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1. 1. Restauraciones totalmente ceramicas.

1.1.1. Concepto, historia y clasificacion.

En el concepto més amplio, se consideran materiales ceramicos aquellos
productos de naturaleza inorgénica, formados mayoritariamente por elementos no
metalicos, que se obtienen por la accion del calor. De hecho, la palabra ceramica
procede etimoldgicamente del vocablo griego, de origen sanscrito, Keramos, que
significa “tierra quemada”. Esta definicion incluye las genuinas ceramicas, los vidrios,

15
los yesos y los cementos no poliméricos

En la actualidad, disponemos de un amplio espectro de ceramicas con
propiedades y aplicaciones muy diferentes, dependiendo de su composicidon quimica y
proceso de sintesis. Las cerdmicas utilizadas en la reparacion y reconstruccion de partes
del cuerpo dafadas o enfermas, se denominan “bioceramicas”. La norma ISO/TR
10993-9 (1994), define una biocerdmica como un “material ceramico disefiado para
lograr un comportamiento fisiologico especifico al ser usado en la construccion de
protesis u oOrganos artificiales internos”. Estos materiales comenzaron a emplearse de

forma reglada en Odontologia y, posteriormente, se extendieron a la Traumatologia' %,

POLIMEROS

Y Blomaterlales

METALES
ALEACIONES

LIBERACION
CONTROLADA

DEPOSITOS
BIOMEDICOS

SOPORTES
TISULARES

Figura 1.1. Componentes de biomateriales y aplicaciones mas frecuentes en el area biomédica .
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Nosotros nos vamos a centrar en la pequefla parcela que constituyen las
ceramicas o porcelanas dentales, dentro del complejo mundo de las bioceramicas. En el
lenguaje odontologico se manejan indistintamente los términos porcelana y ceramica.
Conviene aclarar que, a pesar de que se utilicen como sinénimos, en la mas pura teoria,
son conceptos diferentes. Como hemos dicho anteriormente, una Cerdmica, es un
material de origen mineral que se procesa por calor. En cambio, las porcelanas son las
ceramicas de mejor calidad, obtenidas de materias primas debidamente seleccionadas
que, una vez cocidas, presentan menor porosidad, mejores propiedades mecanicas y un
excelente acabado superficial. Ultimamente se ha extendido mas el término de ceramica

;. I 1, 6-
dental porque técnicamente es mas exacto .

A continuacidon haremos un breve repaso de los acontecimientos historicos mas

importantes en el desarrollo de las ceramicas.

Las ceramicas fueron los primeros materiales creados artificialmente por el
hombre, como demuestran ciertas piezas encontradas en yacimientos arqueoldgicos
(23000 a.C.) en la zona de la Bohemia actual. Pero no fue hasta 1717 cuando se
conocieron en Europa los secretos de su confeccion en un claro ejemplo de espionaje

industrial realizado por los misioneros jesuitas' ® ',

La idea de utilizar la porcelana como material de protesis dental surgioé hacia
1770. Hasta esa fecha las protesis dentales se elaboraron con materiales muy variopintos
(hueso, marfil, madera, dientes de cadaveres, etc.) que sufrian en el medio oral un gran
desgaste y deterioro. El farmacéutico francés Alexis Duchateau (1714-1792), que estaba
insatisfecho con su dentadura de marfil, observé que los recipientes de porcelana donde
mezclaba y trituraba las sustancias quimicas no sufrian cambios de color ni de textura.
Este hallazgo le impulsé a desarrollar la primera protesis completa de porcelana. Pero
los intentos de Duchatedu de probar su invento en otros pacientes fracasaron por su

escasa formacion® & 113,

Por este motivo, se asoci6 con el dentista parisino Nicholas Dubois de Chémant

(1753-1824) que mejoro significativamente el método de fabricacién. Al poco tiempo
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patent6 con su nombre las recetas de Duchateau, lo que gener6 grandes disputas sobre el
“privilegio real”. El monopolio de la produccion de Chémant condujo no so6lo a la
comercializacion sino también al perfeccionamiento de la técnica. Asi, en el afio 1778
presentd una dentadura con lineas de separacidn marcadas para simular dientes
individuales. Hasta el afio 1808 no se publicaron los detalles de la confeccion de la
protesis de porcelana, celosamente guardados por de Chémant, al sucederle en la
producciéon el dentista Dubois-Foucou (1748-1830). El funcionamiento para la
fabricacion de dientes unitarios aparece de mano del dentista italiano, que ejercia en
Paris, Giuseppangelo Fonzi (1767-1840). Hasta ese momento, la protesis completa, base
y dientes, se cocia en una sola pieza. Fonzi publico en 1808 un método para elaborar
dientes artificiales, en los que incluia un gancho de platino para sujetarlos a la base

(dents terre-métalliques)'°.

Estas ceramicas dentales de finales del siglo XVIII adoptaron sin cambios la
composicion de las porcelanas chinas (feldespato, cuarzo y caolin). El principal
problema de estas protesis era que resaltaban mucho respecto a los dientes naturales,
debido a su elevada opacidad. Pronto se averigu6 que la causa era el caolin, que se
transformaba durante el proceso de quemado en mullita, generando un intenso color
blanco estéticamente inaceptable. Por esta razon, a principios del siglo XIX, se aumento
la parte proporcional del feldespato a costa del caolin y se afiadieron fundentes, para
mejorar la translucidez y rebajar la temperatura de coccidn, surgiendo asi las porcelanas
feldespaticas. Las primeras fabricas de ceramicas dentales se fundaron en Estados
Unidos. Europa y, especialmente Francia, se qued6 atras en la produccion industrial de
ceramica dental. La primera fabrica europea fue fundada por el dentista Friedrich
August Wienand (1850-1908) en Pforzheim (Alemania). Esta fabrica ain existe y

pertenece al grupo Dentsply' ® .

Las técnicas de restauracion de dientes unitarios mediante coronas ceramicas se
desarrollaron a finales del siglo XIX. En el afio 1880, el americano Cassius Richmond
(1835-1902) patentd una corona que consistia en una estructura metalica con un perno
de oro, en la que se sujetaba una faceta de porcelana. Las coronas de Logan eran

similares a las de Richmond pero éstas eran completamente de porcelana con un perno

INTRODUCCION 19



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

de platino e iridio. Charles Land (1847-1919) habia presentado en 1886 un
procedimiento para elaborar incrustaciones de porcelana sobre una hoja de platino. Pero
la utilizacion de dicho principio para la confeccion de coronas de recubrimiento total no
fue publicada hasta 1903. La corona de Land fue la primera fija con ciertas aspiraciones
estéticas. No obstante, estas restauraciones presentaban muchos problemas, ya que se
fracturaban con facilidad, sufrian grandes cambios volumétricos durante la cocciéon y

, ., . o . 1,15,16
requerian una preparacion de pilares dificil y agresiva™ > .

Pero el avance mas importante del siglo XX, en el campo de la ceramica dental,
fue el descubrimiento de las porcelanas para union con metal. Desde hacia tiempo se
sabia que si una estructura muy rigida descansaba sobre un material eléstico, todo el
conjunto soportaba mejor las cargas. Como resultado de diferentes estudios, surgi6 la
idea de fundir porcelana (material rigido) sobre metal (material con cierta elasticidad),
originandose asi las técnicas ceramometalicas. Fue necesaria una profusa investigacion
para superar una serie de problemas técnicos (algunos de los cuales siguen siendo
estudiados hoy en dia y se analizaran detenidamente a lo largo de esta tesis) '"*'"'*;

- Aproximar los diferentes coeficientes de expansion térmica de ceramicas y
aleaciones.
- Crear ceramicas con un intervalo de fusion algo més bajo que el de las

aleaciones sobre las que iban a ser depositadas.

- Desarrollar mecanismos de union fisico-quimicos entre las ceramicas y el metal.

Finalmente, en 1956, Weinstein & cols. cocieron ceramicas sobre una aleacion
de oro, platino y paladio. Basandose en esta patente, las empresas alemanas Vita y
Degussa desarrollaron en 1962 el sistema de coronas Degudent®, al que siguié en 1965
el sistema Biodent-Herador” de las empresas Dentply y Heraeus Kulzer”. Estas técnicas
progresaron espectacularmente, hasta convertirse en la base del modelo actual de
protesis fija. Hoy en dia estas restauraciones son utilizadas mayoritariamente, tanto en
sectores anteriores como en posteriores, ya que ofrecen unos resultados estéticos y

funcionales dptimos'*°.

A pesar de ello, continuaron los intentos por obtener protesis ceramicas sin

. . . 21-2 .
metal, que combinasen resistencia y belleza® . Un avance importante en este terreno
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se produjo en 1965 cuando, McLean y Hugues, afiadieron a las porcelanas de baja
fusion cantidades importantes de 6xido de aluminio (alimina). El resultado fue
restauraciones con un 40% mas de tenacidad que las jacket feldespaticas. Sin embargo,
la porcelana aluminosa planteaba inconvenientes, ya que tenia un aspecto opacificante,
que obligaba a realizar un tallado muy agresivo para alcanzar una estética aceptable. En
los setenta se desarrollaron nuevos sistemas para aumentar la resistencia a la fractura de
las coronas completamente ceramicas, incorporando a estas restauraciones una minima
matriz metalica. El principal problema de estas técnicas era la dificultad para adaptar

dicha matriz al troquel, lo que se traducia en una falta de ajuste marginal**>°.

En este sentido, las investigaciones continuaron en busca de protesis de mayor
estética, mayor resistencia a la fractura, mejor ajuste marginal y que requiriesen una
menor eliminacion de la estructura dentaria®’. De tal manera que en las Gltimas décadas
ha habido una gran profusion de innovaciones que permiten en la actualidad aplicar
estas técnicas, no soOlo para restauraciones unitarias del sector anterior, como

clasicamente se indicaban, sino también del sector posterior e incluso para puentes '*°,

Como se ha explicado anteriormente, desde finales del siglo XVIII ha sido muy
largo el camino recorrido por la investigacion en el mundo de las ceramicas dentales.
Han resultado tan importantes y revolucionarios los cambios y aportaciones en este
campo, sobre todo en los ultimos treinta afios, que hoy en dia existe una enorme

heterogeneidad de estos materiales. Las ceramicas dentales se pueden clasificar en
17, 28-30,

funcion de tres criterios

e Temperatura de sinterizacion.
e Técnica de confeccion.

e Composicion quimica.

a) Clasificacion por la temperatura de sinterizacion: a su vez, se dividen en:

- Alta sinterizacion: por encima de 1300 °C.

- Media sinterizacion: entre 1050 y 1300 °C.

INTRODUCCION
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- Baja sinterizacion: entre 850 y 1050 °C.
- Muy baja sinterizacion: por debajo de 850 °C.

El término sinterizado se confunde facilmente con el de fusion, por este motivo,
es necesario aclarar estos dos conceptos. La temperatura de fusion sélo se alcanza
durante el proceso industrial de obtencion de los polvos ceramicos. En cambio, el
sinterizado es el procedimiento por el que dichos polvos, previamente compactados,
sometidos a presion y alta temperatura (pero inferior a la de fusidon) quedan unidos
superficialmente. Es decir, para que los componentes de una ceramica se junten y
formen un cuerpo denso, es necesario aumentar la temperatura. Seguin sea ese aporte

_ (. . . . . 31-33
térmico, las ceramicas se clasifican en los cuatro tipos anteriormente citados™ ™.

El intervalo de temperatura para pertenecer a uno u otro grupo varia ligeramente
segin la literatura consultada. Clasicamente se decia que la alta sinterizacion era
exclusiva de la industria, ya que se empleaba inicamente para tecnologia CAD/CAM y
cualquier otro dispositivo o instrumento ceramico de uso clinico. Sin embargo, con los
nuevos sistemas de circonia, se ha incorporado también al laboratorio dental donde se
utiliza para procesar las estructuras internas de estas protesis totalmente ceramicas "% ',
En la alta sinterizacion, el material al enfriarse siempre sufre un cambio dimensional
importante, porque, ademas de la logica reduccion de volumen que se produce al
aproximarse las particulas, cuanto mas alta es la temperatura, mas afecta su coeficiente
de contraccion térmica. A pesar de ello, estas cerdmicas, una vez procesadas, son las

. - : . 3436
mas estables y las que poseen mejores propiedades mecanicas™ .

La media y baja sinterizacion son mas propias del laboratorio dental. Se utilizan
para aplicar las porcelanas de recubrimiento en las restauraciones ceramometalicas y
totalmente cerdmicas. En estos sistemas es fundamental que la temperatura de
procesado del recubrimiento esté por debajo de la del nucleo, ya sea metalico o
ceramico. De lo contrario, en las multiples cocciones a las que se somete a la porcelana,
se correria el riesgo de deformar la estructura subyacente. Actualmente existen
ceramicas de muy baja sinterizacion, por debajo de los 850 °C, para disminuir los
cambios dimensionales térmicos, por las nuevas aplicaciones (nuevos materiales, como

el titanio en las técnicas ceramometalicas, el cual, al llegar a los 880°C, sufre una
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transformacion alotropica que puede ocasionar distorsiones) y para ahorrar energia
1,37-40

térmica
El futuro de estas ceramicas de baja temperatura es muy prometedor, maxime si
tenemos en cuenta que sus propiedades mecénicas se estan mejorando y cada vez se

. ; o 41-44
aproximan mas a las de alta sinterizacion™ .

b) Clasificacion segun la técnica de confeccion:

La clasificacion de las ceramicas analizando exclusivamente la forma de su
confeccion en el laboratorio es bastante util y representativa. Siguiendo este criterio, los

. A . 1,37,45, 46
sistemas ceramicos se pueden clasificar en tres grupos ™~ ™™

e Técnicas de condensacion, sobre:
» Hoja de platino.
» Cofia: porcelanas feldespaticas y aluminosas convencionales para
recubrimiento estético y funcional.

> Modelo refractario.

e Técnicas de sustitucion a la cera perdida:
» Colado.

» Inyeccidn por presion.

e Técnicas asistidas por ordenador.

En la confeccién mediante técnicas de condensacion se agrupan todas aquellas
porcelanas que requieren una condensacion previa a la fase de coccion. La ceramica se
prepara afiadiendo agua destilada o liquido aglomerante al polvo, obteniéndose una
masa plastica a temperatura ambiente. Esta pasta se modela hasta obtener la forma
deseada y seguidamente se sinteriza en un horno*>’. Algunos de los sistemas que se
confeccionan mediante esta técnica, son: Optec” HSP (Jeneric), Fortess® (Myron Int) o

In Ceram® Spinell (Vita).
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Para conseguir un producto final con unas buenas propiedades mecanicas es
importante condensar bien el material’’. Se pueden emplear tres procedimientos:
vibracion, espatulado o pincelado. La vibracion consiste en aplicar la porcelana
humeda sobre el troquel y seguidamente vibrarla con suavidad para que las particulas se
unan. Este método resulta muy util para las incrustaciones. En el espatulado, la
ceramica se empaqueta y se comprime hasta homogeneizar el material. La técnica de
pincelado se basa en modelar la masa fluida mediante un pincel eliminando el sobrante
de humedad con papel absorbente; es decir, las particulas se van aglomerando por
accion capilar. La condensacion se puede realizar sobre una hoja de platino, sobre una

cofia o sobre un modelo refractario™ .

Los métodos o técnicas de sustitucion a la cera perdida estan basados en el
tradicional modelado de un patréon de cera que, posteriormente, se transforma, mediante
colado o inyeccion, en una cofia interna o una restauracion completa de ceramica; tal y
como clasicamente se efectia con el metal. Al contrario de lo que pudiera parecer, estos
sistemas no son de invencion reciente. A principios del siglo XX ya aparecian descritos
diferentes procedimientos para colar porcelana. No obstante, ninguno obtuvo éxito
debido a problemas de tipo técnico, ya que las porcelanas no fundian correctamente, los
revestimientos eran poco resistentes, etc. En la actualidad, podemos distinguir dos
grupos: colado (en este apartado se encuentran las vitroceramicas, que son materiales
caracterizados por ser inicialmente vidrios y tras un proceso de conversion, denominado
desvitrificacion, cristalizacion o ceramizacion, sufren un cambio estructural, mediante
un tratamiento térmico, pasando a formar una estructura parcialmente cristalizada, es
decir, una ceramica) e inyeccion por presion (se calienta la ceramica hasta alcanzar una
consistencia fluida y se pasa hacia el interior de un cilindro mediante inyeccion por
presion; este procedimiento aumenta la resistencia de la ceramica porque disminuye la
microporosidad y proporciona una distribucion mas uniforme de los cristales en el seno

54-56

de la matriz)™". Dos de los sistemas mas representativos de este grupo, son: IPS

e.max" Press (Ivoclar) e IPS e.max” ZirPress (Ivoclar).

Las técnicas asistidas por ordenador, también llamadas CAD/CAM, que son

57-59

las iniciales de Computer Aid Design y Computer Ais Machining” ™", son fruto de la

24 INTRODUCCION



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

aplicacion a la Odontologia de modernas innovaciones tecnoldgicas. Se desarrollaron en
la década de los 80 para confeccionar incrustaciones pero en la actualidad se utilizan
fundamentalmente para fabricar estructuras ceramicas aluminosas y circoniosas. Sus

. 28, 54, 60, 61
ventajas son”*>* 6061

- Evitan las distorsiones inherentes al proceso de elaboracion tradicional.
- Consiguen restauraciones de alta precision ya que son procedimientos muy
controlados y automatizados.

- Ahorran tiempo porque suprimen fases en la confeccion de las protesis.

Estas técnicas constan, basicamente, de tres fases: digitalizacion, disefio y
mecanizado. Gracias a la digitalizacion se registra tridimensionalmente la preparacion
dentaria. Esta exploracion puede ser extraoral (a través de una sonda mecanica o un
laser se escanea la superficie del troquel o del patron) o intraoral (en la que una camara
capta directamente la imagen del tallado, sin necesidad de tomar impresiones) °* ©.
Varios estudios han demostrado que la digitalizacion extrabucal es superior a la Optica
intrabucal, aunque se estan realizando multiples investigaciones en este campo que

f o - ~ 47,64
arrojaran nucvos datos en los Proximos anos 7.6 .

Estos datos se transfieren a un ordenador donde se realiza el disefio con un
software especial. En esta fase, el dato mas importante es la situacion de la linea de
terminacion. Por regla general, el margen tiene que suponer un cambio drastico de
direccidon para que pueda ser reconocido por el ordenador. Cuando esto no es posible,
los programas de disefio permiten dibujar la linea de terminacion sobre la imagen virtual
de la preparacién. No obstante, esta practica no es recomendable porque en estos casos
la precision del ajuste marginal dependera en gran medida de la resolucion informéatica
del software y de la habilidad del técnico . Por este motivo, cuando se emplean estos
sistemas, es muy importante tallar nitidamente el limite de la preparacion. Concluido el
disefio, el ordenador da las instrucciones a la unidad de fresado, que inicia de forma
automatica el mecanizado de la estructura cerdmica. Los métodos de confeccion se

- 45,66, 6
pueden clasificar en tres grupos® **¢7:
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- Fresado de un bloque ceramico completamente sinterizado.

- Fresado de un bloque cerdmico presinterizado y tratamiento posterior
mediante alta sinterizacion o infiltracion vitrea.

- Prensado isostatico, en frio, de polvo ceramico, fresado y sinterizacion

final.

Por ultimo, el nucleo resultante se recubre con porcelana convencional mediante
la técnica de capas para finalizar la restauracion. Algunos ejemplos de cerdmicas que
pertenecen a este grupo, son: Cerec” (Sirona), Procera® (Nobel Biocare), Lava® (3M
Espe), Cercon® (Dentsply), Everest” (Kavo), IPS e.max” ZirCAD (Ivoclar) ¢ IPS

e.max” CAD (Ivoclar).

Actualmente, no existe suficiente evidencia cientifica para determinar cual es el
mejor procedimiento’ ®* ®. Sin embargo, en lo que si estan de acuerdo la mayoria de los
autores es que la tecnologia CAD/CAM se ha impuesto a la técnica de confeccion
manual. A pesar de ello, su uso todavia no se ha extendido todo lo ampliamente que se

pensaba, debido al elevado coste de estos equipos'* 7" 7"

¢) Clasificacion por la composicion quimica:

Como ya hemos sefalado, las ceramicas propiamente dichas tienen, por
definicidén, en su estructura final una fase cristalina; es decir, microscopicamente
podemos distinguir zonas donde sus 4atomos se encuentran ordenados de forma
periddica, constituyendo cristales. La estructura cristalina es opuesta al estado amorfo,
tipico de los vidrios, donde los 4tomos se disponen espacialmente al azar. La gran
mayoria de las ceramicas dentales tienen una estructura mixta, porque poseen una fase
cristalina y otra amorfa. Es decir, son materiales compuestos formados por una matriz
vitrea (cuyos atomos estan desordenados) en la que se encuentran inmersas particulas,
mas o menos grandes, de minerales cristalizados (cuyos &atomos se encuentran

dispuestos uniformemente)" .
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Quimicamente, las porcelanas dentales se pueden agrupar en tres grandes

familias:

e (Ceramicas feldespaticas:
» Convencionales.
» De alta resistencia.
e (Ceramicas aluminosas:
» Convencionales.
» De alta resistencia.

e Ceramicas circoniosas.

Las ceramicas feldespaticas convencionales fueron las primeras porcelanas de
uso dental y tenian la misma composicion que las porcelanas utilizadas en la
elaboracion de piezas artisticas. Contenian exclusivamente, los tres elementos basicos
de la ceramica: feldespato (15-30%), cuarzo (15-30%) y caolin (40-70%). El mayor
inconveniente que presentaban estas restauraciones era que, debido a su alta cantidad de
caolin, resultaban muy opacas. Por ello, la composicion de estas porcelanas se modificd
hasta convertirse en un magma o matriz de feldespato (60-90%) en el que estaban

. ; : ’ 2
dispersas particulas de cuarzo y, en mucha menor medida, caolin® 72,

Hoy en dia, estas porcelanas feldespaticas se utilizan, principalmente, en las
técnicas ceramometalicas. Al tratarse basicamente de vidrios, poseen unas excelentes
propiedades Opticas que nos permiten conseguir unos buenos resultados estéticos; pero,
al mismo tiempo, son fragiles y no se pueden usar en protesis fijas si no se “apoyan”
sobre una estructura. Por este motivo, tienen un coeficiente de expansion térmica
adaptado al de las aleaciones metalicas. Dentro de este grupo existe una gran variedad
de productos: Biobond® (Dentsply), Carat® (Dentsply), Ceramco” II (Dentsply),
Creation® (Jensen), Duceram” (DeguDent), Ex3® (Noritake), IPS® Classic (Ivoclar),
Jelenko® (Heraeus Kulzer), Microbond® (Austenal), Omega® 900 (Vita),
Response” (Vita), Vintage® (3M ESPE), Vivodent PE® (Ivoclar), VMK 95 (Vita),

Will-Ceram® (Ivoclar), etc'.

INTRODUCCION 27



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

Las ceramicas feldespaticas de alta resistencia surgieron debido a la demanda
de una mayor estética y la busqueda de materiales que tuvieran una tenacidad adecuada
para confeccionar coronas y puentes completamente cerdmicos. Tienen una
composiciéon muy similar a la anteriormente descrita, poseen un alto contenido de
feldespatos, pero se caracterizan por incorporar a la masa ceramica determinados
elementos que aumentan su resistencia mecanica (100-300 Mpa). Entre ellas
encontramos’”’>"*: Optec-HSP® (Jeneric), Fortress® (Myron Int) y Finesse® AllCeramic
(Dentsply), que deben su resistencia a una dispersion de microcristales de leucita,
repartidos de forma uniforme en la matriz vitrea (la leucita refuerza la ceramica porque
sus particulas, al enfriarse, sufren una reduccion volumétrica porcentual mayor que el
vidrio circundante; esta diferencia de volumen entre los cristales y la masa amorfa,
genera unas tensiones residuales que son las responsables de contrarrestar la
propagacion de grietas). Otros ejemplos de este tipo de ceramicas son: IPS e.max®
Press (Ivoclar) ¢ IPS e.max® CAD (Ivoclar), que estan reforzadas con disilicato de
litio (la presencia de estos cristales mejoran la resistencia, pero también aumentan la
opacidad de la masa ceramica; por ello, con estos materiales solamente podemos
realizar la estructura interna de la restauracion. Para obtener un buen resultado estético
se recubre con una porcelana feldespatica convencional, como IPS e.max® Ceram
(Ivoclar), que contiene un 10% de cristales de fluorapatita, proporcionandole unas

buenas propiedades Opticas de translucidez, brillo y dispersion de la luz).

Las ceramicas aluminosas convencionales se caracterizan por tener un
contenido en alumina entre el 20 y el 45%, proporcién que les permite combinar unas
buenas cualidades Opticas con una tenacidad razonable. Se utilizan fundamentalmente
en el recubrimiento estético y funcional de los ntcleos aluminosos de alta resistencia.
Esto explica que tengan un comportamiento térmico similar al 6xido de aluminio puro
(6,5-8 x 10° K™"). A este grupo pertenecen: AllCeram® (Ducera), Cerabien® (Noritake),
Vitadur N® (Vita), Vitadur® Alpha (Vita), VM7® (Vita) y NobelRondo® Alumina
(Nobel Biocare)'®.

En los ultimos afios se han desarrollado ceramicas aluminosas especiales para

. . . . 75.76 . . .
recubrir estructuras confeccionadas con circonia’> . Se diferencian de las anteriores en
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poseer un coeficiente de expansion térmica mas alto, adaptado al del 6xido de circonio
(9-10,5 x 10°K™") y en la necesidad de usar previamente, algunas de ellas, un “bonder” o
“liner” que actia como agente de unidén entre ambos materiales. Ejemplos de estas
porcelanas son: CZR® (Noritake), Cercon® Ceram S (DeguDent), Lava® Ceram (3M
Espe), Veneering Ceramic D" (Vita) y VM9® (Vita) "©.

Las ceramicas aluminosas de alta resistencia se definen porque la alimina
estd presente en su composicion en un 60-99%. Al tener tal alto porcentaje, su
microestructura es basicamente cristalina. Debido a ello poseen una elevada resistencia
mecanica (300-700 Mpa). Estos valores permiten a algunas de estas ceramicas
confeccionar no solo nucleos para las coronas sino también para puentes. Los sistemas
mas representativos son: In-Ceram® Alumina (Vita), In-Ceram® Spinell (Vita), In-
Ceram® Zirconia (Vita), Procera® AllCeram (Nobel Biocare) " *. Las ceramicas
circoniosas constituyen, actualmente, el grupo mas novedoso y, a la vez, mas
prometedor. Estas ceramicas de ultima generacion, estdn compuestas por Oxido de
circonio altamente sinterizado (95%), estabilizado parcialmente con itrio (5%)
(Gltimamente estd empezando a sustituirse el itrio por el cerio). El 6xido de circonio
(ZrO,) también se conoce quimicamente con el nombre de circonia o circona. La
principal caracteristica de este material es su elevada tenacidad debido a que su
microestructura es totalmente cristalina y ademds posee un mecanismo de refuerzo
denominado “transformacion resistente” (Figs. 1.2 y 1.3). Este fendmeno descubierto
por Garvie & cols. en 1975, consiste en que la circonia parcialmente estabilizada ante
una zona de alto estrés mecanico como es la punta de una grieta, sufre una
transformacion de fase cristalina, pasa de forma tetragonal a monoclinica, adquiriendo
un volumen mayor (Figs. 1.2 y 1.3). De este modo, se aumenta localmente la resistencia

y se evita la propagacion de la fractura®' %

. Esta propiedad le confiere a estas ceramicas
una resistencia a la flexion entre 1000 y 1500 Mpa, superando con un amplio margen al
resto de porcelanas. Por este motivo, a la circonia se le considera el “acero cerdmico”, e
incluso se coloca a estos materiales por delante de las restauraciones metalicas, en

cuanto a valores de resistencia a la fractura™ % 8%
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Grieta

Figura 1.2. Representacion del freno de grieta en una zona de transformacion.

- < e JA
Figura 1.3. Ntcleo de una cerdmica.

A este grupo pertenecen DC-Zircon® (DCS), IPS e.max® ZirCAD (Ivoclar),
Procera® AllZirkon (Nobel Biocare), Cercon® (Dentsply) y Lava® (3M ESPE)" °.
Las anteriores son ceramicas de circonia metaestable y existe otro grupo de
ceramicas circoniosas que son las de alimina-circonia metaestable, cuyo principal
sistema es In-Ceram® Zirconia (Vita). Al igual que las aluminosas de alta resistencia,
estas ceramicas son muy opacas (no tienen fase vitrea) y por ello se emplean
Ginicamente para fabricar la estructura interna de la restauracion®’™. Es decir, deben
recubrirse, normalmente mediante la técnica de estratificacion de capas, con
porcelanas convencionales para conseguir una buena estética. Recientemente se han
desarrollado nuevas composiciones para recubrimientos, de manera que muchos
fabricantes presentan recubrimientos especificos para sus nucleos circoniosos™ °'.

De igual forma, en los ultimos tiempos se estdn recubriendo los nticleos de circonio
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con ceramicas inyectadas a presion (por ejemplo, IPS e.max® ZirPress, de Ivoclar),
lo cual disminuye el estrés térmico que puede originar la técnica de estratificacion de

capas sobre las propiedades mecanicas finales de las ceramicas.

1. 2. Restauraciones metal-ceramica.

1.2.1. Concepto y clasificacion de las aleaciones metalicas.

Las restauraciones metal-ceramica en odontologia, son aquéllas que poseen un
nucleo metalico y un revestimiento vitreo cerdmico. Durante décadas, han sido las mas

utilizadas para diferentes tipos de rehabilitaciones protésicas.

A temperatura ambiente, los metales suelen ser duros y brillantes. Tienen una
estructura cristalina en la que los atomos estan muy compactados. Son opacos y buenos

conductores del calor y de la electricidad” *>.

Las aleaciones mas utilizadas en Protesis Fija son principalmente nobles y no

nobles.

El colado es la forma mas habitual de trabajar las aleaciones metalicas en
Protesis Fija. Este proceso consiste en calentar la aleacion hasta el punto de fusion para
poder introducirla en un molde de revestimiento, previamente confeccionado a partir de

4 4
un patron de cera’”.

Las aleaciones nobles mas utilizadas en restauraciones ceramometalicas, tienen
fundamentalmente base de Oro o de Paladio. Segiin la ADA, las aleaciones nobles son
aquellas que poseen, como minimo, el 25% del peso en metales nobles. Para fortalecer
la unidén del metal y la porcelana, se afiade a las aleaciones de Oro menos del 1% de
metales no nobles, que forman 6xidos (como el Estafio, el Indio o el Hierro). El Oro
proporciona estabilidad superficial, evitando la corrosion y la oxidacion de las

estructuras metalicas. Para que sea estable superficialmente, la aleacion debe poseer, al
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menos, un 75% de Oro. La combinacion con otros metales, aumenta la resistencia y el

punto de fusiéon®.

Dentro de las aleaciones nobles, se encuentran las aleaciones de alto contenido
en Oro o altamente nobles, clasificadas en cuatro tipos (del I al IV) seglin la ADA (en
funcién del mayor al menor contenido en Oro). Las aleaciones tipo III (71-79,8% de

Oro) son las mas utilizadas en Protesis Fija, ya que presentan la dureza més adecuada.

Sin embargo, debido al elevado coste del Oro, se prefieren aleaciones con base
de Paladio y bajo contenido en Oro, que presentan propiedades aceptables (buen
comportamiento clinico y menor coste economico). Estas aleaciones presentan
propiedades similares a las de las aleaciones de Oro tipo III y IV, siendo su densidad
menor (factor a tener en cuenta durante el colado). También la resistencia a la corrosion
es menor, aunque si contienen, al menos, un 25% de Paladio, la cantidad de corrosioén

durante su uso sera practicamente despreciable.

Segtin la ADA, las aleaciones no nobles o metal base, son aquellas que poseen
menos del 25% del peso en metales nobles; aunque, en la practica, la mayoria no
contiene ningtin metal noble”. Son las mas utilizadas en Protesis Fija para el colado de
coronas y puentes. Estas aleaciones suelen ser de Cromo-Niquel (contienen un 70-80%
de Niquel, un 10-25% de Cromo y pequefias cantidades de otros elementos, como

Molibdeno, Berilio, Titanio, etc”” 94).

Son materiales muy rigidos, con un alto modulo de elasticidad. Su temperatura
de fusion suele encontrarse entre 1200 y 1500 °C. Su densidad es, aproximadamente la
mitad de la de las aleaciones de Oro para colado; por este motivo, las maquinas
utilizadas para colado de aleaciones no nobles, deben ser capaces de producir una
expansion extra, para lograr que el colado llene completamente el molde del

revestimiento.
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La subestructura metéalica colada, ya sea noble o no noble, debe sufrir un
tratamiento térmico posterior, para obtener un 0xido superficial que permita el enlace

metal-ceramica’. Este hecho serd desarrollado en el apartado de unién ceramometalica.

1. 3. Interfase sustrato-revestimiento.

1.3.1. Conceptos fisicos de la interfase.

1.3.1.1. Union ceramoceramica.

Se puede definir la adherencia, como la union fisico-quimica entre dos
materiales. Una buena adherencia entre dos cuerpos, implica el desarrollo de una
interfase o zona intermedia. Esta interfase situada fisicamente entre los dos cuerpos,
tendria una naturaleza propia, distinta de la de ambos””. Como se ha comentado en el
apartado anterior, cuando la unidén se establece entre un sustrato ceramico y un

recubrimiento de la misma naturaleza, se habla de unién “ceramoceramica”.

