup 279,95 234,54
Mediana 267,71 226,96
Minimo 226,02 177,22
Maximo 314,10 245,86
Desv. Tipica 24,72 16,10
Rec. Intercuartil 30,43 11,53
Asimetria 0,407 -2,018
Curtosis -0,089 5,781
p-valor (test S-W) ;777" ,004%*

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5%
desvio leve ** Altamente Significativo al 1%
desvio grave

A la vista de esta situaciéon, donde por un lado habia una muestra reducida de
especimenes, por otro lado habia al menos un valor calificado claramente como outlier
y, ademas se apreciaron desajustes con respecto al modelo normal, era recomendable
que el abordaje estadistico de esta ultima parte del estudio se realizase
exclusivamente desde una perspectiva no-paramétrica, ya que las estrategias
paramétricas podrian haber sido débiles. De esta manera, la presencia de ese dato
fuera de rango no tuvo interferencia en los resultados, puesto que se compararon
valores de medianas en lugar de las habituales medias aritméticas.
Para comparar los tipos de materiales entre si dentro de cada momento temporal (TOy
T180), se emplearon los test de Kruskall-Wallis y de Mann-Whitney. Para la
comparacion del paso del tiempo dentro de cada tipo de material, se utilizé el Test de

Wilcoxon.
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2.- Comparacion entre materiales en TO.

La fig. 79 representa los valores empiricos obtenidos para C con la ecuacién C = 4p/1'td2
para cada uno de los 5 cilindros distintos que se elaboraron con cada uno de los tres
materiales que se compararon. La tendencia general que se observd parecia indicar
gue en el Grupo 3 aparecieron valores menores que en los otros dos materiales, en
especial con respecto a los del Grupo 2. En la fig. 80, donde se presentan
comparativamente los diagramas de caja de los tres materiales, las barras negras
equivalen a los valores de las medianas de cada serie de datos. Su posicién confirma la

impresién anterior al respecto de que los valores C del material del Grupo 3 fueron

menores que los valores C de los otros dos materiales que entre si estuvieron bastante

mas cercanos.

Fig. 79: Compresion. Variable C.
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Fig. 80: Compresion. Variable C.
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Las medianas respectivas fueron: Grupo 2 (288,09) > Grupo 1 (272,00) > Grupo 3
(239,43). El test de Kruskal-Wallis que compard los tres grupos simultaneamente
detectd la existencia de diferencias que fueron estadisticamente significativas con
p<,05 (ver tabla 59) pero no especificd entre qué materiales se dieron esas diferencias.
Para ello, se emparejaron dos a dos los tres materiales y se empleé el test de Mann-
Whitney para cada uno de ellos. Los resultados confirmaron la interpretacion visual del
grafico, de forma que los valores del Grupo 3 alcanzaron diferencias estadisticamente
significativas con p<,05 con respecto a los otros dos (aunque fuese por escaso margen
con respecto al Grupo 1), por lo que tuvo una mediana menor. Por su parte entre los

grupos 1y 2 no hubo diferencias significativas con p>,05 (ver tabla 59).
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Tabla 59: Test de significacion. Comparacién del Tipo de MATERIAL en TO.

Test de Kurskal- Test de Mann-Whitney

Wallis
Variable / Material N Mediana
Valor | pusi Par ValorZ P-sig
chi> 8 g
CMPa Grupol 5 272,00 G1-G2 1,15 ,251 ™
Grupo 2 5 288,09 672 2 ,035" G1-G3 1,98 ,047 *
Grupo 3 5 239,43 G2-G3 2,19 ,028 *

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

3.- Comparacion entre materiales en T180.

La fig. 81 representa los valores empiricos obtenidos para C, esta vez en T180. La
tendencia general que se observé parecia indicar que los valores de los distintos tipos
de materiales estaban mucho mads cerca entre si unos y otros, con excepciéon de un
valor, el comentado anteriormente como fuera de rango (far-out). De hecho si se
observan los valores de las medianas del diagrama de caja (ver fig. 82) se puede
comprobar como estos estdn muy cercanos entre si, siendo sus valores: 224,55 para el

Grupo 1; 233,39 para el Grupo 2 v 228,97 para el Grupo 3.

En esta linea, el resultado del test de K-W, indicé la ausencia de diferencias
significativas con p>,05 entre los tres tipos de materiales (ver tabla 60), algo que
posteriormente se confirmdé con las comparaciones por pares que se realizaron con el
Test de M-W, donde tampoco hubo significaciones (p>,05), aunque es cierto que entre

los grupos 1y 2 estuvieron cerca de aparecer (p=,076).
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Fig. 81: Compresidn. Variable C.
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Tabla 60: Test de significacion. Comparacién del Tipo de MATERIAL en T180.

Test de Kurskal- Test de Mann-Whitney

Wallis
Variable / Material N Mediana
Valor | pusi Par ValorZ P-sig
chi> 8 g
CMPa Grupol 5 224,55 G1-G2 1,77 ,076 ™
Grupo 2 5 233,39 338 2 ,185" G1-G3 1,36 ,175 ™
Grupo 3 5 228,97 G2-G3 0,31 ,841"™

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al 1%

4.- Comparacion entre tiempos, TO y T180, para cada tipo de material.

Todos los valores medidos en T180 fueron menores que los valores obtenidos

previamente en TO (ver figs. 83-85). Por ese motivo las medianas fueron siempre

menores (ver fig. 86) y las diferencias fueron todas estadisticamente significativas con

p<,05 aunque es obvio que el descenso fue mucho menor en el Grupo 3, comparado

con los descensos de los otros dos grupos (ver tabla 61).

Tabla 61: Test de significacion. Cambios en el TIEMPO, de cada tipo de

MATERIAL.
) ] ) Mediana en Test de Wilcoxon
Variable / Material N Mediana en TO
T180 Valor z P-sig
C MPa Grupo 1 5 272,00 224,55 2,02 ,043 *
Grupo 2 5 288,09 233,39 2,02 ,043 *
Grupo 3 5 239,43 228,97 2,02 ,043 *

NS = no significativo (p>,050) * Significativo al 5% ** Altamente Significativo al
1%

192



Resultados

Fig. 83: Compresion. Variable € (MPa). Valores empiricos del material Grupo 1 en TOy T180.
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Fig. 84: Compresion. Variable € (MPa). Valores empiricos del material Grupo2enTOy

T180.
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Fig. 85: Compresion. Variable € (MPa). Valores empiricos del material Grupo 3 en TOy

T180.
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Fig. 86: Compresion. Variable € (MPa). Medianas por TIEMPO y TIPO DE MATERIAL.
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C‘Sji/n una rehabilitacién protésica, la confeccidon de una prétesis provisional reviste

una importancia crucial para el éxito de la prétesis definitiva.™ * 33 3% pebido a ello,
los materiales utilizados para la fabricacién de una protesis provisional parcial fija,
dento o implanto-soportada, deben presentar propiedades mecanicas, fisicas y
estéticas ideales, tales como resistencia a la flexidon, resistencia a la fractura, alta
estabilidad dimensional, precision marginal adecuada y alta resistencia a Ia

decoloracién.*> 18

A pesar de que el periodo de tiempo que van a alojarse depende de la complejidad del
procedimiento, o de si se requiere de otra terapia adicional previa, se debe tener en
cuenta, en cualquier caso, que los provisionales de larga duracién son muy utiles para
poner en prueba nuevas restauraciones y para mejorar la predictibilidad de
restauraciones definitivas modificando la forma, la oclusién o su relacién con los

tejidos gingivales.'® 27 33 3%

En el mundo actual, dominado por la estética, las restauraciones, especialmente en los
sectores anteriores, suponen un reto tanto para el odontélogo como para el técnico de

laboratorio; por ello, los provisionales se imponen como opcién perfecta.(G' 12,33)

Actualmente, la industria ofrece una gran variedad de materiales disponibles, por
medio de nuevos productos y del perfeccionamiento de los ya existentes, gracias a lo
cual hoy en dia la mayoria de los provisionales se pueden confeccionar de forma

. . . 1
directa y se pueden conseguir buenos resultados reproduables.(s’ > 35)

Los materiales mas cominmente empleados en la confeccidn de prétesis provisionales
pueden clasificarse: en funcion del tipo de material (resinas acrilicas; resinas
compuestas); en funcién de su sistema de presentacion (sistema polvo-liquido; sistema
pasta/pasta, basados en resinas bis-acrilicas); y, en funcion de su tipo de
polimerizacién (autopolimerizables, fotopolimerizables y de polimerizacién dual);(5’ 627,
) sin olvidar la tecnologia CAD/CAM. Las técnicas CAD/CAM son en la actualidad una
de las tecnologias en auge en Odontologia. Es por ello que hoy en dia se utilizan con
grandes expectativas y finalidades los provisionales mediante CAD/CAM. Las siglas
CAD/CAM se refieren a la técnica de produccidn que incorpora los conocimientos
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informaticos al disefo y fabricacion de piezas, originariamente de ingenieria, pero que
se ha extendido a multitud de campos. Aplicado al mundo odontoldgico, el disefio
CAD/CAM constituye una tecnologia que nos permite realizar una restauraciéon dental
mediante el apoyo informdatico del disefio y un sistema de mecanizado o fresado

automatizado que trabaja a sus 6rdenes. > 27 154 168, 181)

No obstante, en un estudio realizado por Stawarczyk y cols. (2009),*”®" donde
comparaban la carga de rotura de las estructuras provisionales de los puentes
realizados mecanicamente a base de resina con proétesis provisionales y protesis
provisionales directas; no mostraron una postura tan clara a favor de las
restauraciones provisionales mediante CAD/CAM, ya que los valores que obtuvieron

fueron similares al resto de protesis provisionales.*> 17

Para el desarrollo del presente proyecto de investigacién se seleccionaron tres

materiales, todos ellos del color A3, por ser uno de los mas comunmente usados en
Odontologl'a:m’ %) Structur® 3 (VOCO), Protemp™ 4 (3M ESPE) y Unifast Ill (GC). Los
dos primeros son resinas bis-acrilicas, autopolimerizables, en formato pasta/pasta. El
tercero y ultimo es una resina acrilica, autopolimerizable, presentada en formato

polvo/liquido.

