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RESUMEN

Los dafos que se han documentado y pueden ocasionar el fracaso de las protesis de
corona en los implantes dentales, suele ser el cuarteo, el desportillamiento, las fisuras
semi-elipticas y las grietas en la zona de contacto oclusal. Siendo estos dafos asociados
a la fragilidad de la componente ceramica de este tipo de protesis, la configuracién en
estructura de capas y a las solicitaciones de contacto entre los dientes en el ambiente
humedo de la boca.

Diversos son los investigadores que han estudiado el comportamiento a contacto de las
ceramicas dentales en reconstrucciones y en coronas de ceramica con metal, sirviéndose
para ello de la mecanica de contacto, realizando ensayos en implantes y en sistemas
modelo con materiales homogéneos y transparentes, que sirven para simular las
diferentes estructuras de capa. Mas recientemente se ha empleado el analisis mediante
la simulaciéon por elementos finitos. No obstante, todavia existe desconocimiento sobre el
comportamiento de contacto de las protesis de coronas totalmente ceramicas que se
implantan en la actualidad, debido a la dificultad en visualizar los mecanismos de dafno
subsuperficiales

En este proyecto se plantea la realizacion de ensayos de contacto hertziano monotdnico
sobre un sistema de uso comun en las coronas ceramicas de las protesis dentales, como
es el formado por el recubrimiento de esmalte dental feldespatico VITA VM 9 y sustrato
de circona dental (3Y-TZP).

En los ensayos se emplearon esferas de indentacion con diferentes radios en el rango de
cargas de 10N — 3500N, que permite cubrir las cargas normales de los procesos de
masticacion y sobrecargar el material. Mediante microscopia optica y confocal se
evaluaron los dafios generados y se desarrollé6 un mapa de dafo, que permite establecer
el orden de aparicién de los mismos y la estimacion de la carga critica a la cual se
forman. Debido a los requisitos estéticos, este tipo de porcelanas presentan gran
opacidad, dificultando la observacion en el interior del recubrimiento. Para caracterizar el
dano en el interior se efectio una reconstruccién tomografica a partir de pulido secuencial
de la zona de interés.

De los resultados obtenidos se puede extraer que la tendencia es al multiagrietamiento
superficial entorno la zona de contacto, mecanismo que ha actuado de relajador de
tensiones ayudando a la contencion del dafo en el interior. La realizacion de la
tomografia 3D ha resultado una herramienta util, ya que ha permitido la caracterizacion
de las multiples grietas cono formadas, que podrian afectar a la integridad estructural de
la pieza en solicitaciones posteriores.
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1. INTRODUCCION

En los implantes protésicos de reemplazo biomecanico de cadera y rodilla, asi como en
los implantes dentales, se combinan materiales de diversa naturaleza como son metales,
polimeros y ceramicos, para obtener la mejor combinacion de propiedades mecanicas,
resistencia al desgaste, dureza y tenacidad, junto a propiedades de biocompatibilidad,
inercia y estabilidad quimica que son requeridas para su uso en el cuerpo humano.

Es en las protesis dentales donde la componente ceramica cobra mayor importancia, no
so6lo por sus propiedades mecanicas y bioinertes sino también por su factor estético, dada
la similitud con el color de los dientes naturales.

Las primeras coronas de ceramica eran de porcelana rica en leucita o bien de
vitroceramica, se implantaban directamente sobre la dentina blanda del diente,
adquiriéndose una configuracion de estructura bicapa. Este tipo de estructuras sufrian
una tasa intolerablemente alta de fracturas. [1]

En la actualidad los sistemas totalmente ceramicos formados por una ceramica tenaz
recubierta de una porcelana estética son los que han experimentado un aumento de la
demanda.

La utilizacion de coronas totalmente ceramicas presenta una notable mejora frente a las
coronas monoliticas que se venian implantando hasta el momento, reduciéndose el
numero de fracturas de las prétesis. No obstante las protesis de porcelana sobre nucleo
ceramico presentan una tasa de fallo mayor en los implantes molares que las proétesis
tradicionales de porcelana fundida sobre metal.