Una buena interfase es aquélla en la que, ademas de fuerzas fisicas, intervienen
fuerzas quimicas. La composicidon quimica del recubrimiento es decisiva en el
desarrollo de la interfase. Debido a su estado fisico, el recubrimiento es mas activo que
el soporte ceramico. No obstante, el sustrato también tiene gran importancia en la unién
ceramoceramica. Para que se desarrolle una buena interfase, deben producirse nuevas
fases cristalinas, formadas por reacciones entre los componentes de ambos cuerpos y
para que se produzcan estas reacciones entre los componentes del recubrimiento y del
sustrato, es necesario que la temperatura se eleve lo suficiente (de ahi la importancia de
los diferentes ciclos de coccion durante la formacion y caracterizacion de las

. - 95,96
restauraciones protésicas) .

A pesar de lo comentado anteriormente, poco se sabe aun sobre la naturaleza de

la unidon que tiene lugar entre nucleos de circonio y sus recubrimientos vitreos.

Recientemente, se estan publicando investigaciones centradas en diversos aspectos que
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tienen implicacion en la formacion de la interfase asi como el comportamiento
mecanico de la misma’” **. Observando que, pese a la elevada resistencia mecénica de
la circonia, su unién a la porcelana de recubrimiento es baja (estimandose valores que
rondan los 29 MPa) *°, sobre todo cuando se compara con otros sistemas totalmente
ceramicos. Por poner un ejemplo, IPS Empress® da valores de 45 MPa de union.
Estudios que comparaban resistencias en la unioén entre diferentes sistemas ceramicos,

han estimado valores de resistencia que varian de 23-48 MPa **.

El modo en que un recubrimiento rompe sobre la estructura subyacente, es decir, el
patrén de fractura del mismo, estd afectado directamente por la resistencia de la
interfase. Asi, cuando ésta es mayor que el estrés generado durante su proceso de
fabricacion, o bien, el aplicado de forma funcional o experimental, la estructura actiia
como un material homogéneo de manera que la grieta se propaga a través de la
interfase, desde el recubrimiento hacia el nucleo interno. Pero cuando la resistencia de
la union es baja, la propagacion de la grieta sufre defleccion en la zona fragil de la
interfase, propagandose a lo largo de ésta y, en consecuencia, provocando la
delaminacién del recubrimiento ceramico'®. En general, el modo de fractura de las
ceramicas a base de circonio no ha sido bien documentado de forma que permita evaluar
y comparar su comportamiento con el fin de establecer valoraciones criticas que
permitan entender el problema. Se han publicado estudios que desvelan la propagacion
de grietas a lo largo de la interfase y su extension por el recubrimiento de porcelana

(provocando fracturas en “chipping”) '*'- %2

, mientras que otros estudios muestran como
las grietas tienden a atravesar la interfase, aunque este hecho se produce con mayor

frecuencia en otras estructuras totalmente cerdmicas'®.

De recientes publicaciones, podemos recoger los siguientes factores que pueden

. . . . , . . - 99,102, 103, 104
reducir la resistencia de union de nucleos de circonia a sus revestimientos” >

1. La principal razéon de fallo mecanico del recubrimiento tiene su origen en la

aparicion de estrés residual generado en la interfase. En este punto, es importante

recordar que la preparacion del recubrimiento (generalmente siguiendo la técnica de
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capas) implica una serie de ciclos térmicos basados en procesos de

sinterizacion/enfriamiento que llevan implicitos los siguientes factores:

e Diferencias en los coeficientes de expansion térmica de ntcleo y recubrimiento

(CET): factor critico para evitar el agrietamiento tras la coccion.
Experimentalmente se ha comprobado que discordancias superiores al 10%
resultan en dicho agrietamiento, siendo la naturaleza de las grietas dependientes
de si el recubrimiento presenta mayor o menor CET que el nucleo subyacente.
Un CET muy elevado del nticleo con respecto al recubrimiento puede provocar
delaminacién de este ultimo. La circonia presenta un valor elevado de CET
(10’5 aprox.). Es importante, ademas, mencionar que la circonia presenta muy
baja conductividad térmica, hecho que provoca un incremento del estrés térmico
residual bajo la superficie del recubrimiento primariamente generado por la
diferencia en la expansion térmica. Los materiales con mayor tension o estrés
residual se asocian con baja conductividad térmica del nucleo y elevado

coeficiente de expansion térmica.

e La aparicion de estrés residual en la interfase también se asocia a gradientes
términos producidos durante el enfriamiento. Si la magnitud del estrés generado
durante el mismo excede valores criticos, se produce la aparicion y extension
espontanea de grietas. Este hecho aparece intimamente asociado con el grosor de
la capa del recubrimiento (factor importante que se ha comentado en el apartado
anterior ya que las propias casas comerciales advierten del posible fracaso del

material si no se respetan los grosores minimos establecidos).

e Ademas, la distribucion de estrés estda muy influenciada por el mddulo elastico

del nticleo y del recubrimiento: nucleos de elevado médulo elastico son capaces
de reducir el estrés en la capa de recubrimiento al absorber energia. Sin
embargo, por lo general, el reducido modulo elastico del recubrimiento y su

diferencia con el nticleo, es causa y origen de fracturas en el primero.
2. El fracaso de las ceramicas de recubrimiento también se asocia a la presencia de

defectos estructurales que tienen lugar durante el proceso de fabricacion del

mismo (como la generacion de poros) y que tienden a concentrar tensiones
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responsables del inicio de la propagacion de grietas. Existen varios tipos y causas
de este tipo de defectos que pueden localizarse en la superficie externa, la masa o
en la superficie en contacto con la interfase. Por ser fragiles, este tipo de ceramicas
tienen una capacidad limitada de absorber energia elastica, de manera que estos
defectos estructurales asociados al estrés generado en la interfase, pueden provocar

su fracaso prematuro bajo estrés funcional.

3. De los factores propios del mecanismo de adhesion de dos sustratos (superficies de
contacto, energia superficial y humectancia) resulta de gran relevancia la capacidad
de la porcelana de recubrimiento fundida de mojar la superficie del nucleo lo
suficiente para garantizar la unién de ambos sustratos. La mojabilidad o
humectacion de un material fundido sobre un sélido depende fuertemente de la
energia superficial del mismo (fuerzas de atraccidon que producen los enlaces no
saturados en la superficie de los cuerpos, directamente proporcional a la capacidad
de adhesion). Se define mojabilidad como la capacidad de un liquido de fluir y
adaptarse intimamente a una superficie, permitiendo la coaptacion total con
ausencia de poros. Se evalia midiendo la magnitud del angulo que se forma entre la
superficie y la gota de fluido (&ngulo de contacto) que es inversamente

proporcional a la humectancia (Fig. 1.8).

s
8 C

Figura 1.8. Mojabilidad. Angulo de contacto (imagen cedida por el ICV del CSIC).

Una deficiente mojabilidad de la cerdmica de recubrimiento sobre el nicleo puede
reducir considerablemente la fuerza de union entre ambos, promoviendo la
aparicion de fracturas por delaminacion y contribuyendo asi al fracaso mecénico de

la restauracion.
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4. Por tultimo, cabe mencionar como factor potencialmente influyente, un aspecto
intrinseco al comportamiento microestructural de la circonia (formas
cristalograficas) con los cambios de temperatura (Fig. 1.9), que adquiere gran
relevancia cuando constituye el sustrato de la restauracion. La transformacion de
fase tetragonal a monoclinica durante el proceso de enfriamiento se acompana de
un incremento en volumen (en torno al 4%) y distorsion suficientes para causar su
fracaso mecanico. Sin embargo, asociando la circonia pura con Oxidos
estabilizantes, tales como ytria (creando las conocidas ceramicas Y-TZP), se
consigue preservar una estructura tetragonal metaestable a temperatura ambiente, y
con ello, su capacidad de generar una transformacién T-M resistente bajo la
induccion de estrés que le confiere a este material mayor dureza comparada con

. . . . - 105
aliimina, siendo este hecho clave en su resistencia a la propagacion de fracturas .

piyilf)st

monoklin tetragonal kubisch
azb=#c a=b=zc a=hb=c
o=7=90 P>90° o=F=v=90° a=p=y=90°

ZrQ,-Kristallphasen

1173°C 2370°C 2690°C
monoklin =——= tetragonal =———= kubisch =———= Schmelze

Figura 1.9. Formas cristalograficas del circonio en funcion de la temperatura

(imagen cedida por el ICV del CSIC).

Los nucleos de circonia de los diferentes sistemas disponibles en el mercado
pueden confeccionarse mediante el mecanizado a partir de bloques presinterizados
seguido de una segunda sinterizaciéon a alta temperatura (la mayoria), o bien,
mecanizados directamente sobre bloques duros de circonia completamente
sinterizada (como se ha explicado en el apartado anterior). Es importante mencionar

que las propiedades mecénicas de este material, y que le confieren cualidades
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unicas como incrementar su dureza superficial, dependen fuertemente de factores
microestructurales (como son el tamafio del grano, su orientacion, tipo y contenido
en dopante, contenido en fase monoclinica...) y de procesamiento (temperatura de
sinterizacion)'®®. Y que, debido a la metaestabilidad de sus cristales, este material
es susceptible de sufrir un proceso de degradacién acelerada o envejecimiento
(LTD) que provoca un drastico descenso en su resistencia mecanica'”’. Este
fendmeno esta muy documentado en la literatura, aunque no existe actualmente una
relacion clara, o lo suficientemente contrastada, entre éste y la predictibilidad de la

. . . . 1
circonia como biomaterial dental'®.

Sin embargo, muy recientemente, han
aparecido publicados estudios que analizan la interfase entre nucleos de Y-TZP y
sus recubrimientos vitreos mediante Microscopia de Barrido (SEM) o Difraccion de
Rayos X (DRX) '%, poniendo de manifiesto la transformacién a fase monoclinica
que sufren algunos cristales de la superficie del circonio durante la preparacion del
recubrimiento de acuerdo a las técnicas de fabricacién estandar. Este hecho,
correspondiente al fendmeno, anteriormente mencionado, de envejecimiento

acelerado, puede contribuir a una menor resistencia de la unién del nucleo con el

recubrimiento y, con ello, al fracaso de la restauracion por fractura.

A estos factores, hay que afiadir otros, ajenos al mecanismo de unioén y
comportamiento de la interfase, pero que pueden estar implicados, asimismo, en la
aparicion de fracturas del recubrimiento como son la presencia de fuerzas traumaticas
intraorales que excedan los limites de resistencia de la restauracion o el inadecuado
disefio de la estructura que no tenga en consideracién la compleja distribucion de
estrés tensional que este tipo de restauraciones sufre durante su fabricacion por los

: 110,111
factores ya mencionados' '

De la mayoria de estos factores se han realizado publicaciones siguiendo diferentes
metodologias de investigacion y, en muchos casos, llegando a conclusiones
contradictorias. Razon por la cual todavia no existe una respuesta clara al problema que
la frecuencia de fracasos clinicos por fractura del recubrimiento en este tipo de
restauraciones ceramicas supone ', Se han encontrado gran cantidad de estudios

destinados a analizar la resistencia a la fractura del compuesto cerdmico, asi como de su
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interfase, mencionando la implicacién del resto de factores durante el proceso. Sin
embargo, no se han encontrado articulos que estudien y analicen el factor de

mojabilidad en estas ceramicas dentales.

1.3.1.2. Union ceramometalica.

Se denomina interfase a la zona en la que confluyen la ceramica de
recubrimiento con el sustrato o ntcleo de la restauracion protésica. Si el nucleo o
sustrato es metalico, se habla de restauraciones “ceramometalicas”; pero si el sustrato
también es ceramico, se habla de restauracién o unidén “ceramoceramica”. Es decir, el
establecimiento de un sello hermético entre un material vitreo y un material ceramico o

11z sz . 2 114,11
metalico, supone la formacion de una interfase™*> ''* ',

Las restauraciones ceramometdlicas han sido empleadas durante décadas,
prestando gran atencion a la preparacion de la interfase previo recubrimiento cerdmico,
asi como a las reacciones que promueven adhesion entre ambos sustratos. De esta
forma, se sabe que la unioén que tiene lugar entre un sustrato metalico y la porcelana de
recubrimiento se caracteriza por ser una unidn mecanica (por mojabilidad de la
ceramica sobre una superficie metalica adecuadamente abrasionada y preparada,
logrando un intimo contacto), compresiva-reolégica (por contraccion de la porcelana
durante el enfriamiento) y quimica (gracias a la formacion de 6xidos sobre la superficie

., : 95,116, 117
de la aleacion creando uniones covalentes con la porcelana)™ > "',

En cuanto a la union mecanica cabe decir que, previamente al esmaltado, la
superficie metalica puede ser sometida a ataque quimico acido o basico, a corrosion
electrolitica, a mecanizado de superficie o a abrasion mecanica con arena, con el fin de
producir irregularidades en ella. En el caso del mecanizado de superficie, la abrasion
debe producirse con una determinada inclinacion y en multiples direcciones. De esta
forma, se aumenta la superficie efectiva de contacto, entre el metal y el recubrimiento
fundido (cuando, por accion del calor, el recubrimiento fundido alcance un grado de
fluencia suficiente, penetrard a través de las irregularidades creadas en la superficie

metélica, provocando una unién mas fuerte) °°. Como indican Moore y cols., hay una
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correlacion positiva entre la rugosidad de la interfase metalica y el grado de unioén

.. 118,119
sustrato-recubrimiento .

La union quimica en la interfase metal-porcelana, esta asociada con la tendencia

a alcanzar un equilibrio estable

. Dicha unién puede establecerse como consecuencia
de fuerzas de Van der Waals, o bien mediante la formacion de un enlace quimico a
través de diferentes mecanismos que pueden implicar procesos de interdifusion,
oxidacion o transformacion de fase. En el caso del proceso de oxidacion, el oxigeno
liberado por la reduccion de un cation del recubrimiento se combina con el metal para
formar una capa de 6xido, de tal forma que el equilibrio se consigue por la saturacion
(reacciones redox) de la zona interfacial con el 6xido del sustrato metalico (la capa de
oxido es compatible con el metal por su origen y con el recubrimiento, por su afinidad
quimica)”. En el proceso industrial, la capa de oxido necesaria para el establecimiento
del equilibrio en la interfase, se genera mediante la preoxidacion del material metélico y
para que se desarrolle una buena capa de oxido, es necesario controlar el tiempo y la
temperatura del tratamiento térmico del metal previo al esmaltado y/o la primera
aplicacion del recubrimiento, segin Tomsia y Pask'*'. De esta forma, la intensidad de la

reaccion en la interfase depende del potencial de oxidacion-reduccion del metal y de los

cationes del recubrimiento’”.

En cuanto a la unién compresiva/reoldgica cabe destacar la importancia del
enfriamiento lento, tanto durante los primeros ciclos de coccion del recubrimiento sobre
el metal (para conseguir el sellado metal-porcelana), como durante el incremento del
espesor del recubrimiento mediante capas, ya que una buena union entre dichas capas

. . . o 122-124
es fundamental para evitar delaminaciones en la ceramica .

Numerosas investigaciones sobre los mecanismos y factores implicados en la
interfase metal-cerdmica han permitido conocer casi al detalle las diferentes causas
que pueden provocar fracturas del recubrimiento. Se han descrito fracasos debidos a
la contaminacion superficial de la estructura metalica que impide la uniéon de la
ceramica fundida, asi como el exceso de produccion de Oxidos superficiales que se

desprenden facilmente. También se han descrito fracasos debidos a diferencias de
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mddulos elasticos entre metal y porcelana (un exceso de contraccion puede generar
estrés compresivo tangencial, originando microcracks susceptibles de propagarse) o
presencia de microporos dentro de la ceramica, causados en el proceso de condensacion
y sinterizacion. Asimismo, un excesivo espesor de la porcelana de recubrimiento, la
inadecuada estructura de soporte, presencia de fuerzas oclusales traumaticas o una
inadecuada preparacion dental se han descrito como factores contribuyentes al fracaso
mecanico de las restauraciones basadas en un sustrato metalico. Ademads, gracias a las
investigaciones realizadas durante tantos afios, se han analizado los diferentes patrones

. . - 12
de fractura que tienen lugar en las mismas, como recoge Walton en su estudio'>.

Toda esta informacion, gran parte de ella util para la comprension de los
posibles mecanismos y factores implicados en las uniones entre cerdmicas, pone de
manifiesto el largo camino que queda por recorrer para un mayor conocimiento de las
cada vez mas populares y empleadas uniones ceramoceramicas en odontologia, asi
como las causas de su fracaso mecanico y las posibles alternativas que pudieran
conseguir uniones con mayor predictibilidad clinica. Sobre todo en el caso concreto de

sz . . 126,12
union entre porcelana Yy circonio 6, 7.

1.3.2. Analisis de la interfase sustrato-revestimiento.

1.3.2.1. Microscopia de Calefaccion.

La microscopia de calefaccion permite la observacion de las variaciones
morfoldgicas y dimensionales que sufre una muestra de material al ser calentada,
pudiéndose determinar los intervalos de temperatura en los que se produce la
contraccion, expansion y fusion del material en estudio. Es decir, se trata de una técnica
de caracterizacion que permite monitorizar, in situ, fenomenos fisicos y quimicos que

.y . . 12
ocurren en funcién de la temperatura en diferentes materiales”™ '*%.

Se trata de una técnica de uso extendido en diferentes areas de ciencias de los

materiales y que se encuentra en un gran nimero de Centros de investigacion y en

instalaciones de un amplio rango del sector industrial (ceramica de pavimentos, vidrio,
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carbon, gas, minerales...). El primer estudio reportado data de 1865 (Cobre en crisol de
Boro). Sin embargo, ha sido y es ingnorada en la gran mayoria de tratados sobre
técnicas de caracterizacion de materiales ceramicos dentales, e incluso, en los mas
especificos sobre técnicas microscopicas. Se ha empleado en multitud de estudios de
reblandecimiento y fusion de vidrios, vidriados, ceramicas esmaltadas, vitroceramicas,
cementos..., estudios de cinética de fusion de materias primas y composiciones,
estudios de mojabilidad soélido/liquido, ttiles en tecnologia de recubrimientos,
soldadura, sellado, ensayos de corrosion, estudios de inmiscibilidad liquido / liquido v,
finalmente, estudios de sinterizacion (dilatometria dptica). Sirve, ademas, como medida

. . . . . . 12
indirecta de la viscosidad (Curvas viscosidad — temperatura) *> .

Esta técnica permite, por tanto, realizar observaciones cualitativas y estudios
cuantitativos de la cinética de sinterizacion, razén por la cual puede estudiarse la
cinética de fundido durante el proceso de sinterizacion del recubrimiento vitreo sobre un
sustrato, relacionada directamente con variaciones que experimenta la viscosidad a lo
largo del intervalo térmico por el que pasa el vidrio desde su fusidn hasta su
enfriamiento. Pudiendo, asimismo, analizar la mojabilidad y fendmenos interfaciales

relacionados con la interaccion entre fases solidas y liquidas™.

Como se comentod en el apartado anterior, la mojabilidad es la capacidad que
tiene un liquido de extenderse y dejar una traza sobre un so6lido. Depende de las
interacciones intermoleculares entre las moléculas superficiales de ambas sustancias. Se
puede determinar a partir del angulo que el liquido forma en la superficie de contacto
con el solido, denominado angulo de contacto; a menor angulo de contacto, mayor
mojabilidad. Por lo tanto, el angulo de contacto entre el solido y el liquido, disminuye o

aumenta en funcion del mojado, o no mojado, del solido por el liquido™.

Humenik y Kingery'*® estudiaron la aplicacion de recubrimientos vitreos a
superficies metélicas e indicaron que la mojabilidad y el trabajo de adhesion aumentan
por la disminucion de la tension superficial, por las reacciones interfaciales y por la alta

fuerza de unién metal-6xido’>.
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El diagrama de fases del sistema binario cobre-plata puede utilizarse para ilustrar

los fenémenos de mojado y extension, segiin Sharps y cols.”! (Fig. 1.10).
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Figura 1.10. Diagrama de fases Cu-Ag.

El sistema presenta la solucion solida parcial de cobre en plata y de plata en
cobre. Se va a considerar como sustrato, el cobre puro, representado por el punto A y el
limite de la solucidn solida de plata en cobre, representado por el punto B. El ensayo de
la gota se realizaré con el liquido eutéctico D y con el liquido de composicion C. En los

cuatro casos representados en la figura siguiente (Fig. 1.11) %, 131,

C sobre B £ N

(No hay reaccion)

C sobre A |—, \l
(Reaccion pasiva-activa)
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D sobre B _o_

(Reaccidn activa-pasiva)

D sobre A

(Reaccion activa) | |

Figura 1.11. Ensayo de gota para distintas composiciones del sistema Cu-Ag

95, 131

e Primer caso: C sobre B. No hay reaccidon quimica, ya que las fases estan en

equilibrio. No hay cambios de composicioén y tampoco hay reaccion de extension.

e Segundo caso: C sobre A. El sustrato A es reactivo y extiende el liquido C (no

reactivo) sobre su superficie. A disuelve plata de C.

e Tercer caso: D sobre B. El liquido D no est4 en equilibrio con B y disuelve algo del
sustrato para cambiar su posicion a C. No se produce extension, debido a que B es un
participante pasivo, sin cambios en su composicion, a pesar de que se esté disolviendo.

D disuelve cobre de B.

e Cuarto caso: D en A. Tanto D como A son reactivos. D disuelve cobre de A,
evolucionando hacia C y A disuelve cobre de D, evolucionando hacia B. En este caso se
produce penetracion de D en A y extension de D sobre A.

Liquido reactivo es aquel que disuelve parte del sustrato, produciéndose unioén
quimica entre ambos; el liquido se instala sobre el solido. La participacion activa del
sustrato es la responsable de la extension del liquido sobre el mismo. Esto ocurre en el

caso de sustratos reactivos".

El ejemplo de mojado de la plata sobre el cobre es vélido para otros sistemas. Se
ha observado en el mojado de vidriados sobre superficies ceramicas. Asi, al esmaltar
con un mismo vidriado una superficie de loza y otra de porcelana, se observa la distinta
reactividad de esos soportes, tal y como indican Shaps y cols.”” *!. No se debe olvidar
el papel que juegan, en este aspecto, muchos otros factores, como la tension superficial.

Asi, por ejemplo, se ha estudiado que para la mayor parte de los vidrios el coeficiente de
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temperatura es negativo, es decir, al aumentar la temperatura del liquido, se produce una
disminucion progresiva de la tension superficial; esto es debido a que la intensidad de
las fuerzas intermoleculares disminuye al aumentar la agitacion térmica. Por lo tanto, la
tension superficial del recubrimiento vitreo, disminuye a temperaturas elevadas y

aumenta a temperaturas bajas.

El desarrollo de una union fuerte entre dos cuerpos implica la actuacion de
fuerzas de distinta naturaleza, tanto fisicas como quimicas. Con respecto a la unién
fisica, en la siguiente figura (Fig. 1.12), se pueden observar las tensiones existentes
entre las distintas interfases, asi como el &ngulo de contacto entre sélido y liquido. La
mojabilidad del recubrimiento vitreo sobre el sustrato, examinada a través de la

microscopia de calefaccion, sigue el mismo esquema®.

El fundido no moja El fundido moja El fundido se esparce
(non-wetting) (wetting) (spreading)

Figura 1.12. Angulos de mojado del recubrimiento sobre el sustrato, siguiendo el esquema de

gota de liquido sobre sélido (imagenes cedidas por ICV del CSIC).

La forma de gota es una funcion de tres términos de energia, como describe la

ecuacion de Young®:
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Ysg = Vsl + Vg - COS 0

Donde oy, o4y ©1, son las energias interfaciales de las interfases solido-gas,
solido-liquido y liquido gas, respectivamente; siendo la fuerza conductora de

mojabilidad, la disminucion de la energia libre superficial (y).

Un liquido mojard a un s6lido (6 < 90 °), cuando la energia neta del sistema
disminuya como consecuencia de la formacion de la interfase sélido-liquido. Cuanto

mayor sea el grado de mojado, mas pequefio serd el angulo 0 (dngulo de contacto).

La mojabilidad, expresada por el &ngulo de contacto, varia en funcion de la

temperatura absoluta, siguiendo la ley de Arrhénius®:

e :K'eE/RT

Donde E representa la energia de activacion para la mojabilidad, K es una constante

cinética, e es un factor preexponencial y RT es la temperatura absoluta.

Por lo tanto, al igual que ocurre entre solidos y liquidos, la mojabilidad del
recubrimiento vitreo sobre el sustrato, varia en sentido inverso del angulo de contacto;

es decir, la mojabilidad es tanto mayor cuanto mas pequefio es el angulo de contacto’”.

Llegados a este punto, es importante resefiar la existencia de diversos factores que
influyen en la adhesion (temperatura, tension superficial, composicion de los sustratos,
presion y tiempo de contacto...) entre el recubrimiento vitreo y el sustrato cerdmico o
metalico (como se ha comentado en los apartados de unién ceramoceramica y
ceramometélica) ya que estos factores pueden estudiarse a través de la microscopia de

calefaccion (Fig. 1.13).
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Figura 1.13. Mojabilidad: Interfase sustrato recubrimiento mediante Microscopia Optica
(a); zona de interfase a mayor aumento (b); zona de reaccion del sustrato (¢); reactividad
segun la composicion (d). (Imagenes cedidas por el ICV del CSIC).

En cuanto a la influencia de la temperatura, se define temperatura de sellado
como la temperatura a la que el recubrimiento vitreo impermeabiliza al soporte, segun
Amoros'*?. La temperatura de sellado no depende del tipo de sustrato y es basicamente
la misma para sustancias metalicas y no metalicas”. Sin embargo, la temperatura de
sellado depende en gran medida del cardcter del vidrio fundido; de esta forma, existe
una relacion entre el grado de viscosidad del recubrimiento vitreo y la temperatura de

sellado. La explicacion del binomio viscosidad-temperatura de sellado, es la siguiente:

La formacién de un revestimiento vitreo implica la sinterizacion de sus
particulas; cuando las particulas de vidrio son calentadas, su viscosidad decrece y cada
grano cambia su forma a una mas esférica formandose un liquido humectante entre
particulas que comienza el sellado recubrimiento-sustrato. Si la temperatura es lo
suficientemente alta para mantener cierto grado de viscosidad, las particulas empiezan a
conectar entre si. Este proceso es, a continuacion, seguido de un proceso de

cristalizacion a alta ternperatura95 .
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Los procesos de sinterizacién y cristalizacion pueden ocurrir de forma
consecutiva o simultdnea. Si la cristalizacion tiene lugar antes de completarse la
sinterizacion, ésta se ve interrumpida por un abrupto incremento en la viscosidad del
material. Bajo estas condiciones, el resultado es la formacion de poros en el material.
Por ello, el proceso de sinterizacion debe estar completado cuando la cristalizacion
tenga lugar, para obtener materiales vitreos densos y de baja porosidad. De esta forma,
los valores de viscosidad estan determinados a partir del analisis de la cinética de
sinterizacion no-isotérmica de un compacto de polvo de vidrio. Por tanto, cualquier
factor o proceso que afecte la cinética de sinterizacion (tamafio de particula,
empaquetamiento, gases disueltos en el vidrio...) afectard los valores de viscosidad
obtenidos por el recubrimiento, fomentard la aparicion de poros en su interior y

perjudicara el sellado entre el sustrato y el recubrimiento®.

El microscopio de calefaccion permite determinar la curva de
viscosidad-temperatura de vidrios a partir de seis puntos fijos de viscosidad con un error
inferior al 3%, permitiendo dibujar la curva completa (ISO 540 1995-03-15) utilizando

una pequefia cantidad de vidrio como muestra (~100mg) (Fig. 1.14):

e Forma inicial de la muestra, inicio de contraccion.
e Maixima contraccion (sinterizacion).

e Reblandecimiento (angulo>10°).

e Esfera (4ngulo >150°).

e Semiesfera (angulo de contacto =90°).

e Fluencia.
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Inicio contraccion

Maxima contraccion

A

T=2°C T=638°C T=700°C
Reblandecimiento Esfera M':'jf bola Fisanol
(&) (8) () (D)
T=704°C T=757°C T=819°C T=910°C

Figura 1.14. Imdgenes ofrecidas por el software de microscopia de calefaccion durante el

proceso de aumento de temperatura.

El reconocimiento de las formas fundamentales de reblandecimiento y fusion
durante el proceso térmico a través del microscopio Optico, permite establecer el
diagrama caracteristico del comportamiento del vidrio al fundirlo sobre un sustrato a
modo de recubrimiento. Entendido este comportamiento segiin la reduccion del area de
las figuras, la reduccion en altura y la variacion del angulo de contacto o factor de

deformacion (Figs.1.15y 1.16):

Figura 1.15. Factores de mojabilidad: altura (x), tamafio de la base (y), area (x) y angulo de contacto.
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Figura 1.16. Comportamiento del vidrio fundido seglin diversos factores de mojabilidad.

1.3.2.2. Indentaciones. Resistencia mecanica de la interfase.

El ensayo de indentacion, consiste en la impresion de una huella, bajo la
aplicacion de una carga determinada, en un material. Dependiendo de la carga maxima
aplicada y de la geometria de la huella dejada, se puede obtener el valor de la dureza
que es la presion de contacto media durante la carga méaxima, esto equivale a definirla
como la resistencia que opone un material a ser deformado permanentemente'>>. Hoy en

dia uno de los indentadores més utilizados es el de tipo Vickers (Fig. 1.17)"**.

Por otro lado, la incapacidad de un material para deformarse plasticamente antes
del agrietamiento, propiedad conocida como fragilidad (que depende de propiedades
como el médulo de Young, la dureza y la tenacidad a la fractura) también puede ser

. y y . . .7 134-1
medida a través de las técnicas de indentaciéon’™ 34137,

Dependiendo de la carga aplicada, se puede hablar de diferentes tipos de

indentaciones'*:
- Nanoindentaciones: carga menor a IN ( &4 100gr.).

- Microindentaciones: cargade INa 500 N (L 50Kg.).

- Macroindentaciones: cargas superiores a SOON.
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Figura 1.17. Huella en forma piramidal producida al aplicar una carga sobre un material fragil a
través de un indentador Vickers. a) Grietas radiales en los vértices de la indentacion y longitud
de la diagonal “d”. b) Vista en planta. ¢) Corte a través de la diagonal**.

Algunos equipos pueden registrar la carga y los desplazamientos durante la
aplicacion de la carga y la descarga, lo que permite obtener otras propiedades
mecanicas. El ensayo asi realizado es conocido como ensayo de dureza
instrumentado o dindamico. Estos equipos aplican cargas del orden de los pN
(nanoindentaciones) y miden penetraciones del orden de los nm, lo que facilita la
aplicacion de esta técnica en el estudio de pequenios volimenes, recubrimientos, laminas

134, 138, 139
delgadas, etc " 7" 7.

Los ensayos de dureza instrumentada fueron desarrollados para evitar medir el
area de contacto, ya que, a los valores de carga empleados, la medida de las diagonales
es una tarea dificil. Los primeros trabajos se realizaron de manera sistematica hacia
finales de los afios 70 (Frohlich y cols. en 1977) y durante el inicio de la década de los
ochenta (Newey en 1982, Pethica y cols. en 1983, Loubet y cols. en 1986), dando lugar

a un simposio sobre el tema (Blau P. y Lawn B, 1984). Pero no fue hasta el afio 1986,
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cuando Doerner y Nix realizaron un trabajo mas comprensivo, trabajo que
posteriormente fue mejorado por Oliver y Pharr en 1992, quienes propusieron un
método para la interpretacion de los ensayos de nanoindentacion; método, que hasta

: SN 134, 140, 141
hoy en dia, es el mas utilizado'** "% 14!,

En los ensayos de indentacidon instrumentada, el area de contacto es inferida a
partir de los datos de carga y desplazamiento y de la geometria del indentador
empleado. La curva carga contra desplazamiento (P-h) obtenida, permite calcular la
dureza y el mdédulo de Young, entre otras propiedades. En la siguiente figura (Fig.
1.18), se muestra una curva P-h tipica de un ensayo de indentacidon, asi como los
parametros mas importantes para la obtencion del area de contacto a carga maxima y la

medicion de la dureza y el modulo de elasticidad'**.

(e

(e} supesficie después p
Indenador ', inicial /| S=dP/dh
/ —d2— =

X —Wﬁu_mm hi  he hm

. hs he . durante |a carga Desplazamienio

Figura 1.18. (a) Perfil de una huella producida por un indentador Vickers (durante y después de
la aplicacion de la carga) (b) Curva de carga - desplazamiento producida durante el contacto;
Pm: corresponde a la carga maxima, hm: es la penetracion maxima, hf: es la profundidad final
de la huella o profundidad residual, S: es la tangente a la curva de descarga (rigidez), hc: es la

profundidad de contacto lograda durante la aplicacion de la carga maxima, hs: es la altura, por

encima de la profundidad de la huella, con respecto a la superficie de la muestra'**.

Existen otros tipos de ensayos de indentaciones que son los estaticos. A través
de ellos también se puede determinar la dureza de un material y a partir del analisis y el
avance de las grietas que se generan tras la indentacion, se puede calcular la resistencia
a la fractura del material y el grado de unidén que puede existir entre dos materiales

o . 195 135,142
so6lidos adheridos™ 777 7.

En los ensayos de tipo estatico, se produce la impresion de una huella bajo la

aplicacion de una carga determinada (pudiéndose realizar, como se ha comentado
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anteriormente, nanoindentaciones, microindentaciones o macroindentaciones en funcion
de dicha carga). En los materiales vitreos, debido a su fragilidad, no se pueden aplicar
cargas elevadas ya que podrian originar roturas; por este motivo, al hablar de la dureza
de los materiales vitreos, en realidad, es mas adecuado utilizar el término de

microdureza (que puede ser determinada a través de microindentaciones) > 3% 14314,

Por lo tanto, en el proceso de indentaciones influyen los siguientes aspectos: la
carga aplicada, el tiempo de permanencia de aplicacién de la carga y la punta del

indentador °.