En el ambito de las resinas bis-acrilicas pasta/pasta, los fabricantes apuestan cada vez
mas por un aplicador adaptado en forma de jeringa. Unicamente los sistemas de
cartuchos pueden garantizar por completo una mezcla perfectamente homogénea y

carente de burbujas.(s' )

En la elaboracidn de las muestras se cuidé especialmente que todas ellas tuvieran
unas dimensiones y caracteristicas superficiales similares. Para el estudio de la
estabilidad cromatica, la fluorescencia, la dureza y la flexién, se fabricaron unos
portamuestras de metacrilato que permitieron preparar “pastillas” de material
homogéneo y de dimensiones 35 mm x 10 mm x 1,5 mm y 35 mm x 10 mm x 2 mm.
Los dos grosores diferentes permitieron reproducir el espesor minimo de material

necesario en protesis fija y, por consiguiente, la profundidad de tallado minima
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necesaria en zonas incisales/oclusales, 1,5 mm-2 mm, segun los principios de
ShiIIinburg.(G) Asi como también se fabricaron portamuestras de acero inoxidable que
facilitaron la preparacidn de los cilindros de material necesarios para llevar a cabo el
ensayo de compresion de los materiales: 4 mm de @ y 6 mm de altura, segin los

patrones de disefio indicados en la norma UNE-EN 1SO 9917-1.477)

Es importante también conocer que en el presente trabajo no se utilizd ninguna
técnica de pulido de las resinas. Para conseguir la mayor uniformidad posible en el
acabado superficial de todas las muestras, se colocd, al igual que propusieron autores
como Roberts et al. (2009);™* Catelan et al. (2010);\*** Ruttermann et al. (2010)**°y
Tuncer et al. (2013),(127) en sus diferentes estudios sobre resinas, una matriz de acetato
sobre cada una de las superficies de cada “pastilla” elaborada, previamente a la

polimerizacién del material.

Almacenamiento de las muestras: Nakazawa M (2009),(95) almacend las muestras de
resina en seco, en una incubadora a 37 °C, 24 h antes de realizar las mediciones
colorimétricas correspondientes. En cambio, autores como Roberts et al. (2009);***
Catelan et al. (2010);(144) Ruttermann et al. (2010);(169) Hahnel et al. (2010);(147’ Sabatini
et al. (2012)® y Tuncer et al. (2013),?” optaron por diferentes medios (agua, saliva
artificial, agua destilada) para obtener una humedad cercana al 100 % durante el
tiempo que permanecieron las muestras almacenadas en sus respectivos estudios. En
la presente Tesis Doctoral se empled saliva artificial, como medio de almacenamiento,
y un horno de cultivo, para mantener las muestras en oscuridad, a una temperatura
constante de 37 °C y bajo condiciones de humedad del 100 %. Esta es una de las
formas mas frecuentemente empleadas en trabajos recientes en este campo, para
poder reproducir asi de una forma mas cercana las condiciones habituales de la
cavidad oral; aunque uno de los principales inconvenientes es el hecho de que no haya
un protocolo Unico estandarizado sobre los componentes y/o formulacion de la saliva
artificial en estudios in vitro sobre andlisis de materiales, lo cual hace que diferentes
salivas artificiales puedan provocar resultados diferentes.™” 8 Todavia es necesario

hallar la formulacidn de saliva artificial que mas se parezca a la saliva humana.**®
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Si algo tienen en comun la gran mayoria de los autores consultados, es en el método
empleado en la medicién del color y la fluorescencia. Ishikawa-Nagai et al. (2010),°”
Corcodel et al. (2010),"? Khashayar et al. (2012),%® Tuncer et al. (2013),""*”) OIms and
Setz (2013),(111) Schmeling et al. (2014),(75) Gdémez-Polo et al. (2015)(63) entre otros,
coincidieron en destacar el espectrofotémetro el método objetivo mas adecuado para
la toma de color en Odontologia, dada su elevada objetividad, fiabilidad, precision y

reproductibilidad en el tiempo y por distintos operadores. > 6% 63 66,7576, 79, 86, 57, 111, 120,

127, 137)

La fluorescencia (luminiscencia que tiene lugar cuando la energia es suministrada por
la radiacion electromagnética; normalmente por luz uItravioIeta)(27' 41,140) es, aparte del
color, la forma y la textura superficial, otro pardmetro que puede influir en la
integracion dptica de una restauracion. La fluorescencia no solo es importante cuando
la muestra se observa bajo una luz UV sino también para producir en el diente un
efecto de luminosidad cuando se observa éste a la luz del dia.*” 120 137, 138 140) g,
embargo, a pesar de ser una caracteristica 6ptica fundamental de los dientes naturales
y de existir numerosos estudios sobre fluorescencia en dientes naturales y en
porcelana, hay pocos estudios sobre evaluacién de la fluorescencia de resinas
compuestas y, en mucha menor medida, de resinas acrilicas o bis-acrilicas.!?” 2%
Aunque, afortunadamente, cada vez se le va dando mds importancia a esta

e . s 41,137
caracteristica que poseen los materiales usados en estética dental.*+ 137

Lefever et al. (2010),(120) y Sant’Anna et al. (2007),(138) propusieron el uso del
espectrofotémetro para el estudio de la fluorescencia por ser un método objetivo y
poder con él cuantificar todos los datos. Instrumento de medida también propuesto
por Jablonski et al. (2014)(141) y por Meller and Klein (2012)(140) para el estudio de la

fluorescencia in vitro.

En el presente proyecto de investigacidén, tanto para el estudio de la estabilidad
cromatica como para el estudio de la fluorescencia, se utilizd el espectrofotémetro

VITA Easyshade® Compact, calibrado segun instrucciones del fabricante.®% 63 6. 76, 78,
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115,120, 127,128,138, 141) 343 muestra (no se dejoé cada muestra mas de 2 minutos fuera del
medio de almacenamiento para evitar su deshidratacién)(lzo) fue medida en tres
ocasiones consecutivas, calculandose posteriormente la media aritmética de esas tres

(15, 75, 76)

mediciones, con objeto de minimizar el posible error de medida del

instrumento y garantizar la fiabilidad de las medidas.

Los estudios no incluyen informacién acerca de la frecuencia de calibracién del

espectrofotémetro. Olms and Setz (2013)(111)

recogieron en su estudio que intervalos
cortos de calibracion (cada cinco disparos) tuvieron un impacto positivo en la
repetibilidad de los datos de medicion. Anteriormente, autores como Ozturk (2008)™®
y Celik (2008)(71) hablaron de intervalos de calibraciéon cada diez mediciones para el
espectrofotémetro Vita Easyshade®. Pero, un afio mads tarde, el estudio de Olms et al.

(2009)(119) ya mostré como mas acertados los intervalos de calibracidon cada cinco

mediciones. Asi se llevd a cabo en el presente proyecto.

A la hora de realizar estudios sobre el color y la fluorescencia, es importante tener en
cuenta la necesidad de emplear un espacio o cabina que disponga de unas
determinadas caracteristicas para que todo el ensayo pueda realizarse bajo las mismas
condiciones ambientales. Saleh A. (2006)(52) en su Tesis Doctoral utilizé una cabina de
iluminacién que disponia de cuatro fuentes luminosas, siendo una de ellas una
[dmpara fluorescente de espectro visible cercano al de la luz de dia. Vichi et al.
(2004)(96) hicieron uso de un fondo gris (color considerado como neutro (L*= 50) por la
Comision Internacional de la lluminacién (Commission Internationale de |’Eclairage)
(CIE),(63’ 86, 79, 107) gue colocaban inmediatamente detras de las muestras que se

disponian a medir. Nakazawa M (2009)(95) y Lefever et al. (2010),(120) también hicieron

uso de diferentes fondos pero esta vez de color blanco o negro.

Segun detallaron Lefever et al. (2010)(120) en su estudio, el andlisis colorimétrico de un
diente natural y de un material de restauracion varia en funcién de si el fondo utilizado
es de color blanco o negro. Las muestras estudiadas sobre fondo negro presentaron
valores de L* y b* mas bajos que los observados sobre fondo blanco. Sin embargo, los

valores de g* fueron mayores. Para lograr que un material actie épticamente como un
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diente natural, el autor sugirid que los fabricantes se centrasen en mejorar los valores

de a* sobre fondo negro.(m)

En el presente proyecto de investigaciéon se utiliz6 una cdmara neutra de paredes
grises y opacas (L*= 50), para poder realizar todas las mediciones colorimétricas bajo
una misma situacién ambiental. Para llevar a cabo las mediciones colorimétricas, cada
muestra se colocé de manera individual sobre un soporte de acero inoxidable.®® 7
Dicho soporte fue a su vez situado en el centro de una cdmara neutra o cabina opaca

de paredes grises. Como ya quedé indicado anteriormente, se empled el

espectrofotémetro VITA Easyshade® Compact.

En este trabajo se realizaron mediciones cromaticas 24 h después de la elaboracion de
las muestras (T0), y después de someter las muestras a un proceso de envejecimiento

artificial acelerado (T180).

Existe gran controversia en la literatura acerca del método mas adecuado para lograr
un proceso de envejecimiento artificial acelerado. Uno de los procedimientos mas
ampliamente utilizado e internacionalmente aceptado para la simulacién del
envejecimiento de los biomateriales en la practica clinica es el termociclado. El
termociclado es un sistema o procedimiento que combina la degradacién hidrolitica y
térmica, mediante el empleo de cambios bruscos de temperatura, bajo unas
condiciones de humedad cercanas al 100 %. 3% 66 127. 141,193) g1y o] termociclado hay

tres factores fundamentales: temperatura, tiempo de permanencia y numero de

. 4 141, 1
ciclos.P% 66141, 193)

) en Ia

En el articulo de revisidon bibliografica publicado por Morresi et al. (2014
revista Journal of the Mechanical Behavior of Biomedical Materials, sus autores
buscaron un protocolo estandarizado sobre el termociclado y, para ello, llevaron a
cabo la evaluacion de articulos publicados entre los afios 1998 y Agosto 2013. Se
identificaron 193 estudios experimentales relevantes. Solo 23 seguian fielmente la
normativa I1SO. La mayoria de los estudios utilizaban su propio procedimiento,
existiendo solo consenso o unanimidad en el parametro de la temperatura (5 °C-55 °C),

y una gran variabilidad en el niumero de ciclos y el tiempo de permanencia empleado.

Por ello, se dificulta la comparacion entre los diferentes estudios.
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Se requieren estudios a largo plazo para establecer un protocolo de termociclado

adecuado que reproduzca lo mejor posible las condiciones de la cavidad oral.®¥

En el presente proyecto de investigacion se empled una maquina de termociclado para
llevar a cabo el envejecimiento artificial de las muestras. De los tres factores
fundamentales, citados anteriormente: temperatura, tiempo de permanencia y
numero de ciclos; se utilizd el régimen 5 °C-55 °C propuesto por ISO 11405
(Temperaturas suficientemente extremas para proporcionar una simulacién
representativa de las fluctuaciones térmicas que tienen lugar in vivo); 30 s como
tiempo de permanencia en cada bafio (con periodos de transito entre uno y otro de 15
s); y 2.000 como numero de ciclos, por ser estos los valores que se registraron con

mayor medida en el trabajo publicado por Morresi et al. (2014).%% 141

No hay aun estudios que asocien un numero de ciclos de termociclado por unidad de

tiempo in vivo.®?

Estudio de la estabilidad cromatica

Se evaluaron los cambios cromaticos de tres resinas utilizadas en prostodoncia para la
confeccién de provisionales mediante técnica directa. Ademds de evaluar el
comportamiento de la estabilidad del color de los tres materiales, este estudio, al igual
gue hicieron autores como Sabatini et al. (2012),(99) pretendié también tratar y aislar
las variables que puedan ser responsables de cambios cromaticos observados: después
de la polimerizacién de los materiales, después del almacenamiento de las muestras

bajo condiciones de humedad del 100 % o después del paso del tiempo.