En los implantes dentales la mayoria de dafos estructurales que se han detectado son el
agrietamiento, cuarteo y desportillamiento, debiéndose sustituir la prétesis por una nueva.
En el caso de las coronas sin metal, las fracturas se pueden originar en las dos capas,
tanto en el recubrimiento de porcelana como en el nucleo ceramico siendo las dos
tipologias de fractura mas documentadas en estas protesis la fractura en la region del
contacto oclusal y la fractura semi-eliptica en la zona lateral.
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Figura 1: Dafio de desportillamiento en una ceramica dental. [2]

Estos dafos son consecuencia de la fragilidad propia de las ceramicas, la estructura en
forma de capas con que se disenan estas proétesis, y a las solicitaciones a las que se ven
sometidas (cargas concentradas en ambiente humedo a lo largo de millones de ciclos).

Este tipo de sistemas de estructura de capas es muy sensible a la alta intensidad de
tensiones de contacto y a la relacion entre el radio de la zona de contacto y el espesor de
la capa.

Con el fin de predecir los posibles dafos que pueden aparecer y su orden de aparicion a
lo largo de la vida en servicio de estas protesis, investigadores como Lawn, Pajares,
Peterson o Miranda[3][4] entre otros, han realizado estudios sobre los dafios por
contacto oclusal en las restauraciones y protesis dentales, para ello algunos de los
autores mencionados han empleado piezas dentales extraidas de pacientes, otros han
empleado sistemas modelo con materiales homogéneos y transparentes para simular las
diferentes capas.

En la mayoria de los estudios las solicitaciones de contacto se han llevado a cabo
mediante ensayos de contacto Hertziano, empleandose cargas normales en el rango de
100N a 1000N tipicas de los procesos masticatorios [5] e indentadores esféricos duros,
generalmente de carburo de tungsteno (WC), con radios comprendidos entre 1 y 10mm,
para simular los contactos en los diferentes grupos de dientes (incisivos, caninos,
premolares y molares). [3]

Los materiales empleados tradicionalmente en los modelos son el vidrio sodo-calcico
(para simular la capa de porcelana), el zafiro (para el nacleo ceramico) y el policarbonato
(en el lugar de la dentina), en configuraciones monocapa, bicapa o tricapa, simulando las
restauraciones dentales o protesis.

Mediante estos estudios se ha determinar que en las protesis de ceramica las fracturas
en la zona de contacto oclusal son consecuencia de la generacién de fisuras tipo cono
debidas al complejo campo de tensiones experimentado en la superficie, mientras que las
fisuras semi-elipticas en la zona lateral son debidas a la formacién de grietas radiales por
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la flexién de la cara interior de la capa ceramica. (las fisuras cono y radiales se explicaran
detalladamente en el apartado 6).

Figura 2: Fractura oclusal de una corona InCeram (porcelana/alimina)
(izquierda) y fractura semi-eliptica en Dicor (vitroceramica)
(derecha). [1]

A pesar de estos estudios todavia existe desconocimiento en cuanto al comportamiento
al contacto de las nuevas coronas de ceramica tenaz y recubrimiento de porcelana que
se viene implantando actualmente en prétesis de sustituciéon completa de la pieza dental.

El presente proyecto forma parte de un estudio de mayor alcance sobre el dafo por
contacto monoténico y ciclico en esmaltes dentales sobre circona.

En este proyecto se pretende la realizacion ensayos de contacto Hertziano monotonicos
sobre un modelo bicapa formado por substrato de circona dental (3Y-TZP) vy
recubrimiento de porcelana feldespatica, que se viene empleando en los nuevos modelos
de protesis de corona ceramica.
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2. OBJETIVO

En este proyecto se pretende realizar un estudio del dafio inducido en los procesos de
oclusion y masticacion sobre circona (3Y-TZP) recubierta con esmalte feldespatico,
sistema usado en las protesis dentales, mediante ensayos de contacto monotoénico.

Para ello se plantea realizar ensayos de contacto Hertziano en los rangos de carga de
10N a 3500N con indentadores esféricos duros (WC), de radios 0.5 - 5mm con los que
se espera lograr los siguientes objetivos:

1.- Observar la aparicién de dafos en el sistema e identificar si estos son de caracter
fragil o ductil y el orden en que aparecen.

2.- A partir de la aparicién del daio se podran determinar las cargas criticas a las cuales
se generan, comprobar si estas cargas se encuentran dentro del rango de los
procesos de masticacion u oclusion. Asimismo serviran para establecer las cargas
limites para posteriores estudios de fatiga.