En referencia a la punta del indentador, existen sistemas esféricos y sistemas
afilados. Dentro del campo de los indentadores esféricos, la indentacion tipo Hertz es
una de las mas usadas y se utiliza para hacer test de superficie de materiales (Fig. 1.19).
En cuanto a los indentadores afilados, los mas utilizados son los de punta Vickers
(Fig. 1.20) y los de punta Knoop (similar a la punta Vickers pero mas aplanada)
(Fig. 1.21); a diferencia de los esféricos, estos indentadores se utilizan para test de
propiedades mecanicas realizados en el interior de los materiales (se realiza una seccion
del material a estudiar y se aplica la carga en el espesor de dicho material)

(Flg 1 22)95, 146-148

Figura 1.19. Esquema de una indentacion tipo Hertz en la superficie del material a estudiar'*.
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Figura 1.20. Punta de diamante para indentaciones tipo Vickers'*.

<,- 1303>

L

172" 30’
—— \\#\‘
—< —

_______'_‘—'——J-——'—'_'_—_—_:_ -_-_-_-_-_h

Figura 1.21. Punta de diamante para indentaciones tipo Knoop'*’.

Figura 1.22. Esquema de la seccion de un material bicapa con indentacion tipo Vickers en el
interior de una de las capas'*®
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Segun el material y la magnitud de la carga aplicada, se producen diferentes
tipos de grietas tras la indentaciéon. Tal y como indican Cook y Pharr’, se pueden
distinguir cinco tipos de grietas principales y dos tipos de grietas secundarias. Las
grietas principales son: coénica, radial, media, semicircular y lateral. Las grietas
secundarias son: radial secundaria y lateral superficial’””. También pueden aparecer
mezclas de mas de un tipo de grietas (Fig. 1.23). Por otro lado, en funcion del material
sobre el que se produzca la indentacion, pueden producirse zonas de hundimiento
(caracteristico de los materiales ceramicos y de metales sometidos a diferentes

tratamientos térmicos) o de apilamiento (tipico de metales endurecidos) en su superficie

(Flg 1 23)95, 134, 149-151

Indentador
Hf Ef & a
Es/Hs baja EsHs alta
TIFII.Eﬂ_dB Tipico de
caramicas y metales
mm'_‘:{‘ endurecides
recocidos _
n=0 n=0 )
Hundimiento Apilamianto
. _ . g—Srietas
— * radiales
W i |\ ]
I“'\-\. '._ "L N
Delamina r.'iijli‘.\‘L ™
por S Gristas
agiistas Lo *  circunferenciales
laterales o tipo "marco”

Figura 1.23. Zona de hundimiento y de apilamiento tras la indentacion. Diferentes tipos de
grietas alrededor de la indentacion.

El ciclo de indentacion es el tiempo que transcurre desde el inicio de la
aplicacién de la carga, hasta la finalizacion de la misma. Cada tipo de grieta tiene
tendencia a producirse en un momento determinado del ciclo de indentacion. Es decir,
segin el tipo de material, aparecerd un tipo de grieta u otro y esto ocurrird en un

momento determinado del ciclo de indentacién’.

Existen una seric de variables de la indentacion que son: la forma de la

indentacion, el tamafo de la huella del indentador, la zona afectada por la indentacion,
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el tamafio de la grieta originada y el recorrido o progresion de dicha grieta. Estas
variables son una funcion directa del tipo del material, de la estructura cristalina o
amorfa del mismo, del tipo de empaquetamiento de sus particulas, de su estructura mas
0 menos densa y, en el caso de tratarse de un material bicapa, del grado de union entre

las diferentes capas que componen la estructura de ese material®™> 3% 1% 153

Por todo ello, el estudio de la respuesta a la indentaciéon de un determinado
material, contribuye a un conocimiento mas exhaustivo del mismo. Las técnicas de
indentacion son una gran herramienta para la medicion de las propiedades mecénicas de
materiales ceramicos, en particular de su dureza, tenacidad a la fractura y médulo de
elasticidad. Para esto es necesario combinar el uso de varios tipos de equipos que
permitan la aplicacion de cargas muy bajas, conocidas como cargas de nanoindentacion,
hasta cargas altas o de macroindentacion; ademas de esto, es necesario el uso de
distintos tipos de geometria de indentadores, dependiendo de las propiedades que se
quieran medir. Sin embargo, la interpretacion de los resultados debe ser cuidadosa, ya
que los diversos modelos para el célculo de estas propiedades son validos sélo bajo

. . s 95, 134, 140
ciertas condiciones™™ .
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2. 1. Antecedentes.

Durante los ultimos 40 anos, la técnica ceramometalica ha resultado ser una
alternativa eficaz para la confeccion de coronas y puentes en Protesis Fija. Asi, a lo
largo de los afos, estas restauraciones metal-porcelana han demostrado previsibilidad y
longevidad suficientes, justificando de esta forma, su empleo como un tratamiento

134155 por ello, esta técnica, hoy en dia, es considerada el goldstandard. Sin

adecuado
embargo, el creciente interés en la estética dental que reina en la sociedad actual, unido
a la cuestionada biocompatibilidad de algunos metales y aleaciones, han contribuido a

. . (1: . 156-1
acelerar el desarrollo de restauraciones libres de un sustrato metéalico'>®1°,

Las restauraciones ceramoceramicas son aquéllas que estan formadas por un

- o i 160-162
sustrato y un recubrimiento cerdmico y, por lo tanto, estan libres de metal .

Hoy en dia, hablar de restauraciones estéticas implica hablar de ceramica sin
metal. La mayoria de las situaciones clinicas se resuelven con las técnicas
ceramometélicas y no cabe duda de que con estos procedimientos se consiguen unos
resultados mas que aceptables, pero nunca alcanzan la naturalidad de las protesis
totalmente ceramicas. Esto se debe a que la estructura metalica impide el paso de los
haces luminicos, reduciendo la profundidad del color. En cambio, la cerdmica sin metal,
al permitir la transmision de la luz a través del cuerpo del diente, consigue un mayor
mimetismo. Respecto a la biocompatibilidad, debemos sefialar que las ceramicas son
mas inertes que los metales. Las aleaciones, a excepcion de las “pasivadas” con metales
preciosos o con titanio, pueden verter iones nocivos al medio oral al sufrir corrosion.
Por el contrario, la toxicidad no es un problema en los materiales ceramicos debido a su

. .. , . 163-1
baja reactividad quimica'®"%.

Clasicamente, el empleo de las restauraciones ceramicas estaba limitado por la
fragilidad y la baja tenacidad que presentaban las porcelanas. Por ello, desde la
aparicion de las primeras coronas jacket a principios del siglo XX, se ha producido un
progreso constante, tanto en los materiales como en las tecnologias para intentar

mejorar el comportamiento clinico de estas protesis. La evolucion historica de estos
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60

sistemas ha sido y es una dura batalla por encontrar el equilibrio entre los factores

C - " . 163, 167-169
biologicos, mecanicos, estéticos y funcionales .

El material de recubrimiento juega un importante papel en el comportamiento
mecanico final de las restauraciones totalmente ceramicas, sobre todo cuando hablamos
de las constituidas a base de circonio'®. De hecho, pese a la escasez de estudios clinicos
a largo plazo de este tipo de restauraciones, estudios a corto y medio plazo sefialan que
la predictibilidad de las restauraciones de circonio estd determinada por la fragilidad de

las ceramicas de recubrimiento y su limitada capacidad de union al ntcleo de

170, 171 170, 172

circonio . Delaminaciones con exposicion del nucleo subyacente y fracturas
menores en “chipping” de las ceramicas de recubrimiento, han sido descritas en la
literatura como las causas mas frecuentes de fracaso en protesis fija a base de circonio.
Durante los tltimos 3-5 afios, se han publicado incidencias de fractura en “chipping” de
hasta el 15% tras 24 meses de uso clinico'”", 25% tras 31 meses'"' y del 8-13% pasados

172, 1
38 meses'’> 7.

Asimismo, se han publicadocasos de fracturas completas de
rehabilitaciones ceramoceramicas de o6xido de circonio.Estosdatos contrastan con los
pequefios porcentajes de fracturas del recubrimiento en las clasicas restauraciones
ceramometalicas, que alcanzan entre el 2,7 y el 8% en periodos de observacion de 10-15

~  172,1
anos 72 73.

Las especiales caracteristicas de unidn entre nucleo y recubrimiento asociadas a
la baja resistencia mecédnica de éste ultimo, podrian considerarse, a priori, las
principales causas de la elevada incidencia de “chipping” y/o delaminacion del
recubrimiento ceramico en las restauraciones libres de metal. Sin embargo, son
multiples las variables que influyen en la interfase entre una porcelana de recubrimiento
y un nucleo cerdmico de alta resistencia. Factores como las diferencias en los mddulos
de elasticidad, los coeficientes de expansion térmica (CET), la velocidad del
enfriamiento durante los ciclos de coccion, la aparicion de poros en zonas proximas a la
interfase...pueden comprometer el éxito clinico de las restauraciones

ceramoceramicas’ > 7,

El tratamiento térmico que sufren estas restauraciones durante su confeccion,

parece clave en la adquisicion de las propiedades mecanicas finales. De esta forma,
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debe existir un equilibrio térmico entre el nucleo y el recubrimiento que evitaria la
existencia de tensiones internas desfavorables para la unién ceramoceramica. La
dilatometria es el método mas utilizado para predecir la compatibilidad en la expansion

térmica entre dos materiales cerdmicos diferentes.

Pero ademas de posibles incompatibilidades en los CET que pueden llevar al
fracaso de las restauraciones ceramoceramicas (y que estdn muy estudiados por las
casas comerciales), parece que existen otras interacciones fisico-quimicas en la interfase
que también interfieren en la resistencia final de estas restauraciones protésicas. Para
comprender mejor estas interacciones, es importante investigar la mojabilidad del

.. , . . . 1 1
recubrimiento sobre el nicleo y los posibles defectos existentes a este nivel'® 7"

Por todo ello, nos planteamos realizar un estudio experimental in vitro que
evaluara la unién entre diferentes nicleos y recubrimientos ceramicos, en comparacion
con la union metal-ceramica, mediante pruebas de microscopia de calefaccion y de

resistencia mecanica de la interfase con indentaciones.

2. 2. Objetivos.

Considerando la gran importancia que tiene la unidon recubrimiento cerdmico-
nlicleo en el comportamiento clinico de las restauraciones de Protesis Fija, nos

propusimos los siguientes objetivos:

1. Realizar la caracterizacion quimica a nivel de composicién y microestructura de
algunos de los sistemas ceramicos mas representativos, de ultima generacion,
empleados en Protesis Fija.

2. Evaluar el grado de mojabilidad, reactividad y unién que alcanzan distintas
porcelanas de recubrimiento sobre diferentes nucleos ceramicos y metalicos,
mediante microscopia de calefaccion.

3. Determinar la estabilidad de la interfase recubrimiento-nticleo cerdmico y

recubrimiento-nicleo metélico, mediante pruebas de indentacion.

JUSTIFICACION 61



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

4. Estudiar la relacion entre los resultados obtenidos con microscopia de
calefaccion y las pruebas de indentaciones, para analizar la compatibilidad
recubrimiento-nicleo cerdmico y recubrimiento-nucleo metalico.

5. Identificar, a la luz de los resultados obtenidos, las posibles causas que pudieran
conducir al fallo adhesivo y/o cohesivo de los recubrimientos vitreos en las

restauraciones ceramoceramicas.

2. 3. Hipotesis de trabajo.

Los objetivos anteriormente expuestos, se expresaron en las siguientes hipotesis

nulas (HO):

e No existirian diferencias en el grado de mojabilidad, reactividad y union entre
los diferentes grupos experimentales.

e No existirian diferencias en el comportamiento mecéanico entre los diferentes
grupos experimentales.

e No existirian diferencias en la compatibilidad recubrimiento-ntcleo entre los

diferentes grupos experimentales.
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3. 1. Introduccion

“La investigacion cientifica no parte de la nada, sino que su punto de arranque
debe ser la masa de conocimientos o de informacién progresivamente creciente,

acumulada por la investigacion de los cientificos precedentes”.

“Respecto a esta masa de informacion, la investigacion pretende aportar algo

nuevo, o desarrollarlo en algiin aspecto, por lo menos”.

“Para todo el que pretenda elaborar un trabajo de investigacion es obligatorio,
pues, empezar por esta tarea de obtencion de informacion sobre los conocimientos

existentes referentes al tema elegido®.

Con estas palabras del Prof. Sierra Bravo, extraidas de su libro “Tesis Doctorales

59178, 179

y Trabajos de Investigacion , se puede justificar la estructuracion del apartado

“Material y Método” en dos partes que difieren claramente: por un lado, el modo de

. 180, 181
obtencion de los datos

y antecedentes experimentales del tema de estudio; y por
otro lado, el experimento cientifico en si. Por lo tanto, en primer lugar, se expondra la
metodologia utilizada para la revision bibliografica y, posteriormente, la metodologia

empleada en la investigacion experimental.

3. 2. Revision bibliografica

En primer lugar, se confeccion6 una lista de palabras clave en espanol e inglés

para su posterior biisqueda en las bases de datos disponibles.

e PALABRAS CLAVE: restauraciones ceramicas, oxido de circonio, sistemas
totalmente ceramicos, porcelana de recubrimiento, delaminacidén, propiedades
mecanicas, microscopia de calefaccion, indentaciones, coeficiente de expansion

térmica, mojabilidad, humectancia, interfase niicleo-recubrimiento.
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e KEY WORDS: all-ceramic restorations, zirconium oxide, all-ceramic systems,
veneering porcelains, chipping mechanical properties, high-temperature microscopy,
indentations, coefficient of thermal expansion, wetting, spreading, veneer-

framework interface.

A continuacion, se buscaron dichas palabras clave en las bases de datos
MEDLINE (PubMed) y Cochrane Library. Con estos parametros, se encontraron mas
de trescientas referencias bibliograficas en los ultimos diez anos. No obstante, en
ninguna de estas publicaciones se aplicaba la microscopia de calefaccion para el estudio
de bioceramicas. Las unicas referencias encontradas sobre esta técnica analizaban
ceramicas industriales y pavimentos. Por otro lado, en ochenta publicaciones utilizaban
distintas técnicas de indentaciones para el estudio de diversos materiales odontologicos.
Sin embargo, solo en cuatro referencias bibliograficas empelaban esta técnica para
analizar la estabilidad mecanica de la interfase recubrimiento-ntcleo. Por lo tanto, dada
la escasa evidencia cientifica existente sobre la compatibilidad entre las porcelanas de
recubrimiento y los ntcleos cerdmicos de alta resistencia de ultima generacion, era

necesario aportar nueva informacion sobre este tema, realizando una investigacion.

Posteriormente, se obtuvieron los articulos de las siguientes Bibliotecas y/o

Hemerotecas:

e Biblioteca y Hemeroteca de la Facultad de Odontologia de la Universidad
Complutense de Madrid.

e Biblioteca y Hemeroteca del Instituto de Ceramica y Vidrio del Consejo Superior de
Investigaciones Cientificas.

e Biblioteca y Hemeroteca de la Facultad de Odontologia de la Universidad de
Barcelona.

e Biblioteca y Hemeroteca del Ilustre Colegio Oficial de Odontologos vy

Estomat6logos de la 1* Region.

A continuacidén, y tomando como base las normas propuestas por varios

179, 182

autores , se revisaron las referencias bibliograficas seleccionadas y se confeccion6

una ficha de cada uno de ellas. La bibliografia se cita en concordancia con las normas
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dictadas por el Comité Internacional de Revistas Médicas (Grupo de Vancouver) en su

reunién de Octubre de 1981'%3,

3. 3. Investigacion experimental

3.3.1. Grupos de estudio

Para la realizaciéon de esta investigacion se crearon los siguientes grupos

experimentales:
GRUPO SUSTRATO REVESTIMIENTO
DL Press / Ceram IPS e.max” Press (Ivoclar) IPS e.max” Ceram (Ivoclar)
DL CAD / Ceram IPS e.max”™ CAD (Ivoclar) IPS e.max” Ceram(Ivoclar)
IPS e.max" ZirCAD sin Zirliner ®
ZrCAD / Ceram IPS e.max™ Ceram (Ivoclar)
(Ivoclar )
IPS e.max® ZirCAD con Zirliner ®
ZxrCAD + Liner / Ceram IPS e.max™ Ceram (Ivoclar)
(Ivoclar)
ZxrCAD / ZrPress IPS e.max” ZirCAD (Ivoclar) IPS e.max” ZirPress (Ivoclar)
Zr Lava / Lava Lava” Frame (3M ESPE) Lava®™ Ceram (3M ESPE)
Cerapall*(Metalor ®
Cerapall / d.SIGN ) IPS d.SIGN " (Ivoclar)
Technologies)
Tilite / d.SIGN Tilite™(Talladium) IPS d.SIGN®(Ivoclar)

Tabla 3.1. Grupos experimentales del estudio.

Todos los materiales empleados en este estudio fueron manipulados siguiendo
las instrucciones del fabricante. La composicion quimica y propiedades fisicas de cada

uno de los materiales se describen en la Tabla 3.2.
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3.3.1.1. Sustratos ceramicos.

3.3.1.1.1. IPS e.max”® Press.

IPS e.max” Press es una pastilla de ceramica de vidrio de disilicato de litio para
la técnica de inyeccion. Segun la clasificacion de las ceramicas dentales presentada
anteriormente, se trata de una ceramica feldespatica de alta resistencia. El proceso de
produccién crea unas pastillas homogéneas con diferentes grados de translucidez. Estas
pastillas presentan una resistencia de 400 MPa, siendo una de las pastillas de ceramica
inyectada que presentan mayor resistencia. Estas pastillas se inyectan en los hornos de

inyeccion de la casa comercial para realizar restauraciones precisas y ajustadas.

CET (100 - 400°C) 10°/K 10.2
CET (100 -500°C) 10°/K 10.5
Resistencia a la flexion (MPa)* 400
Resistencia a la fractura (MPa m’”) 2.75
Modulo de elasticidad (GPa) 95
Dureza Vickers (MPa) 5800
Solubilidad quimica (pg/cm?)’ 40
Temperatura de inyeccion (°C/°F) 915-920/1679-1688
*Segtin I1SO 6872

Tabla 3.3. Propiedades fisicas del sistema IPS e.max” Press tras el proceso de inyeccion.

Es importante destacar, teniendo en cuenta la naturaleza de este estudio, una

serie de contraindicaciones de manipulacion que la propia casa comercial refiere:

- No alcanzar el grosor minimo de los conectores y de la capa de inyeccion.
- Recubrir con una ceramica diferente a la aconsejada por la casa comercial.
- Inyectar dos o mas pastillas en un solo cilindro.

- Inyectar IPS e.max" Press en el sistema IPS Investment 300 g.
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- Utilizar opaquers de ceramicas sobre metal para la inyeccion sobre estructuras

de electrodeposicion.

Las restauraciones inyectadas de color natural, se maquillan y/o estratifican con
IPS e.max” Ceram (ceramica de la que se hablara en el apartado de revestimientos

vitreos) y se glasean.

3.3.1.1.2. IPS e.max® CAD.

IPS e.max”® CAD es un bloque de ceramica de disilicato de litio (SiO > 57% en
peso) para la técnica CAD/CAM. Por lo tanto, seglin la clasificacion de las ceramicas
especificada previamente, se trata de una ceramica feldespatica de alta resistencia con
procesado por ordenador. Estos bloques son elaborados mediante un proceso de
sinterizacion cuyo resultado es la homogeneidad del material. En esta fase cristalina
intermedia, el bloque es facil de tallar en un equipo CAD/CAM. El color de IPS e.max”
CAD en fase cristalina va desde el blanco, pasando por el color azul, hasta el color azul
grisaceo. Este color estd condicionado por la composicion y la microestructura de la
ceramica de vidrio. La resistencia del material es de 130 MPa en la fase intermedia.
Después de tallar los bloques, se realiza la cristalizacion de la restauracion en un horno
de ceramica. El proceso de cristalizacion es sencillo de realizar y tiene una duracion de
35 minutos. En contraste a otras ceramicas CAD/CAM, los bloques no contraen de

forma significativa y no requieren complicados procesos de infiltracion.

El proceso de cristalizacion a 850°C origina una transformacion de la
microestructura, durante la cual los cristales de disilicato de litio crecen de forma
controlada. La contraccion vinculada a este proceso es de aproximadamente un 0,2% y
debe ser corregida por el software correspondiente (previamente configurado para ello)

durante el proceso de tallado.
La transformacion de la microestructura le aporta las propiedades fisicas finales
a este material, tales como la resistencia a la fractura de 360 MPa y las propiedades

estéticas como el color, la translucidez y la luminosidad.
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CET (100-400°C) 10-6/K 10.2
CET (100-500°C) 10°/K 10.5
Resistencia a la flexion (MPa)* 360
Resistencia a la fractura (MPa m"’s) 2.25
Moédulo de elasticidad (GPa) 95
Dureza Vickers (MPa) 5800
Solubilidad quimica (ng/cm?)’ 40
Temperatura de cristalizacion (°C/°F) 840-850/1544-1562
*Segun ISO 6872

Tabla 3.4. Propiedades fisicas del sistema IPS e.max CAD tras el proceso de cristalizacion.

Es importante destacar, teniendo en cuenta la naturaleza de este estudio, una
serie de contraindicaciones de manipulacion que la propia casa comercial refiere:
- No alcanzar el grosor minimo de los conectores y de la estructura.
- Realizar la técnica de estratificaciéon con una ceramica diferente a la indicada
por esta casa comercial.
- Tallar los bloques en un sistema CAD/CAM no compatible.
- Realizar el proceso de cristalizacion en un horno sin calibrar, sin testar o en un

horno de alta temperatura.

Este sustrato se recubre con IPS e.max” Ceram, cerdamica de la que se hablara en

el apartado de revestimientos vitreos.

3.3.1.1.3. IPS e.max® ZirCAD.

IPS e.max” ZirCAD son bloques de 6xido de circonio presinterizados y
estabilizados con itrio para la tecnologia CAD/CAM. Después de una minuciosa

sinterizacion, se forma un material de ceramica de 6xido policristalino hecho con una
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fase de o6xido de circonio tetragonal (TZP). Por lo tanto, se trata de una ceramica

circoniosa con procesado por ordenador.

Con una resistencia a la flexion de mas de 900 MPa, el material muestra una
gran resistencia a la fractura y su tenacidad es mas de dos veces superior a la de la
ceramica de vidrio infiltrada. En estado parcialmente sinterizado (verde), IPS e.max®
ZirCAD se fresa facilmente utilizando una maquina CAD/CAM. El fresado siempre se
realiza con un aumento de la estructura de, aproximadamente, un 20% en el eje espacial.
Gracias al controlado proceso de fabricacion de los bloques, combinado con un proceso
de sinterizacion en un horno de alta temperatura, la contraccion de las estructuras,
ligeramente sobredimensionadas y fresadas, se pueden controlar de tal manera que se
logra una buena precision de ajuste. En el proceso de sinterizacion, se consiguen las
propiedades especificas finales del material de TZP. Durante el proceso se genera una
estructura densificada en mas de un 99%, que presenta una alta resistencia a la fractura
en combinacidn con una alta tenacidad a la fractura como resultado de la transformacion
del refuerzo de los cristales ZrO,. Como resultado, el material cumple los requisitos

clinicos para resistir las fuerzas masticatorias, particularmente en los sectores

posteriores, segin especifica la casa comercial.

Es importante destacar, teniendo en cuenta la naturaleza de este estudio, una
seriec de recomendaciones de manipulacion que la propia casa comercial refiere para
conseguir el éxito de las restauraciones:

- Se deben tener en cuenta las dimensiones correctas de la estructura.
- Las estructuras IPS e.max® ZirCAD deben procesarse sélo con IPS e.max”™
Ceram ZirLiner.
- No se deben fresar las pastillas con sistemas no compatibles CAD/CAM.

- No se debe sinterizar el material en un horno de altas temperaturas no

compatible.
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CET (100 — 400 °C) 10°/K 10.8
CET (100-500°C) 10°/K 10.8
Resistencia a la flexion (MPa)* 900
Resistencia a la fractura (MPa m0'5) 6
Dureza Vickers (MPa) 13000
Estabilidad quimica (ng/cm?)’ 1
Temperatura de sinterizacion (°C) 1500

*Segun ISO 6872

Tabla 3.5. Propiedades fisicas del sistema IPS e.max® ZirCAD tras el proceso de sinterizacion.

Este sustrato admite dos tipos de recubrimientos: la inyeccion de IPS e.max™

. . ®
ZirPress y/o el laminado de capas con IPS e.max™ Ceram. En ambos casos, se debe
utilizar [PS e.max™ Ceram ZirLiner como ceramica de uniéon o “bonding” (estos

procesos seran explicados en el apartado de revestimientos vitreos).

3.3.1.1.4. Lava®.

El sustrato Lava® se trata de bloques de 6xido de circonio, presinterizados y
estabilizados parcialmente con itrio, para la tecnologia CAD/CAM. Tras el minucioso
proceso de sinterizacion, se transforma en una estructura de oOxido de circonio
policristalino en fase tetragonal (3Y TZP). Por lo tanto, se trata de una cerdmica

circoniosa de procesado por ordenador.

La resistencia a la flexion de este material alcanza los 1.100MPa. y junto a su
alta resistencia a la fractura y su tenacidad, la casa comercial la indica en estructuras
para molares y puentes (se debe recordar que las fuerzas masticatorias, a nivel de
premolares y molares, se estiman alrededor de los 450N; en comparacion con las

originadas en el sector anterior, que estan en torno a los 250N).

En estado parcialmente sinterizado (verde), Lava®™ se fresa facilmente utilizando
una maquina CAD/CAM. El fresado siempre se realiza con un aumento de la estructura

de, aproximadamente, un 20% en el eje espacial. Gracias al controlado proceso de
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fabricacion de los bloques, combinado con un proceso de sinterizacidon sin presion, en
un horno de alta temperatura (entre 1300°C y 1500°C), la contraccion de las estructuras,
ligeramente sobredimensionadas y fresadas, se puede controlar de tal manera que se
logra una buena precision de ajuste. En este proceso de sinterizacion, se consiguen las
propiedades especificas finales del material. Durante el proceso se genera una estructura
densificada en mas de un 99%, que presenta una alta resistencia a la fractura en
combinacion con una alta tenacidad a la fractura como resultado de la transformacion

del refuerzo de los cristales ZrO,.

CET (100 —400°C) 10°/K 10.2
CET (100-400°C) 10°/K 10.8
Resistencia a la flexion (MPa)* 1100

Resistencia a la fractura (MPa m"”) 10
Dureza Vickers (MPa) 1250
Punto de fusion (°C) 2700
Temperatura de sinterizacion (°C) 1500

*Segiin ISO 6872

Tabla 3.6. Propiedades fisicas del sistema Lava® tras el proceso de sinterizacion.

Es importante tener en cuenta las recomendaciones de manipulacion que la
propia casa comercial refiere para conseguir el éxito de las restauraciones y que giran en
torno a la mala conduccion del calor que presenta el 6xido de circonio, la importancia
de los ciclos de coccion lentos, el disefio de la cofia de circonio y el grosor de la
ceramica de recubrimiento, la preparacion de la superficie de circonio y el chorreado
(aparte de un chorreado suave en las zonas separadas con fresas, no es necesario
chorrear la superficie externa de las cofias de 6xido de circonio) y la coccidon de
preparacion (en el caso de Lava®, no se necesita la aplicacion de una fina capa de
preparacion entre el sustratro de circonio y el recubrimiento, ni ningun tipo de

adhesivo).

74 MATERIAL Y METODO



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

3.3.1.2. Revestimientos vitreos.

3.3.1.2.1. IPS e.max® Ceram.

IPS e.max® Ceram es una cerdmica de vidrio de nano-flaor-apatita de baja
fusién, con la que es posible caracterizar y aplicar en restauraciones realizadas mediante
la técnica PRESS (inyeccion) y/o CAD/CAM. La nueva generacion de materiales que
contiene cristales de nano-flior-apatita presenta una estructura vitrea similar a la del
diente vital. Las propiedades Opticas estdn controladas por los cristales de nano-fluor-
apatita con un tamafio de 100-300 nm y cristales de micro-fluorapatita con una longitud
de 1-2 um. Los cristales de apatita se encuentran en las distintas masas de IPS e.max”
Ceram, en diferentes concentraciones, lo que permite la combinacion de translucidez,
luminosidad y opalescencia dependiendo de la masa de estratificacion. Otra innovacion
de este concepto de material es IPS e.max® Ceram ZirLiner. Este, segin afirma la casa
comercial, permite una excelente union con la estructura de 6xido de circonio y presenta
una alta capacidad de transmision de la luz unida a una alta fluorescencia. Confiere a las
estructuras de 6xido de circonio blancas y no muy transltiicidas, un caracter cromatico,
nivelando asi el color base de la estructura de 6xido de circonio con el color de las

cerdmicas de vidrio IPS e.max® Press e IPS e.max”

CAD. Este concepto de
estratificacion permite realizar restauraciones altamente estéticas, con Optima
estabilidad de color sobre estructuras de ceramica de vidrio y sobre estructuras menos

translucidas de 6xido de circonio.

Figura 3.1. Cristales de apatita del esmalte de un diente vital (imagen cedida por Ivoclar).
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Figura 3.2. Nano-flior-apatita del sistema IPS e.max” Ceram (imagen cedida por Ivoclar).

Es importante destacar, teniendo en cuenta la naturaleza de este estudio, una serie

de recomendaciones de manipulacién que la propia casa comercial refiere para

conseguir el éxito de las restauraciones:

Tener en cuenta el grosor necesario de cada capa.

Tener en cuenta la relacion del grosor de capa entre la estructura y el material
de estratificacion.

No combinar IPS e.max® Ceram con otras ceramicas dentales.

No colocar IPS e.max”™ Ceram sobre estructuras de 6xido de circonio con un
CET distinto al indicado.

No colocar IPS e.max® Ceram sobre estructuras de metal-ceramica, sobre otras
ceramicas inyectadas diferentes a IPS e.max” ZirPress, ni sobre estructuras de
6xido de aluminio.

No colocar IPS e.max® Ceram sobre barbotina y estructuras CAD/CAM
realizadas con Vita® In-Ceram, ni sobre estructuras de titanio coladas o
realizadas con CAD/CAM.

No utilizar IPS® e.max Ceram ZirLiner y Margin sobre IPS e.max” Press e IPS

e.max® CAD.
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CET (100-400°C) 10-6/K 9.5

Resistencia a la flexion (MPa)* 90
Dureza Vickers (MPa) 5400

Solubilidad quimica (ug/cm2) * 15
Temperatura de coccion (°C) 750

*Segiin ISO 6872

Tabla 3.7. Propiedades fisicas del sistema IPS e.max® Ceram.

3.3.1.2.2. IPS e.max® ZirPress.

IPS e.max” ZirPress son pastillas de ceramica de vidrio de fluorapatita para la
técnica PRESS-ON (sobreinyeccion). Los cristales de fluorapatita (Fig.3.3) incluidos en
el material tienen tamafios diferentes por lo que controlan, de forma selectiva, la
relacion entre translucidez, opalescencia y luminosidad de las restauraciones. En
consecuencia, se obtiene un total enmascaramiento de las estructuras de o6xido de
circonio menos translucidas. La técnica PRESS-ON le permite beneficiarse de la
técnica PRESS (ajuste) y de la técnica CAD/CAM (manipulacion de 6xido de circonio).
IPS e.max” ZirPress se puede inyectar sobre piezas individuales y estructuras para
puentes de 6xido de circonio (IPS e.max® ZirCAD). Se requiere poco tiempo y esfuerzo
para inyectar las pastillas IPS e.max® ZirPress sobre las estructuras o cofias utilizando
la técnica de inyeccion. Las pastillas pueden utilizarse para crear restauraciones
totalmente anatomicas o como nucleo de dentina. Las estructuras sobre las que se ha
inyectado IPS e.max® ZirPress presentan hombros de ceramica mas exactos y
resistentes a las posteriores cocciones. Las restauraciones pueden caracterizarse o
blindarse con el material IPS e.max® Ceram. Asi se obtienen restauraciones sobre

estructuras de 6xido de circonio estéticas y funcionales.
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Figura 3.3. Fluorapatita del sistema IPS e.max” ZirPress (imagen cedida por Ivoclar).

Es importante destacar, teniendo en cuenta la naturaleza de este estudio, una serie
de recomendaciones de manipulacion que la propia casa comercial refiere para

conseguir el éxito de las restauraciones:

Tener en cuenta el grosor minimo necesario para los conectores y para la

estructura de IPS e.max” ZirCAD.

- IPS e.max” ZirPress no se puede inyectar sin utilizar previamente IPS e.max”
Ceram ZirLiner sobre la estructura de 6xido de circonio.

- No utilizar otras cerdmicas de estratificacion excepto IPS e.max® Ceram.

- Las pastillas de IPS e.max”™ ZirPress no deben inyectarse sin estructuras de
oxido de circonio (a excepcion de las carillas).

- El grosor de las estructuras y de la ceramica inyectada no debe ser inferior al
minimo requerido.

- No inyectar sobre estructuras de metal.

- No utilizar las pastillas IPS Empress® Cosmo para la técnica de
sobreinyeccion.

- No inyectar sobre otras estructuras de 6xido de circonio que no cumplan las

especificaciones del fabricante respecto al grosor minimo de estructura y

conector.
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CET (100-400°C) 10-6 /K 9.8
Resistencia a la flexion (MPa)* 110
Dureza Vickers (MPa) 5400
Estabilidad quimica (ng/cm2) * 30
Temperatura de inyeccion (°C) 900-910

*Segiin ISO 6872

Tabla 3.8. Propiedades fisicas del sistema IPS e.max” ZirPress.