Al igual que hicieron Sabatini et al. (2012)®® en su estudio llevado a cabo en el
Departamento de Odontologia Conservadora de la Facultad de Odontologia de Buffalo
(NY), en Estados Unidos, se fabricaron muestras de dos grosores diferentes (1,5 mm vy
2 mm) con el fin de evaluar también si el grosor es un factor que genere o no cambios
significativos en las variables L*, C*, h°, a* y b*. Debemos recordar que el color se
describe en términos de sus tres coordenadas L*, a* y b*; o, L*, C* y h°, segun el

. . ez 111
sistema de medicion empleado.(63' 66, 75,76, 79, 111)
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Comparando el momento TO con T180 en el estudio de toda la muestra completa
(N=90), se observd que los valores de las variables L*, C* y b* presentaron, en TO, un
buen ajuste al modelo de la campana de Gauss, con p>0,05 y un desajuste
leve/tolerable en T180, con p>0,01. En cambio, los valores de las variables h°y a*

presentaron un claro desvio, tanto en TO como en T180, con p<0,001.

Sabatini et al. (2012),(99) obtuvieron como conclusiones de su estudio sobre resinas
compuestas que inmediatamente después de la polimerizacién de los materiales, los
cambios cromaticos que experimentaba una resina se producian por los pardmetros L*
y b* siendo los valores de estos, al inicio, negativos o mas bajos; es decir, si

recordamos la esfera con la cual se representa el espacio cromatico CIEL*g*b* 675 76

107 . / . .
8, 107) valores mas oscuros y mads azules, respectivamente. En cambio, pasadas 24
horas, los valores de L* y b* resultaron ser mayores, mas positivos; es decir, mas claros

y amarillos. Las muestras se volvieron mas saturadas.®®

En nuestro proyecto de investigacién no se hicieron registros antes de las 24 h pero si
cabe resaltar que los datos obtenidos, pasadas 24 h, para esas dos variables (L* y b*)
siempre fueron positivos, para los dos grosores y para los tres materiales estudiados.

Siempre se situaron en las coordenadas del blanco (+L*) y amarillo (+b*).

Como parte del estudio de la estabilidad cromatica, se compararon los tres tipos de
materiales, en variables cuantitativas, para evaluar si existia o no diferencia entre
materiales en origen (T0O) y después de someter las muestras a un proceso de
termociclado (T180). Todas las variables estudiadas (L*, C*, h°, a* y b*) presentaron
diferencias altamente significativas, con p<0,001 y una potencia muy elevada (>0,999).

Por tanto, las diferencias entre los grupos (Grupo 1, Grupo 2 y Grupo 3) son grandes.

En T180 se mantuvo el mismo orden de los materiales que habia en TO, con diferencias
altamente significativas entre ellos (p<0,001) excepto en las variables C* y b* donde, a
pesar de tener el mismo orden de los grupos que en TO, ya no hay diferencias
significativas (p>0,05) entre los Grupos 1 y 2. Estos hallazgos obtenidos en nuestro

(99)

proyecto se asemejan a los obtenidos por otros autores”™ en sus estudios sobre

cambios cromaticos de resinas: el cambio cromatico es dependiente del tipo de

material y, adelantaban ellos, del grosor de la resina estudiada. Seguin apuntaron
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también Giith et al. en su estudio (2013),(27) el grosor del material estudiado tiene una

influencia significativa sobre la transmisién de luz.

),(15) obtuvieron valores

Investigadores como Gongalves R. en su Tesis Doctoral (2009
de L* de entre 68 y 73 unidades, al estudiar la estabilidad cromatica de tres resinas

acrilicas utilizadas para restauraciones provisionales.

Para estudiar si la combinacion de los dos factores, material y grosor, generaba o no
cambios significativos en las variables L*, C*, h°, a* y b*, se utilizé la prueba estadistica
ANOVA de dos factores. Se observé que el comportamiento de las variables L*, C*y b*
fue muy similar, tanto en TO como en T180. En ellas hubo un efecto significativo del

grosor (p<0,001): la media de las pastillas de 1,5 mm de grosor fue mayor gue la media

de las pastillas de 2 mm de grosor, en cualquiera de los tres materiales. En cambio, la

interaccion material-grosor, o bien mostré un tamafio del efecto leve, es decir,
diferencias de poca magnitud, o bien no mostré efecto significativo (con p>0,05), por

lo que la diferencia se produjo de la misma manera en todos los grupos de materiales.

Sabatini et al. (2012),(99) hallaron que las muestras de mayor grosor (3 mm en su
estudio) fueron las que experimentaron cambios cromdticos mayores que las de
menor grosor (1 mm de grosor en su caso), durante las primeras 24 h. Al mes no
observaron cambios entre los dos grosores. Los resultados de este autor difieren de los

de Arikawa H. quien hall6 mas cambio cromatico en las muestras de menor grosor.

Al afiadir el tiempo como variable, se obtuvo una perspectiva multivariante. El mayor
interés de esta técnica estuvo en la observacién de la interaccién del tiempo con el
tipo de material, que determind si los tres tipos de materiales evolucionaron igual. En
el material del Grupo 1y en el material del Grupo 3 se observé que la variable L* fue la
gue permanecié mas estable. En ella no se observaron cambios significativos (p>0,05)
debidos al paso del tiempo. El resto de las variables si presentaron cambios asi como
también se encontraron diferencias significativas en todas las variables (L*, C*, h°, a*y

b*) del material del Grupo 2.

Recorddbamos anteriormente que el color se describe en términos de coordenadas.

Pero, la_descripcion CUANTITATIVA de los cambios cromaticos que puede
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experimentar un material se realiza mediante el estudio del AE*. Segun la inmensa

mayoria de los estudios publicados sobre cambios cromdticos en materiales de uso

odontolégico, un valor de AE*> 3,3 se considera clinicamente inaceptable.®® 7> %% %7-

99, 111, 113, 127)

Tuncer et al. (2013),(127) en su estudio publicado sobre resinas compuestas sometidas
a 10.000 ciclos de termociclado (con cambios térmicos de 5 °C-55 °C y 30 s de tiempo
de permanencia en cada una de las cubas), obtuvieron cambios cromaticos del rango
de 1,1-3,43 unidades de AE*, si se comparaba el momento inicial de la toma de color
de las muestras con la toma de color después de someter las muestras a un proceso de
termociclado. Lee SH y Lee YK (2008),(103) evaluaron la estabilidad cromatica de tres
tipos de resinas del color A2 y, después de someter las muestras a un proceso de 5.000

ciclos de termociclado, se hallaron valores de AE*entre 1,6 y 2,3 unidades.

Segln nuestro propio proyecto de investigacion, el mayor valor de AE*, al comparar el

momento inicial de la toma de registros (T0) con el momento T180 (después del

envejecimiento artificial acelerado), se obtuvo en las pastillas de 2 mm de grosor del

Grupo 1 (3,95 unidades), mientras que el menor valor de AE* registrado se obtuvo en

las pastillas de 1,5 mm de grosor de ese mismo Grupo 1 (2,16 unidades).

Los valores de AE* de los otros dos grupos (Grupos 2 y 3) estuvieron préximos entre si:
-Grupo 2, muestras de 1,5 mm de grosor: 2,70 unidades de AE*.

-Grupo 2, muestras de 2 mm de grosor: 2,48 unidades de AE*.

-Grupo 3, muestras de 1,5 mm de grosor: 2,28 unidades de AE*,

-Grupo 3, muestras de 2 mm de grosor: 2,88 unidades de AE*.

Por consiguiente, segun lo estudiado, las Unicas muestras que presentaron un valor de

AE* ligeramente superior al valor clinicamente aceptado en Odontologia, fueron las

pastillas de 2 mm de grosor del Grupo 1 (3,95 unidades).

Alun no se han encontrado estudios relevantes sobre envejecimiento artificial en
resinas acrilicas y/o bis-acrilicas pero, en caso de presentar un comportamiento fisico

similar a las resinas compuestas, se podria decir que, numerosos estudios confirman
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gue el envejecimiento artificial va acompafiado de una disminucion de las propiedades

fisico-mecdnicas de las resinas dentales. Al parecer, tiene mas influencia la duracidn

del envejecimiento y el material en si que el propio medio donde se lleva a cabo el

envejecimiento artificial.**”)

En el trabajo publicado por Goiato et al. (2010)(113) sobre envejecimiento artificial de
resinas acrilicas empleadas en prostodoncia, quedd reflejado que las resinas
experimentaron un aumento significativo del valor de AE* después del proceso de
envejecimiento artificial que llevaron a cabo (alternaron periodos con exposicién a luz
ultravioleta con periodos donde las muestras estaban sumergidas en agua destilada).
Afios mas tarde, Goiato et al. (2014)(69) describieron cambios cromaticos de las resinas
acrilicas estudiadas, como consecuencia de la absorcidn y la adsorcion acuosa a la que

habian sido sometidas durante el termociclado (5.000 ciclos, 5 °C-55 °C, 30 s).

En este proyecto también se llevé a cabo el analisis de la variabilidad de las muestras
para comprobar el grado de homogeneidad o heterogeneidad que presentaban las

muestras de los diferentes materiales. El Grupo 2 fue el que presentd mayor

homogeneidad interna y el Grupo 3 el que presentd mayor variabilidad interna de las

muestras. Una de las hipdtesis que se barajaron para intentar explicar la menor
homogeneidad interna de las muestras del Grupo 3 radica en la forma de presentacidn
y manipulacion del material. Recordemos que el material del Grupo 3 es una resina
acrilica, autopolimerizable, cuya presentacion en formato polvo/liquido puede
dificultar la obtencién de una mezcla perfectamente homogénea y carente de

burbujas, si se compara con los sistemas de cartuchos.

En TO, excepto en la variable L*, en todas las demas variables las muestras del Grupo 3
presentaron mas variaciones entre unas pastillas y otras que las muestras de los otros

dos materiales. Siendo algunas de estas diferencias significativas.

En T180, aunque la varianza del material del Grupo 3 siguié presentando la mayor
varianza en todas las variables, Unicamente en a* continué manteniendo la diferencia

significativa, aunque solo con p<0,05.
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Con el paso del tiempo (de TO a T180), se observé que el material del Grupo 1 se fue
haciendo mucho mds homogéneo entre si; es decir, las pastillas del Grupo 1 en T180
presentaron una homogeneidad aun mas elevada con respecto a las mismas pastillas
en TO; y aparecieron diferencias significativas con respecto a los otros dos materiales
estudiados. Los Grupos 2 y 3 mantuvieron una homogeneidad/variabilidad similar en

T180 respecto a la que tenian en TO.