3.- Realizar tomografia para caracterizar la morfologia y profundidad del dafo en el
material en tres dimensiones.
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3. CERAMICAS DENTALES

En los ultimos afios entre la comunidad médica dental ha ido creciendo el interés en el
uso de ceramicas tenaces como material para aplicaciones de restauracion dental y
prétesis fijas. Esto se debe a las buenas propiedades de resistencia mecanica, tenacidad,
estabilidad quimica y bioinertes que presentan este tipo de ceramicas, unidas a su
apariencia estética de mayor similitud con el color de los dientes naturales, lo que las
hace todavia mas apreciables para los dentistas protésicos que consideran estos
requisitos como primordiales [6].

Dentro de las ceramicas tenaces empleadas en el campo de la medicina dental las que
destacan por encima de las demas son las basadas en circona, dado que poseen las mas
altas propiedades mecanicas y de tenacidad de esta familia de materiales destinados al
uso dental.

3.1. Circona

La circona o diéxido de circonio (ZrO,) fue descubierto en 1789 por el quimico aleman
Martin Heinrich Klaproth [7]. Es un material polimérfico que presenta tres estructuras
cristalinas estables en funcién de la temperatura [6][7],[9][10], desde la temperatura
ambiente hasta los 1170 °C aproximadamente la fase estable es la monoclinica (m), en el
intervalo entre los 1170 °C y los 2370 °C la fase cristalografica estable es la tetragonal (t),
se caracteriza por poseer estructura de Fluorita deformada, por encima de los 2370 °C y
hasta la temperatura de fusion la fase estable es la cubica (c), su estructura es del tipo

Fluorita.
Circona Monoclinica Circona Tetragonal CirconaCubica
.f’g e .\ . _ ) b
o "o
o: ion Zr* o: ion 0%

Figura 3: Estructuras cristalinas de la circona.[11]
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Durante el proceso de enfriamiento la transformacion de fase tetragonal a monoclinica (t
— m) tiene lugar entorno a los 950 °C [6] y conlleva asociado un incremento del 4-5% en
el volumen [6][7],[9][10], dicho incremento de volumen induce tensiones en la
microestructura que favorecen la aparicién de grietas durante el enfriamiento. Las
ceramicas de circona pura obtenidas mediante procesos de sinterizacion en el intervalo
de 1500-1700 °C [7] pueden llegar a producir la rotura de las piezas a temperatura
ambiente.

La adicion de oxidos estabilizadores como son el CaO, MgO, CeO, o Y,0; a la circona
pura permite generar ceramicas multifasicas denominadas circonas parcialmente
estabilizadas o también conocidas por sus siglas en inglés como PSZ (Partially Stabilized
Zirconia), las cuales presentan una microestructura a temperatura ambiente consistente
en una matriz de fase cubica con precipitados de fase tetragonal y monoclinica, los
precipitados pueden aparecer en limite de grano o en el interior de la matriz [7].
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Figura 4: Diagramas de equilibrio de los sistemas ZrO,-CaO y ZrO,-Y,0;

La formacion de estos compuestos multifasicos resulta interesante ya que permiten
obtener la mejor combinacién de propiedades mecanicas y de tenacidad mediante la
transformacién de la fase metaestable tetragonal a la estable monoclinica (t — m)
también llamada transformacion martensitica.
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Parent phase (t)

Habit
plane

NN

Parent phase (1)

Figura 5: Esquema de la transformacion martensitica de la circona [8]

La figura 4, esquematiza la transformacion martensitica, los esfuerzos sobre la estructura
tetragonal (t) producen una deformacion de la estructura mediante el desplazamiento
atémico sobre los planos de cizalladura o de habito, adquiriéndose de esta forma la
estructura monoclinica (m).

El poder controlar la t — m permite actuar sobre dos mecanismos importantes como son
el aumento de la tenacidad y la degradacion a baja temperatura.

El mecanismo de aumento de tenacidad que presentan las ceramicas basadas en circona
es debido a que el incremento de volumen asociado a la transformaciéon t — m induce
tensiones compresivas entorno al grano transformado, éste fendmeno genera capas a
compresion que provocan una mejora en la tenacidad ya que se oponen a las tensiones
de caracter tractil que se originan en la punta de las fisuras, frenando su propagacion,
ademas el consecuente cambio de volumen puede incluso llegar a cerrar la grieta,
incrementandose de esta forma la tenacidad del material.