3.3.1.2.3. Lava® Ceram.

Desarrollado como parte del Sistema Lava®, la superposicion de porcelana
Lava® Ceram, es la eleccion para este tipo de sustratos. Se trata de una cerdmica
aluminosa de recubrimiento, cuyo coeficiente de expansion térmica esta adaptado al del
L, . . . ® , . L.
oxido de circonio del sustrato Lava . Estas ceramicas son altamente estéticas, con una

translucidez similar a la del diente natural.

Figura 3.4. Puente del Sistema Lava® acabado.

En el caso de otros productos, los técnicos de laboratorio suelen aplicar una capa
fina de porcelana de dentina para asegurar la vitrificacion de la porcelana o mejorar la
adhesiéon mecénica entre la cofia de zirconio y la cerdmica de recubrimiento. Los
protésicos, a menudo, cuecen esta capa muy fina entre 15°C y 20°C por encima de lo
que indican las especificaciones normales de coccion de la porcelana. Algunos han

recomendado cocer esta capa a temperatura ain mas elevada, 50-80°C mas alta de la
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citada en las especificaciones. Este paso es considerado innecesario en el caso de usar
6xido de circonio Lava® con porcelana Lava® Ceram. De igual forma, tampoco es
necesario utilizar ningin adhesivo entre el sustrato y el recubrimiento. Esta es una

diferencia importante con respecto al resto de los grupos de este estudio.

CET (100-400°C) 10-6/K 10
Resistencia a la flexion (MPa)* 100
Tamarno del grano D50 (um) 25
Temperatura de coccion (°C) 810

* Segun ISO 6872

Tabla 3.9. Propiedades fisicas del sistema Lava®™ Ceram.

La casa comercial cita como indicaciones de este material, coronas y puentes

tanto de sectores anteriores como posteriores.

3.3.1.3. Grupos control.

3.3.1.3.1. Tilite®.

Se trata de una aleacion no noble para ntcleos de rehabilitaciones

ceramometalicas.

Este tipo de aleaciones suponen una alternativa al empleo de las aleaciones
nobles, por su menor coste y sus buenas propiedades mecanicas: fuerza y dureza
elevadas, mayor temperatura de fusion y menor distorsion durante la coccion de la

ceramica.

Las aleaciones de Titanio se empezaron a utilizar para la fabricacion de los

implantes dentales (Titanio tipo IV, segin la ASTM (American Society of Testing and
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Materials)), pero su aplicacion se ha ampliado a la protesis fija (Titanio tipo II, segin la

ASTM) y removible. Parecen ser la alternativa mas prometedora a los metales nobles.

La composicion exacta de esta aleacion es: Ni (72 %), Cr (14,5 %), Mo (9 %) y
Ti (4 %).

Hoy en dia existe una gran preocupacion por el contenido de Niquel en las
aleaciones dentales. En la formula planteada anteriormente, el contenido en Niquel esta
fusionado con el Cromo y el Molibdeno, por lo que el Niquel se transforma en un
compuesto inter-metalico inofensivo, segin especifica la casa comercial. De esta forma,
las aleaciones Tilite” de Talladium estan aprobadas por la FDA, tienen la Certificacion

ISO 9002 y han obtenido la marca CE.

Esta indicado para todos los trabajos ceramometalicos, puentes, coronas,

supraestructuras para implantes y trabajos de fresado.

Para la realizacion del recubrimiento ceramico, la casa comercial de esta
aleacion aconseja seguir las instrucciones de uso de los fabricantes de las cerdmicas
de recubrimiento; teniendo en cuenta que el enfriamiento de la estructura, después de
la coccidn de ceramica, se debe efectuar en funcion del CET de dicha ceramica. Por
otro lado, existen cuatro tipos de aleaciones de titanio de este fabricante, cuya
diferencia fundamental son los CET; de tal forma que, en funcién del CET de la

ceramica de recubrimiento que se vaya a utilizar, se elige un tipo u otro de Tilite®.
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Color

C.T.E. 500°C

C.T.E. 600°C

Intervalo

Fusion

‘O

Temp. Fusion

Dureza Brinell

Elongacion

Peso especifico

Elasticidad

Dureza rotura

Star

Plata

14.5

14.6

1204-1302

1329 °C

205

12%

1.7

115.000 psi

155.000 psi

Premium

Plata

14.0

14.1

1204-1302

1329 °C

215

11%

1.7

96.000 psi

154.000 psi

IIVII

Plata

13.6

13.7

1204-1302

1329 °C

225

10%

1.7

98.000 psi

148.000 psi

Omega
Plata
13.2
13.4
1204-1302
1329 °C
240
8%
7.7

100.000 psi

135.000 psi

Tabla 3.10. Propiedades fisicas de los cuatro tipos de Tilite® con diferentes CET.

3.3.1.3.2. Cerapall”.

Se trata de una aleacion noble para ntcleos de rehabilitaciones ceramometalicas,

a base de Paladio.

Su composicion exacta es: Au (6.1%), Pd (75%), Ag (6.4%), In (5.9%), Ga (6%)

y Sn.
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Esta indicado para todos los trabajos ceramometalicos, técnica oro-resina,

puentes, coronas, supraestructuras para implantes y trabajos de fresado.

Densidad ( g/cm3) 11.6
Intervalo de fusion 1500-1320°C
CET 13.8 (25-500°C)
14.1 (20-600°C)
Médulo de elasticidad (MPa) 115
Limite elastico 0,2% MPa - 510
Dureza Vickers (HVS)* 240
Temperatura de fundicion (°C) 1450
Alargamiento % * 35

*Estas indicaciones son valores medios de medidas obtenidas bajo condiciones
exactamente definidas y normalizadas. Diferencias de +/- 10% son posibles y

normales.

Tabla 3.11. Propiedades fisicas del sistema Cerapall®.

Para conseguir la capa superficial de oxidacion se debe mantener 10 minutos,
sin vacio, a 950°C. Seguidamente se deja enfriar al aire libre y el armazoén adquiere

entonces un color gris uniforme.

Para la realizacion del recubrimiento ceramico, la casa comercial de esta
aleacion aconseja seguir las instrucciones de uso de los fabricantes de las cerdmicas de
recubrimiento; teniendo en cuenta que el enfriamiento de la estructura, después de la
coccion de ceramica, se debe efectuar en funcion del CET de dicha ceramica. Otra
consideracion es que, para todas las masas de pasta opaquer, se aconseja un presecado
de, aproximadamente, 10 minutos (entre 300 y 400 °C). Las ceramicas de recubrimiento

indicadas para este sustrato son: Carat”, IPS d.SIGN®, Omega® 900 y Vintage® Halo.
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3.3.1.3.3. Revestimiento vitreo IPS d.SIGN®.

Se trata de una ceramica de vidrio de fluorapatita, reforzada con leucita.
Contiene iones de fluor que le proporcionan una elevada resistencia quimica. De esta
forma, debido a su composicion, posee muy buenas caracteristicas Opticas (brillo,

luminosidad, estabilidad cromatica y fluorescencia natural).

Por otro lado, su tipo de estructura muestra buenas capacidades de pulido y
provoca una reducida abrasion en los antagonistas, segiin especifica la casa comercial.

Posee una buena estabilidad y cuece a una temperatura inferior a 900°C.

El CET de esta ceramica es de 12,0-12,6x10° K™!, siendo compatible con los

rangos de CET de las diferentes aleaciones metdlicas que van desde 13,8 a 14,8X10'6K'1.

Las principales indicaciones de este material son: recubrimientos
ceramometalicos y carillas realizadas sobre mufiones refractarios. La unica
contraindicacion posible se debe a la existencia de alergia a alguno de los componentes

de esta ceramica.

CET (100-400°C) 10-6/K 12

Resistencia a la flexion (MPa)* 90
Dureza Vickers (MPa) 5400
Temperatura de coccion (°C) 8700

* Segun ISO 6872

Tabla 3.12. Propiedades fisicas del sistema IPS d.SIGN®.

3.3.2 Difraccion de Rayos X

El examen mineralogico se realiz6 mediante difraccion de rayos X (DRX). Este
método es el mas adecuado para identificar los distintos componentes presentes en una

ceramica porque cada fase cristalina produce un diagrama propio (difractograma),
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independiente de las otras fases. De este modo, se consigue un andlisis quimico
detallado del material. El fundamento de esta técnica es la interaccion de los 4&tomos o

moléculas (estructura cristalina) que forman un solido con una fuente de rayos X'.

La DRX se basa en la dispersion coherente del haz de rayos X, de la materia y
en la interferencia constructiva de las ondas que estan en fase y que se dispersan en

determinadas direcciones del espacio tridimensional .

El fenomeno de la difraccion puede describirse por la Ley de Bragg, que predice
la direccién en la que se da la interferencia constructiva entre los haces de rayos X
dispersados coherentemente por un cristal: n- A =2 -d - senb (n = 1,2,3,...), donde A es

la longitud de onda, d es la distancia interplanar y © es el angulo de difraccion'™.

Aunque la intensidad de los picos puede variar en una misma muestra,
dependiendo de la preparacion, de las posibles orientaciones y de las condiciones
instrumentales; la posicion e intensidad de las radiaciones registradas son caracteristicas
de cada sustancia. Es decir, el diagrama de difraccion (difractograma) de una sustancia
es caracteristico de la disposicion u ordenacion de los atomos que la componen. La
sefal de difraccion emitida por un sélido cristalino es una huella de su estructura y la
intensidad de las lineas de difraccion estd en funciéon de la concentracion de las
diferentes fases cristalinas. Comparando los difractogramas experimentales con los
patrones de difraccion registrados en las diferentes bases de datos existentes (CSD,
ICSD, CDD, etc) se puede llevar a cabo la identificacion de las fases cristalinas

existentes en la muestra.

Se emple6 un difractometro D5000° (Siemens) con un generador Kristalloflex
710, controlado informéticamente mediante el software Diffract/AT 6.0 (Fig. 3.5). Se
trabajo con la radiacionKa;.del cobre (A=1.5460 A), monocromador de grafito
secundario y colimador de 0.1 mm. Los datos se registraron con una geometria vertical
Bragg-Brentano (6/20) (modo de reflexion plana) entre los valores 2° y 80° 2q, con una
velocidad de barrido de 2°/min. Las muestras se mantuvieron rotando a 30 rpm. para
evitar efectos de orientacion preferente. El tubo generador de rayos X operd con un

voltaje de 50 kV. y una intensidad de 30 mA.
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Figura 3.5. Imagen del Difractometro Siemens D5000.
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Figura 3.6. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al difractometro.

La presentacion de las muestras para ser sometidas a la DRX depende de su
naturaleza. Las porcelanas de recubrimiento fueron analizadas con un tamano de
particula de 10-20 micras. Para el analisis de los sustratos se fabricaron dos bloques de
15 x 10 x 1 mm. (largo, ancho y alto, respectivamente) con una superficie plana para

evitar distorsiones (Fig. 3.7)"%.
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Figura 3.7. Ejemplo de una muestra con superficie irregular que da lugar a un resultado de DRX
equivoco (imagen cedida por el Instituto de Ceramica y Vidrio del Consejo Superior de
Investigaciones Cientificas).

3.3.3. Microscopia de Calefaccion

Para realizar esta parte de la investigacion se empled un microscopio optico de
alta temperatura (microscopio de calefaccion-dilatometro Optico) de vision lateral
EM201, equipado con un sistema computerizado de analisis de imagenes y un horno
eléctrico 1750/15 Leica (Leica HR 18-Hesse Instruments), cuya temperatura maxima de
trabajo es de 1700 °C. Se puede trabajar en aire, con vacio (con bomba rotatoria de

vacio) o con flujo de gases (N», Ar, etc).

La descripcion genérica del equipo de microscopia de calefaccion y su

funcionamiento se observan en las siguientes figuras (Figs. 3.8 y 3.9)

Figura 3.8. Imagen del microscopio de calefaccion.
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Figura 3.9. Esquema simplificado del funcionamiento de un microscopio de calefaccion: (1)
fuente de luz, (2) lente condensadora, (3) horno eléctrico, (4) muestra y termopar, (5)
controlador de temperatura, (6) objetivo, (7) ocular, (8) espejo rotatorio que permite la
observacion visual o la grabacion de la imagen, (9) montaje optico para inspeccion visual, (10)
sistema de grabado de imagen (foto o videocamara).

El microscopio proyecta la imagen de la muestra a través de una ventana de
cuarzo y sobre el sistema de andlisis. El sistema graba y analiza de forma automatica los
cambios geométricos que sufren las muestras durante el calentamiento, teniendo en
cuenta la expansion térmica del sustrato y tomando la base como referencia. El software
EMI 2V 2.3. (Rohdef and Schwarz) calcula el porcentaje de disminucion en altura,

anchura y superficie de las muestras (Fig. 3.10).
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Figura 3.10. Sistema de analisis del microscopio de calefaccion.

Las temperaturas correspondientes a los puntos caracteristicos de viscosidad
(inicio de contraccion, maxima contraccion, reblandecimiento, media esfera y fluido) se

registran mediante fotomicrografias durante el tratamiento térmico (Fig. 3.11).
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Figura 3.11. A typical series of video images showing the evolution of a sample with increasing
temperature in a heating microscope. The characteristic viscosity points were determined on the
basis of modifications of the shape of the veneer sample leading to changes on the height and on
the contact angle with the core substrate. The characteristic temperatures were: Sintering point
(a): the temperature corresponding to 5% contraction of the sample initial height; Deformation
point (b): temperature for which round edges were visible; Sphere point (c): temperature for
which the probe appeared like a sphere; Hemisphere point (d): temperature for which the height
is half of the base; Flow point (e): temperature for which the sample is melted down to 1/3 of its
initial height.
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En el presente estudio, para realizar la microscopia de calefaccion se fabricaron
tres bloques de 15 x 10 x 1 mm. (largo, ancho y alto, respectivamente) de cada uno de
los sustratos. El proceso se iniciaba compactando el polvo de cada una de las porcelanas
de recubrimiento en forma de cilindros, de 4 mm de altura y 3 mm de didmetro,
mediante un proceso de prensado en frio. Seguidamente, cada cilindro de recubrimiento

se colocaba sobre su correspondiente bloque de sustrato (Fig. 3.12).

Figura 3.12. Confeccion de las muestras para la microscopia de calefaccion.
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Una vez preparada la muestra, ésta se colocaba en el soporte del microscopio
para proceder a su calentamiento siguiendo el ciclo de coccion recomendado por el
fabricante. Los tratamientos térmicos empleados para de cada una de las porcelanas de

recubrimiento estan reflejados en la Tabla 3.13.

T INICIAL (m?m) (m?n.) (C /:ﬁn.) T FINAL (m?n.) ‘zﬁucnl?
IPS e.max Ceram 600° C 1 27 20 1140°C 30 33
Lava Ceram 600° C 1 27 20 1140° C 30 33
IPS d.Sign 600° C 1 27 20 1140° C 30 33

Tabla 3.13. Ciclos de coccion empleados en cada grupo experimental.

A medida que el microscopio de calefaccion reproducia el tratamiento térmico,
se registrabanlos cambios geométricos que sufria la porcelana de recubrimiento

mientras iba mojando al sustrato (Figs. 3.13 y 3.14).

.
Figura 3.13. Soporte del microscopio de calefaccion sobre el que se coloca la muestra.
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Figura 3.14. Microscopio de calefaccion en funcionamiento.

Con el objetivo de mejorar la mojabilidad de las porcelanas de recubrimiento
elevando las temperaturas de coccion, se procedid a determinar, mediante microscopia
de calefaccion y siguiendo las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 y
DIN 51730 1998-04, los puntos de fusion de los distintos materiales empleados en cada
grupo experimental; a excepcion de los nicleos de 6xido de circonio ya que su punto de
fusion (2680° C) supera la temperatura que puede alcanzar el microscopio de

calefaccion

Tras conocer la temperatura de fusiéon de las muestras, se realizaron nuevos
analisis de microscopia de calefaccion con la metodologia anteriormente descrita pero
modificando los ciclos térmicos recomendados por los fabricantes, elevando la
temperatura maxima, para valorar si la mojabilidad de las porcelanas de recubrimiento

mejoraba.
Una vez realizadas las pruebas de microscopia de calefaccion, las muestras
fueron observadas al microscopio optico y al microscopio electronico de barrido. Para

ello, fue necesario una preparacion previa de las muestras:

1. Embutido: Las muestras se embutieron en una mezcla de resina epoxy (Epofix

Resin, EPOES) de fraguado a temperatura ambiente y endurecedor (Epofix,
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EPOAR) con una relacién en volumen de 8:1. Tras la mezcla, se realiza un vacio
para evitar la formacion de burbujas en el interior de la resina y asegurar su
penetracion en la estructura porosa de la muestra, evitando asi el posible arranque

del material durante el pulido.

2. Desbastado: Tanto en el desbastado como en el pulido, se utilizd una pulidora
automatica Phoenix 4000 (Buehler). En primer lugar, se realiz6 un desbastado
grueso con un disco de diamante de 40 um, utilizando alcohol etilico como
lubricante, ya que las muestras a estudiar no debian de hidratarse. Con el fin de
favorecer el desbastado, el brazo giratorio de la pulidora y el pafio de desbastado
giran en distinto sentido (200 rpm) y practicamente no se aplica presion a las
muestras. A continuacion, se trataron con dos lijas de SiC con tamafio de grano de

1200 y 2500 pm, de manera que las muestras quedasen listas para pulir.

3. Pulido: Las muestras fueron pulidas en el mismo equipo donde se realizd el
desbastado y se llevd a cabo en diferentes etapas. Primero, se pulieron las muestras
con pafos de diamante de 6, 3 y 1 um, a los cuales se les anadio spray de diamante
del tamafio de grano adecuado. En algunos casos, se utilizd como lubricante una
mezcla comercial de alcohol con aceite y, en otros casos, solo alcohol etilico.
Posteriormente, se selecciond una leve presion en la pulidora y, en este caso, el
brazo de la pulidora y los pafios, giraban en el mismo sentido para favorecer el
pulido. Finalmente, el pulido final se realizo utilizando una suspension acuosa de
oxido de cerio, sobre panos de seda, realizando una presion suave sobre las

muestras.

3.3.4. Ensayos de indentaciones estaticas

En el presente estudio, para analizar la estabilidad mecanica de la interfase
recubrimiento-nicleo se realizaron diversos ensayos de indentaciones estaticas. Estas
técnicas consisten en analizar la huella que deja un diamante facetado sobre la

superficie de una muestra perfectamente pulida y paralela.
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Para esta fase de la investigacion, se confeccionaron cinco bloques de 15 x 10 x
1 mm. (largo, ancho y alto, respectivamente) de cada uno de los sustratos.
Seguidamente, un técnico de laboratorio aplico de forma convencional en cada bloque
una capa de la porcelana de recubrimiento correspondiente, con un espesor aproximado
de 1.5 mm, siguiendo las instrucciones recomendadas por el fabricante.
Alternativamente, en el grupo Zr CAD / Zr Press, la cerdmica de recubrimiento IPS

e.max” ZirPress fue inyectada sobre los bloques de dxido de circonio.

Tras la confeccion de los especimenes en el Laboratorio del Departamento de
Protesis Bucofacial de la Universidad Complutense de Madrid, éstos fueron cortados en

seccion siguiendo su eje longitudinal (Fig. 3.15).

RECUBRIMIENTO

~
~
~
~
~
~

NUCLEO

Figura 3.15. Esquema de la seccion de las muestras para realizar las indentaciones.

Los cortes se realizaron con una microcortadora Isomet (Buehler) con un disco
circular diamantado de 0.3mm de espesor y usando alcohol etilico como lubricante. Con
el objetivo de deteriorar lo menos posible las muestras, los cortes se realizaron a baja
velocidad y ejerciendo poca presion.

Una vez cortadas las muestras, éstas fueron embutidas, desbastadas y pulidas,
siguiendo la sistematica descrita en el apartado anterior, hasta dejarlas de manera

Optima para realizar las indentaciones estaticas (Fig. 3.16).
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Figura 3.16. Muestra N° 2 del Grupo Zr CAD/Ceram embutida, desbastada y pulida.

Las indentaciones se realizaron con tres limites de carga y en diferentes zonas de

las muestras:

e Baja carga (1Kg): Estas indentaciones se realizaron en el recubrimiento de las
probetas, en la interfase (con la mitad de la indentacion en el nucleo y la otra mitad
en el recubrimiento) y en los nucleos de los grupos DL Press/Ceram y DL
CAD/Ceram. En los grupos con nucleos de 6xido de circonio, estas cargas no se

realizaron porque eran insuficientes para generar grietas.

Nicleo. === Interfase. [ | Recubrimiento. Indentacidn.

Figura 3.17. Localizacion de las indentaciones de baja carga.
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e Media carga (30Kg): Estas indentaciones se aplicaron solamente a los nticleos de los
grupos de disilicato de litio y de 6xido de circonio.

e Alta carga (50Kg): Estas indentaciones se realizaron solamente en los ntcleos de los
grupos de 6xido de circonio. Estas cargas no se aplicaron a los nucleos de disilicato

de litio puesto que eran excesivas para dicho material.

Si tenemos en cuenta la clasificacion de las indentaciones en funcion de la carga
aplicada, que se ha descrito en la introduccion, las indentaciones realizadas en este

estudio eran microindentaciones.

Figura 3.18. Indentometro Vickers M-400-G2 (Marca Leco) utilizado en el presente estudio.

Una vez realizadas las microindentaciones, las muestras fueron observadas
mediante microscopia Optica y electronica de barrido, registrando informéticamente y

analizando, en detalle, la progresion de las grietas originadas por el penetrador Vickers.

Para el analisis y la interpretacion de los resultados obtenidos con esta prueba,
cabe mencionar que las grietas que se generan tras la aplicacion de una carga, siempre
siguen el recorrido que menor resistencia les ofrece. De esta forma, si la interfase
sustratro-recubrimiento no es de buena calidad, ofrece poca resistencia al avance de
las grietas y, por lo tanto, éstas discurren a través de dicha interfase sin ningun problema

(Fig. 3.19). Por el contrario, si la interfase sustrato-recubrimiento es de buena
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calidad, la grieta encuentra un obstaculo para su progresion y, o bien se detiene sin
avanzar mas, o bien busca otro camino que le ofrezca menor resistencia que la interfase,

atravesandola o retrocediendo, pero nunca avanzando a través de ella (Fig. 3.20).

—

Figura 3.19. Esquema de la progresion de la grieta en una interfase de mala calidad.

Figura 3.20. Esquemas de la progresion de la grieta en una interfase de buena calidad.

3.3.5. Microscopia Optica de Luz Reflejada

Todas las muestras fueron observadas al microscopio Optico de luz reflejada
(MOLR). En los especimenes procedentes de la microscopia de calefaccion, se analizo
el tipo de interfase existente entre el ntcleo y el recubrimiento de cada grupo; y en las
muestras procedentes de las microindentaciones, se observo el recorrido de las grietas

originadas por el indentometro Vickers.
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Esta técnica es apropiada para examinar la superficie de materiales,
especialmente de aquellos que son opacos, asi como para observar las fases cristalinas y
vitreas, porosidades del material, posibles heterogeneidades, etc. En el presente estudio
se utiliz6 un microscopio optico H-P1 (Carl Zeiss) (Fig. 3.21), que permite trabajar con
luz polarizada y que tiene acoplado una camara fotografica y un equipo automatico de
videoprinter. Con este microscopio Optico podiamos observar particulas de pocos
micrémetros de diametro (1 pm=10"* A=10"° mm) con grandes aumentos. El limite de
este equipo se alcanzaba cuando el tamafio de particulas se aproximaba a la longitud de
onda visible de 0,4 a 0,7 um. Por ello, para analizar tamafios submicronicos, fue

necesario el uso de un microscopio electrénico.

Figura 3.21. Microscopio optico H-P1 (Carl Zeiss) utilizado en el presente estudio

3.3.6. Microscopia Electronica de Barrido

La microscopia electronica de barrido (MEB) ofrece una mayor resolucion,
ampliacion, profundidad de campo y, en general, mayor versatilidad que los
microscopios Opticos. Por lo tanto, ésta es una técnica que permite obtener informacion
de la muestra analizada, cubriendo el rango entre la microscopia Optica y la microscopia

de trasmision (~ 1lum a 0,1 nm).

Hoy en dia, la microscopia electronica de barrido se ha convertido en una

técnica muy valiosa para el estudio de los materiales porque permite analizar con
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precision su morfologia y composicion quimica. En este microscopio, un haz de
electrones enfocado por lentes electromagnéticas a través de una columna con alto
vacio, se proyecta sobre la superficie de la muestra donde los electrones rebotan o
provocan la emision de electrones secundarios. Estos electrones reflejados y/o
retrodispersados son recogidos por unos detectores y proyectados sobre un monitor que

proporciona una imagen tridimensional del objeto (Fig. 3.22).
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Figura 3.22. Esquema de los principales componentes de un MEB.

Para estudiar nuestras restauraciones utilizamos el microscopio electronico TM-
1000 (Hitachi) del Instituto de Ceramica y Vidrio, entidad dependiente del Consejo
Superior de Investigaciones Cientificas (Fig. 3.23). Este equipo tiene una capacidad de
magnificacion que oscila entre 15-300.000 aumentos, posee un poder de resolucion de

1,5 nm. y trabaja con voltajes de aceleracion variables entre 0,5-40 kV (Fig. 3.24).
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Figura 3.24. Muestra posicionada en la camara del microscopio.
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4. 1. Caracterizacion de los materiales por técnica de

Difraccion de Rayos X (DRX)

A continuacidon se presentaran los resultados de la caracterizacion preliminar
mediante DRX de todos los materiales utilizados en esta investigacion, divididos en:
sustratos ceramicos, recubrimientos vitreos, grupos control y capas intermedias. De esta

forma, se analizard su composicion y microestructura.

4.1.1. Sustratos ceramicos.

4.1.1.1. IPS e.max® Press.
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Figura 4.1. Composicion de IPS e.max® Press por DRX. Imagen obtenida con el programa
Diffract/AT acoplado al difractometro.

El material ceramico IPS e.max® Press, estd constituido por cristales de Li;SiOs
en una matriz vitrea que también contiene algunos cristales de Li,SiOs;. Esta
composicion, obtenida a través de DRX, coincide con la especificada por la casa

comercial Ivoclar.
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Figura 4.2. DRX de IPS e.max” CAD antes del tratamiento térmico. Imagen obtenida con el
programa Diffract/AT acoplado al difractometro.

El material vitroceramico IPS e.max® CAD antes del tratamiento térmico
(Fig. 4.2) esta constituido por cristales con mala cristalizacion (aparecen picos de
difraccion anchos y de poca intensidad) de la fase Li,SiOs; en una matriz vitrea

abundante (ruido de fondo).
IPS e.max” CAD, una vez sometido al ciclo térmico de cristalizacién (850°C),

esta constituido por cristales de Li,S10,05 en una matriz vitrea que también contiene

algunos cristales de Li,Si0; (Fig. 4.3).
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Figura 4.3. DRX de IPS e.max” CAD después del tratamiento térmico de cristalizaciéon. Imagen
obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al difractometro.

4.1.1.3. IPS e.max"Zir CAD.

IPS e.max” ZirCAD PRESINTERIZADO esta constituido por 6xido de circonio

(circona) parcialmente estabilizado con itrio (Fig. 4.4).

IPS e.max” ZirCAD SINTERIZADO esta constituido por ZrO, estabilizado con
itrio (Fig. 4.5). La ficha patron de DRX utilizada para su identificacion se corresponde

con la siguiente formula: Zrp 935Y 006501 96s-

La composicion de este material, analizada a través de DRX, se corresponde con

la informacién que aporta la casa comercial Ivoclar.
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Figura 4.4. DRX de IPS e.max” ZirCAD presinterizado. Imagen obtenida con el programa
Diffract/AT acoplado al difractometro.
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Figura 4.5. DRX de IPS e.max” ZirCAD sinterizado. Imagen obtenida con el programa
Diffract/AT acoplado al difractometro.
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4.1.1.4. Lava®.
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Figura 4.6. DRX de Lava®. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al
difractometro.

El sustrato ceramico Lava® estd constituido por ZrO; estabilizado con itrio. La
ficha patron de DRX utilizada para su identificacion se corresponde con la formula:
Zr0.935Y 006501968 Y €s la misma que se utilizdé para la identificacion del grupo IPS
e.max” ZirCAD, puesto que la composicion de ambos nucleos cerdmicos es muy

similar.

La composicion de este material, analizada a través de DRX, se corresponde con

la informacion que aporta la casa comercial 3M ESPE.
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4.1.2. Revestimientos vitreos.

4.1.2.1. IPS e.max® Ceram.
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Figura 4.7. DRX IPS e.max® Ceram. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al
difractémetro.

La DRX de IPS e.max® Ceram, en polvo, muestra un material no cristalino
(amorfo), con una composicion del sistema: SiO,-LiO2-Na,O-K,0-Al,03-Ca0-P,0s-F-

ZnO. Esta composicidn, coincide con la especificada por la casa comercial Ivoclar.

4.1.2.2. IPS e.max® ZirPress.

La DRX de IPS e.max® ZirPress, muestra un material amorfo, no cristalino; con
una composicion del sistema: SiO,-Al,03-Na,0-K,0-Ca0-Zr0O,-P,0s-F, segun

especifica la casa comercial Ivoclar.
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IPS e max ZirPress
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Figura 4.8. DRX IPS e.max® ZirPress. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado
al difractémetro.

4.1.2.3. Lava® Ceram.

La DRX de Lava® Ceram, muestra un material mayoritariamente no cristalino

(amorfo), con picos de difraccion que indican la presencia de alguna fase cristalina.

La composicidn de este material, analizada a través de DRX, se corresponde con

la informacion que aporta la casa comercial 3M ESPE.
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Figura 4.9. DRX Lava® Ceram. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al
difractémetro.

4.1.3. Grupos control.

4.1.3.1. Tilite®.

El sustrato metalico Tilite®, segtin la DRX, esta constituido, principalmente, por
Niquel. Para su identificacion se utilizo la fija patron de DRX: PDF: 04-0850.

Su composicién exacta en porcentaje, segun la casa comercial Talladium, es:
60-76 Ni, 12-21 Cr, 4-14 Mo, 4-6 Ti.

En este caso, con la DRX no se pudo determinar, exactamente, la composicion
de este material, pero si se observaron correlaciones entre los elementos que se
corresponden con los picos de difraccién y la composicion que especifica la casa

comercial.
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Figura 4.10. DRX del sustrato metalico Tilite®. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT
acoplado al difractometro.

4.1.3.2. Cerapall®.

El sustrato metalico Cerapall®, segtn la DRX, esta constituido, principalmente,

por Paladio. Para su identificacion se utilizé la fija patrén de DRX: PDF: 87-0643.

Su composicion exacta en porcentaje, segin la casa comercial Metalor
Technologies, es: 4.1 Au, 75 Pd, 4.4 Ag, 5.9 In, 6 Ga.

Con la DRX no se pudo determinar, exactamente, la composicién de este

material, pero si se observaron correlaciones entre los elementos que se corresponden

con los picos de difraccion y la composicion que especifica la casa comercial.
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Figura 4.11. DRX del sustrato metéalico Cerapall®. Imagen obtenida con el programa
Diffract/AT acoplado al difractometro.

4.1.3.3. Revestimiento vitreo IPS d.SIGN®.
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Operations: Import

Figura 4.12. DRX IPS d.SIGN®. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al
difractometro.
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La DRX de IPS d.SIGN® muestra un material mayoritariamente no cristalino

(amorfo), con picos de difraccion que indican la presencia de alguna fase cristalina.

La composicidn de este material, analizada a través de DRX, se corresponde con
la informacion que aporta la casa comercial lvoclar, especificando que se trata de una

ceramica de fluorapatita reforzada con leucita.

4.1.4. Capas intermedias.

4.1.4.1. ZirLiner.

La DRX de la capa intermedia ZirLiner, muestra un material amorfo, no
cristalino. Esta compuesto, basicamente, por una mezcla de butanodiol, agua y cloruro,

segun especifica la casa comercial lvoclar.
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Operations: Import

Figura 4.13. DRX del ZirLiner. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT acoplado al
difractémetro.
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4.1.4.2. Opaquer IPS Classic”® .

La DRX del Opaquer, muestra un material con diferentes fases cristalinas. Segin
el proveedor, Ivoclar, se trata de una mezcla de Polvo de copolimero de metacrilato,
sulfato de bario, 6xido de aluminio, 6xido de zinc, didxido de titanio, catalizadores y

pigmentos.
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Ellopaguer metales - File: opaquer metales.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 5.000 ° - End: 70.035 ° - Step: 0.099 ° - Step time: 229.5 s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 16 s - 2-Theta: 5.000 ° - Theta: 2.500 ° - Chi: 0.00
Operations: Import
38-1423 (*) - Leucite, syn - KAISi206 - Y: 4.19 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 13.0654 - b 13.06540 - ¢ 13.7554 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centred - 141/a (88) - 16 - 2348.11 - F30=13
[1141-1445 (*) - Cassiterite, syn - SNO2 - Y: 24.39 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 4.7382 - b 4.73820 - ¢ 3.1871 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - P42/mnm (136) - 2 - 715521 - Ulc PDF 1.9
[Ll76-0318 (C) - Rutile, syn - TiO2 - Y: 6.14 % - d x by: 1. - WL: 15406 - Tetragonal - a 4.60010 - b 4.60010 - ¢ 2.96540 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Priitive - P42/mnm (136) - 2 - 62.7506 - liic PDF 3.5 -
10-0173 () - Corundum, syn - AI203 - Y: 1.15 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombohedral - lfic PDF 1. -
79-0208 (C) - Zinc Oxide - ZnO - Y: 1.79 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Hexagonal - Vic PDF 5.1 -
[11124-1035 (*) - Barite, syn - BaSO4 - Y: 2.73 % - d x by: 0.9937 - WL: 1.5406 - Orthorhombic - Ulc PDF 2.6 -

Figura 4.14. DRX del Opéaquer IPS Classic”. Imagen obtenida con el programa Diffract/AT
acoplado al difractometro. Al pie de la imagen se identifican las diferentes fases cristalinas del
material que aparecen directamente con el software utilizado, por lo que no se puede variar ni el
tipo ni el tamafio de la fuente.
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4. 2. Analisis de la mojabilidad del recubrimiento

mediante Microscopia de Calefaccion

A continuacion se presentaran los resultados de la Microscopia de Calefaccion
de los diferentes grupos de estudio, analizando tanto el sustrato como el recubrimiento
de cada grupo y estudiando, posteriormente, la compatibilidad de ambos en los ciclos de
coccion. De esta forma se evaluara el grado de mojabilidad, reactividad y unién que

alcanzan las porcelanas de recubrimiento sobre los nucleos ceramicos y metalicos.