Estudio de la fluorescencia

Para medir la fluorescencia de los tres materiales estudiados, se empled una cabina
opaca con luz ultravioleta, que produce una luz cominmente denominada “black
light”.?” 37y aligual que para la toma de color, se empleé el espectrofotémetro VITA

Easyshade® Compact, calibrado. (120 138 140, 141)

Segun Lefever et al. (2010),'** la fluorescencia de un material de restauracién puede
evaluarse mediante métodos 6pticos, visuales, en comparacién con la estructura del
diente adyacente en una escala de 0 a 10 (0= integracién dptica escasa; 10= éptima
integracion 6ptica); mediante comparaciones de fotografl’as;(27’ 17 o puede evaluarse
de manera objetiva y cuantitativa utilizando la misma férmula de Pitagoras empleada

para el estudio de la estabilidad cromética; 7> 76 120,138,140, 141)

AEa*= V[(AL*)? + (Aa*)* + (Ab*)’]

De la misma forma que en la propiedad anterior, y debido a que en cada medicion se
efectuaron tres disparos consecutivos con el espectrofotémetro, en primer lugar se
procedid a calcular la media aritmética de dichos valores observados. Los resultados de
los primeros analisis revelaron la existencia de valores marcadamente atipicos en
algunas de las variables relacionadas con la fluorescencia. Una vez revisados los datos
y descartados errores de transcripcién, en prevision de que se pudiese tratar de un
error en la calibracidn del espectrofotometro y de ahi valores alterados, se decidié
eliminar para el estudio de esta propiedad a dos pastillas con sus dos grosores y evitar
asi su efecto distorsionador sobre los estadisticos. En consecuencia, el N total para

esta propiedad se redujo de 90 a 86 muestras.
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Como parte del estudio de la fluorescencia, se compararon los tres tipos de materiales,
en variables cuantitativas, para evaluar si existian o no diferencia entre materiales
tanto en TO como en T180. Todas las variables estudiadas (L*, C*, h°, a* y b*)
presentaron diferencias altamente significativas con p<0,001 y una potencia muy
elevada (>0,999). Por tanto, al igual que sucedia en el estudio de la estabilidad
cromatica, las diferencias entre los tres grupos fueron grandes. Pero, curiosamente, no
solo las diferencias entre los tres grupos continuaron siendo grandes sino que ademas,
estos, siguieron exactamente la misma distribucidn que tenian en el estudio de la

estabilidad cromatica, tanto en TO como en T180:

En TO:

Variable L*: Grupo 3 > Grupo 2 > Grupo 1

Variable C*: Grupo 2 > Grupo 1 > Grupo 3

Variable h°: Grupo 2 > Grupo 1 > Grupo 3

Variable a*: Grupo 3 > Grupo 1 > Grupo 2

Variable b*: Grupo 2 > Grupo 1 > Grupo 3

En T180:

Variable L*: Grupo 3 > Grupo 2 > Grupo 1

Variable C*: Grupo 2 > Grupo 1 > Grupo 3

Variable h°: Grupo 2 > Grupo 1 > Grupo 3

Variable a*: Grupo 3 > Grupo 1 > Grupo 2

Variable b*: (Grupo 2 > Grupo 1) > Grupo 3

En esta ultima variable (b*), la diferencia en el par entre los Grupos 1y 2 ya no fue

significativa (p>0,05).

Teniendo en cuenta el tiempo como un factor de medidas repetidas, en los tres grupos

se produjo un aumento del valor numérico de la variable L*, pero sin existir diferencias
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estadisticamente significativas (p>0,05) en la variable L* del Grupo 1 (de 71,73
unidades en TO a 71,67 unidades en T180). En la variable L* de los demds grupos si

hubo diferencias significativas. El mayor valor de L* fue registrado en el Grupo 3 en

T180 (78,11 unidades), seguido por el Grupo 3 en T0O (77,30 unidades). El Grupo 2

presento valores intermedios de L* (74,87 en TO y 75,86 en T180). Todos ellos, valores

positivos, mas cercanos a la claridad/luminosidad que a la oscuridad.

Rey et al. (2012),(137) en su estudio in vivo, expusieron que el elemento valor (L*)
afecté a la fluorescencia de la inmensa mayoria de los composites estudiados en su

proyecto. Ademads, concluyeron que a mayor cifra de valor (L*), mayor fue la

fluorescencia registrada por la resina compuesta; dato que coincide con el registrado
por Gamborena y Blatz (2011),(41) aungue al no especificar las cifras de L* obtenidas
son datos que deberian ser manejados con cautela. Por el contrario, en el presente
proyecto de investigacion el registro mas elevado de valor (L*) lo obtuvo el material
del Grupo 3, siendo éste el que presentd los resultados mas pobres de fluorescencia
visualmente medible. En el estudio de AE*, el material del Grupo 3 tampoco fue el que
obtuvo los mejores resultados. Recordemos que en odontologia estética, para que un
material sea considerado como clinicamente aceptable, debe tener un AE*< 3,3
unidades. Debido a ello, al ser el AE* en el Grupo 3 mucho mayor que en los otros dos
grupos, y mayor en el Grupo 2 que en el Grupo 1, y a pesar de que el Grupo 3 fue el
gue obtuvo el dato mas elevado de valor (L*), podria considerarse emisor de una

fluorescencia inadecuada para un material odontoldgico.

Anadiendo al estudio la variable grosor; los grupos 1 y 2 muestran valores de AE*
similares. En el Grupo 3, la media de las muestras de 1,5 mm (7,16) fue mucho mas

alta que la media del grosor de 2 mm (4,42).

En cuanto al estudio del AE*: Grupo 3 > Grupo 2 > Grupo 1

Grupo 3: 7,16 unidades para las muestras de 1,5 mm. 4,42 para las de 2 mm de grosor.
Grupo 2: 3,23 unidades para las muestras de 1,5 mm. 3,53 unidades para las de 2 mm.

Grupo 1: 1,45 unidades para las muestras de 1,5 mm. 1,76 unidades para las de 2 mm

de grosor.
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El Unico grupo cuyo valor permanecid en su totalidad por debajo de las 3,3 unidades

clinicamente aceptadas, fue el Grupo 1.

Al analizar la variabilidad interna de las muestras, de nuevo sucedié algo similar a lo
obtenido en el estudio del color. En las muestras del Grupo 3 es donde aparecié mas
variabilidad interna, significativamente mds alta que la de los grupos 1y 2, tanto en TO
como en T180. Dicha heterogeneidad del Grupo 3 pudo ser debida, posiblemente, al

distinto método de mezclado del material.

En TO, el Grupo 1 fue el que presenté mas homogeneidad interna. En T180 se obtuvo
gran homogeneidad en los Grupos 1y 2, quienes entre si no presentaron diferencias
significativas, con excepcién de la variable a* donde si las hubo debido a que los

valores del Grupo 1 fueron extremadamente semejantes entre si.

Estudio de la microdureza Knoop

La dureza se define como la resistencia que ofrece un material a la penetracién o a la
indentacién permanente de su superficie. Es una propiedad fundamental que
determina el grado de deformacién de un material. Unos valores de dureza bajos estan
relacionados con una insuficiente resistencia al desgaste, lo que puede comprometer

la resistencia a la fatiga y conducir al fracaso de la restauracion.® 127 14%)

Para el ensayo de la dureza se siguieron las directrices de las normas UNE-EN ISO 4545
1-4; 200517 190-192) y se utilizd el sistema Knoop por acomodarse mejor al tipo de
material empleado. Para esta parte del proyecto, ademads de la maquina de ensayos
universal Zwick/Roell, se empled un penetrador del sistema Knoop, previamente

calibrados.

Como en los estudios de la estabilidad cromatica y la fluorescencia, se dispuso de 90
pastillas, 30 de cada grupo de material, 15 de cada grosor. Todas ellas fueron medidas

en TO y después de un proceso de termociclado (T180).

Hasta el inicio de las mediciones (T0), todas las muestras tuvieron las condiciones de

)_(145)

almacenamiento de estudios como el de Roberts et al. (2009 en oscuridad, en una
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incubadora, bajo condiciones de humedad proximas al 100 %. Las mediciones de
dureza Knoop de dicho estudio fueron llevadas a cabo con una maquina de ensayo de
microdureza, empleando cargas de 100 g durante 10 s. Las mediciones de dureza se

realizaron cerca de la parte central de cada espécimen, a 1 mm de uno de los bordes.

En el presente proyecto de investigacidn, el ensayo de la microdureza se llevé a cabo
en condiciones ambientales (20 °C + 2 °C); y, segun viene designada en las normas
UNE-EN ISO 4545 (1-4): 2005, 1%0192) |5 fyerza aplicada sobre cada probeta fue de
9,807 N y el tiempo que se mantuvo la fuerza de ensayo, 10 s. Se realizd una
indentacién en el centro de una de las caras de la probeta (a 1 mm de uno de los
extremos). La huella obtenida (paralelogramo, rombo), se observé al microscopio y se

midio el valor de la diagonal mayor de la huella (d).
Dureza Knoop = constante x (Fuerza de ensayo/area proyectada de la huella).
= 0,102 x (F/c-d%)= 1,45 x (F/d?) (MPa)

En las mediciones de dureza Knoop llevadas a cabo en T0, se encontraron diferencias
altamente significativas debidas al efecto del tipo de material empleado en la

confeccion de las muestras. De media, las muestras del Grupo 2 obtuvieron un valor de

19,58 (MPa), las del Grupo 3 de 16,32 (MPa) y las del Grupo 1 de 13,14 (MPa).

En T180 de nuevo se encontraron diferencias altamente significativas debidas al tipo
de material. Aunque todas las diferencias continuaron siendo significativas, el margen

entre las medias de los grupos 2 y 3 se vio reducido. De _media, 19,92 (MPa) en el

Grupo 2; 18,02 (MPa) en el Grupo 3y 15,07 (MPa) en el Grupo 1.

En cambio, en el estudio llevado a cabo por Goiato et al. (2014)(49) sobre resinas
acrilicas utilizadas en proétesis, observaron que la dureza Knoop de las resinas

disminuyd después del termociclado.

En TO, al afiadir como segundo factor de posible efecto el grosor de las pastillas, se

observd que la_ media fue mas alta cuando la pastilla era de 1,5 mm,

independientemente del tipo de material. En el Grupo 3 es donde la diferencia entre
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grosores fue mas acusada (14,81 (MPa) de media en las pastillas de 2 mm de grosor;

17,83 (MPa) de media en las de 1,5 mm de grosor). Como sefalaban Roberts et al.

(2009)**) en su estudio, la dureza tiende a disminuir a medida que aumenta el grosor

del material.

En T180, siguido habiendo diferencias entre los tres materiales pero no se hallaron

diferencias entre grosores. Las diferencias que habia en TO en el Grupo 3, entre los

grosores 1,5 mm y 2 mm desaparecieron, se igualaron. En todos los grupos se produjo

un leve aumento, no significativo, después del termociclado, excepto en el grosor 1,5

mm del Grupo 3.