---- Tension nominal
—— Tensidn resultante

ﬁ
I e

Y

Figura 6: Mecanismo del aumento de la tenacidad.
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El mecanismo de degradacion a baja temperatura que tiene lugar en las circonas consta
de dos etapas, la nucleacién y el crecimiento. En la primera etapa el nucleo de la
degradacion se forma en granos tetragonales (metaestables) aislados en la superficie de
circona, en ellos actian mecanismos de corrosién bajo tensidén originados por la
presencia de humedad, dichos granos al transformar a fase monoclinica (estable)
incrementan un 4% su volumen (figura 6.a). EI cambio de volumen provoca tensiones a
los granos vecinos induciendo asi la transformacién de los mismos, dando lugar a la
etapa de crecimiento de la degradacion (figura 6.b), en ella se forman microgrietas que
permiten la penetracién de la humedad al interior del material. Se puede llegar a producir
un efecto cascada que ponga en entredicho la integridad estructural de la ceramica. [9].

b

Figura 7: Esquema de la degradacion a baja temperatura en presencia
de humedad.[9] a) nucleaciéon (gris), b) crecimiento y
microagrietamiento (rojo), c) abultamiento de la superficie.

La adiciéon de pequefias cantidades de itria (Y>O3) proporciona beneficios en cuanto a
resistencia a la degradacion se refiere, mientras se conserva la buena tenacidad vy
resistencia [9].

De los multiples sistemas de ceramica basados en circona desarrollados para
aplicaciones dentales, solamente tres de ellos son los de uso mas comun en la
actualidad, estos sistemas son los basados en circona dopada con cationes de itria (3Y-
TZP), los basados en circona dopada con cationes de magnesia (Mg-PSZ) y los
basados en alimina reforzada con circona (ZTA).
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3.1.1. Circona 3Y-TZP

En el sistema circona-itria se obtienen ceramicas multifasicas del tipo PSZ, no obstante
este sistema presenta la peculiaridad que concentraciones del 3 %mol de itria dan lugar
a una ceramica de matriz tetragonal denominada Circona Tetragonal Policristalina o por
sus iniciales en inglés TZP (Tetragonal Zirconio Polycrystals), comunmente a la
designacion de la estructura le suele acompafar la proporcion de estabilizador utilizada,
por eso este tipo de circona se suele conocer como 3Y-TZP, siendo éste el grado
biomédico utilizado en cabezas femorales de proétesis de cadera y dentro del campo
odontolégico en la fabricacion de coronas y puentes dentales.[7],[9]

2500
TCO Ctbica
2000 =
1500 | PSz
T EAtzp
1000
+\ | Tetragonal + cubica
t
500 |-
M | Monoclinica + cuibica
1 L I |
0 2 4 6 8 10

Contenido en Y203 (% molar)

Figura 8: Zona de interés del diagrama del sistema ZrO,-Y,03.[7]

En este sistema los cationes de itrio Y*" junto con los de circonio Zr** se sitGan al azar en
las posiciones catidnicas, consiguiéndose la neutralidad de carga mediante la creacion de
vacantes de oxigeno.

Las propiedades mecanicas dependen fuertemente del tamano de grano, granos de
tamano inferior a 1 ym son poco estables y la transformaciéon t—m se produce de manera
espontanea, el control del tamafo de grano se realiza mediante el control de la
temperatura de sinterizacion la cual suele variar entre los 1350 °C y los 1550°C, segun el
fabricante, esto implica que las condiciones de sinterizaciéon tienen un fuerte impacto
sobre las propiedades mecanicas y la estabilidad de la pieza final.

La microestructura de las ceramicas 3Y-TZP destinadas para aplicaciones dentales,
consiste en granos equiaxicos de 0.2-0.5 ym [6],[10]dependiendo de la temperatura de
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sinterizacion, las propiedades mecanicas que se obtienen son muy superiores a las del
resto de cerdmicas dentales, con una resistencia a flexién de 800-1000MPa [6] y una
tenacidad a fractura entorno a los 6-8 MPa m"?[6],[10].

. e L3 L I
> - : § - = =
5 4 L J MY
¥ - / Sl
¥
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Figura 9: Micrografia SEM de la estructura de circona 3Y-TZP para
aplicaciones dentales.[12]

3.1.2. Circona Mg-PSZ

A pesar del considerable interés en el desarrollo de circona parcialmente estabilizada con
magnesia (Mg-PSZ) para sus posibles aplicaciones biomédicas, el material obtenido
hasta la fecha presenta porosidad y granos de tamano grande (30-60 um) [6], lo que
favorece al desgaste.