4.2.1. IPS e.max” Press /IPS e.max® Ceram.

Inicialmente, se reprodujo el ciclo de coccion que aconseja la casa comercial

Ivoclar para este grupo, alcanzando una temperatura méxima de 750 °C.

En la Fig. 4.15 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en las Figs.4.16 y 4.17, las iméagenes y fotografias mas caracteristicas.

Con este ciclo de coccidn, las muestras contraen levemente y la primera capa de
recubrimiento ceramico no llega a mojar por completo al sustrato. En las imagenes
tomadas durante la microscopia de calefaccion, se observa como el recubrimiento s6lo

se reblandece levemente en la zona de contacto con el sustrato.

Estos resultados mostraban un mojado deficiente del recubrimiento sobre el
sustrato, lo cual parecia que se podria mejorar aumentando la temperatura del ciclo de
coccion; por lo que se pasd a determinar los puntos de fusion del recubrimiento
cerdmico y del sustrato para tratar de aumentar la temperatura del ciclo de coccion,

manteniendo el equilibrio térmico de ambas capas.
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IPS e.max Ceram+IPS e.max Press 7502C
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Figura 4.15. IPS e.max® Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max® Press: Li,Si,Os (Sustrato).
Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo
realizado hasta 850°C, corte en 750°C.

Figura 4.16. Imégenes obtenidas de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3.
En ella aparece la muestra IPS e.max® Ceram / IPS e.max® Press a temperatura ambiente
(imagen de la izquierda) y a 750°C (imagen de la derecha). Como se observa, el recubrimiento
se reblandece, levemente, en la zona de unidn con el sustrato.

Figura 4.17. Imagen de la muestra IPS e.max® Ceram / IPS e.max® Press tras la microscopia de
calefaccion. Curiosamente, con una leve presion digital sobre el recubrimiento, éste se
desprendia facilmente del sustrato.
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Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura de
los ciclos de coccion, se decidio determinar el punto de fusion del sustrato IPS
e.max” Press. Como se comenté en el apartado de Material y Método, dicho sustrato es

una vitroceramica de disilicato de litio (Li,S1,05 (~ 70% cristalino)).

Ssegin la informacion suministrada por la casa Ivoclar Vivadent, la fase

Li,S1,05 pura, funde aproximadamente a 1033°C.
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Figura 4.18. Determinacion del punto de fusion de IPS e.max”™ Press (sustrato) sobre platino
(Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C).
Ensayo realizado hasta 1040°C con el microscopio de calefaccion.

Figura 4.19. Determinacién del punto de fusion sobre platino (Pt) de IPS e.max” Press
(Sustrato). Imagen obtenida con el software EMI 2 V 2.3 del microscopio de calefaccion.
Imagen de la izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen central: 980°C
(reblandecimiento). Imagen de la derecha: 988°C (fusion-fluencia).
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La muestra comienza a contraer aproximadamente a los 950°C, comenzando a
reblandecer entre los 975°- 980°C, donde ya hay una cantidad de vidrio apreciable. La
fusion total estd en torno a 988°C, temperatura inferior a la tedrica de fusion del
compuesto Li,Si1,0s, que estd en torno a los 1033°C. Esto es debido a la presencia de

otros 6xidos minoritarios en la composicion original.

A continuacion, para estimar si se puede mejorar la mojabilidad aumentando la
temperatura de los ciclos de coccion, se decidid, igualmente, determinar el punto de

fusion del recubrimiento IPS e.max® Ceram.
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Figura 4.20. Determinacién del punto de fusién de IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre
platino (Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C). Ensayo realizado hasta 1200°C con el microscopio de calefaccion.
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Figura 4.21. Determinacion del punto de fusion sobre platino (Pt) de IPS e.max” Ceram
(recubrimiento). Imagen obtenida con el software EMI 2 V 2.3 del microscopio de calefaccion.
Parte superior: imagen de la izquierda, temperatura ambiente (22°C); imagen de la derecha:
868°C (reblandecimiento). Parte inferior: imagen de la izquierda, 992°C (semiesfera); imagen
de la derecha: 1178°C (fusion total-fluencia).

De estos datos se deduce claramente que la muestra comienza a contraer a los
650°C, comenzando a reblandecer entre los 825°-868°C, donde ya hay una cantidad de
vidrio apreciable. A 992°C se detecta el punto de formacion de semiesfera segin las
normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 o DIN 51730 1998-04. A los
1150°C, la muestra estd practicamente fundida en su totalidad. Detectdndose la fusion

total y el punto de fluencia a los 1178°C.

Finalmente, para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la
temperatura de los ciclos de coccién, se decidi6 realizar un ensayo empleando un ciclo
de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero aumentando la
temperatura méaxima recomendada; es decir, el ensayo se hizo con IPS e.max® Ceram

sobre IPS e.max® Press hasta el punto de fusion (965°C).
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Figura 4.22. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” Press (sustrato). Variacion
del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo realizado
empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero
aumentando la temperatura maxima recomendada de 750°C hasta los 965°C en el microscopio
de calefaccion.
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Figura 4.23. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” Press (sustrato). Ensayo
realizado empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent en el
microscopio de calefaccion, pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta
965°C. Parte superior: imagen de la izquierda, temperatura ambiente (22°C); imagen de la
derecha: 861°C (reblandecimiento). Segunda fila, imagen de la izquierda: 919°C, Semiesfera;
imagen de la derecha: 965°C (fusion total-fluencia).

120 RESULTADOS



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

Figura 4.24. Imagen de la muestra IPS e.max” Ceram / IPS e.max” Press tras la microscopia de
calefaccion hasta los 965°C. Se observa como el recubrimiento ha fundido completamente, hasta
el punto de reblandecer el sustrato y cambiar su forma.

De los datos de la microscopia de calefaccion se deduce que la muestra
comienza a contraer aproximadamente a los 650°C, comenzando a reblandecer entre los
850°-861°C, donde ya hay una cantidad de vidrio apreciable. A 919°C se detecta el
punto de formacion de semiesfera segin las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540
1995-03-15 o DIN 51730 1998-04. A 950°C la muestra esta practicamente fundida en su
totalidad, detectandose la fusion total y el punto de fluencia a 965°C, seglin las normas
anteriormente citadas. Como es l6gico, al estar el recubrimiento IPS e.max® Ceram en
contacto con el sustrato de IPS e.max” Press, las temperaturas varian ligeramente con
respecto al ensayo realizado con cada composicidon por separado. A la temperatura final
del ensayo (965°C) el sustrato de Li,Si,0s esta reblandecido y parcialmente fundido,

por lo que hay que evitar llegar a temperaturas tan altas durante los ciclos de coccion.

De todos los datos expuestos hasta el momento, se puede hacer una
comparativa de los resultados obtenidos en el grupo IPS e.max® Press / IPS e.max®

Ceram, que se resumen en la grafica de la Fig. 4.25.

A falta de comprobaciones de resistencia de unidon mediante test de carga, se
puede adelantar que un ligero aumento de la temperatura del tratamiento térmico
deberia mejorar la mojabilidad entre ambos materiales y, por lo tanto, su union. El
tratamiento térmico deberia estar por debajo de 919°C para evitar, con cierta seguridad,
posibles problemas de reblandecimiento del sustrato. Un posible rango seria entre los
825°C y los 850°C (861°C) aproximadamente. De esta manera no se supera la

temperatura empleada por Ivoclar Vivadent para cristalizar el sustrato, que esta en torno
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a los 850°C. Evidentemente, este aumento de temperatura puede afectar a las
propiedades estéticas del recubrimiento, al igual que a otras propiedades fisicas y
quimicas como son el equilibrio entre los CET, la disminucion de la resistencia del

circonio debido a procesos de envejecimiento...De estos y otros factores, se hablard en

la discusion.
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Figura 4.25. Gréafica comparativa de los registros obtenidos con IPS e.max” Ceram
(recubrimiento) sobre IPS e.max” Press (sustrato). Variacion del area de la muestra (en tanto
por ciento) frente a la temperatura (en °C).
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4.2.2. IPS e.max® CAD / IPS e.max® Ceram.

Inicialmente, se reprodujo el ciclo de coccion que aconseja la casa comercial

Ivoclar para este grupo, alcanzando una temperatura méxima de 750 °C.

En la Fig. 4.26 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en las Figs. 4.27 y 4.28, las imdgenes mas caracteristicas.
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Figura 4.26. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max® CAD (sustrato). Variacion del
area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo realizado hasta
750°C.

Con este ciclo de coccidn, las muestras contraen levemente y la primera capa de
recubrimiento ceramico no llega a mojar por completo al sustrato. En las imagenes
tomadas durante la microscopia de calefaccion, se observa como el recubrimiento ni
siquiera se reblandece, o lo hace de manera muy leve, en la zona de contacto con el

sustrato (Fig. 4.27).
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Figura 4.27. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3. En
ella aparece la muestra IPS e.max® Ceram / IPS e.max® CAD a temperatura ambiente (imagen
de la izquierda) y a 750°C (imagen de la derecha). Como se observa, el recubrimiento
practicamente no se reblandece en la zona de union con el sustrato.

Figura 4.28. IPS e.max” Ceram sobre IPS e.max” CAD. Imagen de la muestra al salir del
microscopio de calefaccion. La unidén sustrato-recubrimiento era tan leve que el recubrimiento
se desprendi¢ del sustrato nada mas salir del microscopio de calefaccion.

Estos resultados iniciales, mostraban un mojado deficiente del recubrimiento
sobre el sustrato, lo cual parecia que se podria mejorar aumentando la temperatura del
ciclo de coccidn; por lo que se paso a determinar los puntos de fusion del recubrimiento
ceramico y del sustrato para tratar de aumentar la temperatura del ciclo de coccidn,

manteniendo el equilibrio térmico entre ambas capas.

Como se acaba de comentar y al igual que se hizo en el primer grupo de estudio,
para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se decidio
determinar el punto de fusion del sustrato IPS e.max® CAD. Dicho sustrato es una
vitroceramica de Li,Si,05 (~ 70% cristalino). Era de esperar que dicha temperatura de
fusion estuviese muy proxima a la del sustrato IPS e.max” Press, ya que se trata de un
sustrato ceramico de igual composicion y de la misma casa comercial. Ivoclar Vivadent

informa que la fase pura Li,Si,0s, funde a 1033°C.
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Figura 4.29. Determinaciéon del punto de fusion de IPS e.max” CAD (sustrato) sobre platino
(Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C).
Ensayo realizado hasta 1100°C con el microscopio de calefaccion.

Figura 4.30. Determinacién del punto de fusion sobre platino (Pt) de IPS e.max” CAD
(sustrato). Imagen obtenida con el software EMI 2 V 2.3 del microscopio de calefaccion.
Imagen de la izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen central: 989°C
(reblandecimiento). Imagen de la derecha: 1100°C (fusion-fluencia).

La muestra comienza a contraer, aproximadamente, a los 950°C, comenzando a
reblandecer entre los 975°-989°C, donde ya hay una cantidad de vidrio apreciable. La
fusion total esta en torno a los 1000-1020°C. Temperatura inferior a la teorica de fusioén
del compuesto Li,S1,0s, que estd en torno a los 1033°C. Esto es debido a la presencia de
otros 6xidos minoritarios en la composicion original. EI comportamiento, es idéntico al

sufrido por el material IPS e.max” Press.
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A continuacion, para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la
temperatura de los ciclos de coccion, se decidio, igualmente, determinar el punto de
fusion del recubrimiento IPS e.max® Ceram.

Al tratarse del mismo recubrimiento ceramico que el empleado en el apartado
anterior (IPS e.max” Press / IPS e.max® Ceram), esta medicion se corresponde,

integramente, con la de ese grupo.
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Figura 4.31. Determinacion del punto de fusién de IPS e.max® Ceram (recubrimiento) sobre
platino (Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C). Ensayo realizado hasta 1200°C con el microscopio de calefaccion.

De estos datos se deduce claramente que la muestra comienza a contraer a los
650°C, comenzando a reblandecer entre los 825°-868°C, donde ya hay una cantidad de
vidrio apreciable. A 992°C se detecta el punto de formacion de semiesfera segiin las
normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 o DIN 51730 1998-04. A los
1150°C, la muestra estd practicamente fundida en su totalidad. Detectdndose la fusion

total y el punto de fluencia a los 1178°C.
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Figura 4.32. Determinacion del punto de fusién sobre platino (Pt) de IPS e.max® Ceram
(recubrimiento). Imagen obtenida con el software EMI 2 V 2.3 del microscopio de calefaccion.
Parte superior: imagen de la izquierda, temperatura ambiente (22°C); imagen de la derecha:
868°C (reblandecimiento). Parte inferior: imagen de la izquierda, 992°C (semiesfera); imagen
de la derecha: 1178°C (fusion total-fluencia).

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura de
los ciclos de coccion, se decidid, finalmente, realizar un ensayo empleando un ciclo de
coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero aumentando la
temperatura maxima recomendada (IPS e.max” Ceram sobre IPS e.max® CAD hasta

el punto de fusion).

De los datos de la microscopia de calefaccion (Fig. 4.33) se deduce que la
muestra comienza a contraer aproximadamente a los 650°C, comenzando a reblandecer
entre los 850°-861°C, donde ya hay una cantidad de vidrio apreciable. A 919°C se
detecta el punto de formacidon de semiesfera segin las normas ISO DIN 51730 1984,
ISO 540 1995-03-15 o DIN 51730 1998-04. A 950°C la muestra esta practicamente
fundida en su totalidad, detectandose la fusion total y el punto de fluencia a 965°C
segun las normas anteriormente citadas. Como es 16gico, al estar el recubrimiento IPS
e.max” Ceram en contacto con el sustrato de IPS e.max” Press, las temperaturas varian
ligeramente con respecto al ensayo realizado con cada composicion por separado. A la
temperatura final del ensayo (965°C) el sustrato de Li;Si;Os esta reblandecido y

parcialmente fundido (igual que ocurre en el grupo IPS e.max” Press / IPS e.max”
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Ceram; ver Fig. 4.24), por lo que hay que evitar llegar a temperaturas tan altas durante

los ciclos de coccidn.
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Figura 4.33. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” CAD (sustrato). Variacién
del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo realizado
empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero
aumentando la temperatura maxima recomendada de 750°C hasta los 965°C en el microscopio
de calefaccion.

De todos los datos expuestos hasta el momento, se puede hacer una
comparativa de los resultados obtenidos en el grupo IPS e.max® CAD / IPS e.max”
Ceram, que se resumen en la grafica de la Fig. 4.35. De ellos se deduce que un ligero
aumento de la temperatura del tratamiento térmico deberia mejorar la mojabilidad entre
ambos materiales y, por lo tanto, su union. Al igual que en el caso del sustrato IPS
e.max” Press, el tratamiento térmico deberia estar por debajo de 919°C para evitar
posibles problemas de reblandecimiento del sustrato. Un posible rango estaria entre los
825°C y los 850°C (861°C, aproximadamente). De esta manera no se supera la
temperatura empleada por Ivoclar Vivadent para cristalizar el sustrato, que esta en torno

a los 850°C. Evidentemente, este aumento de temperatura puede afectar a las
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propiedades estéticas del recubrimiento, al igual que a otras propiedades fisicas y
quimicas como son el equilibrio entre los CET, la disminucion de la resistencia del
circonio debido a procesos de envejecimiento...De éstos y otros factores, se hablara en

la discusion.

Figura 4.34. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” CAD (sustrato). Ensayo
realizado empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent en el
microscopio de calefaccion, pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta
965°C. Parte superior: imagen de la izquierda, temperatura ambiente (22°C); imagen de la
derecha: 861°C (reblandecimiento). Segunda fila, imagen de la izquierda: 919°C, Semiesfera;
imagen de la derecha: 965°C (fusion total-fluencia). Imagen obtenida de la microscopia de
calefaccion con el software EMI2 V 2.3.
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Figura 4.35. Grafica comparativa de los registros obtenidos con IPS e.max® Ceram
(recubrimiento) sobre IPS e.max® CAD (sustrato). Variacion del area de la muestra (en tanto
por ciento) frente a la temperatura (en °C).

4.2.3. IPS e.max” ZirCAD + ZirLiner / IPS e.max® Ceram vs.
IPS e.max® ZirCAD / IPS e.max” Ceram.

Inicialmente, se reprodujo el ciclo de coccion de la casa comercial. Para ello

se aplico sobre el sustrato IPS e.max”™ ZirCAD una capa de preparacion de ZirLiner en

un horno de Ivocar Vivadent, siguiendo el protocolo indicado por Ivoclar Vivadent.

Temperatura maxima durante el procesado del ZirLiner: 960°C.
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Figura 4.36. Grafica de la microscopia de calefacciéon de ZirLiner sobre IPS e.max® ZirCAD
(sustrato). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C).
Ensayo realizado hasta 960°C.

Figura 4.37. . Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
Zirliner sobre IPS e.max® ZirCAD (sustrato). Fotografia superior izquierda: Temperatura
ambiente (22°C). Fotografia de la derecha: 919°C.

De los datos recogidos en las Figs. 4.36 y 4.37 se deduce que la muestra de
Zirliner reduce su tamafo, durante el ciclo de coccidn, en casi un 20%, al pasar los
900°C de temperatura, aunque no llega a mojar al sustrato completamente. La
composicion de la muestra practicamente no llega a reblandecer; lo cual, indica que la

unién no es todo lo buena que cabria esperar si mojara al sustrato completamente.
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Posteriormente se aplico el recubrimiento IPS e.max” Ceram sobre el
sustrato ZirLiner — IPS e.max® ZirCAD, siguiendo el ciclo de coccién recomendado

por Ivoclar Vivadent. Temperatura maxima: 750°C.
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Figura 4.38. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” ZirCAD (sustrato), con
ZirLiner como capa intermedia. Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la
temperatura (en °C). Ensayo realizado hasta 750°C segun la casa Ivoclar.

Con este ciclo de coccidn, las muestras contraen levemente y la primera capa de
recubrimiento ceramico no llega a mojar por completo al sustrato. En las iméagenes
tomadas durante la microscopia de calefaccion, se observa coémo el recubrimiento ni

siquiera se reblandece, o lo hace de manera muy leve, en la zona de contacto con el

ZirLiner (Figs. 4.39 y 4.40).

Figura 4.39. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre ZirLiner - IPS e.max® ZirCAD (sustrato). Fotografia
de la izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Fotografia de la derecha: 750°C.
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Figura 4.40. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre ZirLiner - IPS e.max” ZirCAD (sustrato).
Imagen de la muestra al salir del microscopio de calefaccion.

Estos resultados iniciales, mostraban un mojado deficiente del recubrimiento
sobre el sustrato, a pesar de tener la capa intermedia ZirLiner, lo cual parecia que se
podria mejorar aumentando la temperatura del ciclo de coccidn; por lo que se pas6 a
determinar los puntos de fusion del sustrato y del recubrimiento ceramico para tratar de
aumentar la temperatura del ciclo de coccidon, manteniendo el equilibrio térmico entre
las diferentes capas. De igual forma, se decidi6 estudiar la importancia del ZirLiner en
la unioén sustrato-recubrimiento y, para ello, se realizd la misma sistemdtica en la

reproduccion de los ciclos de coccion sin aplicar ZirLiner.

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidio realizar un ensayo empleando un ciclo de coccidon equivalente al recomendado
por Ivoclar Vivadent pero aumentando la temperatura méxima recomendada. Para ello,
era necesario conocer los puntos de fusion tanto de los sustratos como de los

recubrimientos, como se ha explicado en los apartados anteriores.

El caso del sustrato IPS e.max® ZirCAD (ZrO, estabilizado con itrio), no fue
necesario determinar la temperatura de fusion, ya que, como se deduce de la Fig. 4.41
(donde se recoge el sistema ZrO, — Y,03'™), el punto de fusién de éste es muy superior

a la temperatura méaxima que puede alcanzar el microscopio de calefaccion (= 1200°C).
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Figura 4.41. Sistema ZrO2 — Y203 en % molar j;Error! Marcador no definido.. En este
grafico se observa como el Circonio tiene un punto de fusion superior a los 2500°C, aunque
sufre la primera transformacion de fase sobre los 1200 °C.

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura de
los ciclos de coccion, se decidio igualmente, determinar el punto de fusion del

recubrimiento IPS e.max® Ceram.
Al tratarse del mismo recubrimiento ceramico que el empleado en el grupo

IPS e.max” Press / IPS e.max® Ceram e IPS e.max® CAD / IPS e.max® Ceram, este

apartado se corresponde integramente con los de esos grupos de investigacion.
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Figura 4.42. Determinacion del punto de fusion de IPS e.max® Ceram (recubrimiento) sobre
platino (Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C). Ensayo realizado hasta 1200°C con el microscopio de calefaccion.

Figura 4.43. Determinacion del punto de fusién sobre platino (Pt) de IPS e.max® Ceram
(recubrimiento). Imagen obtenida con el software EMI 2 V 2.3 del microscopio de calefaccion.
Parte superior: imagen de la izquierda, temperatura ambiente (22°C); imagen de la derecha:
868°C (reblandecimiento). Parte inferior: imagen de la izquierda, 992°C (semiesfera); imagen
de la derecha: 1178°C (fusion total-fluencia).
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De estos datos se deduce que la muestra comienza a contraer a los 650°C,
comenzando a reblandecer entre los 825°-868°C, donde ya hay una cantidad de vidrio
apreciable. A 992°C se detecta el punto de formacion de semiesfera, segun las normas
ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 o DIN 51730 1998-04. A los 1150°C, la
muestra esta practicamente fundida en su totalidad. Detectandose la fusion total y el

punto de fluencia a los 1178°C.

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidio realizar un ensayo empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado
por Ivoclar Vivadent pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta
alcanzar el punto de fusion del recubrimiento cerdamico (IPS.e.max® Ceram sobre IPS
e.max” ZirCAD (con ZirLiner) hasta el punto de fusién); sabiendo que el sustrato de
circonio sufre una primera transformacion de fase sobre los 1200°C, aunque no funda

hasta los 2500°C (Fig. 4.41).

En la Fig. 4.44 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en la Fig. 4.45, las imagenes mas caracteristicas.

De estos datos se deduce claramente que la muestra comienza a contraer
aproximadamente a los 700°C, comenzando a reblandecer entre los 885°-954°C, donde
ya hay una cantidad de vidrio apreciable. A 1118°C se detecta el punto de formacion de
semiesfera, segiin las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 o DIN 51730
1998-04. A 1150°C la muestra esta practicamente fundida en su totalidad; detectandose

la fusion total y el punto de fluencia a 1164°C, seglin las normas anteriormente citadas.
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Figura 4.44. IPS e.max® Ceram sobre IPS e.max” ZirCAD+ZirLiner (Sustrato). Variacion del
area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo realizado
empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero
aumentando la temperatura méaxima recomendada hasta 1164°C, punto de fusion del
recubrimiento.

Figura 4.45. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre ZirLiner - IPS e.max® ZirCAD (sustrato). Ensayo
realizado empleando um ciclo de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar pero
aumentando la temperatura maxima hasta los 1164°C. Imagen superior izquierda: Temperatura
ambiente (22°C). Imagen superior derecha: 954°C (reblandecimiento). Imagen inferior: 1164°C
(punto de fusion del recubrimiento sobre el sustrato con ZirLiner).

RESULTADOS 137



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

Figura 4.46. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre ZirLiner - IPS e.max” ZirCAD (sustrato)
a 1118°C (semiesfera). Imagen de la muestra al salir del microscopio de calefaccion tras una
prueba en la que no se puedo llegar al punto de fusiéon del recubrimiento por problemas
técnicos.

Adicionalmente, se realizo un ensayo IPS e.max® Ceram (recubrimiento)
sobre IPS e.max® ZirCAD (sustrato) sin aplicar la capa intermedia de Zirliner.
Para la medida se emple6 un ciclo de coccidon equivalente al recomendado por Ivoclar
Vivadent pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta el punto de

fusion del recubrimiento (1164°C).

En la Fig. 4.47 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en la Fig. 4.48, las imagenes mas caracteristicas.
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Figura 4.47. IPS e.max” Ceram sobre IPS e.max” ZirCAD sin la aplicacion de ZirLIner.
Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo
realizado empleando un ciclo de coccidn equivalente al recomendado por Ivoclar Vivadent pero
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aumentando la temperatura maxima recomendada hasta 1164°C, punto de fusién del
recubrimiento.

De estos datos se deduce que la muestra comienza a contraer, aproximadamente,
a los 700°C, comenzando a reblandecer entre los 880°-999°C, donde ya hay una
cantidad de vidrio apreciable. A 935°C se detecta el punto de formacion de la esfera,
segun las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-15 6 DIN 51730 1998-04.
Este punto no se ha detectado, en la muestra con ZirLiner. Lo cual indica que el
ZirLiner mejora la mojabilidad de la dentina sobre el sustrato. A 1039°C se detecta el
punto de formacion de semiesfera segun las normas mencionadas. A 1150°C la muestra
estd practicamente fundida en su totalidad. Detectdndose la fusion total y el punto de

fluencia a 1164°C, seglin las normas anteriormente citadas.

Figura 4.48. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
IPS e.max® Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” ZirCAD (sustrato) sin ZirLiner. Ensayo
realizado empleando um ciclo de coccidon equivalente al recomendado por Ivoclar pero
aumentando la temperatura maxima hasta los 1164°C. Imagen superior izquierda: Temperatura
ambiente (22°C). Imagen central superior: 899°C (reblandecimiento). Imagen superior derecha:
935°C (esfera). Imagen inferior izquierda: 1039°C (semiesfera). Imagen inferior derecha:
1164°C (punto de fusion del recubrimiento).

Figura 4.49. IPS e.max” Ceram (recubrimiento) sobre IPS e.max” ZirCAD (sustrato) a 1164°C
(fusion). Imagen de la muestra al salir del microscopio de calefaccion.
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De todos los datos expuestos hasta el momento, se puede hacer una
comparativa de los resultados obtenidos en el grupo IPS e.max” ZirCAD +
ZirLiner / IPS e.max”® Ceram vs. IPS e.max® ZirCAD / IPS e.max® Ceram, que se

resumen en la grafica de la Fig. 4.50.

Se observa que un aumento de la temperatura del tratamiento térmico deberia
mejorar la mojabilidad entre ambos materiales y, por lo tanto, su union. En este caso, no
hay peligro de reblandecimiento ni de fusion del sustrato hasta temperaturas muy
elevadas (ver Fig. 4.41). Por otro lado, el rango de estabilidad del 6xido de circonio
estabilizado con itrio en su forma tetragonal (composicion y estructura del sustrato) es
muy amplio como se puede ver en dicha Fig. 4.41, permitiendo un amplio margen de
coccion. El tratamiento térmico deberia estar por debajo de 1500°C para no sobrepasar
la temperatura de sinterizacion del sustrato. Un posible rango seria entre los 890°C y los
1164°C, aproximadamente. Sin tener en cuenta que, evidentemente, este aumento de
temperatura puede afectar a las propiedades estéticas del recubrimiento, al igual que a
otras propiedades fisicas y quimicas como son el equilibrio entre los CET, Ila
disminucién de la resistencia del circonio debido a procesos de envejecimiento como se

comentara en la discusion.

140 RESULTADOS



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

120

T
I
1
IPS e.max ZirCAD (con Zitliner) +IPS e.max Ceram 750 2C 1
IPS e.max ZirCAD (sin Zirliner) +IPS e.max Ceram 11642 C

0 T WO T AT VO Uy v W

IPS e.max ZirCAD (con Zirliner) +IPS e.max Ceram 1164 2C

80 1

60

Area (%)

IPS e.max Ceram A3/TI 2

20

|
I
I
I
I
I
I
}
I
1
1
I
I
40
I
I
I
I
I
i
I
I
I
I
|

0

100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100

Temperatura (2C)

Figura 4.50. Grafica comparativa de los registros obtenidos del grupo IPS e.max® ZirCAD/IPS
e.max” Ceram. Variaciéon del 4rea de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C). Ensayo realizado con la capa intermedia ZirLiner y sin ella.

Con respecto al papel que juega en la union ceramoceramica la capa intermedia
de ZirLiner, segun las pruebas de microscopia de calefaccion, cabe destacar que se han
obtenido mejores resultados en cuanto a mojabilidad del recubrimiento sobre el sustrato,
en el grupo con ZirLiner. Asi, en el grupo sin ZirLiner, a los 935°C se detecta un punto
de formacion de esfera que no aparece en el grupo que posee ZirLiner. Esta forma de
esfera se caracteriza por presentar angulos de mojado que son contrarios al proceso de
mojabilidad, lo cual indica que el ZirLiner favorece la mojabilidad inicial del

recubrimiento sobre el sustrato.
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4.2.4. IPS e.max” ZirCAD / IPS e.max" ZirPress.

En el grupo formado por el sustrato ceramico IPS e.max® ZirCAD vy el
recubrimiento IPS e.max® ZirPress, no se han realizado pruebas de microscopia de
calefaccion puesto que este recubrimiento cerdmico se inyecta a presion sobre el
sustrato, por lo que no existe un ciclo de coccion que se pueda reproducir y analizar

mediante esta técnica.

Figura 4.51. Imagen de IPS e.max” ZirPress (recubrimiento) sobre IPS e.max” ZirCAD
(sustrato), tras el proceso de inyeccion a presion realizado por Ivoclar.

4.2.5. Lava® / Lava® Ceram.

Inicialmente se reprodujo el ciclo de coccion recomendado por la casa
comercial 3M para Lava® Ceram (recubrimiento) sobre Lava™ Frame (sustrato), cuya

temperatura maxima es de 840°C.

En la Fig. 4.52 se recoge el registro obtenido por microscopia de calefaccion y

en la Fig. 4.53 las imégenes mas caracteristicas.
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Figura 4.52. Grafica de la microscopia de calefaccion de Lava®” Ceram (recubrimiento) sobre Lava®
Frame (sustrato). Variacioén del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en
°C). Ensayo realizado reproduciendo el ciclo de coccion aconsejado por 3M. Temperatura maxima:
840°C.

Estos resultados iniciales, mostraban un mojado deficiente del recubrimiento
sobre el sustrato, lo cual parecia que se podria mejorar aumentando la temperatura del
ciclo de coccidn; por lo que se pas6 a determinar los puntos de fusion del recubrimiento

ceramico y del sustrato para tratar de aumentar la temperatura del ciclo de coccion,

manteniendo el equilibrio térmico entre ambas capas.

Figura 4.53. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
Lava”™ Ceram (recubrimiento) sobre Lava” Frame (sustrato). Ensayo realizado empleando um ciclo
de coccion equivalente al recomendado por 3M. Imagen superior izquierda: Temperatura ambiente
(22°C). Imagen superior derecha: 793°C (inicio contraccion). Imagen inferior centrada: 840°C.
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Ya que este sistema no utiliza ningln tipo de capa intermedia que favorezca la
union sustrato-recubrimiento y debido a los resultados positivos que obtuvimos con la
capa de ZirLiner en el grupo anterior, se decidio realizar un segundo ciclo de coccidon
sobre una fina capa de recubrimiento que el propio laboratorio de la casa comercial nos
habia proporcionado. Por lo tanto, este ensayo también se realizé aplicando dos capas
de Lava® Ceram (recubrimiento) sobre Lava® Frame (sustrato) siguiendo el ciclo de
coccion recomendado por 3M. Temperatura maxima: 840°C. En la Fig. 4.54 se recoge
el registro obtenido por microscopia de calefaccion y en la Fig. 4.55, las imégenes mas

caracteristicas.

En este caso, no se obtuvieron diferencias, en la microscopia de calefaccion,
entre la muestra que fue sometida al ciclo de coccion del recubrimiento directamente
sobre el sustrato de circonio y la que previamente habia sido preparada con una fina
capa del propio recubrimiento en los laboratorios de 3M y después se sometio, en el

microscopio de calefaccion, al ciclo de coccion aconsejado por 3M .

Lava (Zr02) + 12 capa dentina (Lava Ceram) + 22 capa dentina(Lava Ceram) 8402C \\\
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Figura 4.54. Gréfica de la microscopia de calefaccion de Lava® Ceram (recubrimiento) sobre
Lava® Frame (sustrato) con una capa previa de Lava” Ceram. Variacion del area de la muestra
(en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C). Ensayo realizado reproduciendo el ciclo de
coccion aconsejado por 3M. Temperatura maxima: 840°C.
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Figura 4.55. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
Lava® Ceram (recubrimiento) sobre Lava® Frame (sustrato) com una capa previa de
Lava® Ceram. Ensayo realizado empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado por
3M. Imagen superior izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen superior derecha: 838°C
(leve contraccion del recubrimiento).

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidio realizar un ensayo empleando un ciclo de coccidon equivalente al recomendado
por 3M pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta el punto de fusion.
Para ello, era necesario conocer los puntos de fusion tanto de los sustratos como de

los recubrimientos, como se ha explicado en los apartados anteriores.