Segun la perspectiva multivariante, es decir, la observacién de la interaccion del
tiempo con el tipo de material, para estudiar si los tres materiales evolucionaron igual,
se observé que los cambios en el tiempo fueron similares en los tres grupos de

materiales. Aumentd en todos ellos, independientemente del grosor. El factor que mas

peso tuvo fue el tipo de material, seguido del tiempo. El grosor no tuvo ninguna

significacién.
La interaccion del tiempo con el grosor si presentd significacidn. El incremento de los
valores de HK fue mucho mayor en las pastillas de 2 mm de grosor del material del

Grupo 3, mientras que en las pastillas de 1,5 mm de grosor tanto en dicho Grupo 3

como en el Grupo 2 no hubo variacidon apreciable. En el Grupo 1, los especimenes de

ambos grosores se incrementaron de forma similar.

En el estudio de Roberts et al. (2009)(145) sobre resinas reforzadas con iondmero de
vidrio, se registrd que los materiales estudiados presentaron una disminuciéon de los
valores de KHN durante los primeros seis meses de estudio y un posterior incremento
del valor durante los seis meses posteriores (hasta el aifo). En este caso, los materiales
no fueron sometidos a ningun proceso de envejecimiento artificial acelerado sino que

permanecieron en incubadora, bajo unas condiciones de humedad cercanas al 100 %.

Catelan et al. (2010) (444) utilizaron dos medios diferentes de envejecimiento artificial:

luz UV durante 252 h y sumergir las muestras en bebidas con un pH acido. Evaluaron la

212



Discusion

microdureza Knoop (KHN) mediante un penetrador que aplicaba durante 15 s una
carga de 50 g, perpendicular a la superficie de la muestra. Estos autores obtuvieron
como resultado que el envejecimiento provocd una disminucidon del valor de la

microdureza Knoop (KHN) en todos los materiales evaluados.

Tuncer et al. (2013),(127) por el contrario, si sometieron sus muestras de resinas
compuestas a un proceso de termociclado con agua destilada (5 °C- 55 °C; 30 s; 10.000
ciclos). Estudiaron el valor de la dureza Vickers (VHN) de sus muestras antes y después
del termociclado y observaron que después del termociclado que ellos llevaron a cabo,
se produjo una disminucién de la microdureza de alguno de los materiales estudiados.
Una disminucién de esa microdureza pudo deberse a una absorcidén acuosa, ya que
segun refieren los propios autores, el agua actua debilitando la estructura del polimero

y provocando la hidrélisis de los componentes.(m' 145)

Segln Hahnel et al. (2010)(147) y Tuncer et al. (2013),(127) el tipo de resina, la

preparacion de las muestras vy, sobre todo, la duracién del procedimiento de

termociclado llevado a cabo tienen una influencia significativamente mayor sobre la

dureza del material que el medio donde se lleve a cabo el envejecimiento.

Uno de los estudios destacados en el dmbito de la resistencia a la abrasién y en el
estudio de las propiedades mecdnicas de los materiales para prétesis provisionales fue
el realizado por Stawarczyk y cols. (2011),(180) donde compararon resinas CAD/CAM,
resinas para proétesis provisional directa y resinas para cascara de huevo PMMA. Las
resinas polimerizadas manualmente tendieron a alcanzar unos resultados peores que
las polimerizadas industrialmente. Sorprendentemente, Unifast Ill (resina para protesis
provisional mediante técnica directa) alcanzé aqui una resistencia a la abrasién mayor

que la de la resina PMMA, polimerizada industrialmente.™* &)

Estudio de la resistencia a la flexidon

Los factores que mas influyen en las propiedades mecanicas de un material son su
contenido en relleno, el tamano de las particulas, su distribucién y las interacciones

entre el relleno y la matriz, siendo el contenido en volumen del relleno la propiedad
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gue mas se correlaciona con la resistencia del material, con su médulo de elasticidad,
asi como con su resistencia a la fractura. La resistencia a la flexion de los materiales
tiene una correlacién directamente proporcional con su médulo de elasticidad o
modulo de Young (E), expresado en MPa.™™ Entre los parametros referidos a las
propiedades del material, se pide una alta resistencia a la flexién y un alto mdodulo de

elasticidad.”

Se han descrito muchos métodos estaticos y dindmicos para determinar las
propiedades mecdnicas de los materiales resinosos. En este proyecto, el ensayo de
flexion se llevé a cabo siguiendo las directrices de la norma UNE-EN 1SO 178: 2010."®)
Segun dicha norma, empleada para la determinacion de las propiedades de flexién de
materiales plasticos rigidos y semi-rigidos, deben ensayarse al menos cinco probetas,

pero el nimero de probetas puede ser mayor si se requiere mayor precision en el valor

medio.

En este trabajo se estudiaron 15 probetas de 1,5 mm de grosor y 15 probetas de 2 mm
de grosor, de cada uno de los tres materiales estudiados. Se utilizé la mdaquina de
ensayos Zwick/Roell. Cada probeta fue colocada sobre el soporte y se establecié la

(147)

velocidad de ensayo en 1 mm/min, por ser ésta la velocidad de ensayo utilizada

para probetas con espesores comprendidos entre 1 mm y 3,5 mm, segun la norma

internacional antes nombrada.®”®

Cada espécimen de seccidén rectangular, que descansaba sobre dos soportes, se
flexiond por un elemento de carga que actué sobre el punto medio de la probeta. Esta
se flexioné a una velocidad constante, hasta que se rompié o hasta que alcanzé un

. s 15, 17
grado de deformacion cercano al 5 9%.11%173)

Gongalves (2009)(15) y Hahnel et al. (2010),(147) en sus estudios llevados a cabo para
evaluar las propiedades mecanicas de resinas acrilicas empleadas en la confeccién de
restauraciones provisionales y de modernos composites dentales, respectivamente,
emplearon una maquina de ensayos. Para la obtencién de los resultados sobre la

resistencia a la flexion utilizaron el test de flexion en tres puntos:

o = 3-F-d/2-w-h? (MPa)
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La formula quedd detallada en el apartado de Material y Método de la presente Tesis

Doctoral.

Pocos son los estudios que han dado importancia a la evaluacién de las resinas acrilicas
y bis-acrilicas de uso odontoldgico. Los composites dentales, como materiales de
restauracion, han sido mas comunmente estudiados en los ultimos anos. Todos ellos

emplean, por unanimidad, el ensayo de flexién en tres puntos.

Para las resinas compuestas (ISO 4049) se pide una resistencia a la flexién > 80 MPa,
para poder resistir las fuerzas de la masticacion. Entre 90-100 MPa para

(57, 147, 189) |35 fuerzas masticatorias

reconstrucciones en sectores posteriores.
registradas a nivel de los primeros y segundos molares varia entre 441 y 981 N; a nivel
de los premolares entre 245 y 491 N; en los caninos entre 147 y 368 N; y en los
incisivos entre 98 y 270 N. Asi, hipotéticamente, una restauracién deberia ser capaz de
resistir tensiones de aproximadamente 500 N en la regidn de los premolares y de entre

500y 900 N en la regién de molares.!*®

Es sabido que una resistencia a la flexién elevada disminuye el riesgo de fractura del

material.*”) Una reduccién en la resistencia a la flexion puede ocasionar debilidad,
abrasién y formacién de placa, asi como grandes probabilidades de fractura de la

.y ays . . 15, 147
restauracién cuando se utilice in vivo.*> 7

Las mediciones llevadas a cabo en nuestro estudio, en origen (TO) mostraron valores

de osy de 74,31 (MPa) de media. En_TO se apreciaron diferencias altamente

significativas entre los tres tipos de materiales empleados. La media de los valores del

Grupo 2 fue la mas alta (95,20 MPa), seguida de la del Grupo 1 (70,30 MPa) vy

encontrandose finalmente la del Grupo 3 (56,89 MPa).

Gongalves (2009)(15) en su Tesis Doctoral sobre resinas acrilicas registré valores de
resistencia a la flexion de 88, 805 N/mm2 de media para las muestras estudiadas sin
refuerzo de fibra de vidrio y valores de 91, 201 N/mm? de media para las muestras con

refuerzo de fibra de vidrio. Los resultados obtenidos, de media, para las muestras del

Grupo 2 de nuestro proyecto de investigacion reflejan datos superiores a los hallados

215



Discusion

para_otras resinas acrilicas utilizadas en prostodoncia para restauraciones

provisionales.

Al estudiar la diferencia entre materiales y grosores en ese origen (T0), se hallé que la
media de osy (MPa) fue mas elevada, en rasgos generales, cuando la pastilla fue de 1,5

mm de grosor, pero no en todos los tipos de materiales. En el Grupo 2 la media de las

pastillas de 1,5 mm de grosor fue claramente mas elevada (105,09 MPa) que la media

de las pastillas de 2 mm (85,30 MPa). En los otros dos materiales, las diferencias

halladas fueron minimas: 59,64 MPa para las pastillas de 1,5 mm de grosor del Grupo 3
y 54,14 MPa para las pastillas de 2 mm de grosor del mismo grupo. En el Grupo 1
incluso fueron al contrario: 68,89 MPa para las pastillas de 1,5 mm del Grupo 1y 71,51
MPa para las pastillas de 2 mm del Grupo 1. Estos cuatro ultimos valores claramente

por debajo de 80 MPa.

Durante el ensayo de flexidn, las muestras fabricadas al inicio del proyecto sufrieron
una evidente destruccién. Para poder estudiar el comportamiento del material
después del termociclado, se fabricaron nuevas muestras (N= 90; 30 de cada material;
15 de cada tipo de grosor) que inmediatamente fueron sometidas a un proceso de

envejecimiento artificial.

Se realizé el ensayo de flexién en T180 y de nuevo se encontraron diferencias

altamente significativas entre los tres materiales estudiados. De media:

Grupo 2 (91,47 MPa) > Grupo 1 (67,24 MPa) > Grupo 3 (52,65 MPa)

De nuevo, no se determind la existencia de un efecto significativo en funcién del
grosor, aunque se mantuvo que en el global, la media de las probetas de 1,5 mm fue

mayor que la de 2 mm de grosor. En T180, el Grupo 2 continud siendo el que mantuvo

valores cercanos a los 90 MPa, mientras que los otros dos grupos presentaron valores

de oy muy por debajo de 80 MPa.

Hahnel et al. (2010)(147) detallaron en su estudio que la duracion del envejecimiento
pudo tener una influencia significativa sobre la resistencia a la flexién. Observaron una
disminucion significativa del valor de resistencia a la flexion en las muestras
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termocicladas, o en aquellas que habian sido envejecidas artificialmente durante 90 y
365 dias, respecto al valor de las muestras medidas al inicio de su proyecto o respecto
a aquellas muestras que solo habian sido envejecidas durante siete dias. Los autores
llevaron a cabo 1.200 ciclos de termociclado con agua destilada. Alternaron bafios de 5

°C-55 °Cy los materiales estuvieron sumergidos 5 min en cada cuba.

Ruttermann et al. (2010)™7” estudiaron las propiedades fisicas de materiales de
restauracion a base de resinas, polimerizadas con luz halégena o LED y obtuvieron
como resultado que la resistencia a la flexiéon de las muestras polimerizadas mediante
LED disminuyd considerablemente después del proceso de termociclado (5.000 ciclos
en agua; con intervalos de temperatura entre los 5 °C-55 °C; 30 s de tiempo de

permanencia en cada bafio, con un periodo de transito entre uno y otro de 15 s).