Las composiciones tipicas de magnesia en los materiales comerciales suelen ser del 8-10
%molar [6], presentando una microestructura de matriz de circona de fase cubica
estabilizada, con precipitados tetragonales. Las temperaturas de sinterizacion para este
tipo de ceramicas basadas en circona son de 1600-1800°C, superiores en comparacion
a las empleadas para las 3Y-TZP, a su vez presentan el inconveniente de que el ciclo de
enfriamiento requiere un control estricto, sobretodo en la etapa de maduracion que tiene
lugar entorno a los 1100°C, en donde precipita la fase tetragonal transformable, la
fraccion de volumen es un factor critico en el control de la tenacidad a fractura del
material.

Dada la dificultad de obtencion de precursores de Mg-PSZ libres de silice (SiO,), los
silicatos de magnesio pueden reducir pequefias cantidades de magnesio en el interior de
los granos, promoviéndose la transformacion t—m, repercutiendo en la disminuciéon de
las propiedades mecanicas y en la estabilidad del material.[10]
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Figura 10: Micrografia de la estructura de circona Mg-PSZ.[10]

3.1.3. Compuestos Alumina-Circona, ZTA

Con la finalidad de aprovechar las ventajas que presenta la transformacion de fase en la
circona y eliminar los problemas derivados de la degradacion a baja temperatura, se
desarrollaron materiales compuestos por matriz de alumina y precipitados de circona
tetragonal, denominados alumina endurecida con circona o ZTA.[6],[10]

Los productos comerciales destinados a aplicaciones dentales estan compuestos en un
33% del volumen por circona policristalina tetragonal estabilizada con un 12% de ceria
(12Ce-TZP), las circonas estabilizadas con ceria exhiben mejores propiedades térmicas y
de resistencia a la degradacion que las estabilizadas con itria, aunque sus propiedades
mecanicas son mas bajas.[6]

En estos materiales el incremento de volumen asociado a la transformacién t—m produce
microgrietas en la matriz de alumina, estas microgrietas liberan el constrefiimiento
efectuado por la matriz sobre las particulas de circona, promoviendo la transformacién a
la fase monoclinica, dandose el aumento de la tenacidad.

Figura 11: Micrografia SEM de la estructura de circona ZTA para
aplicaciones dentales[6]. En oscuro los granos de alimina y
en claro los de circona.
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4. PORCELANA DENTAL

En odontologia los términos, porcelana dental y esmalte se emplean indistintamente, por
esta razdn a lo largo de este apartado seguiremos el mismo criterio.

Las porcelanas son materiales ceramicos que se caracterizan por presentar una fase
vitrea o amorfa que le otorga un aspecto estético mas fino y una fase cristalina
responsable de la resistencia y las buenas propiedades mecanicas, se caracterizan
también por sus altas temperaturas de fusién y su baja porosidad.

Las materias primas que se utilizan en la elaboracion de la porcelana no difieren de las
empleadas en la fabricacién de ceramicas menos finas como la loza, la variacion de las
proporciones de los componentes principales y los procesos de coccidon dan como
resultado las diferencias entre las ceramicas.

Los componentes principales que conforman las porcelanas son feldespatos en una
proporcion del 75% al 85%, silice en cantidades entre el 12% y el 22% y caolin en
proporciones del 3% al 5%, a la composicion principal se suelen afiadir compuestos
secundarios denominados fundentes que sirven para reducir las temperaturas de
procesamiento y modificar propiedades. A continuacion se realiza una breve descripcion
de los mismos y la funcién que desempenan dentro de la porcelana.

Feldespatos

Son los minerales de mayor presencia en la corteza terrestre, representando el
50-60% de la misma. Los feldespatos pertenecen a la familia de los aluminio
silicatos, en donde parte de los cationes Si** de los silicatos son sustituidos por
cationes AI**, lograndose la neutralidad de carga mediante la incorporacién de
iones Na*, K" o Ca?".

Los feldespatos empleados en la elaboracion de porcelanas dentales son de los
tipos potasicos (6SiO; - Al,O; - K,0O) y sddicos (6SiO; - Al,O5; - NaO), también se
emplean feldespatos que presenten mezclas de los dos tipos anteriores [14].

Los feldespatos presentan impurezas como el hierro y la mica que le confieren
opacidad y coloracion, es conveniente eliminar los contenidos en hierro puesto
que éste afecta fuertemente a la coloracion de la porcelana.