En el caso del sustrato Lava® Frame (ZrO, estabilizado con itrio), no fue
necesario determinar la temperatura de fusion, ya que, como se dedujo de la Fig. 4.41
(donde se recogia el sistema ZrO, — Y,053'*), el punto de fusion de éste es muy superior

a la temperatura méaxima que puede alcanzar el microscopio de calefaccion (= 1200°C).

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad aumentando la temperatura de
los ciclos de coccidn, se decidid, al igual que en los grupos anteriores, determinar el

punto de fusién de Lava® Ceram de 3M.

En la Fig. 4.56 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion
de una pequefia muestra de Lava® Ceram de 3x4 mm de didmetro y altura,
respectivamente, que se colocd sobre una ldmina de platino para conocer su punto de

fusion. En la Fig. 4.57 se muestran las imagenes mas caracteristicas.
De estos datos se deduce que la muestra comienza a contraer aproximadamente a

los 700°C, comenzando a reblandecer entre los 850°-900°C. A 990°C se detecta el punto
de formacion de semiesfera segin las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-03-
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15 o DIN 51730 1998-04. A 1150°C la muestra estd practicamente fundida en su
totalidad. Detectandose la fusion total y el punto de fluencia a 1134°C, siguiendo las

normas anteriormente citadas.
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Figura 4.56. Grafica de la microscopia de calefaccion de Lava® Ceram (recubrimiento).
Determinacion del punto de fusion sobre platino (Pt). Variacion del area de la muestra (en tanto por
ciento) frente a la temperatura (en °C).

Figura 4.57. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
Lava® Ceram (recubrimiento) sobre platino (Pt) para determinar El punto de fusién.Imagen superior
izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen superior derecha: 855°C (reblandecimiento).
Imagen inferior izquierda: 913°C (aproximacion a semiesfera). Imagen inferior derecha: 1134°C
(fusion total-fluencia).
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Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidi6 realizar un ensayo empleando un ciclo de coccion equivalente al indicado por
3M pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta el punto de fusion
(Lava® Ceram sobre Lava® Frame hasta el punto de fusién). Se elevo la temperatura
hasta los 1134°C (temperatura estimada previamente y a la cual se asegura la
mojabilidad del recubrimiento, sin riesgo de provocar alteraciéon del sustrato de

circonio).

En la Fig. 4.58 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en la Fig. 4.59, las imagenes mas caracteristicas.
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Figura 4.58. Gréfica de la microscopia de calefaccion de Lava® Ceram (recubrimiento) sobre
Lava” Frame (sustrato). Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la
temperatura (en °C). Ensayo realizado empleando un ciclo de coccidon equivalente al
recomendado por 3M pero aumentando la temperatura maxima recomendada mas de 1134°C.

De estos datos se deduce que la muestra comienza a contraer, aproximadamente,
a los 750°C comenzando a reblandecer entre los 940°-1020°C. A 1029°C se detecta el
punto de formacion de la esfera segin las normas ISO DIN 51730 1984, ISO 540 1995-
03-15 o DIN 51730 1998-04. A 1089°C se detecta el punto de formacion de semiesfera
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segun las normas mencionadas. A 1134°C la muestra esta practicamente fundida en su
totalidad, detectandose la fusion total y el punto de fluencia sobre el sustrato de

circonio, en torno a los 1150°C.

Figura 4.59. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
Lava® Ceram (recubrimiento) sobre Lava® Frame (sustrato). Ensayo realizado empleando un
ciclo de coccion equivalente al recomendado por 3M pero aumentando la temperatura maxima
aconsejada. Imagen superior izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen superior
derecha: 969°C (reblandecimiento). Imagen inferior izquierda: 1029°C (esfera). Imagen inferior
derecha: 1134°C (semiesfera).

De todos los datos expuestos hasta el momento, se puede hacer una
comparativa de los resultados obtenidos en el grupo Lava® / Lava® Ceram, que se

resumen en la grafica de la Fig. 4.60.

Se observa que un aumento de la temperatura del tratamiento térmico deberia
mejorar la mojabilidad entre ambos materiales y, por lo tanto, su uniéon. En este caso no
hay peligro de reblandecimiento ni de fusion del sustrato hasta muy altas temperaturas
(ver Fig. 4.41). Por otro lado, el rango de estabilidad del 6xido de circonio estabilizado
con itrio en su forma tetragonal (composicion y estructura del sustrato) es muy amplio,
como se puede ver en dicha Fig. 4.41, permitiendo un amplio margen de coccion. El
tratamiento térmico deberia estar por debajo de 1500°C para no sobrepasar la
temperatura de sinterizacion del sustrato. Un posible rango seria entre los 940°C y los
1134°C, aproximadamente. Sin tener en cuenta que, evidentemente, este aumento de
temperatura podria afectar a las propiedades estéticas del recubrimiento, al igual que a

otras propiedades fisicas y quimicas como son el equilibrio entre los CET, la
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disminucion de la resistencia del circonio debido a procesos de envejecimiento...Estos

y otros factores se trataran en la discusion.
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Figura 4.60. Grafica comparativa de los registros obtenidos del grupo Lava®/Lava® Ceram.
Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura (en °C).

4.2.6. Cerapall® / IPS d.SIGN®.

Inicialmente se reprodujo el ciclo de coccion recomendado por la casa
comercial Ivoclar Vivadent para IPS d.SIGN® (recubrimiento) sobre Cerapall®
(sustrato), cuya temperatura maxima es de 870°C. Para ello se realizaron dos ensayos, el

primero con una capa intermedia de Opaquer IPS Classic® y el segundo sin dicha capa.

Al igual que ocurre en el resto de los grupos, con este ciclo de coccion, las
muestras contraen levemente y la primera capa de recubrimiento ceramico no llega a
mojar por completo al sustrato metdlico. Sin embargo, a diferencia de los grupos
ceramoceramicos (en los que, tras realizar este ciclo de coccion, se desprendia

facilmente el recubrimiento del sustrato cerdmico con una leve fuerza digital), en este
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grupo, se observo una union recubrimiento-sustrato mas fuerte, de tal forma que si se
presionaba el recubrimiento ceramico, €ste no se desprendia facilmente del sustrato

metalico. A pesar de ello, estos resultados mostraban un mojado deficiente del

recubrimiento sobre el sustrato metalico.

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidio realizar un ensayo empleando un ciclo de coccion equivalente al recomendado
por Ivoclar, pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta el punto de
fusién del recubrimiento. Por lo que se pas6é a determinar el punto de fusion del
recubrimiento ceramico (en este caso, no fue necesario determinar el punto de fusion
del sustrato metalico porque éste soporta temperaturas mucho mas elevadas que la del

punto de fusion del recubrimiento, sin sufrir ningtn tipo de variacion estructural).

En la Fig. 4.61 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en las Figs.4.62,4.63 y 4.64, las imagenes y fotografias mas caracteristicas.
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Figura 4.61. Grafica comparativa de los registros obtenidos del grupo Cerapall® /

IPS d.SIGN®.Variaciéon del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C).
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Figura 4.62. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
IPS d.SIGN® (recubrimiento) sobre Cerapall® (sustrato). Ensayo realizado empleando un ciclo
de coccion equivalente al recomendado por Ivoclar pero aumentando la temperatura maxima
hasta los 1100°C. Imagen superior izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen superior
derecha: 969°C (reblandecimiento). Imagen inferior centrada: 1072°C (semiesfera).

Figura 4.63. IPS d. SIGN® (recubrimiento) sobre Cerapall® (sustrato) sin Opaquer.
Reproduccion del ciclo de coccion a 8§70°C de temperatura maxima. Imagen de la muestra al
salir del microscopio de calefaccion.

Figura 4.64. IPS d. SIGN®™ (recubrimiento) sobre Cerapall® (sustrato) con Opaquer.
Reproduccion del ciclo de coccion aumentando la temperatura maxima a 1100°C. Imagen de la
muestra al salir del microscopio de calefaccion.
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De los ensayos realizados con el grupo control, se deduce que aumentando la
temperatura del ciclo de coccion hasta los 1100°C, punto de fusion del recubrimiento, se
observa una mayor mojabilidad; pero, al igual que ocurre en ¢l resto de los grupos de
estudio, con esta temperatura se pierden las propiedades Opticas del recubrimiento,

aunque el sustrato metalico no sufra ningun tipo de cambio estructural.

Los resultados de la microscopia de calefaccion no muestran una mayor
mojabilidad de los recubrimientos ceramicos sobre los sustratos metalicos, con respecto
a los sustratros ceramicos; sin embargo, si se puede afirmar que dichos recubrimientos
ceramicos estan mejor unidos a los sustratos metalicos, ya que cuesta separarlos
manualmente. Esto pone de manifiesto un tipo de uniones interfaciales ceramometalicas

que no se dan en la unién ceramoceramica.

4.2.7. Tilite® / IPS d.SIGN®.

Inicialmente se reprodujo el ciclo de coccion recomendado por la casa
comercial Ivoclar Vivadent para IPS d.SIGN® (recubrimiento) sobre Tilite® (sustrato),
cuya temperatura maxima es de 870°C. Al que se hico con el anterior grupo control, se
realizaron dos ensayos, el primero con una capa intermedia de Opaquer IPS Classic® y

el segundo sin dicha capa.

Con este ciclo de coccidn, las muestras contraen levemente y la primera capa de
recubrimiento ceramico no llega a mojar por completo al sustrato metalico. Sin
embargo, a diferencia de los grupos ceramoceramicos (en los que, tras realizar este ciclo
de coccidn, se desprendia facilmente el recubrimiento del sustrato cerdmico con una
leve fuerza digital), en este grupo, al igual que en el anterior grupo control, se observo
una unioén recubrimiento-sustrato mas fuerte, de tal forma que si se presionaba el
recubrimiento ceramico, éste no se desprendia facilmente del sustrato metalico. A pesar
de ello, estos resultados mostraban un mojado deficiente del recubrimiento sobre el

sustrato metalico.

152 RESULTADOS



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

Para estimar si se puede mejorar la mojabilidad, aumentando la temperatura, se
decidio realizar un ensayo empleando un ciclo de coccidon equivalente al recomendado
por Ivoclar, pero aumentando la temperatura maxima recomendada hasta el punto de
fusion del recubrimiento. Por lo que se pasdé a determinar el punto de fusion del
recubrimiento ceramico (como se ha explicado en el apartado anterior, no fue
necesario determinar el punto de fusion del sustrato metalico porque éste soporta
temperaturas mucho mas elevadas que la del punto de fusién del recubrimiento, sin

sufrir ningun tipo de variacion estructural).

En la Fig. 4.65 se recoge el registro obtenido en el microscopio de calefaccion y

en las Figs.4.66, 4.67 y 4.68, las imagenes y fotografias mas caracteristicas.
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Figura 4.65. Grafica comparativa de los registros obtenidos del grupo Tilite® /

IPS d.SIGN®.Variacion del area de la muestra (en tanto por ciento) frente a la temperatura
(en °C).
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Figura 4.66. Imagen obtenida de la microscopia de calefaccion con el software EMI 2 V 2.3 de
IPS d.SIGN® (recubrimiento) sobre Tilite® (sustrato). Ensayo realizado empleando un ciclo de
coccion equivalente al recomendado por Ivoclar pero aumentando la temperatura maxima hasta
los 1100°C. Imagen superior izquierda: Temperatura ambiente (22°C). Imagen superior
derecha: 900°C (reblandecimiento). Imagen inferior izquierda: 980°C (esfera). Imagen inferior
derecha: 1078°C (semiesfera).

Figura 4.67. IPS d. SIGN® (recubrimiento) sobre Tilite® (sustrato) sin Opaquer. Reproduccién
del ciclo de coccion a 870°C de temperatura maxima. Imagen de la muestra al salir del
microscopio de calefaccion.

Figura 4.68. IPS d. SIGN® (recubrimiento) sobre Tilite” (sustrato) con Opaquer. Reproduccion
del ciclo de coccion aumentando a 870°C de temperatura maxima. Imagen de la muestra al salir
del microscopio de calefaccion.
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De los ensayos realizados con el grupo control, se deduce que aumentando la
temperatura del ciclo de coccion hasta los 1100°C, punto de fusion del recubrimiento, se
observa una mayor mojabilidad; pero, al igual que ocurre en ¢l resto de los grupos de
estudio, con esta temperatura se pierden las propiedades Opticas del recubrimiento,
aunque el sustrato metalico no sufra ningin tipo de cambio estructural, como se ha

comentado en el apartado anterior.

Los resultados de la microscopia de calefaccion no muestran una mayor
mojabilidad de los recubrimientos ceramicos sobre los sustratos metalicos, con respecto
a los sustratros ceramicos; sin embargo, si se puede afirmar que dichos recubrimientos
ceramicos estan mejor unidos a los sustratos metalicos, ya que cuesta separarlos
manualmente, como se ha comentado previamente. Esto pone de manifiesto un tipo de

uniones interfaciales ceramometalicas que no se dan en la unién ceramoceramica.
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4. 3. Analisis de la interfase mediante Indentaciones

A continuacién se presentaran los resultados de las pruebas de carga estaticas
mediante indentaciones, analizando, en cada grupo de estudio, el recorrido de las grietas
generadas tras la aplicacion de las cargas en las diferentes capas de las muestras. De esta
forma, se determinara la estabilidad de la interfase recubrimiento-nticleo ceramico y

recubrimiento-nucleo metalico.

Como se coment6 en el apartado de Material y Método, las indentaciones se

realizaron con tres limites de carga y en diferentes zonas de las muestras (ver Fig. 3.17):

e Baja carga (1Kg): Estas indentaciones se realizaron en el recubrimiento de todas las
muestras, en la interfase (con la mitad de la indentacion en el nticleo y la otra mitad
en el recubrimiento) y en los niicleos de los grupos IPS e.max” Press / IPS e.max”
Ceram e IPS e.max” CAD/ IPS e.max” Ceram. En los grupos con niicleos de 6xido
de circonio, estas cargas no se realizaron porque eran insuficientes para generar
grietas.

e Media carga (30Kg): Estas indentaciones se aplicaron en los nucleos de los grupos
de disilicato de litio y de 6xido de circonio.

e Alta carga (50Kg): Estas indentaciones se realizaron solamente en los nucleos de los
grupos de 6xido de circonio. Estas cargas no se aplicaron a los nticleos de disilicato

de litio puesto que eran excesivas para dicho material.

Para el analisis y la interpretacion de los resultados obtenidos con esta prueba,
como se explico en el apartado de Material y Método, cabe mencionar que las grietas
generadas tras la aplicacion de una carga, siempre siguen el recorrido que menor
resistencia les ofrece. De esta forma, si la interfase sustratro-recubrimiento no es de
buena calidad, ofrece poca resistencia al avance de las grietas y, por lo tanto, éstas
discurren a través de dicha interfase sin ningin problema. Por el contrario, si la
interfase sustrato-recubrimiento es de buena calidad, la grieta encuentra un

obstaculo para su progresion y, o bien se detiene sin avanzar mas, o bien busca otro
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camino que le ofrezca menor resistencia que la interfase, atravesandola o retrocediendo,

pero nunca avanzando a través de ella (ver Figs. 3.19 y 3.20).

4.3.1. IPS e.max” Press /IPS e.max" Ceram.

IPSPress 0009 LS x300 300 um

Figura 4.69. Imagen al microscopio electronico (x300) de la interfase de la muestra
IPS e.max"Press / IPS e.max“Ceram. La parte inferior de la imagen se corresponde con el
sustrato de la muestra (S) y en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la
muestra (R).

A continuacidn se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga

en las diferentes capas de la muestra y a 30Kg. de carga exclusivamente en el nucleo.
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IPSPress 0001 L x1,0k 100 um

Figura 4.70. Imagen al microscopio electronico (x1,0K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max"Press / IPS e.max"Ceram. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre por el sustrato.

IPSPress 0003 L x5,0k 20 um

Figura 4.71. Imagen al microscopio electronico (x5,0K) de la grieta generada tras la indentacion
a 1Kg realizada en el recubrimiento de la muestra IPS e.max*Press / IPS e.max“Ceram. Se
observa, en detalle, como la grieta atraviesa la interfase y discurre por el sustrato.
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IPSPress 0006 LS x800 100 um

Figura 4.72. Imagen al microscopio electronico (x800) de la indentacion a 1Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max®Press / IPS e.max®Ceram. Se observa que la grieta generada,
tras la indentacién, atraviesa la interfase y discurre por el recubrimiento.

Press-1-0007 LS x300 300 um

Figura 4.73. Imagen al microscopio electronico (x300) de la indentacion a 30Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max®Press / IPS e.max®Ceram. Se observa que las grietas
generadas, tras la indentacidn, atraviesan la interfase y discurren por el recubrimiento.

En todas las pruebas de carga realizadas, la grieta que se generaba tras la

indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en ella, pero
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nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.

4.3.2. IPS e.max® CAD / IPS e.max® Ceram.

IPSCAD 0011 LS x250 300 um

Figura 4.74. Imagen al microscopio electronico (x250) de la interfase de la muestra
IPS e.max“CAD / IPS e.max“Ceram. La parte inferior de la imagen se corresponde con el
sustrato de la muestra (S) y en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la
muestra (R).

A continuacién se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga

en las diferentes capas de la muestra y a 30K g. de carga exclusivamente en el ntcleo.
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IPSCAD 0007 LS x1,0k 100 um

Figura 4.75. Imagen al microscopio electronico (x1,0K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max"CAD / IPS e.max“Ceram. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre por el sustrato.

IPSCAD 0009 LS x3,0k 30 um

Figura 4.76. Imagen al microscopio electronico (x3,0K) de la grieta generada tras la indentacion
a 1Kg realizada en el recubrimiento de la muestra IPS e.max”CAD / IPS e.max"Ceram. Se
observa, en detalle, como la grieta atraviesa la interfase y discurre por el sustrato.
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IPSCAD 0015 LS x600 100 um

Figura 4.77. Imagen al microscopio electronico (x600) de la indentacién a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra IPS e.max“CAD / IPS e.max"Ceram. Se observa que ninguna de las grietas
generadas tras la indentacion discurre por la interfase, sino que avanzan por el recubrimiento.

IPSCAD 0018 LS x2,5k 30 um

Figura 4.78. Imagen al microscopio electronico (x2,5K) de la indentacion a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra IPS e.max“CAD / IPS e.max“Ceram. Se observa, en detalle, que ninguna de
las grietas generadas tras la indentacion discurre por la interfase, sino que avanzan por el
recubrimiento.
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IPSCAD 0020 LS x800 100 um

Figura 4.79. Imagen al microscopio electronico (x800) de la indentacion a 1Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max"CAD / IPS e.max"Ceram. Se observa que la grieta generada,
tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre por el recubrimiento.

CAD-4-0003 LS x120 500 um

Figura 4.80. Imagen al microscopio electronico (x120) de la indentacion a 30Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max“CAD / IPS e.max“Ceram. Se observa que la grieta generada,
tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre por el recubrimiento.
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En todas las pruebas de carga realizadas, la grieta que se generaba tras la
indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en ella, pero
nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.

4.3.3. IPS e.max” ZirCAD + ZirLiner / IPS e.max® Ceram vs.

IPS e.max® ZirCAD / IPS e.max” Ceram.

ZirCAD 0020 L x300 300 um

Figura 4.81. Imagen al microscopio electronico (x300) de la interfase de la muestra
IPS e.max”ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max“Ceram. La parte inferior de la imagen se corresponde
con el sustrato de la muestra (S), en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento
de la muestra (R) y la zona intermedia se corresponde con el ZirLiner (Z).
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A continuacidn se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones
que se realizaron en el grupo IPS e.max“ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max“Ceram.

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga
en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el

nucleo.

i
i

ZirCAD 0000 L x800 100 um

Figura 4.82. Imagen al microscopio electronico (x800) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max“ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max"Ceram. Se observa que

la grieta generada, tras la indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de
ella.
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ZirCAD 0001 L x1,8k 50 um

Figura 4.83. Imagen al microscopio electronico (x1,8K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max®ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max®Ceram. Se observa,en
detalle, que la grieta generada, tras la indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no
avanza a través de ella.

ZirCAD+Zir0001 LS x180 500 um

Figura 4.84. Imagen al microscopio electronico (x180) de la indentacion a 30Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max”ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max“Ceram. Se observa que la
grieta generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre a través del recubrimiento.
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ZirCAD+Zir0003 LS x250 300 um

Figura 4.85. Imagen al microscopio electronico (x250) de la indentacion a 50Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max”ZirCAD+ZirLiner / IPS e.max“Ceram. Se observa que la
grieta generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y discurre a través del recubrimiento.

ZirCAD+D0005 LS x500 200 um

Figura 4.86. Imagen al microscopio electronico (x500) de la interfase de la  muestra
IPS e.max*“ZirCAD / IPS e.max“Ceram. La parte inferior de la imagen se corresponde con el

sustrato de la muestra (S) y en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la
muestra (R).
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A continuacidn se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en el grupo IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max“Ceram (sin ZirLiner).

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga
en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el

nucleo.

ZrCADnoZL 0003 LS x1,0k 100 um

Figura 4.87. Imagen al microscopio electronico (x800) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max“Ceram. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de ella.
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ZrCADnoZL 0007 LS x2,0k 30 um

Figura 4.88. Imagen al microscopio electronico (x2,0K) de la indentacion a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra IPS e.max”ZirCAD/ IPS e.max“Ceram. Se observa que las grictas
generadas, tras la indentacion, atraviesan la interfase, avanzando hacia el recubrimiento.

ZirCAD+D0002 LS x100 1mm

Figura 4.89. Imagen al microscopio electronico (x100) de la indentacion a 30Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max“Ceram. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y avanza a través del recubrimiento.
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ZirCAD+D0006 LS x180 500 um

Figura 4.90. Imagen al microscopio electronico (x100) de la indentacion a 50Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max”Ceram. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y avanza a través del recubrimiento.

En todas las pruebas de carga realizadas en este grupo, tanto con ZirLiner como
sin ZirLiner, la grieta que se generaba tras la indentacion, sobrepasaba la interfase de
manera ininterrumpida o se detenia en ella, pero nunca avanzaba a través de la interfase.
Esto indica que la interfase-sustrato recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y

ofrece resistencia al avance de las grietas.
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4.3.4. IPS e.max” ZirCAD / IPS e.max® ZirPress.

ZirPress 0026 L x100 1 mm

Figura 4.91. Imagen al microscopio electronico (x500) de la interfase de la muestra
IPS e.max"ZirCAD / IPS e.max"ZirPress. La parte inferior de la imagen se corresponde con el
sustrato de la muestra (S) y en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la
muestra (R).

A continuacidn se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.
Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga

en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el

nucleo.
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ZirPress 0020 L X2, 30u

Figura 4.92. Imagen al microscopio electronico (x2,0K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max"ZirPress. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de ella.

ZirPress 0003 L x1,8k 50 um

Figura 4.93. Imagen al microscopio electronico (x1,8K) de la indentacion a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra IPS e.max"ZirCAD / IPS e.max"“ZirPress. Se observa que las grictas
generadas, tras la indentacion, atraviesan la interfase y avanzan a través del recubrimiento.
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f:

ZirPress0004 LS x3,0k 30um

Figura 4.94. Imagen al microscopio electronico (x3,0K) de la indentacion a 50Kg realizada en el
sustrato de la muestra IPS e.max“ZirCAD / IPS e.max“ZirPress. Se observa que la grieta
generada, tras la indentacion, atraviesa la interfase y avanza a través del recubrimiento.

En todas las pruebas de carga realizadas en este grupo, la grieta que se generaba
tras la indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en
ella, pero nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.
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4.3.5. Lava® / Lava® Ceram.

Lava 5-0006 LS x4,0k 20 um

Figura 4.95. Imagen al microscopio electronico (x4,0K) de la interfase de la muestra
Lava™ / Lava®Ceram. La parte inferior de la imagen se corresponde con el sustrato de la
muestra (S) y en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la muestra (R).

A continuacion se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.
Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga

en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el

nucleo.
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Lava 0003 L x1,2k 50 um

Figura 4.96. Imagen al microscopio electronico (x1,2K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra Lava® / Lava®Ceram. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de ella.

Lava 0001 LS x1,2k 50 um

Figura 4.97. Imagen al microscopio electronico (x1,2K) de la indentacion a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra Lava®” / Lava®Ceram. Se observa que las grietas generadas, tras la
indentacion, atraviesan la interfase y avanzan a través del recubrimiento.
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Lava 5-0002 LS x120 500 um

Figura 4.98. Imagen al microscopio electronico (x3,0K) de la indentacion a 30Kg realizada en el
sustrato de la muestra Lava® / Lava®Ceram. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, atraviesa la interfase y avanza a través del recubrimiento.

Lava 5-0003 LS x200 500 um

Figura 4.99. Imagen al microscopio electronico (x200) de la indentacion a 5S0Kg realizada en el
sustrato de la muestra Lava® / Lava®Ceram. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, atraviesa la interfase y avanza a través del recubrimiento.
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En todas las pruebas de carga realizadas en este grupo, la grieta que se generaba
tras la indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en
ella, pero nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.

4.3.6. Cerapall® / IPS d.SIGN®.

Cerapall 0014 LS x500 200 um

Figura 4.100. Imagen al microscopio electronico (x500) de la interfase de la muestra
Cerapall”/ IPS d.SIGN®. La parte inferior de la imagen se corresponde con el sustrato de la
muestra (S), en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la muestra (R) y en
la zona intermedia se observa la capa de Opaquer (O).

A continuacidn se exponen las imdgenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga
en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el
nucleo, teniendo en cuenta que en el sustrato metalico no se generan grietas, por lo que

la indentacion siempre tiene que estar en contacto con la interfase.
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Cerapall 0007 LS x800 100 um

Figura 4.101. Imagen al microscopio electronico (x800) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra Cerapall®/ IPS d.SIGN®. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, se frena al llegar a la interfase con el opaquer, pero no avanza a través de ella.

Cerapall 0010 LS x1,0k 100 um

Figura 4.102. Imagen al microscopio electronico (x1,0K) de la indentacion a 1Kg realizada en el
recubrimiento de la muestra Cerapall®/ IPS d.SIGN®™. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de ella.
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Figura 4.103. Imagen al microscopio electronico (x200) de la indentacion a 30K g realizada en el
sustrato de la muestra Cerapall®/ IPS d.SIGN®. Se observa que las grietas generadas, tras la
indentacion, sobrepasan la interfase y discurren a través del recubrimiento.

Figura 4.104. Imagen al microscopio electronico (x100) de la indentacion a 50K g realizada en el
sustrato de la muestra Cerapall®/ IPS d.SIGN®. Se observa que las grietas generadas, tras la
indentacion, sobrepasan la interfase y discurren a través del recubrimiento.
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En todas las pruebas de carga realizadas en este grupo, la grieta que se generaba
tras la indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en
ella, pero nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.

4.3.7. Tilite® / IPS d.SIGN®.

Tilite 0001 x500 200 um

Figura 4.105. Imagen al microscopio electronico (x500) de la interfase de la muestra
Tilite®/ IPS d.SIGN®. La parte inferior de la imagen se corresponde con el sustrato de la
muestra (S), en la parte superior de la imagen se observa el recubrimiento de la muestra (R) y en
la zona intermedia se observa la capa de Opaquer (O).
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A continuacidn se exponen las imagenes mas caracteristicas de las indentaciones

que se realizaron en este grupo.

Como se ha comentado previamente, se realizaron indentaciones a 1Kg. de carga
en las diferentes capas de la muestra y a 30 y 50Kg. de carga exclusivamente en el
nucleo, teniendo en cuenta que en el sustrato metalico no se generan grietas, por lo que

la indentacion siempre tiene que estar en contacto con la interfase.

Tilite 0004 L x1,0k 100 um

Figura 4.106. Imagen al microscopio electronico (x1,0K) de la indentacion a 1K g realizada en el
recubrimiento de la muestra Tilite®/ IPS d.SIGN®. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, se frena al llegar a la interfase, pero no avanza a través de ella.
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Tilite 0019 LS x1,2k 50 um

Figura 4.107. Imagen al microscopio electronico (x1,2K) de la indentacion a 1Kg realizada en la
interfase de la muestra Tilite®/ IPS d.SIGN®. Se observa que la grieta generada, tras la
indentacion, avanza a través del opaquer y llega al recubrimiento.

Figura 4.108. Imagen al microscopio electronico (x100) de la indentacion a 30K g realizada en el
sustrato de la muestra Tilite®/ IPS d.SIGN®™. Se observa que las grietas generadas, tras la
indentacion, avanzan a través del opaquer y llegan al recubrimiento.

182 RESULTADOS



ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

| 200 um |

Figura 4.109. Imagen al microscopio electronico (x200) de la indentacion a 50K g realizada en el
sustrato de la muestra Tilite®/ IPS d.SIGN®™. Se observa que las grietas generadas, tras la
indentacidn, avanzan a través del opaquer y llegan al recubrimiento.

En todas las pruebas de carga realizadas en este grupo, la grieta que se generaba
tras la indentacion, sobrepasaba la interfase de manera ininterrumpida o se detenia en
ella, pero nunca avanzaba a través de la interfase. Esto indica que la interfase-sustrato
recubrimiento, de este grupo, es de buena calidad y ofrece resistencia al avance de las

grietas.

RESULTADOS 183






ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

Discusion







ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA UNION
CERAMOCERAMICA EN PROTESIS FIJA

5. 1. Introduccion

5.1.1 Restauraciones totalmente ceramicas en Protesis Fija.

Tradicionalmente las ceramicas dentales han estado limitadas, en cuanto a sus
aplicaciones, por su fragilidad y su baja resistencia mecanica a la traccion y/o flexion.
Sin embargo, a partir de finales de los afios sesenta, se han desarrollado nuevas

ceramicas con propiedades muy mejoradas y su uso se ha extendido considerablemente.

La gran “inercia quimica” de las ceramicas, su alta resistencia a la compresion y
su apariencia estética, hicieron que estos materiales se comenzaran a utilizar en
Odontologia. La cerdmica dental de recubrimiento es de composicion mayoritariamente
feldespatica y tiene su intervalo de fusion a temperaturas inferiores alos 1100°C. Posee
un aspecto final similar al de los dientes naturales y empezo a fabricarse a principios del

siglo XIX en Francia.

Hoy en dia, las restauraciones céramo-ceramicas son un estandar dentro de los
tratamientos protésicos. No obstante, para que las expectativas, a largo plazo, sobre este
material se cumplan, es necesario demostrar que estas protesis satisfacen unos requisitos
minimos de: estética, biocompatibilidad, resistencia a la fractura y supervivencia

clinica (longevidad)173 .

En cuanto a las propiedades estéticas, actualmente, hablar de restauraciones
estéticas en protesis fija implica referirse a restauraciones sin metal. La mayoria de las
situaciones clinicas se resuelven con las técnicas céramo-metalicas y no cabe duda de
que con estos procedimientos se consiguen unos resultados mas que aceptables, pero
nunca alcanzan la naturalidad de las protesis totalmente cerdmicas. Esto se debe a que la

estructura metalica impide el paso de los haces luminicos, reduciendo la profundidad
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del color. En cambio, las restauraciones ceramicas sin metal, al permitir la transmision

de la luz a través del cuerpo del diente, consiguen un mayor mimetismo'®" "’

Respecto a la biocompatibilidad, se debe sefialar que las cerdmicas son mas
inertes que los metales. Las aleaciones, a excepcion de las “pasivadas” con metales
preciosos o con titanio, pueden verter iones nocivos al medio oral al sufrir corrosion.
Por el contrario, la toxicidad no es un problema en los materiales ceramicos debido a su

. .. .. 187,190, 191
baja reactividad quimica """ .

En cuanto a la resistencia a la fractura, cladsicamente, el empleo de las
restauraciones ceramicas estaba limitado por la fragilidad y la baja tenacidad que
presentaban las porcelanas. Por ello, desde la aparicion de las primeras coronas jacket a
principios del siglo XX, se ha producido un progreso constante, tanto en los materiales
como en las tecnologias, para intentar mejorar el comportamiento clinico de estas
protesis. La evolucion historica de estos sistemas ha sido y es, como se ha comentado
anteriormente, una dura batalla por encontrar el equilibrio entre los factores bioldgicos,
mecanicos, estéticos y funcionales. Las excelentes propiedades fisicas del 6xido de
circonio lo han convertido en el candidato perfecto para elaborar protesis totalmente
ceramicas en zonas de alto compromiso mecanico. Para confirmar este aspecto, se han
realizado y se estdn realizando numerosos estudios, tanto in vitro como in Vvivo,
evaluando su resistencia a la fractura'®” "%, En nuestra investigacion se ha estudiado,
a través de las pruebas de indentacion, no solo la resistencia a la fractura de los
diferentes grupos de estudio en funcion de las cargas aplicadas, sino que también se ha
analizado el comportamiento mecéanico de estos materiales al ser sometidos a dichas

cargas a través del analisis del recorrido de las grietas generadas.

A pesar de todo lo comentado previamente, hoy en dia se cuestiona la
longevidad de las restauraciones totalmente ceramicas, debido a las recientes
publicaciones sobre el alto porcentaje de fracasos clinicos observados en estos

. 19722
materiales'’ 2%,
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5.1.2 Fracasos de las restauraciones ceramicas.