Heintze y Zimmerli (2011)®” también obtuvieron las mismas conclusiones en su
estudio sobre la relevancia de los test in vitro en el estudio de las resinas dentales: el

termociclado tiene un impacto en las propiedades de flexidon de los materiales.

En los tres materiales estudiados (Grupo 1, Grupo 2 y Grupo 3) se produjo una

disminucion del valor de resistencia a la flexion al comparar el momento TO con T180.

Pero, no hubo cambios que pudieran ser Unicamente atribuibles al paso del tiempo. No
obstante, cabe destacar lo que se enuncid anteriormente: el Grupo 2 presentd el
mayor valor de op (95,20 MPa en TO y 91,47 MPa en T180), seguido del Grupo 1
(70,30 MPa en TO y 67,24 MPa en T180) y posteriormente del Grupo 3 (56,89 MPa en
TOy 52,65 MPa en T180).

Otra variable a destacar en el estudio de las propiedades de flexion de un material es
el mdédulo de flexion. Idealmente, el médulo de elasticidad de los materiales deberia
ser semejante al del tejido dentario. Conociendo que el médulo de elasticidad de la
dentina es de 18 GPa, sabemos que ninguno de los materiales evaluados en los
diferentes estudios, ni siquiera resinas compuestas utilizadas como restauraciones
definitivas, presentaron un maédulo de elasticidad tan elevado como el determinado

para la dentina.
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Cuanto menor sea la deformacién para una determinada tensidon, mayor sera el valor
del médulo de elasticidad. Un médulo de elasticidad elevado aumenta la rigidez y

minimiza la flexion de la prétesis.!™

Segun Ruttermann et al. (2010),'**? |a literatura recomienda un médulo de flexién >
10.000 MPa para materiales de restauracién a base de resinas, que vayan a ser
utilizados en caras oclusales. Los resultados del presente proyecto distan mucho de los
planteados en ese estudio. La media de E {l, Mod} (MPa) para los materiales

estudiados fue de 2.125,96 (MPa) en TO y 2.293,25 (MPa) en T180. El Grupo 2 continud

siendo el que obtuvo mejores resultados en comparacién con los Grupos 1y 3: Grupo

2 (2.627,34 MPa en TO y 3.115,77 MPa en T180), Grupo 3 (1.929,05 MPa en TO y
2.274,23 MPa en T180), Grupo 1 (1.725,77 MPa en TOy 1.570,24 MPa en T180).

Gongalves (2009)™ obtuvo valores de médulo de elasticidad de 2.572,138 (+290,92)
(MPa) de media para sus muestras de resina acrilica no reforzadas con fibra de vidrio y
de 3.446,691 (+411,13) (MPa) de media para las muestras que si tenian refuerzo de
fibra de vidrio. Valores similares a los obtenidos en nuestro estudio para las muestras
del Grupo 2. Las muestras de los grupos 1 y 3, en cambio, no llegaron a alcanzar los

2.300 MPa ni antes ni después del proceso de termociclado.

En TO las pastillas de 1,5 mm de grosor obtuvieron valores mas altos que las de 2 mm
de grosor, en todos los tipos de materiales. Las diferencias entre grosores fueron
mucho mas acusadas en el Grupo 2 que en los otros dos grupos (3.119,20 MPa para las

muestras de 1,5 mm del Grupo 2 y 2.100,36 MPa para las de 2 mm del Grupo 2).

En T180, la media del mdédulo de elasticidad continudé siendo mas alta cuando la
pastilla era de 1,5 mm de grosor, independientemente del material. Pero, en T180 se

acorté la diferencia que habia en TO en el Grupo 2.

En el Grupo 2, los datos indican que el valor de la variable aumenté con el tiempo. La
diferencia fue de mas de 640 MPa. En el Grupo 3 también se encontraron diferencias
altamente significativas; en este caso, la diferencia fue de unos 400 MPa, menor

diferencia de la observada en el Grupo 2.
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Estudio de la resistencia a la compresidn

Para el estudio de la resistencia a la compresion de los materiales evaluados se empled
la maquina de ensayos modelo PM 2/50, con capacidad de carga de hasta 50 kN; n2 de
serie R5017. Y, se siguieron las directrices de la normativa UNE-EN [SO 9917-
1:2007.*7”) Como indica esta norma internacional, se fabricaron cinco cilindros de 6

mm de altura y 4 mm de @ por cada tipo de material.

24 h después de finalizar la operacién de mezclado de los materiales, se colocd cada
probeta cilindrica con los extremos planos entre las placas del medidor mecanico, y se
aplicd una carga de compresidon a lo largo del eje longitudinal del espécimen. Se
registro la fuerza maxima aplicada (en Newtons) en el momento en el que se rompié la
probeta, y después se calculd la resistencia a la compresion, €, en MPa, aplicando la

formula:

C= 4-p/r-d* (MPa)

Segun lo establecido por Ferrario et al. (2004)179)

en su estudio, la carga oclusal que un
diente unitario debe resistir en la region anterior debe ser de al menos 150 N. A priori,
dato muy inferior a los datos obtenidos en este ensayo de compresidén, aunque se
desconoce el tamafio de los especimenes estudiados por los autores; impedimento

para comparar resultados.

En TO, en el Grupo 3 se observaron valores menores que en los otros dos materiales,
en especial con respecto a los valores del Grupo 2. Los valores de los grupos 1y 2 entre
si estuvieron mas cercanos, es decir, entre los grupos 1 y 2 no se encontraron

diferencias significativas (con p>0,05).

Al tratarse de una muestra muy reducida de probetas, se emplearon test no-
paramétricos y se compararon las medianas en lugar de las habituales medias

aritméticas.

Las medianas respectivas fueron:

Grupo 2 (288,09 MPa) > Grupo 1 (272,00 MPa) > Grupo 3 (239, 43 MPa)
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Al igual que sucedio en el ensayo de flexidon, para la segunda parte del ensayo de
compresion (T180), fue necesario fabricar nuevas probetas pues uno de los
desencadenantes de ambos ensayos fue la total destruccién de cada una de las
muestras. Este segundo grupo de muestras cilindricas fue sometido al proceso de
termociclado. Una vez finalizado dicho proceso, se limpiaron las muestras con agua
destilada, se secaron con gasas estériles y se sometieron al mismo ensayo de

compresioén desarrollado en TO.

En T180, los valores de € (MPa) de los tres tipos de materiales estuvieron mds cerca
entre si unos de otros. No se encontraron diferencias significativas (con p>0,05) entre
los tres tipos de materiales, aunque es cierto que en el par Grupo 1-Grupo 2 estuvieron

cerca de aparecer.

Las medianas respectivas fueron:

Grupo 2 (233,39 MPa) > Grupo 3 (228,97 MPa) > Grupo 1 (224,55 MPa)

Todos los valores medidos en T180 fueron menores que los valores obtenidos en TO.

Las medianas fueron siempre menores y las diferencias fueron todas estadisticamente
significativas (con p<0,05) aunque es obvio que el descenso fue mucho menor en el

Grupo 3, comparado con los descensos de los otros dos grupos.

Los resultados obtenidos en el presente proyecto de investigacion difieren mucho de
los datos facilitados por la casa comercial acerca de la resistencia a la compresion de
Structur® 3. Segun el fabricante, presenta una resistencia a la compresién de unos 500
MPa.) Ninguno de los especimenes estudiados del Grupo 1 alcanzé valores

superiores a 276 MPa.

Actualmente todavia hay pocos estudios en la literatura sobre la tasa de supervivencia

de restauraciones provisionales implanto—soportadas.(ls)

No obstante, Agustin-
Panadero et al. (2014)(18) estudiaron en su trabajo la resistencia a la compresion de
pilares provisionales PEEK (poliéter éter cetona) utilizados en prétesis sobre implantes

y obtuvieron valores de resistencia a la fractura de 329,4 + 103,6 N.
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De todos los estudios consultados, ninguno cumplia todas y cada una de las
caracteristicas detalladas en este proyecto como para que los resultados de todos ellos

pudieran ser ampliamente comparados.

No obstante, mayores tiempos de estudio, mayor numero de muestras y
caracteristicas de almacenamiento y termociclado que difieran de las utilizadas en el

presente trabajo deberian ser realizadas en futuras investigaciones.
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Qﬁegun los objetivos planteados, con la muestra seleccionada, el método aplicado

y las limitaciones del estudio, podemos concluir:

VI].' El valor de la diferencia de color (AE*) para la estabilidad cromatica en

las muestras de 2 mm de grosor del Grupo 1 (3,95 unidades) fue ligeramente
superior al valor clinicamente aceptado en Odontologia, presentando por su parte
las muestras de 1,5 mm de grosor del Grupo 1 y los grupos 2 y 3 en ambos

grosores, valores de AE* por debajo de las 3,3 unidades.

VIZ' El valor del AE* para la fluorescencia fue significativamente mayor en las

muestras de 1,5 mm de grosor del Grupo 3 (7,16 unidades). El Unico conjunto cuyo
resultado permanecié en su totalidad inferior a las 3,3 unidades clinicamente

aceptadas fue el Grupo 1 (1,45-1,76 unidades).

V13' El valor de la microdureza medida mediante el sistema de Knoop,

presentd diferencias altamente significativas entre los tres materiales estudiados.
En todos ellos, la media de los datos registrados después de someter las muestras
a un proceso de termociclado (T180) fue mayor que la media de las mediciones
registradas en origen (T0). Siendo el material del Grupo 2 el que obtuvo los

mejores resultados en ambos tiempos de medida.

VI4" La resistencia a la flexion de los tres materiales estudiados disminuydé

después del termociclado, pero no de una forma estadisticamente significativa
(p>0,05). Aunque en el global, la media de las probetas de 1,5 mm fue mayor que
la de 2 mm, tampoco se determind la existencia de un efecto estadisticamente

significativo (p>0,05) relacionado con el grosor de las muestras.
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El Grupo 2 presentd el mayor valor de resistencia a la flexion (95,20 MPa en TO).

El médulo de elasticidad fue mayor en el Grupo 2 en ambos tiempos de medida. La
diferencia fue de mds de 640 MPa (2.545 MPa en TO. 3.186,15 MPa en T180).
En los tres materiales estudiados, los ejemplares de 1,5 mm de grosor obtuvieron

valores de modulo de elasticidad mas altos que los especimenes de 2 mm.

VIS' La resistencia a la compresion de los tres materiales estudiados

disminuyd después del termociclado, de una forma estadisticamente significativa
(p<0,05). De nuevo, las muestras del Grupo 2 presentaron valores mayores que sus

homoélogos (288,09 MPa en TO y 233,39 MPa en T180).

Por consiguiente, queda rechazada la hipdtesis nula (Hp) planteada al inicio del

proyecto.
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Anexos. Planos y certificados de calibracién

VIII.1. Planos y certificados de calibracion
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Plano de la cabina opaca de PVC de dimensiones 50x50x50 cm, empleada para

realizar la toma de color de las muestras.

246



Anexos. Planos y certificados de calibracién

CALIBRATION CERTIFICATE
KALIBRIERZERTIFIKAT
CERTIFICAT DE CALIBRATION
CERTIFICADO DE cAuchg
CERTIFICADO DE CALIBRA!
CERTIFICATO DI CALIBRATURA
CEPTWT KANBPOBKM
EARES

BRERAE

EURO PRODUCTS LIMITED

Yarchey House, Yardiey Streat

APPROVED SIGNATORY

T, Chandler C

D. Perkine Parkine

Issued By: EURO PRODUCTS CALIBRATION LABORATORY
Date of Issue: 03 January 2013 Certificate Number: 208690

NOT TO SCALE
Customer: Euroortodonica S L
x Moasuremont - Test 1: 0 46306 mm C/ Aeronauticas
Mean Diagonal - Test 1: 0 46306 mm 18-20 Pol. Ind. Urtinsa I
28923 Alcorcon, Madrid
Align the reference block with Spain
x Moasurement - Tost 2: 0 46847 mm the arrow pointing in a north- P
westerly orientation. The
Mean Diagonal - Test 2: 0 46847 mm identified indentation in the Description: HK1 Knoop Reference Hardness Block
middle of the block is Indent [
5 : 1. With the arrow aligned : EP131512
x Measuroment - Test 3: 0 46667 mm north-weaterty, ad the Block Serial Number: EP13151256
Mean Diagonal - Test 3: 0 46667 mm mﬁﬁ"’f" oo frosy Date of Calibration: 03 January 2013
indent 2 is 7Tmm west, indent
x Moasurement - Test 4: 0 46036 mm 3 is 7mm south, indent 4 is
7mm east and indent 5 is
Mean Diagonal - Test 4: 0 46036 mm 7mm north.
x Measurement - Test 5: 0 46035 mm
Mean Diagonal - Test §: 0 46036 mm
Date of Issue: (3 January 2013 The above Ref Hard: Block was found to comply with the
requirements of ASTM E3E4-11" clause A2.6 and EN 1SO 4545-
Certificate Number: 208690 3:2005 section 7. and the hardness values obtained are given below:

Description:
Block Serial Number:

Date of Calibration:

Calibration Details:

Reference Indenter
Identification:

Calibration made at:
Humidity:

Reference Hardness
Block Thickness:

Approved Signatory:

Validity:

Knoop Reference Hardness Block
EP13151256

(3 January 2013

The above Reference Hardness B ock has been examined in
the EURQ PRODUCTS calibration laboratory and was found
to comply with the requirements of ASTM E384-11"' clause
A2.3 and EN |SO 45-45-3:2005 section 3. The abave
Reference Hardness Block value was calibrated on a
with the req of EN

ISO 4545.3. 2005 and ASTM E384-11" clause A2.4, having

scales fo the UK Scales as
defined by IMGC

=13
23+ 2°C

< 70%

10.50mm

o

This Hardness Reference Block is only valid for the scale for
which it was calibrated It is that the duration of
the calibration validity should be limited to § years. Attention is
drawn 1o the fact that, for Al-alloys and Cu-alioy, the calibration
validity could be reduced to 2 1o 3 years

e I

Mean Hardness Value: 662 HK1
Maximum Hardness Value: 671 HK1
Minimum Hardness Value: 648 HK1

Unif ity of on Size (%) 18%
Unif y of H on Ind Size (mm): 0.0081 mm
8 5] jon of gonal: 00036830 mm
Mean Diagonal (of 5 tests): 0.46378 mm
Reft Indk ion x M 046306 mm
Refi | Mean M t: 046306 mm

If non-uniformity U is greater tham 0.001mm, then“rel needs to be less than
or equal to the parcentages indicated in table 1. BS EN 4545-3

In all cases, the "epeatability imit is the greater of the percentage given or
1ym. ASTM E384-11"

EN I1SO 4545-3 2005 Tolerances Table 1 ASTM E384-11" Tolerances Table A1.5

HF. Vaue Force, gf Max “rel % HK Vale Force, gf R, %
10D to 20| 1010 00 8 Over 0 1o 100 12
200 to 25 10to ' 00 5 Under 0 100to 1008 | 12
250 to 85 10t0 00 4 100 to 24 1 to 50 12
>650 1010 " 0C 3 240 to 50C 1 to 50 4
[ 10010250 | 10010500 | 7 | Over 680 | 110 50 3
250 to 650 100 to 500 4 1000240 | 500to 100G | 7
> 850 100 to 500 240 10 600 500 te 100G | 3
| 10D to 250 | 500 to 2000 Over6a0 | 500to 1000 | 2
2!) to 850 | 500 to 2000
> 850 500 to 2000

1% HK
Indentation Size: 1pm
Thickness: + 0.005mm

Uncertainty of Measurement:

lhe reported expanded uncertainty is based on a standard uncertaimty multiplied by a
coverage factor K=2, providing a level of confidence of approximately 93%. The uncertainty
evaluation has been carried out in accordance with International requirements.

This certificate is wssued in accordance with the laborutory socreditation requirements of the United Kingdom
Accreditation Seevice, It provides tracability of measurement 10 recognised national standurds, and o unts of
measurerient realised at the National Physical Laboratory oe other recognised national standards laboratories. This

certificate may pot be reprodi ced ocher tham in full, except with the peior wrilien approval of the issuing lsboratory.

Certificado de calibracion Knoop
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Anexos. Planos y certificados de calibracién

CALIBRATION CERTIFICATE ‘
KALIBRIERZERTIFIKAT
CERTIFICAT DE CALIBRATION
CERTIFICADO DE CALIBRACA!
CERTIFICADO DE CALIBRACION
CERTIFICATO DI CALIBRATURA Z
CEPTUOWKAT KAJNIBPOBKW UKAS
‘ E*;Fﬁ;h CALIBRATION
| IEREBAE
EURO PRODUCTS LIMITED Yardley Houss, Yardley Street,
Stourbridge, "West Midlands DYS 7AT
Tel: {01384y 895000
Fax: (01384) 897000
APPROVED SIGNATORY
D. Perking T Chandler C. Perking

Issued By: EURO PRODUCTS CALIBRATION LABORATORY
Date of Issue: 11 January 2013 Certificate Number: 209016

Customer: Euroortodonica S.L.
C/ Aeranauticas
18-20 Pol. Ind. Urtinsa Il
28923 Alcorcon, Madrid
Spain

Description: Knoop Testing Indenter

Knoop Indenter Number: 117299

Certificate Number:

Description:

Knoop
Indenter Number:

Date of Calibration:

Calibration Details:

Calibration made at:

Humidity:

Approved Signatory:

Validity:

209016

<noop Testing Indenter

117298

11 January 2013

The above Knoop Testing Indenter has been examined in
the EURO PRODUCTS calibration taboratory and was found
10 comply with the requirements cf ASTM E384:11"' clause
41.3 and BS EN ISO 4545-2:2005 section 4.3.

23+ 2°C

< 70%

Itis recommendec that direct verification of the Knoop
Indenter be carried out at intervals of no greater than 2 years
as per Table 3 BS EN ISO 4545-2

248

: Inciinatian of the ot
DNSTOWE A0 the et y Indenter Model/Type: Future FV800
| sKu: KNOOPH1U
| Date of Calibration: 11 January 2013
NOT TO SCALE
Date of Issue: 11 January 2013 Its: The c 1 results sh that the abowe Knoop Testing

Indenter was found to comoly with the requirements of ASTM
E384:11" and BS EN SO 4545-2:2005

Included Included Constant | Inclination of Line of the

longitudmal | transve-se the aws of the junction
edge edge angle diamend batween
angle pyramid to the | opposite faces
axis of the
. 8 o indenter
1.0pm for
Nominal Value| 172 50° 130.0° 0.07028 172.50* >15um indents
130.00* 0.5um far
<15ym indents
Standard | 17250 13007 s1% [ 172507205 | acabove
Specfications 01" s10r 13000* £ 05
ActualMean | 175 550 12085 | 0.06972 002" 045 ym
Measurement
Uncentainty of | 4 o 005" 005 <0.5um
Measurement

The reported expanded uncertainty is based on a sundard_unctrhlhll_v multiplied by a

coverage factor K=2, providing a level of confidence of app ly 95%. The uncertainty
evaluation has been carried out in accardance with International requir

This cerificate is issved in accordonce with the laborutory accreditation requirements of the Unsed Kingdom
Accreditztion Service, It prwides tracability of measurement to recognised national sandards, and to uats of
measurerent realised ot twe National Physical Laborstory or other recognised natiosal standards lyboratocies. This
cenlificate may ot be reproch.ced other than in foll, except with the pror written appeoval of the suing lahoratory

Calibraciéon Knoop




Anexos. Planos y certificados de calibracion

Medidas en milimetros

Molde y mordaza para la preparacion de probetas para el ensayo de resistencia a la

compresién, tal y como se detalla en la norma UNE-EN ISO 9917-1:2007."7%
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Anexos. Tablas de datos

VII1.2. Tablas de datos

A continuacion se adjuntan las tablas con todos los datos obtenidos a lo largo del
proyecto de investigacion, referente a:
-Estabilidad cromatica Grupo 1.
-Estabilidad cromatica Grupo 2.
-Estabilidad cromatica Grupo 3.
-Fluorescencia Grupo 1.
-Fluorescencia Grupo 2.
-Fluorescencia Grupo 3.

-Microdureza Knoop Grupo 1.
-Microdureza Knoop Grupo 2.
-Microdureza Knoop Grupo 3.
-Resistencia a la flexién Grupo 1.
-Resistencia a la flexién Grupo 2.
-Resistencia a la flexién Grupo 3.

(Las graficas de flexion donde se refleja el comportamiento de cada muestra de
manera individual, quedan adjuntas a este trabajo en formato CD (ver anexo V.4 en

CD-ROM)).
-Resistencia a la compresién Grupo 1.
-Resistencia a la compresién Grupo 2.