Aunque la longevidad de las restauraciones céramo-metalicas estd bien
documentada, cada dia mas nos encontramos que, sin embargo, en las restauraciones
totalmente cerdmicas aparecen problemas a corto o medio plazo en relacién con el
mantenimiento de la integridad de dichas restauraciones. Asi, diversas publicaciones
han informado sobre el fracaso temprano de este tipo de tratamiento protésico por
delaminacion del recubrimiento, por fractura del mismo e incluso por fractura completa

del ndcleo y del recubrimiento™®’-20% 204,205

Como se ha comentado, las restauraciones ceramo-metélicas han sido muy
estudiadas durante décadas. La utilizacién de hornos eléctricos de pequefio tamafio y
atmosfera controlada, a mediados del siglo XX, dio un impulso importante a la
fabricacion de este tipo de protesis. La coccion al vacio disminuye la porosidad del
recubrimiento vitreo y la coccion a presion beneficia la formacion de una capa de éxido
que actta de interfase entre el metal y el recubrimiento *¥. Sin duda alguna, desde el
punto de vista del analisis de la interfase, esta capa de oxido es una de las
caracteristicas que diferencian el grupo control (céramo-metalico) del grupo

experimental (totalmente ceramico) en este estudio.

Por otro lado, la adecuada tensidén superficial del recubrimiento vitreo es
decisiva para la obtencion de este tipo de restauraciones, ya que facilita el mojado del
recubrimiento al sustrato metalico y la adherencia de unas capas de vidriado sobre otras.
Ademas, el control de los coeficientes de expansidn térmica es muy importante en la
obtencién de una pieza metal-ceramica libre de tensiones®® 2 Es deseable que el
recubrimiento posea un coeficiente de expansion térmica inferior que la aleacion
metalica. De esta forma, el recubrimiento queda sometido a esfuerzos de compresion
gue aumentan la resistencia del conjunto de la pieza. Sobre este tema, cabe destacar que

los ciclos de coccion conenfriamientos rapidos, proporcionan un recubrimiento vitreo
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expansionado, con mayor tamafio que el que corresponderia a un enfriamiento lento y,

por lo tanto, con un mayor coeficiente de expansion térmica®> 1" 204208,

El modo en que un recubrimiento rompe sobre la estructura subyacente, es decir,
el patrén de fractura del mismo, esta afectado directamente por la resistencia de la

interfase’®. Asi, segtin Studart y cols.*®

,cuando ésta es mayor que el estrés generado
durante su proceso de fabricacion, o bien, el aplicado de forma funcional o
experimental, la estructura actia como un material homogéneo de manera que la grieta
se propaga a traves de la interfase, desde el recubrimiento hacia el nucleo interno. Pero
cuando la resistencia de la unién es baja, la propagacion de la grieta sufre defleccion en
la zona fragil de la interfase, propagandose a lo largo de ésta y, en consecuencia,
provocando la delaminacion del recubrimiento ceramico’®. En general, el modo de
fractura de las cerdmicas a base de circonio no ha sido bien documentado de forma que
permita evaluar y comparar su comportamiento con el fin de establecer valoraciones
criticas que permitan entender el problema. Se han publicado estudios, como el de

101

Raigrodski y cols.” ", que desvelan la propagacién de grietas a lo largo de la interfase y

su extension por el recubrimiento de porcelana (provocando fracturas en
“chipping”)**1%; mientras que otros estudios, como el de Swain'®, coincidiendo con
los resultados obtenidos en nuestro estudio, muestran como las grietas tienden a
atravesar la interfase, siendo éste un hechoque se produce con elevada frecuencia en las

estructuras totalmente ceramicas®®®.

5.1.3 Interfase nucleo-recubrimiento céramo-metalico vs.
céramo-ceramico.

Al igual que la preparacion de la interfase, previo recubrimiento ceramico, las

reacciones que promueven la union metal-ceramica también han sido muy estudiadas.

De esta forma, se sabe que la unidon que tiene lugar entre un sustrato metélico y la
porcelana de recubrimiento se caracteriza por ser una union mecanica (por mojabilidad
de la ceramica sobre una superficie metalica adecuadamente abrasionada y preparada,

logrando un intimo contacto), compresiva-reologica (por contraccion de la porcelada
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durante el enfriamiento) y quimica(gracias a la formacion de 6xidos sobre la superficie

., . 95
de la aleacion creando uniones covalentes con la porcelana)™.

En cuanto a la unidon mecanica cabe decir que, previamente al esmaltado, la
superficie metalica puede ser sometida a ataque quimico acido o basico, a corrosion
electrolitica, a mecanizado de superficie o a abrasiéon mecanica con arena, con el fin de
producir irregularidades en ella. En el caso del mecanizado de superficie, la abrasion
debe producirse con una determinada inclinacion y en multiples direcciones. De esta
forma, se aumenta la superficie efectiva de contacto entre el metal y el recubrimiento
fundido (cuando, por accion del calor, el recubrimiento fundido alcance un grado de
fluencia suficiente, penetrara a través de las irregularidades creadas en la superficie
metalica, provocando una unién mas fuerte)’”. Como indican Moore y cols.''®, hay una
correlacion positiva entre la rugosidad de la interfase metalica y el grado de union

.. 118
sustrato-recubrimiento .

La unioén quimica en la interfase metal-porcelana, esta asociada con la tendencia
a alcanzar un equilibrio estable'*’. Dicha unién puede establecerse como consecuencia
de fuerzas de Van der Waals, o bien mediante la formacién de un enlace quimico a
través de diferentes mecanismos que pueden implicar procesos de interdifusion,
oxidaciéon o transformacion de fase. En el caso del proceso de oxidacion, el oxigeno
liberado por la reduccion de un cation del recubrimiento se combina con el metal para
formar una capa de 6xido, de tal forma que el equilibrio se consigue por la saturacién
(reacciones redox) de la zona interfacial con el 6xido del sustrato metélico (la capa de
oxido es compatible con el metal por su origen y con el recubrimiento, por su afinidad
quimica)”. En el proceso industrial, la capa de 6xido necesaria para el establecimiento
del equilibrio en la interfase, se genera mediante la preoxidacion del material metélico y
para que se desarrolle una buena capa de oxido, es necesario controlar el tiempo y la
temperatura del tratamiento térmico del metal previo al esmaltado y/o la primera
aplicacion del recubrimiento, segin Tomsia y Pask'*'. De esta forma, la intensidad de la
reaccion en la interfase depende del potencial de oxidacién-reduccion del metal y de los

cationes del recubrimiento’”.
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En cuanto a la unién compresiva/reologicacabe destacar la importancia del
enfriamiento lento, tanto durante los primeros ciclos de coccion del recubrimiento
sobre el metal (para conseguir el sellado metal-porcelana), como durante el incremento
del espesor del recubrimiento mediante capas, ya que una buena unioén entre dichas

: . (. 204,210-212
capas es fundamental para evitar delaminaciones en la ceramica®*" .

En cuanto a launién céramo-ceramica, cabe destacar que una buena interfase es

aquélla en la que, ademas de fuerzas fisicas, intervienen fuerzas quimicas. La
composicion quimica del recubrimiento es decisiva en el desarrollo de la interfase.
Debido a su estado fisico, el recubrimiento es mas activo que el soporte ceramico. No
obstante, el sustrato también tiene gran importancia en la uniéon céramo-ceramica. Para
que se desarrolle una buena interfase, deben producirse nuevas fases cristalinas,
formadas por reacciones entre los componentes de ambos cuerpos y para que se
produzcan estas reacciones entre los componentes del recubrimiento y del sustrato, es
necesario que la temperatura se eleve lo suficiente (de ahi la importancia de los
diferentes ciclos de coccién durante la formacion y caracterizacion de las restauraciones

95, 204, 213 .
» 7 ), De esta forma, el aumento de temperatura durante los ciclos de

protésicas
coccion, ha sido uno de los principales factores estudiados en esta investigacion, a

través de la microscopia de calefaccion.

Para comprender la importancia de dichos ciclos de coccion, hay que entender el
proceso de transmision del calor que se lleva a cabo durante los mismos. La
conductividad térmica es la capacidad que tiene un material de transmitir calor a

. . -, . 103, 184,214
través de un grosor especifico, en funcion de un gradiente de temperatura > " 7.

La tabla 5.1, muestra varios materiales utilizados de forma comun en la
fabricacion de restauraciones dentales. Los primeros cuatro materiales metéalicos son
usados, en diferentes combinaciones, para crear subestructuras metalicas para
restauraciones de porcelana. Como se puede observar, hay diferencias marcadas entre
las propiedades del 6xido de circonio y los demds materiales enumerados en dicha tabla.

Estos datos se tienen en cuenta para establecer conclusiones generales relacionadas con
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la fabricacion de restauraciones totalmente ceramicas con base de 6xido de circonio y
céramo-metalicas, asi como para el estudio de la transmision del calor a través de los

. 103, 184, 215
materiales ",

Asi, se debe tener en cuenta que, de forma generalizada y en comparaciéon con el
resto de los materiales que aparecen en dicha tabla, el 6xido de circonio posee la mayor
rigidez, el punto de fusion mas elevado y la menor conductividad térmica. En
consecuencia, el 6xido de circonio requiere un tiempo significativamente mayor para
transmitir el calor dentro del material hasta llegar a una temperatura uniforme en todo el
material (es decir, como se ha comentado previamente, el 6xido de circonio conduce el

, . 1 . 103, 184, 204
calor de forma més lenta que las aleaciones metélicas dentales de uso comun)'® '#% 204,

A pesar de lo comentado anteriormente, poco se sabe aun sobre la naturaleza de
la unién que tiene lugar entre los nucleos de circonio y sus recubrimientos vitreos.
Recientemente, se estan publicando investigaciones centradas en diversos aspectos que
tienen implicacion en la formacién de la interfase, asi como el comportamiento

97, 216 . . -
*“7;observando que, pese a la elevada resistencia mecénica del

mecanico de la misma
circonio, su unién a la porcelana de recubrimiento es baja (estimandose valores que

varian de 23 a 48 MPa™).
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Moédulo de Punto de Conductividad
Material Young Fusion técmica
(GPa) °O) W/(mK)

Oro 78 1064 381

Metal no noble 204 1240 40

Oxido de
circonio

200 2700 2

Tabla 5.1. Valores del mdédulo de Young, punto de fusion y de la conductividad térmica de
algunos materiales utilizados en la confeccion de los sustratos de las restauraciones protésicas.

Por lo tanto, considerando la gran importancia que tiene la union recubrimiento-
nicleo en el comportamiento clinico de las restauraciones en Proétesis Fija, nos
propusimos los objetivos de: analizar la composicion y microestructura de los
materiales ceramicos de ultima generacion empleados en este estudio, evaluar el grado
de mojabilidad, reactividad y union que alcanzan las distintas porcelanas de
recubrimiento estudiadas, sobre diferentes ntcleos ceramicos y metalicos, mediante
microscopia de calefaccion; determinar la estabilidad de la interfase recubrimiento-
nucleo ceramico y recubrimiento-nicleo metalico, mediante pruebas de indentacion;
estudiar la relacion entre los resultados obtenidos con microscopia de calefaccion y las
pruebas de indentaciones, para analizar la compatibilidad recubrimiento-nicleo
ceramico y recubrimiento-nicleo metalico e identificar las posibles causas que
podrian conducir al fallo adhesivo y/o cohesivo de los recubrimientos vitreos en las

restauraciones ceramoceramicas.
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Basandonos en los resultados obtenidos, se descartan las hipdtesis de trabajo
iniciales, confirmando las hipotesis nulas de la no existencia de diferencias en el grado
de mojabilidad, reactividad y union, asi como en el comportamiento mecéanico y en la

compatibilidad nicleo-recubrimiento, entre los diferentes grupos experimentales.

5. 2. Coposicion y microestructura

A través de la Difraccion de Rayos X (DRX), se ha analizado la
composicionde todos los materiales utilizados en este estudio. El principal objetivo de
esta fase experimental, fue la confirmacién de que la informacion suministrada por las
casas comerciales coincidia, cien por cien, con la composicion que nos mostraba la
DRX; puesto que leves cambios, a priori insignificantes, en dicha composicion, podrian
alterar, de manera irreversible, el resultado de nuestras restauraciones protésicas,
disminuyendo propiedades tan importantes como la resistencia a la fractura o alterando

factores estéticos.

Los resultados obtenidos a través de la DRX confirmaron, en todos los grupos de
trabajo, que la composicion especificada por las casas comerciales coincidia con la
obtenida a través de esta prueba, cumpliendo las normas ISO correspondientes (ISO

6486%'7, 1SO 6872*'% IS0 7405, ISO 10993°%..)).

En cuanto a la microestructura de los materiales estudiados, cabe destacar que
en todas las muestras analizadas al microscopio Optico y electronico durante la
realizacion de las diferentes fases de la investigacion, se ha observado una gran cantidad
de poros en los recubrimientos; llegando al extremo de tener que elegir, de manera aun
mads precisa, por ejemplo, donde se iba a realizar la indentacion en cada muestra,
teniendo en cuenta que habia que esquivar siempre algiin poro que alterase el recorrido
de la grieta y/o que dificultase la vision de la misma en las fotos que se realizaban a
continuacion. Por lo tanto, la existencia de poros en este tipo de ceramicas y la

disminucién de la resistencia del material que suponen, también ha quedado reflejada en
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este estudio y ha sido un punto clave y a tener en cuenta a la hora de realizar las

diferentes pruebas experimentales.

Por otro lado, cabe mencionar un aspecto intrinseco al comportamiento
microestructural del circonio, que adquiere gran relevancia cuando constituye el
sustrato de la restauracion y que también se ha tenido en cuenta a lo largo de esta
investigacion. Este material ceramico, constituido por 6xido de circonio, presenta tres
formas cristalograficas dependiendo de la temperatura: cibica (por encima de 2370°
hasta el punto de fusion), tetragonal (1170°-2370°) y monoclinica (desde temperatura
ambiente hasta los 1170°). Asociando el circonio puro con 6xidos estabilizantes, tales
como ytrio ocerio, se consigue preservar una estructura tetragonal metaestable a
temperatura ambiente, y con ello, su capacidad de generar una “transformacion T-M
resistente "secundaria a un estrés inducido (como la aparicion de una fisura). Esta
transformacion de fase tetragonal a monoclinica del circonio,se acompafia de un
incremento en el volumen (en torno al 4%) que consigue frenar el avance de la grieta a
lo largo de la masa, hecho que le confiere a este material mayor dureza comparada con

la alimina y mayor resistencia a la propagacion de fracturas'® (ver Figs. 1.2 y 1.3).

Los nucleos de circonio de los diferentes sistemas disponibles en el mercado
pueden confeccionarse mediante el mecanizado a partir de bloques presinterizados (la
mayoria) seguido de una segunda sinterizacion a alta temperatura (1300°-1600°), o bien,
mecanizados directamente sobre bloques duros de circoniocompletamente sinterizado.
Paralelo a esto, es importante mencionar que las propiedades mecanicas de este
material, como la capacidad de incrementar su dureza superficial (mecanismo de
transformacion resistente), mencionado anteriormente, dependen fuertemente de
factores microestructurales (tamafio del grano, orientacion, presencia de poros, tipo y
contenido en dopante, contenido en fase monoclinicaetc...) y de factores de

procesamiento (temperatura de sinterizacion y manipulacion)'®

. Por todo ello, durante
esta investigacion, se ha prestado suma importancia a los detalles microestructurales
observados durante las diferentes fases del estudio, como la gran cantidad de poros que
presentan los recubrimientos ceramicos, y se han cuidado al maximo los factores de

procesamiento de los materiales en lo que a su manipulacion respecta.
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De esta forma, siempre se ha tenido presente que, debido a la metaestabilidad de
sus cristales, procedimientos que induzcan la generacion de estrés superficial, tales
como el fresado, chorreado u otros, pueden ser capaces de inducir la transformacion de
fase tetragonal a monoclinica, junto con el aumento de volumen correspondiente,
promoviendo la aparicion de estrés compresivo superficial y, con ello, incrementando la
carga flexural al mismo tiempo que se altera la integridad de fase del material. Este
fendmeno, conocido como degradacion o envejecimiento acelerado(LTD — low
temperature degradation), estd muy documentado en la literatura, aunque no existe
actualmente una relacion clara, o lo suficientemente contrastada, entre éste y la

1 1
1 07, 108

predictibilidad del circonio como biomaterial denta (este tema serd tratado, con

mayor profundidad, en el punto 6 de este apartado).

1 ’ . e, ey e, , . ..
Lawson (1995)'”’, en una magnifica revision, describio el fenomeno de envejecimiento
como la lenta transformacion del material circonioso a fase monoclinica estable en una sucesion

de etapas: transformacion superficial, nucleacion y crecimiento.

(&

Surface
uplift

Figura 5.1.Imégenes estructurales que reflejan el fenomeno del envejecimiento del circonio,
donde: (a) se corresponde con la fase de transformacion superficial, (b) se corresponde con la
fase de nucleacion y (c) se corresponde con la fase de crecimiento.
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En Medicina, en el afo 2001 un gran numero de cabezas femorales de circonia
de la casa Prozyr”® para implantes de cadera, tuvieron que ser explantadas por fractura.
Este hecho, que supuso un estrepitoso fracaso y que concluyd con la prohibicion en
Francia de la comercializacion de implantes a base de circonio, hizo que en 2006
Chevalier'™ pusiera de nuevo en evidencia este fenomeno de envejecimiento, asi como
los factores que incrementan la susceptibilidad del material a padecerlo. Ellos declaran
la necesidad de normalizar y estandarizar todos aquellos aspectos relativos al
procesamiento y manipulacién del circonio a fin de conseguir bloques con la menor
susceptibilidad a envejecer. Ya que, de acuerdo a sus investigaciones mediante
envejecimiento artificial, no todos los tipos de circonio son de igual manera
susceptibles. A partir de entonces, se han dedicado numerosas publicaciones a estudiar
este fendmeno en cerdmicas para implantes de cadera y estamos seguros de que
préximamente existiran articulos sobre este proceso de envejecimiento del circonio en

protesis dentales.

Por lo tanto, queda claro que tanto la composicion como la microestructura de
los materiales ceramicos, son aspectos de gran importancia a la hora de iniciar un
estudio sobre ellos y que cambios, aparentemente leves o insignificantes, en cualquiera
de estos factores, pueden alterar gravemente el resultado final de nuestras
restauraciones, disminuyendo sus propiedades mecéanicas y fomentando el fracaso
clinico. De esta forma, deben crearse normas internacionales mas precisas y estrictas
con respecto a estos factores y las casas comerciales deben crear nuevos protocolos de

manipulacion de los materiales ceramicos que mejoraren la microestructura final.

Como se ha comentado anteriormente, la Organizacion Internacional para la
Estandarizacion debe ser mas precisa y contundente en muchos aspectos relacionados
con las ceramicas dentales, fundamentalmente en lo relativo al procesamiento y la
manipulacion del circonio, no como material Gnico de las diferentes restauraciones
protésicas existentes, sino como nucleo de un conjunto que también engloba a las
ceramicas feldespaticas convencionales y al resto de cerdmicas que se utilizan como

recubrimiento. Es decir, se deben estudiar las propiedades de las ceramicas dentales
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desde el conjunto final nucleo-recubrimiento, y no ambas capas de manera

independiente.

La norma ISO 6872°'%, describe de forma muy superficial los requisitos que
deben tener los materiales ceramicos en cuanto a la uniformidad, ausencia de materias
extrafias, propiedades fisicas y quimicas, biocompatibilidad...incidiendo en la
importancia del seguimiento de las instrucciones del fabricante, pero sin profundizar en
detalles de ninguno de estos aspectos®'. Por otro lado, se especifica la resistencia a la
fractura de estos materiales pero no son estudiados ni se proponen test para el estudio en
conjunto. Por ello, es insuficiente saber que la resistencia a la fractura minima del
recubrimiento debe ser de 50 MPa y del nucleo, de 100MPa, sino se analiza la
resistencia a la fractura que debe tener el conjunto nucleo-recubrimiento y, a partir de
ahi, se trabaja para que se cumplan esos datos y se mejoren las caracteristicas mecanicas

finales de estos materiales.

De igual forma, las normas ISO 15732*%, 187567, 24370*** y la ASTM C1421-
016>, describen diferentes métodos de analisis de la resistencia a la fractura de los
materiales ceramicos que resultan complejos a la hora de reproducir y que contintian sin
centrar las bases del correcto manejo y manipulacion de estos materiales, asi como de
las propiedades fisicas y mecédnicas que debe presentar la estructura nucleo-
recubrimiento al finalizar el proceso de fabricacion de los diferentes tipos de protesis

fijas existentes.

5. 3. Mojabilidad, reactividad y union

Los diversos factores que influyen en el comportamiento de las ceramicas y en la
unidn sustrato-recubrimiento(temperatura, tension superficial, composicion de los
sustratos, presion, angulo de contacto...) como se comentd en el apartado de

introduccion, pueden ser estudiados, en mayor o menor profundidad, a través de la
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microscopia de calefaccion y del analisis de los ciclos de coccion (examinando las

consecuencias que tienen sobre las ceramicas los cambios en la temperatura de trabajo).

El microscopio de calefaccion permite determinar la curva de viscosidad-
temperatura de vidrios a partir de seis puntos fijos de viscosidad,con un error inferior
al 3%, permitiendo dibujar la curva completa (ISO 540 1995-03-15%*%), utilizando una

pequeifia cantidad de vidrio como muestra (~100mg)*%.

Ademas, el reconocimiento de las formas fundamentales de reblandecimiento y
fusién durante el proceso térmico, a través de la microscopia de calefaccion, permite
establecer el diagrama caracteristico del comportamiento del vidrio al fundirlo sobre un
sustrato a modo de recubrimiento. Entendido este comportamiento segin la reduccion
del area de las figuras, la reduccion en altura y la variacion del angulo de contacto o

factor de deformacion.

Stefanow y cols.””® referencian el método propuesto por Scholze, en el que se
estudia la tension superficialde los vidrios, observando los cambios de forma que
experimenta una probetacilindrica de vidrio, en funcion de la temperatura. Estos

estudios son los antecesores de la microscopia de calefaccion actual.

Sin embargo, es importante destacar que la técnica de microscopia de
calefaccion implica la colocacion de los recubrimientos ceramicos sobre los sustratos en
forma de cilindros prensados, como se explico en el apartado de material y método. Esto
conlleva una variacion significativa con respecto a la técnica de capaso a la inyeccion

del recubrimiento a presion, que se sigue en los laboratorios protésicos.

Por lo tanto, el hecho de que en alguno de nuestros ensayos, al reproducir los
ciclos de coccion de las casas comerciales, el recubrimiento practicamente se despegase
del nticleo,puede ser debido a que el conjunto de ceramica de recubrimiento prensada no
habia alcanzado de manera uniforme los grados de coccidon.Es decir, no se habria
llegado a la fase de esfera, previa y necesaria para comenzar la union sustratro-
recubrimiento. Es importante destacar que, en el grupo control (metal-ceramica),

absolutamente ninguna muestra sufrio este fenomeno de desprendimiento en ningun
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ensayo; parece que esto es debido a que, como se ha comentado previamente, la union
céramo-metalica es muy diferente a la union céramo-ceramica e implica procesos

completamente distintos (oxidacion del metal...).

De igual forma, cabe destacar que no se han encontrado articulos que estudien y
analicen, concretamente en ceramicas dentales, el factor de mojabilidad (si existen
estudios que utilizan los ensayos de mojabilidad para analizar otro tipo de ceramicas

. . . . 1229,230
como, por ejemplo, las cerdmicas de pavimentos en el campo de la construccion) ™ =",

Por lo tanto, teniendo en cuenta las limitaciones que supone esta técnica,
aplicada a las cerdmicas dentales, y siendo plenamente conscientes de ello, debemos
analizar los resultados obtenidos de manera cauta, conociendo las ventajas que nos
aporta tener una referencia clara sobre el grado de mojabilidad de las ceramicas dentales
de recubrimiento y sabiendo las repercusiones clinicas que tiene la variacion de los
ciclos de coccion especificados por las casas comerciales, , en cuanto a los cambios en

las propiedades mecanicas finales de estos materiales.

En todas las muestras de este estudio, al reproducir los ciclos de coccion
indicados por las casas comerciales, alcanzando la temperatura maxima recomendada,
se observaba un simple reblandecimiento de los recubrimientos ceramicos a nivel de los
angulos de contacto con los sustratos (ver Figs. 6.16 y 6.17), tanto en los grupos

experimentales como en los grupos control.

Sin embargo, al aumentar la temperatura de los ciclos de coccidon, como se
especificd en el apartado de material y método, en todos los ensayos realizados, se
llegaba a observar la fase de esfera, previa al punto de fusion, lo cual indica una
“razonable” tension superficial de los recubrimientos sin llegar a la fluencia total y un
“adecuado” grado de humectancia y mojabilidad del recubrimiento sobre el sustrato

(aunque estaba lejos de ser el ideal).

.. 231+ 4- g ., .
Magrini y cols.”?! indican que, en los vidrios conalta tension superficial, puede

no presentarse la forma esférica del boton de fusiéon que indica el comienzo de la
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mojabilidad del recubrimiento sobre el sustrato. Esto, por supuesto, implicaria una
menor adherencia entre ambas capas. Este fenomeno se observo en el grupo IPS e.max®
ZirCAD / IPS e.max® Ceram, cuando no se aplicé la capa intermedia de ZirLiner y se
aumento la temperatura de coccion hasta el punto de fusion; lo cual nos indicd una
menor reactividad del recubrimiento sobre el sustrato cuando no se utiliza el ZirLiner,
aunque no existiesen diferencias significativas en el punto de fusidon ni en la unién final

sustrato-recubrimiento.

En cuanto a los datos obtenidos en nuestra investigacion sobre el aumento de la
temperatura en los ciclos de coccion, cabe destacar varias observaciones. Como se ha
comentado, cuando se reproducian los ciclos de coccion especificados por las casas
comerciales, se observaba que el recubrimiento no mojaba completamente al ntcleo,
sufriendo un simple reblandecimiento. Sin embargo, al aumentar la temperatura de los
ciclos de coccion hasta el punto de fusion del recubrimiento, llegando asi al mayor
grado de mojabilidad posible, se observaban cambios importantes en las propiedades
estéticas de la ceramica de recubrimiento que serian inaceptables, a nivel clinico, en
este tipo de restauraciones protésicas (opacidad de la misma, pérdida del brillo y
aparicion de un color blanco mate). De igual forma, al analizar al microscopio optico y
electronico la interfase, ésta no era excesivamente mejor que la que presentaban las
muestras que habian sido cocidas respetando los ciclos de coccion de las casas
comerciales, a pesar de haber aumentado la temperatura de los ciclos de coccion hasta el

punto de fusion.

Por lo tanto, aunque la técnica de microscopia de calefaccién no reproduzca el
procedimiento de laboratorio que se lleva a cabo a la hora de colocar los recubrimientos
sobre los sustratos ceramicos, si nos aporta datos importantes sobre el comportamiento
de dichos recubrimientos al ser tratados térmicamente sobre los sustratos respectivos,
pudiendo examinar y analizar como se va produciendo el fendmeno de mojabilidad y
humectancia en funcion del aumento de la temperatura y coémo el material de
recubrimiento va cambiando hasta alcanzar el punto de fusion y el maximo grado de

union y reactividad con el sustrato.
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5. 4. Estabilidad de la interfase nucleo-recubrimiento

Uno de los principales inconvenientes de los materiales ceramicos es su
fragilidad. Aumentar la dureza, elasticidad y tenacidad del material vitreo es, como ya
se ha especificado previamente, un objetivo importante. En este sentido, los ensayos de
indentacién facilitan el conocimiento de dichas propiedades mecénicas®?, pero no s6lo

se pueden utilizar para ello.

Existen una serie de variables de la indentacionque confieren diferentes
utilidades u objetivos de estudio a este tipo de pruebas; estas variables son: la forma de
la indentacidon, el tamafio de la huella del indentador, la zona afectada por la
indentacion, el tamano de la grieta originada y el recorrido o progresion de dicha grieta.
Estas variables se utilizan, directamente,para el estudio del tipo del material, de la
estructura cristalina o amorfa del mismo, del tipo de empaquetamiento de sus particulas,
del tipode estructura méas o menos densa y, en el caso de tratarse de un material bicapa,

del grado de union entre las diferentes capas que componen la estructura de ese material
95,139

Por todo ello, el estudio de la respuesta a la indentaciéon de un determinado
material, contribuye a un conocimiento mas exhaustivo del mismo. Para esto es
necesario combinar el uso de varios tipos de equipos, unos que permitan la aplicacion
de cargas muy bajas, conocidas como cargas de nanoindentacion y otros que permitan
la aplicacion de cargas altas o de macroindentacion; ademas de esto, es necesario el uso
de distintos tipos de geometria de indentadores, dependiendo de las propiedades que se

. . ., . ., \233,234
quieran medir (como se explicé en el apartado de introduccién)®> .

Como consecuencia de todo lo expuesto anteriormente, existen multiples
ensayos sobre indentaciones, con objetivos de estudio y técnicas muy diferentes, que
impiden comparar los resultados obtenidos por los diferentes autores y que confieren un

caracter impreciso a este tipo de pruebas, en las que existen diversas técnicas no
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estandarizadas con maultiples interpretaciones de los resultados de las

mismas95’ 134,135, 138, 139, 140, 146-

En nuestra investigacion, se han realizado indentaciones tipo Vickers y se ha
indentado en las tres capas estudiadas de las muestras (nucleo, interfase y
recubrimiento). Asi mismo, se han aplicado cargas que van desde 1 kg. en la interfase,
en los recubrimientos y en los nucleos de disilicato de litio y cargas desde los 30Kg.

hasta los 50Kg. en los nucleos de circonio.

Las indentaciones se han realizado en las diferentes capas de las muestras
porque el objetivo final de este estudio es evaluar el tipo de interfase que presentan las
restauraciones ceramoceramicas y esto se debia estudiar analizando el origen y avance
de las grietas en las diferentes capas de las restauraciones; a pesar de que las cargas
oclusales, a nivel bucal, incidan directamente sobre el recubrimiento de las
restauraciones protésicas. No se debe olvidar que se trata de un estudio in vitro, en el
que no solo se intenta reproducir el patron de fractura que ocurre a nivel clinico, sino
que se estan estudiando las restauraciones totalmente ceramicas en su conjunto,
analizando y en detalle cada una de las capas que integran dichas restauraciones y

examinando las posibles causas y el origen del fracaso clinico de las mismas.

En todos los ensayos realizados, tanto si se indentaba en el nucleo de las
muestras como en el recubrimiento o en la propia interfase, la grieta generada por las
indentaciones siempre atravesaba la interfase y nunca se propagaba a través de ella (ver
Fig. 6.89). Por lo tanto, como se ha aclarado en el apartado de resultados, seglin esta
prueba, la interfase ceramoceramica (al igual que la ceramometélica del grupo control)
posee una buena unioén que, si bien, puede no ser altamente resistente, si soporta de
manera clara las cargas utilizadas y mantiene su integridad una vez aplicadas las

mismas.
Cabe destacar que los ciclos de coccion de las muestras que fueron indentadas

siguieron al detalle las indicaciones de las casas comerciales, respetando la temperatura

maxima de coccidn, el aumento progresivo de la temperatura hasta llegar a los grados
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indicados y el enfriamiento lento hasta la temperatura ambiente. Por lo tanto, seglin los
resultados de este estudio, respetando los ciclos de coccion (lo cual implica no alterar
factores fisicos inherentes a los materiales, tales como el equilibrio entre los
coeficientes de expansion térmica), la union ntcleo-recubrimiento puede soportar

perfectamente fuerzas de hasta 50 Kg.

Por otro lado, en nuestro estudio, se ha incorporado un recubrimiento inyectado
a presion (IPS e.max® ZirPress) sobre un sustrato de circonio (IPS e.max® ZirCAD) y
no se han observado diferencias en la interfase, con respecto a la aplicacion de cargas y
la generacion de grietas y su recorrido, entre este grupo y el resto (cuyos recubrimientos
fueron realizados mediante la técnica de capas). Por lo tanto, como se coment6 en el
apartado de introduccién, es posible que exista una transformacion de fase en la capa
mas superficial del circonio tras la aplicacion del recubrimiento, pero dicha
transformacion de fase, segiun los resultados de nuestro estudio, no disminuye
considerablemente la resistencia de la interfase (puesto que ésta sigue teniendo un
comportamiento “aceptable” ante la aplicacion de cargas), ni existen diferencias, en
dicha resistencia de la interfase, entre los grupos cuyos recubrimientos se han realizado

mediante la técnica de capas y el grupo con recubrimiento mediante inyeccidn a presion.

Cabe destacar que los resultados obtenidos en el grupo control, coinciden con los
del grupo experimental en cuanto al avance de las grietas y a la adecuada union
sustratro-recubrimiento; sin embargo, es importante mencionar que existen diferencias
en cuanto a la naturaleza de los metales y la aplicacion de las cargas en ellos, puesto que
son materiales maleables en los que no se observa la huella que deja la indentacién de la
misma manera que ocurre en el circonio o en el disilicato de litio; por lo tanto, las
indentaciones en estos grupos ceramometalicos, como se especifico en los apartados de
material y método y en los resultados, se realizaron en la interfase y en el recubrimiento,
con el objetivo final de ver y examinar las grietas generadas tras la indentacion. Esta es
la tnica diferencia que se ha podido apreciar entre los grupos de experimentacion y los
grupos control, en el terreno de las indentaciones, puesto que ni siquiera la presencia de
la capa de opaquer ha supuesto ninguna variacion en el recorrido de las grietas

generadas tras las indentaciones.
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Por lo tanto, segun nuestros resultados, la mala unidn sustratro-recubrimiento
que inicialmente se preveia como origen y una de las posibles causas de fracturas en
rehabilitaciones totalmente ceramicas no es tal, puesto que no existe dicho problema de
unidon y la interfase es lo suficientemente resistente como para aguantar intacta las
diversas cargas aplicadas. De igual forma y de acuerdo a estos resultados, segun nuestra
investigacion no es necesaria la aplicacion de adhesivos intermedios entre el sustrato y
el recubrimiento para mejorar dicha unién, como sugieren Cattell y cols."™ en su

estudio, puesto que esto s6lo aumentaria el numero de capas intermedias y dificultando

la técnica de laboratorio de manera innecesaria.