-Resistencia a la compresién Grupo 3.
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Anexos. Tablas de datos

Microdureza KNOOP GRUPO 1

T0 1180
samples d (mm) HK samples d (mm) HK
1,51 1,0326 13,4559612 1,5.1 1,057 12,8418914
1,5.2 1,0456 13,1234439 1,5.2 0,9874 14,7160997
1,53 1,0185 13,8311058 1,53 0,8909 18,0767791
1,5.4 1,0522  12,9593248 1,5.4 1,0481 13,0609127
1,5.5 1,0815  12,2666485 1,5.5 1,0527 12,9470171
1,5.6 1,0436  13,1737928 1,5.6 0,9101 17,3221079
1,5.7 1,057  12,8418914 1,5.7 0,9056 17,4946856
1,5.8 1,047  13,0883713 1,5.8 1,0113 14,0287493
1,5.9 1,0422  13,2092096 1,5.9 1,0481 13,0609127
1,5.10 1,0008  14,3246617 1,5.10 0,9815 14,8935546
1,5.11 1,0535  12,9273614 1,5.11 1,0454 13,1284658
1,5.12 1,0269  13,6057555 1,5.12 0,9816 14,8905202
1,5.13 1,0369  13,3445895 1,5.13 0,9487 15,9412058
1,5.14 1,0463  13,10589 1,5.14 0,9484 15,9512925
1,5.15 1,0169  13,874664 1,5.15 1,0238 13,6882749
2.1 1,0588 12,7982651 2.1 1,0506 12,9988274
2.2 1,0493 13,0310564 2.2 1,0387 13,298379
2.3 1,0256 13,6402693 2.3 0,8971 17,8277796
error.
Invalidamos la
2.4 1,049 13,0385108 2.4 muestra #{VALOR!
2.5 1,0606 12,7548608 2.5 0,9958 14,4688737
2.6 1,0579 12,8200505 2.6 1,0461 13,1109018
2.7 1,0487 13,0459717 2.7 0,9477 15,9748654
2.8 1,0747 12,4223703 2.8 1,0565 12,8540494
2.9 1,0513 12,9815228 2.9 0,8835 18,3808614
2.10 1,0422 13,2092096 2.10 1,031 13,497758
2.11 1,0484 13,053439 2.11 0,7962 22,6326091
2.12 1,0487 13,0459717 2.12 1,0403 13,2575041
2.13 1,0436 13,1737928 2.13 0,979 14,9697168
2.14 1,045 13,1385182 2.14 0,9174 17,0475313
2.15 1,0492 13,0335405 2.15 0,9883 14,6893094
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Microdureza KNOOP GRUPO 2

T0 T180
samples d (mm) HK samples d (mm) HK
1,51 0,8098 21,8787962 1,5.1 0,9224 16,8632151
1,5.2 0,9862 14,7519344 1,5.2 1,0001  14,3447213
1,53 0,8377 20,4456978 1,53 0,7868 23,1766289
1,54 0,8372 20,4701266 1,54 0,8662 19,1224093
1,55 0,8298 20,836852 1,5.5 0,8056 22,1075214
1,5.6 0,8045 22,1680183 1,5.6 0,7957 22,6610617
1,5.7 0,8101 21,8625947 1,5.7 0,8303 20,811764
1,5.8 0,7898 23,0008936 1,5.8 0,8694 18,9819007
1,5.9 0,8642 19,2110209 1,5.9 0,7727 24,0301867
1,5.10 0,8926 18,0079885 1,5.10 0,7992 22,4630135
1,5.11 0,8922 18,0241391 1,5.11 0,9532 15,7910461
1,5.12 0,8306 20,7967329 1,5.12 0,8464 20,0275424
1,5.13 0,9446 16,0798905 1,5.13 0,8701 18,9513709
1,5.14 0,8747 18,7525666 1,5.14 / #{VALOR!
1,5.15 0,8662 19,1224093 1,5.15 0,8674 19,0695363
2.1 0,9222 16,8705302 2.1 0,8891 18,1500468
2.2 0,841 20,2855589 2.2 0,8127 21,7229323
2.3 1,06 12,7693043 2.3 0,8445 20,1177618
2.4 0,812 21,7604018 2.4 0,8214 21,2652049
2.5 0,8369 20,4848049 2.5 0,7954 22,678159
2.6 0,8397 20,3484186 2.6 0,7649 24,5227769
2.7 0,9141 17,1708404 2.7 0,8708 18,9209147
2.8 0,9262 16,7251267 2.8 0,8563 19,5671278
2.9 0,8418 20,2470207 2.9 0,9672 15,337211
2.10 0,8428 20,1990021 2.10 0,837 20,4799104
2.11 0,8363 20,514209 2.11 0,8375 20,4554641
2.12 0,8751 18,7354272 2.12 0,9079 17,4061586
2.13 0,8491 19,9003762 2.13 0,8292 20,8670176
2.14 0,7604 24,8138843 2.14 0,8937 17,9636859
2.15 0,8224 21,2135213 2.15 / #{VALOR!
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Microdureza KNOOP GRUPO 3

T0 T180
samples d (mm) HK samples d (mm) HK
1,51 0,7822 23,4500269 1,5.1 0,9931 14,5476554
1,5.2 0,8405 20,3097012 1,5.2 0,9741 15,1206995
1,53 1,0094 14,0816118 1,53 0,9342 16,4399027
1,54 0,9938 14,5271688 1,54 0,909 17,364057
1,55 0,9555 15,7151158 1,5.5 0,8668 19,0959454
1,5.6 0,8486 19,923834 1,5.6 0,9782 14,9942122
1,5.7 0,7961 22,6382953 1,5.7 0,8342 20,6176232
1,5.8 0,8695 18,9775348 1,5.8 0,8464 20,0275424
1,5.9 0,9271 16,6926699 1,5.9 0,8366 20,499499
1,5.10 0,8797 18,5400023 1,5.10 0,8851 18,3144671
1,5.11 0,9711 15,2142679 1,5.11 0,8665 19,1091705
1,5.12 0,8687 19,0125043 1,5.12 0,9711 15,2142679
1,5.13 1,0314 13,4872906 1,5.13 0,7835 23,3722739
1,5.14 0,8105 21,8410207 1,5.14 0,9402 16,2307458
1,5.15 1,0515 12,976585 1,5.15 0,9585 15,6168966
2.1 0,8558 19,5899986 2.1 0,7544 25,2101604
2.2 1,0552 12,8857412 2.2 0,8815 18,4643632
2.3 1,0429 13,1914834 2.3 1,0285 13,5634564
2.4 1,0453 13,1309778 2.4 0,8081 21,9709459
2.5 0,9427 16,1447734 2.5 0,905 17,5178906
2.6 1,0425 13,2016083 2.6 0,926 16,7323521
2.7 1,0634 12,6877805 2.7 0,8678 19,0519607
2.8 1,0783 12,3395624 2.8 0,9101 17,3221079
2.9 1,023 13,7096921 2.9 0,9126 17,2273326
2.10 0,9005 17,6934097 2.10 0,8611 19,349591
2.11 0,7904 22,9659865 2.11 0,8403 20,3193701
2.12 0,9964 14,4514535 2.12 1,011 14,0370762
2.13 1,0483 13,0559295 2.13 0,8327 20,69197
2.14 1,0131 13,9789431 2.14 0,9085 17,3831751
2.15 1,0446 13,1485822 2.15 0,9695 15,2645267
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Archiva Maquina  Administracion probetas  Configuracién Opciones  Ayuda

taquina Fuerza0 Pos. inicio Inicio Paiar Alras Imprimit

& 2% E C ® \

Pantalla seliesl Grafica de probetas | Pantalla 502 | Agistente |

W Serie Serie
& Frobeta 1 ﬁ! B0 —
- i Probeta 2
& Probeta 3
- i Probeta 4
& Frobeta 5
g Probeta &
& Frobeta 7
- Probeta &
& Frobeta 3
~ g Probeta 10
- & Probeta 11
- Probeta 12
- @ Probeta 13
~ g Probeta 14
- & Probeta 15
B

Fuerza en M

Deformacidn en %

F Distancia entre dtiles
. 0,01

testControl - Accionamiento - Parada controlada

[mm]

zwick [ Roell

] Flow | Fhigh | Emed |F &n deformacian plastica 0.2% |Limite superior de fluencia dL—i
r N M| MPa M
1 [626 [320 2780 -
2 |60 (352 (3130 -
3 |B03 (280 (2380 -
4 |596 | 325 [2850 -
& |60 |294 (2520 -
6 |59 [288 (2470 -
7 |585 (318 (2880 23
B |530 (208 (1710 -
9 |588 |224 1860 -
10 |5876 [274 |2330 -
M |58 [27 4 |2360 -
12 | 597 [322 |2830 -
13 [5587 [226 16870 -
14 |623 | 345 (3010 -
18 |B36 [364 [3160 -
< ¥
Serie | Fiow | Fhigh | Emea |F en deformacian plastica 0.2% |Limite superior de ﬂuencla—-i
n=15] M N MPa il
¥ |57 294 (2540 23
s |0246] 477 464 N
Vo413 [1B22| 1824 -
< >
I Espesor de la probsta 15 i - el
{9 Aincho de |a probeta 10 i -
Espesor de la probeta
Travesaifio absoluto
22,558 ™ 266,315

Flewisn de Plasticos Usuaric; Administrador

Las siguientes graficas fueron obtenidas durante el ensayo de Flexion en 3 puntos,

gracias al software testXpert Il vinculado a la maquina de ensayos universal

Zwick/Roell, del Departamento de Ingenieria de la empresa Euro Ortodoncia S.L.
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Flexion GRUPO 1. Muestras de 1,5 mm (T0)
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Flexion GRUPO 1. Muestras de 2 mm (T0)
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Flexion GRUPO 2. Muestras de 1,5 mm (T0)

100
80
i ——
/ L S
—  —————
60 B
40 7
—
20
0 } } } } } } } } } } } } }
0 2 4 6 8

Deformacion en %

Flexion Grupo 2. Muestras de 1,5 mm (T180)

100

80

\

60

FuerzaenN

40

20

Deformacion en %

266



Fuerzaen N

120

100

80

60

40

20
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Flexion GRUPO 2. Muestras de 2 mm (T0)
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Flexion GRUPO 3. Muestras de 1,5 mm (T0)
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Anexos. Graficas ensayo Flexion

Flexion GRUPO 3. Muestras de 2 mm (T0)
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T0
samples

ua b WN PR

T180
samples

ua b WN R

T0
samples

ua A WN R

T180
samples

v A W N B

Resistencia a la compresion GRUPO 1

Top strength applied, in Newton (N)
3418,097
3470,322
3313,652
3458,527
3087,912

Top strength applied, in Newton (N)
2821,741
2227,07
2845,325
2626,324
2894,18

Resistencia a la compresion GRUPO 2

Top strength applied, in Newton (N)
3947,067
3620,251
3869,576
3364,189
3271,536

Top strength applied, in Newton (N)
2932,926
2769,518
2944,717
2948,088
2852,066
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Anexos. Tablas de datos

Compressive strength (Mpa)
272,0035168
276,1594502
263,6920477
275,2208339
245,7282293

Compressive strength (Mpa)
224,5470141
177,2245996
226,4237692
208,9962234
230,3115266

Compressive strength (Mpa)
314,0976119
288,0904209

307,931074
267,7136544
260,340563

Compressive strength (Mpa)
233,3948353
220,3912398
234,3331333
234,6013889

226,960201



Anexos. Tablas de datos

Resistencia a la compresion GRUPO 3

T0
samples Top strength applied, in Newton (N) Compressive strength (Mpa)
1 2990,204 237,9528737
2 3374,296 268,5179439
3 3153,612 250,9564692
4 2840,273 226,0217438
5 3008,736 239,4276034
T180
samples Top strength applied, in Newton (N) Compressive strength (Mpa)
1 2841,957 226,1557523
2 3057,589 243,3152016
3 3089,596 245,8622378
4 2799,841 222,8042675
5 2877,335 228,9710441
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