Sin embargo, la interpretacion de los resultados debe ser cuidadosa, ya que los
diversos modelos para el célculo de estas propiedades son validos solo bajo ciertas

. . 95, 134, 135, 138-140, 146
condiciones”™

y no hemos podido encontrar bibliografia directa en
referencia al analisis de la interfase de las restauraciones ceramoceramicas, siendo solo
una parte del articulo de Jung y cols.'* la que hace referencia a la realizacion de
indentacidnes tipo Vickers en el recubrimiento de materiales ceramicos bicapa, para
conocer la resistencia que ofrecen las diferentes capas de los materiales estudiados al
avance de las grietas y, de manera superficial, explica la posible aplicacion que puede
tener esta técnica para el andlisis de la interfase sustrato-recubrimiento; obteniendo
resultados similares a los que hemos recogido nosotros en este estudio, puesto que
concluye con la existencia de una interfase de calidad en los grupos ceramoceramicos
que investiga. Como este articulo especifica, Wuttiphan y cols.”*> fueron los que
comenzaron a estudiar los materiales cerdmicos bicapa en 1996 y propusieron las

técnicas de indentacion para analizar diferentes propiedades mecanicas y adhesivas de

estos materiales.

Sin embargo, no hemos podido identificar, en la bibliografia revisada,un
método estandarizado para la realizacion de las indentaciones, decidiendo cada autor el
tipo de punta de la indentacion, la carga y el lugar de aplicacion, en funcion del objetivo

. . . ., 2362
que persiga en su investigacion 2%,
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Asi, la mayoria de los autores que estudian los valores de la resistencia a la
fractura de los materiales ceramicos, como Briscoe y Ozkan239, utilizan puntas esféricas,
tipo Hertz, en los indentadores y siempre aplican las cargas a nivel superficial, no en el

o 24
interior de las muestras. Jung y cols.?*’

, también utilizan puntas redondeadas, pero en
este caso lo hacen para estudiar la fatiga de los materiales ceramicos tras la aplicacion
de 10° ciclos de carga de 200 a 3000 N, en diferentes ceramicas feldespaticas y

circoniosas.

Por lo tanto, como se ha comentado previamente, debemos ser cautos con los
resultados obtenidos, puesto que no existe una técnica estandarizada para el analisis de
la interfase a través de las indentaciones (aunque el tipo de estudio que hemos realizado
ya ha sido propuesto previamente en diversos articulos) y se debe potenciar el estudio
de las propiedades de esta union. A pesar de ello, tras los resultados obtenidos, estamos
en disposicion de afirmar que la union sustrato-recubrimiento de los materiales
estudiados es adecuada y no supone un punto de debilidad en estas restauraciones

protésicas.

5. 5. Analisis de la compatibilidad nucleo-recubrimiento

Una vez analizadas la composicién de los materiales estudiados (a través de la
DRX), la mojabilidad, reactividad y unioén de los recubrimientos ceramicos sobre los
sustratros (a través de la microscopia de calefaccion) y la estabilidad de la interfase (a
través de las indentaciones), estamos en disposicion de analizar la compatibilidad

existente entre ambas capas.

En cuanto a la composicion del nicleo y del recubrimiento, cabe destacar que
ambos materiales cumplen las normas ISO y que han sido ampliamente estudiados por
las casas comerciales para, entre otros aspectos, mantener el equilibrio entre los CET

que permita la correcta union entre ambas capas. Por lo tanto, en este sentido, nucleo y
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recubrimiento son compatibles, siempre y cuando no se alteren sus propiedades con

. . . . e 241,242
ciclos de coccidon inadecuados o manipulaciones clinicas incorrectas™ > ™.

Por otro lado, en cuanto a la influencia de la temperaturaen el comportamiento
microestructural de las cerdmicas, cabe recordar que se definetemperatura de sellado
como la temperatura a la que el recubrimiento vitreo impermeabiliza al soporte, segin
Amoros'*. La temperatura de sellado no depende del tipo de sustrato y es basicamente
la misma para sustancias metalicas y no metalicas’. Sin embargo, la temperatura de
sellado depende en gran medida del caracter del vidrio fundido; de esta forma, existe
una relacion entre el grado de viscosidad del recubrimiento vitreo y la temperatura de

243-246
sellado .

La explicacion del binomio viscosidad-temperatura de sellado, es la siguiente: la
formacion de un revestimiento vitreo implica la sinterizacion de sus particulas; cuando
las particulas de vidrio son calentadas, su viscosidad decrece y cada grano cambia su
forma a una mas esférica formandose un liquido humectante entre particulas que
comienza el sellado recubrimiento-sustrato. Si la temperatura es lo suficientemente alta
para mantener cierto grado de viscosidad, las particulas empiezan a conectar entre si.
Este proceso es, a continuacion, seguido de un proceso de cristalizacion a alta
temperatura247.

Los procesos de sinterizacion y cristalizacion pueden ocurrir de forma
consecutiva o simultanea. Si la cristalizacion tiene lugar antes de completarse la
sinterizacion, ésta se ve interrumpida por un abrupto incremento en la viscosidad del
material. Bajo estas condiciones, el resultado es la formacion de poros en el material.
Por ello, el proceso de sinterizacion debe estar completado cuando la cristalizacion

d*®. De esta

tenga lugar, para obtener materiales vitreos densos y de baja porosida
forma, los valores de viscosidad estan determinados a partir del analisis de la cinética de
sinterizacion no-isotérmica de un compacto de polvo de vidrio. Por tanto, cualquier
factor o proceso que afecte la cinética de sinterizacion (tamafio de particula,
empaquetamiento, gases disueltos en el vidrio...) afectard los valores de viscosidad
obtenidos por el recubrimiento, fomentard la aparicion de poros en su interior y

perjudicara el sellado entre el sustrato y el recubrimiento’™ **.
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De los factores propios del mecanismo de adhesion de dos sustratos (superficies
de contacto, energia superficial y humectancia) resulta de gran relevancia la capacidad
de la porcelana de recubrimiento fundida de mojar la superficie del ntcleo lo suficiente
como para garantizar la unién de ambos sustratos. Como ya se expuso en la
introduccion de este trabajo, la mojabilidad o humectaciéon de un material fundido
sobre un solido depende fuertemente de la energia superficial del mismo (fuerzas de
atraccion que producen los enlaces no saturados en la superficie de los cuerpos,
directamente proporcional a la capacidad de adhesion). Se deben diferenciar los
conceptos de energia superficial y tension superficial puesto que implican hechos
diferentes. La tension superficial disminuye con el aumento de la temperatura, lo cual
mejora la adhesion (es decir, la tension superficial y la adhesion tienen una relacion

inversamente proporcional).

Una deficiente mojabilidad de la ceramica de recubrimiento sobre el nucleo
puede reducir considerablemente la fuerza de union entre ambos, promoviendo la
aparicion de fracturas por delaminacion y contribuyendo asi al fracaso mecénico de la
restauracion; por lo tanto, el analisis de la mojabilidad del recubrimiento ceramico sobre
el sustrato, a través de la microscopia de calefaccion, nos aporta datos importantes para
el estudio de la interfase sustrato-recubrimiento y de los fenémenos de union entre

ambas capas.

En este sentido, las pruebas de microscopia de calefaccion realizadas, muestran
unos grados de unidn y reactividad bajos al reproducir los ciclos de coccion de las casas
comerciales, hecho que se puede deber a la técnica de prensado de la ceramica de
recubrimiento que requiere el microscopio de calefaccion, para la realizacion de estas
pruebas, como se ha especificado previamente. Sin embargo, el hecho de que al
aumentar la temperatura de los ciclos de coccion y, por lo tanto, al conseguir que todo el
recubrimiento prensado alcanzase la misma temperatura de manera homogénea, se
produjese la fase de esfera previa a la fusion total del recubrimiento, muestra un grado
de unién aceptable entre ambas capas, que posteriormente se confirmé con las pruebas

de indentacion.
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Con respecto a las pruebas de indentacién y la informacidon que nos aportan
sobre la unioén sustrato-recubrimiento, podemos decir que se trata de dos capas
compatibles, presentando una unién intima, formando una interfase capaz de soportar

cargas entre 30 y 50 Kg. y sin mostrar signos de baja resistencia en todo su recorrido.

5. 6. Causas de fracaso de las restauraciones totalmente

ceramicas

Numerosas investigaciones sobre los mecanismos y factores implicados en la
interfase metal-cerdmica han permitido conocer, casi al detalle, las diferentes causas
que pueden provocar fracturas del recubrimiento en las restauraciones céramo-
metalicas ' ' N'%. Se han descrito fracasos debidos a la contaminacién superficial de la
estructura metalica que impide la unién de la ceramica fundida, asi como el exceso de
produccion de oOxidos superficiales que se desprenden facilmente. También se han
descrito fracasos debidos a diferencias de mddulos elasticos entre metal y porcelana
(un exceso de contraccion puede generar estrés compresivo tangencial, originando
microcracks susceptibles de propagarse) o presencia de microporos en el interior de la
ceramica, causados en el proceso de condensacion y sinterizacién. Asimismo, un
excesivo espesor de la porcelana de recubrimiento, la inadecuada estructura de
soporte, la presencia de fuerzas oclusales traumaticas o una inadecuada preparacion
dental, se han descrito como factores contribuyentes al fracaso mecanico de las
restauraciones basadas en un sustrato metalico. Ademas, gracias a las investigaciones
realizadas durante tantos afios, se han analizado los diferentes patrones de fractura que

tienen lugar en las mismas, como recoge Walton en su estudio’™*.

Como se comento en el apartado de introduccion, toda esta informacion, gran
parte de ella util para la comprension de los posibles mecanismos y factores implicados
en las uniones entre ceramicas, pone de manifiesto el largo camino que queda por
recorrer para un mayor conocimiento de las cada vez mdas populares y empleadas

restauraciones ceramoceramicas en Odontologia, asi como las causas de su fracaso
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mecanico y las posibles alternativas que pudieran conseguir uniones ceramoceramicas
con mayor predictibilidad clinica. Sobre todo en el caso concreto de la union entre

ceramica de recubrimiento y circonio.

De recientes publicaciones, podemos recoger los siguientes factores que pueden

. . . iy , . . . 99, 102-104, 248
reducir la resistencia de union de nucleos de circonia a sus revestimientos” i

1. La principal razéon de fallo mecanico del recubrimiento tiene su origen en la
aparicion de estrés residual generado en la interfase. En este punto, es importante
recordar que la preparacion del recubrimiento (generalmente siguiendo la técnica de
capas) implica una serie de ciclos térmicos basados en procesos de

. . .y . . . I . . 250, 251
sinterizacién/enfriamiento que llevan implicitos los siguientes factores™" **':

o Desequilibrios en los coeficientes de expansion térmica (CET) del nucleo y del

recubrimiento (factor critico para evitar el agrietamiento tras la coccion).

Como se ha comentado en el apartado de introduccion, el coeficiente de
expansion térmica se describe como el cambio de longitud o volumen de un material
producido por una variacién de temperatura determinada'®. Experimentalmente, se ha
comprobado que discordancias superiores al 10%, dan lugar a dicho agrietamiento,
siendo la naturaleza de las grietas dependientes de si el recubrimiento presenta mayor o
menor CET que el ntcleo subyacente. Un CET muy elevado del nucleo con respecto al
recubrimiento puede provocar delaminacién de este wltimo™. La circonia presenta un
valor elevado de CET (102 — 10’8 x 10°® K' aproximadamente, aunque el CET
especifico depende de la composicion quimica exacta utilizada por el proveedor del
material); por otro lado, existe una gran variedad de porcelanas de recubrimiento
disponibles, que pueden tener CET que oscilan, aproximadamente, entre 7—15 x 10°K™".
Como se ha comentado multiples veces a lo largo de este documento, en las
restauraciones céramo-metalicas, por lo general, se prefiere que el CET de la porcelana
sea ligeramente menor que el del sustrato metdlico, para garantizar el enfriamiento
durante la compresion (la cerdmica de recubrimiento es mucho mas resistente frente a la
compresion que frente a la traccion)'® '®. Se han disefiado ceramicas de recubrimiento

especificas para cofias de 6xido de circonio y, por supuesto, las porcelanas con un CET
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mas proximo al del 6xido de circonio especifico son consideradas, de forma general,
como ideales. Pero, incluso con valores de CET compatibles, si el tratamiento térmico
no se realiza de forma correcta, se pueden crear gradientes de temperatura no deseables

que conduzcan al fracaso de las restauraciones.

Ademas, como se ha mencionado anteriormente, la circonia presenta muy baja
conductividad térmica, hecho que provoca un incremento del estrés térmico residual
bajo la superficie del recubrimiento, primariamente generado por la diferencia en la
expansion térmica. Los materiales con mayor tension o estrés residual se asocian con

baja conductividad térmica del nucleo y elevado coeficiente de expansion térmica®>> >’

o La aparicion de estrés residual en la interfase también se asocia a gradientes
térmicos producidos durante el enfriamiento. Si la magnitud del estrés generado
durante el mismo excede valores criticos, se produce la aparicion y extension
espontanea de grietas. Este hecho aparece intimamente asociado con el grosor de la
capa del recubrimiento (éste es un factor importante e incluso las propias casas
comerciales advierten del posible fracaso del material si no se respetan los grosores

I . 258,2
minimos establecidos) *** %>’

, 2 . .« e
Segun afirman Hsueh y cols.””’, si el grosor de la porcelana de recubrimiento

excede el doble del grosor del nucleo, el riesgo de chipping se incrementa

260, 261

considerablemente . Por otro lado, si la porcelana de recubrimiento no estd

adecuadamente soportada por un disefio de estructura anatomica, el riesgo de chipping
.y .. . . 201
aumenta también significativamente, como demuestran Rosentritt y cols.*”! en su

estudio sobre coronas de circonio en molares.
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Figura 5.2. Disefio deficiente. El corte transversal muestra que la subestructura de o6xido de
circonio no ofrece un sostén correcto a la porcelana, excediendo ésta el doble del grosor del
nucleo circonioso.

A N

Figura 5.3.Diseflo correcto. En este corte transversal se observa una cofia de circonio que ofrece
un sostén correcto a la ceramica de recubrimiento.

Por otro lado, la bajatermoconductividad del 6xido de circonio produce una
distribucion desfavorable de la temperatura, originando estrés interno en el
recubrimiento ceramico durante la coccidén y enfriamiento de la restauracion, si no se

262. 263 De esta forma, si se tarda significativamente més

lleva a cabo de forma lenta
tiempo en transmitir el calor a través del 6xido de circonio y alcanzar la temperatura
correcta en el recubrimiento ceramico, podemos decir que si respetamos la duracion
total del proceso de coccidon, permitiremos que los materiales dispongan del tiempo
apropiado para alcanzar las temperaturas correctas y la vitrificacion deseada de la

porcelana. De igual manera, es recomendable prolongar el enfriamiento hasta que todo
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el espesor de la ceramica de recubrimiento haya alcanzado el punto de transicion critico
(la temperatura a la que se alcanza este punto depende del tipo de ceramica y la
establece cada casa comercial), teniendo en cuenta que la ceramica de recubrimiento
mas proxima al nucleo de circonio tarda mas tiempo en enfriarse que la porcelana de las
capas mas superficiales. Si no se cumplen estas premisas, se aumenta el estrés residual
de la restauracion y las probabilidades de su fracaso clinico. Asi lo afirman, en sus

respectivos articulos, Dittmer y cols.'”’, Swain y cols.'”® y Taskonad y cols.'”’.

. Ademas, la distribucion de estrés estd muy influenciada por el médulo elastico
del nucleo y del recubrimiento: nucleos de elevado modulo elastico son capaces de
reducir el estrés en la capa de recubrimiento al absorber energia. Sin embargo, por lo
general, el reducido médulo eléstico del recubrimiento y su diferencia con el nicleo, es

- - 198, 264-268
causa y origen de fracturas en el primero .

2. El fracaso de las ceramicas de recubrimiento también se asocia a la presencia de
defectos estructurales que tienen lugar durante el proceso de fabricacion del mismo
(como la generacion de poros) y que tienden a concentrar tensiones responsables del
inicio de la propagacion de grietas. Existen varios tipos y causas de este tipo de defectos
que pueden localizarse en la superficie externa, en la masa o en la superficie en contacto
con la interfase. Por ser fragiles, este tipo de ceramicas tienen una capacidad limitada de
absorber energia elastica, de manera que estos defectos estructurales asociados al estrés

generado en la interfase, pueden provocar su fracaso prematuro bajo estrés funcional.

De los factores propios del mecanismo de adhesion de dos sustratos (superficies
de contacto, energia superficial y humectancia) resulta de gran relevancia la capacidad
de la porcelana de recubrimiento fundida de mojar la superficie del nucleo lo suficiente
como para garantizar la union de ambos sustratos. Como ya se ha expuesto previamente,
la mojabilidad o humectacion de un material fundido sobre un sélido depende
fuertemente de la energia superficial del mismo (fuerzas de atraccion que producen los
enlaces no saturados en la superficie de los cuerpos, directamente proporcional a la
capacidad de adhesion). Como también se ha mencionado previamente, se deben

diferenciar los conceptos de energia superficial y tension superficial puesto que
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implican hechos diferentes. La tensién superficial disminuye con el aumento de la
temperatura, lo cual mejora la adhesion (es decir, la tension superficial y la adhesion

tienen una relacion inversamente proporcional).

Una deficiente mojabilidad de la ceramica de recubrimiento sobre el nucleo
puede reducir considerablemente la fuerza de union entre ambos, promoviendo la
aparicion de fracturas por delaminacion y contribuyendo asi al fracaso mecénico de la

restauracion.

. Entre los factores que afectan a la tension superficial, se encuentran: la
temperatura, la atmésfera del horno, la presencia de sustancias extrafias y el tamafio

de las particulas del recubrimiento®.

La tension superficial disminuye a temperaturas elevadas y aumenta a
temperaturas bajas. Los distintos autores cuantifican la disminucién de la tension
superficial por cada 100 °C de aumento de la temperatura, en valores cercanos, pero
algo distintos. Asi, Jouenne® fija esta disminucion en 4 dinas/cm, Scholze'*’ indica
que oscila entre 1-10 dinas/cm y Fernandez Navarro’”’ indica que oscila entre 1-2
dinas/cm. Los autores sefialan que estos valores se cumplen para los vidriados con los

que ellos han trabajado”.

Segun lo anterior, es importante plantearse el hecho de que segin va
aumentando la temperatura de los ciclos térmicos, va disminuyendo la tension
superficial del recubrimiento, lo cual facilita la unién sustrato-recubrimiento. Este factor
puede ser relevante si tenemos en cuenta que, hoy en dia, muchos laboratorios estdn
modificando los ciclos de coccion aconsejados por los fabricantes y estan subiendo las
temperaturas unos 100-150 grados mas de los establecidos. Cabe preguntarse, por lo
tanto, si es efectivo este aumento de la temperatura, puesto que actiia en beneficio de la
union sustrato-recubrimiento al disminuir la tension superficial pero desestabiliza el
equilibrio existente entre otros factores importantes como son el ajuste o equilibrio en
los coeficientes de expansion térmica del ntcleo de circonio y el recubrimiento. Este

desajuste en los coeficientes de expansion térmica, como se ha comentado previamente,
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genera un estrés interno en las estructuras de las rehabilitaciones que pueden conducir al

. . : 271,272
fracaso de las mismas por la aparicion de fracturas en las diferentes capas™ ~*“'~.

Por otro lado, no se debe olvidar que el enfriamientolento es también un factor

determinante®’> 274

y, si se estd cociendo por encima de las temperaturas aconsejadas,
también se estd descontrolando la caida de la temperatura o el enfriamiento hasta la
temperatura ambiente, lo cual aumenta el coeficiente de expansion térmica del
recubrimiento, alterando el equilibrio existente en el CET del nucleo y del

recubrimiento.

3. Cabe mencionar, como factor potencialmente influyente, un aspecto intrinseco al
comportamiento microestructural de la circonia, que adquiere gran relevancia
cuando constituye el sustrato de la restauracion. Como se ha comentado previamente, la
transformacion de fase tetragonal a monoclinica de la circonia, se acompafia de un
incremento en volumen (en torno al 4%) que consigue frenar el avance de la grieta a lo
largo de la masa, hecho que le confiere a este material mayor dureza comparada con la
alimina y mayor resistencia a la propagacién de fracturas'> 27> 2",

Es importante mencionar que las propiedades mecanicas de este material, como
la capacidad de incrementar su dureza superficial (mecanismo de transformacion
resistente) mencionado anteriormente, dependen fuertemente de factores
microestructurales (tamafio del grano, orientacién, tipo y contenido en dopante,
contenido en fase monoclinica, etc...) y de factores de procesamiento (temperatura de

sinterizacién y manipulacién)'®® 27727,

. Ademas, debido a la metaestabilidad de sus cristales, procedimientos que
induzcan la generacion de estrés superficial, tales como el fresado, chorreado u otros,
pueden ser capaces de inducir la transformacion de fase tetragonal a monoclinica, junto
con el aumento de volumen correspondiente, promoviendo la aparicion de estrés
compresivo superficial y, con ello, incrementando la carga flexural al mismo tiempo que

279 . )
1.  Este fenomeno, conocido como

se altera la integridad de fase del materia
degradacion o envejecimiento acelerado (LTD — low temperature degradation),

esta muy documentado en la literatura, aunque no existe actualmente una relacion clara,
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o lo suficientemente contrastada, entre éste y la predictibilidad de la circonia como

biomaterial dental'®” 1%,

o Por otro lado, y con respecto al tema que nos concierne en el presente trabajo,
muy recientemente, han aparecido publicados dos estudios que analizan la interfase
entre nucleos de Y-TZP y sus recubrimientos vitreos mediante Microscopia de Barrido
(SEM)®™ vy Difraccion de Rayos X (DRX)'”, poniendo de manifiesto la
transformacion a fase monoclinica que sufren algunos cristales de la superficie de la
circonia durante la preparacion del recubrimiento, de acuerdo a las técnicas de
fabricacion estandar. Este hecho, puede contribuir a una menor resistencia de la unién
del nucleo con el recubrimiento y, con ello, al fracaso de la restauracion por fractura a

. 281, 282
este nivel?®! 282,

Llegados a este punto, cabe recordar que los resultados obtenidos en este
estudio, mediante pruebas de indentacién, reflejan que la union sustrato-recubrimiento
(interfase) es adecuada y resiste las cargas aplicadas (la grieta generada tras la
indentacion, atraviesa ininterrumpidamente la zona de la interfase). Sin embargo, este
hecho puede no ser contradictorio con los estudios citados anteriormente, puesto que
puede existir una transformacion a fase monoclinica de algunos cristales de circonio que
disminuyan la resistencia de la interfase pero que dicha resistencia siga siendo
“aceptable” y se comporte de manera idonea ante la aplicacion de cargas.

Tholey y cols.'”

compararon distintas técnicas de procesado estandar de
recubrimientos cerdmicos: estratificacion de capas finas, mas gruesas, con liquido
humectante, etc. y sus correspondientes ciclos de coccion. Previo a la fase de
recubrimiento comprobaron que la superficie del circonio mantenia una estructura
tetragonal estable. Los resultados del estudio de estos autores pusieron de manifiesto lo

. ’ . . 1 2
que previamente ya habia mencionado Chevalier'** %

en sus excelentes investigaciones
al respecto de la circonia. Tholey y cols.'” demostraron que el proceso de recubrir
nucleos de circonio, empleando capas humedas, generaba en la superficie del circonio
una transformacion T-M inicial que, por estrés tensional, desencadenaba un proceso de

nucleacion y crecimiento en granos adyacentes. Observaron que la superficie de la
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circonia en contacto con la interfase quedaba, finalizada la fase de recubrimiento, en
un estado monoclinico mayoritario de baja resistencia mecanica. Este hecho, del que
aun existen pocas investigaciones, podria estar intimamente asociadoa la elevada
incidencia de fractura en “chipping” de la circonia. Razén por la cual, los autores
sugieren que la fase de recubrimiento evite, en la medida de lo posible, el empleo de
liquidos humectantes, siendo recomendadas técnicas alternativas a la estratificacion en
capas, como la inyeccion a presion”™* 2*. Cabe destacar que, en nuestro estudio, se ha
incorporado un recubrimiento inyectado a presion (IPS e.max® ZirPress) sobre un
sustrato de circonio (IPS e.max® ZirCAD) y no se han observado diferencias en la
interfase, con respecto a la aplicacion de cargas y la generacién de grietas y su
recorrido, entre este grupo y el resto (cuyos recubrimientos fueron realizados mediante
la técnica de capas). Por lo tanto, como se ha comentado previamente, es posible que
exista una transformacion de fase en la capa mas superficial del circonio tras la
aplicacion del recubrimiento, pero dicha transformacion de fase, seglin los resultados de
nuestro estudio, no disminuye considerablemente la resistencia de la interfase (puesto
que ésta sigue teniendo un comportamiento “aceptable” ante la aplicacion de cargas), ni
existen diferencias, en dicha resistencia de la interfase, entre los grupos cuyos
recubrimientos se ha realizado mediante la técnica de capas y el grupo con

recubrimiento mediante inyeccion a presion.

Llegados a este punto, es importante reseflar que la existencia de los diversos
factores que influyen en el comportamiento de las ceramica y en la unién sustrato-
recubrimiento(temperatura, tension superficial, composicion de los sustratos, presion,
angulo de contacto...) como se ha comentado en los apartados anteriores, pueden ser
estudiados en mayor o menor profundidad, a través de la microscopia de calefaccion y
del analisis de los ciclos de coccion (estudiando las consecuencias que tienen sobre las

ceramicas los cambios en la temperatura de trabajo).

o Los procesos de sinterizacion y cristalizacion pueden ocurrir de forma
consecutiva o simultanea. Si la cristalizacion tiene lugar antes de completarse la
sinterizacion, ésta se ve interrumpida por un abrupto incremento en la viscosidad del

material. Bajo estas condiciones, el resultado es la formacion de poros en el material.
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Por ello, el proceso de sinterizacion debe estar completado cuando la cristalizacion
tenga lugar, para obtener materiales vitreos densos y de baja porosidad. De esta forma,
los valores de viscosidad estan determinados a partir del andlisis de la cinética de
sinterizacion no-isotérmica de un compacto de polvo de vidrio. Por tanto, cualquier
factor o proceso que afecte la cinética de sinterizacion (tamafio de particula,
empaquetamiento, gases disueltos en el vidrio...) afectara los valores de viscosidad
obtenidos por el recubrimiento, fomentara la aparicion de poros en su interior y

perjudicaré el sellado entre el sustrato y el recubrimiento’.

4. Por ultimo, es importante destacar la importancia del proceso de manipulacion
de las ceramicas en los laboratorios dentales y en las clinicas para conseguir el éxito de

este tipo de restauraciones.

. Es importante que los laboratorios dentales comprueben, de forma periddica,
que los hornos estén correctamente calibrados para conseguir una correcta
vitrificacion de la porcelana, fundamentalmente en las cofias y subestructuras de
puentes de oxido de circonio (no se debe olvidar que su conductividad térmica es
mucho menor que la de los metales). Por otro lado, al cocer porcelana sobre multiples
cofias o subestructuras de circonio, es importante la carga térmica global (multiples
restauraciones con base de circonio requieren mas tiempo para alcanzar una
vitrificacidn correcta que una Unica restauracion de circonio).

Por otro lado, a diferencia de las cofias metalicas en las que es preciso un paso
de acabado previo al procesado de la porcelana de recubrimiento, en el caso de las
cofias de oxido de circonio no es necesario limpiar o preparar la superficie con
instrumental rotatorio. Es decir, no hace falta chorrear la superficie externa de una cofia
de oxido de circonio, ya que el proceso de fresado produce una superficie con una
rugosidad adecuada para la adicion de la porcelana de recubrimiento. Aun asi, un
chorreado muy suave no parece afectar a la resistencia y si aumenta la humedad de la

porcelana (como indica la casa comercial 3M ESPE).

o A pesar de que existen casas comerciales que indican la posibilidad de hacer

grandes estructuras de circonio de hasta 14 piezas, las casas comerciales de los
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materiales utilizados en nuestro estudio, citan como indicaciones de este tipo de
materiales ceramicos: carillas, inlays, onlays, coronas parciales, coronas en regiones
anterior y posterior, puentes de 3 a 6 elementos para zonas anterior y posterior,
inyecciobn sobre estructuras de coronas individuales de electrodeposicion,
superestructuras de implantes para restauraciones individuales (regiones anterior y
posterior), superestructuras de implantes para puentes de tres piezas hasta el segundo
premolar como pilar limite distal y coronas telescopicas primarias. Por otro lado,
refieren como principales contraindicaciones para su utilizacion: puentes posteriores
que lleguen hasta la region de los molares, puentes de 4 6 mas unidades, puentes
retenidos con inlays, preparaciones subgingivales muy profundas, pacientes con
denticion residual muy reducida, bruxismo, puentes en extension, puentes Maryland y
cualquier otro uso no enumerado en las indicaciones. Es importante destacar, teniendo
en cuenta la naturaleza de este estudio, una serie de contraindicaciones de

manipulaciénque las propias casas comerciales refieren como:

- No alcanzar el grosor minimo de los conectores y de la capa de inyeccion.

- Recubrir con una ceramica diferente a la aconsejada por la casa comercial.

- Inyectar dos o mas pastillas en un solo cilindro.

- No colocar ceramicas de recubrimiento sobre estructuras de 6xido de circonio
con un CET distinto al indicado.

- Utilizar opaquers de ceramicas sobre metal para la inyeccion sobre estructuras

de electrodeposicion.

Por lo tanto, parece fundamental que tanto los laboratorios protésicos como los
clinicos sigan estas indicaciones y no se manipule mal este tipo de materiales, lo que
originaria alteraciones internas en las ceramicas que conducirian, de manera clara, al

fracaso clinico.

A estos factores, hay que anadir otros, ajenos al mecanismo de union y
comportamiento de la interfase, pero que pueden estar implicados, asimismo, en la
aparicion de fracturas del recubrimiento. Ejemplo de ellos serian la presencia de fuerzas

traimaticas intraorales o de habitos parafuncionales.
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A la vista de los resultados obtenidos en el presente estudio, se recomienda un
uso sensato de las ceramicas dentales en clinica, siguiendo las indicaciones de las casas
comerciales y prestando mucha atencion a la preparacion de los dientes, asi como a las
caracteristicas propias del paciente que pueden comprometer nuestras restauraciones.
De igual forma, no se deben manipular clinicamente los sustratos ceramicos, puesto que
se pueden generar cambios estructurales en la superficie de los mismos y debemos ser
cuidadosos con los retoques oclusales que pueden disminuir el grosor minimo de
recubrimiento ceramico aconsejado y necesario para el mantenimiento de las
restauraciones. Otro factor importante radica en la concienciacion de los técnicos de
laboratoriode la importancia de respetar los ciclos de coccidn que aconsejan las casas
comerciales, asi como de seguir las instrucciones de manipulacion de estos materiales

en las diferentes fases de trabajo.

5. 7. Futuras investigaciones

En la actualidad, y dado el gran impulso que el circonio ha experimentado en el
campo odontologico, se estdn abriendo nuevas investigaciones al respecto de la
implicacion que el fendmeno del envejecimiento en el circonio podria tener en la
predictibilidad de las restauraciones a largo plazo e intraoralmente, compararando la
susceptibilidad al envejecimiento de distintos grupos de circonia presentes en el
mercado, de acuerdo a factores de caracterizacion microestructural y procesamiento de
cada uno de ellos, siguiendo los razonamientos y metodologias propuestas

originalmente por Chevalier y cols.'*® 28287,

Por otro lado, también seria positivo realizar ensayos de “dilatometria” para el
estudio en detalle de los cambios dimensionales y estructurales, que sufren las

ceramicas dentales sometidas a variaciones térmicas programadas.

Por lo tanto, deberiamos focalizar nuestros esfuerzos y las futuras
investigaciones, en analizar los cambios estructurales que sufren el circonio y las

ceramicas de recubrimiento durante los tratamientos térmicos que reciben; asi como en
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la manipulacién clinica y protésica de los mismos, puesto que son materiales muy
sensibles y susceptibles de experimentar cambios microestructurales que conduzcan a su

fracaso clinico.
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6. Conclusiones

PRIMERA. La composicion y microestructura de los materiales cerdmicos de ultima
generacion utilizados en este estudio y analizados mediante DRX, se corresponden con

la informacion declarada por el fabricante y cumplen la norma ISO correspondiente.

SEGUNDA. La microscopia de calefaccion muestra un grado de mojabilidad y
reactividad bajo, de los recubrimientos sobre los sustratos, siendo mejor la unidén que

presentan los grupos ceramometalicos que los totalmente ceramicos.

TERCERA. Las pruebas de indentacion determinan la existencia de una buena
interfase recubrimiento-nucleo, tratindose de una unién intima, tanto en los grupos

ceramometalicos como en los ceramoceramicos.

CUARTA. La microscopia de calefaccion demuestra que un aumento de temperatura en
los ciclos de coccion, de las ceramicas estudiadas, mejoraria la mojabilidad y la
reactividad de los recubrimientos sobre los nticleos. Sin embargo, como las pruebas de
indentaciébn muestran una buena unién nucleo-recubrimiento y el aumento de la
temperatura de sinterizacion repercute negativamente en diversas propiedades fisicas y
quimicas de las ceramicas, se puede afirmar que la compatibilidad recubrimiento-ntcleo
(ceramico y metalico) es adecuada y que el origen de los fracasos clinicos no radica en

dicha unién.

QUINTA. A la luz de los resultados obtenidos, otras causas, como la inadecuada
aplicacion de los protocolos de manejo clinico y/o de laboratorio, deberian ser
contemplados para justificar la elevada incidencia de fracasos o complicaciones clinicas

de estas restauraciones.
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