Los feldespatos funden entorno a los 1300°C, formando una masa vitrea que
mantiene su forma original, a menos que sea sobrecalentada no experimenta
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dilataciones térmicas, lo que permite realizar la coccion de las piezas con su forma
final.

Silice

La Silice o dioxido de silicio (SiO,) se afiade en forma de cuarzo habitualmente,
después de una previa molturacién para la adecuacion del tamafo de particula, a
las temperaturas empleadas en la coccién la silice no experimenta cambios,
aportando estabilidad a la masa fundida permitiendo asi la conservacién de la
forma [15].

El cometido de la silice en la pieza final de porcelana es el aporte de dureza y
brillo.

Caolin

El Caolin es un alumino-silicato hidratado (2SiO, - Al,O3; - 2H,0) de color blanco,
se utiliza como aglutinante durante la fusion. La adicién de contenidos superiores
al 5% no es deseable dado que favorecen a la formacién de la fase cristalina
mullita, aumentando la opacidad final de la porcelana.

Fundentes

Generalmente se trata de una mezcla de 6xidos metalicos y feldespatos que se
emplean en la formacién de un vidrio denominado frita, los 6xidos metalicos
actuan principalmente como pigmentos en la porcelana, en la elaboracion de la
frita se busca que ésta tenga una coloracion lo mas similar posible a la de los
dientes naturales, una vez obtenida la frita se lleva a cabo un proceso de
trituracion para adecuar el tamafio de particula y posteriormente se une a la
mezcla de feldespatos, silice y caolin para la formacion de la ceramica.

En el campo de las porcelanas dentales los oOxidos empleados para las
tonalidades marrones son los de hierro y los de niquel, los de titanio se utilizan
para tonalidades marrones-amarillentas, los éxidos de cobre y cromo se emplean
para los colores verdes y para el azul se utiliza el de cobalto, los tonos grisaceos
se logran mediante la adicion de oxido de manganeso. Ademas se emplean
también oxidos de tierras raras para lograr fluorescencia, adquiriéndose una
mayor similitud con los dientes naturales.
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4.1. Clasificacion

La porcelana que se emplea en odontologia es utilizada en restauraciones de piezas fijas
y en la fabricacion de protesis, ya sea como recubrimiento de estructuras (metalicas o
ceramicas) o por si sola [16]. Los variados usos requieren de diferentes propiedades
mecanicas, estas dependen de la proporcion de fase vitrea y cristalina, por lo que
usualmente se suelen clasificar las porcelanas dentales por su composicién quimica.
Otras clasificaciones son a razén de sus temperaturas de fusion o los métodos de
procesado.

En funcién de su composicion quimica podemos encontrar los siguientes tipos de
porcelanas dentales.

41.1. Feldespaticas

Se caracterizan por tener una elevada cantidad de feldespato (entorno al 60%), teniendo
asi una estructura practicamente de vidrio feldespatico con cristales de leucita (forma
cristalina del feldespato potasico), con lo que se obtiene alta translucidez, resistencia a la
flexion ~ 100 MPa [16], resistencia a la compresion ~ 172 MPa [17], dureza Knoop ~ 4.6
GPa [17], la tenacidad a fractura es similar a la del vidrio sodo-calcico (0.78 MPa-m'? )
[17], el coeficiente de Poisson es de 0.21 a 0.26 [17] y el médulo elastico es de 69 GPa
[17], esto implica que su uso quede restringido a restauraciones de piezas que reciban
pocos esfuerzos oclusales 6 a ser utilizada como recubrimiento de metales o ceramicas
para dar un acabado mas estético.

41.2. Aluminosas

Se caracterizan por tener del orden del 30-50% de aliumina en su composicion [16], mas
del 50% de alumina produce una pérdida significativa de translucidez. Tiene una
resistencia a flexién que abarca de los 200 MPa pudiéndose llegar hasta los 500 MPa en
funcion del contenido de alumina. Debido a su resistencia y a la opacidad que presentan
se suelen utilizar en la confeccidén de estructuras internas como nucleos o casquetes,
siendo requerible su recubrimiento con porcelanas mas translucidas y de coeficiente de
expansién térmica similar.
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4.1.3. Vitroceramicas

Son porcelanas que se fabrican en estado vitreo, posteriormente se aplica un tratamiento
térmico a temperatura superior a los 1000°C durante horas, con esto se favorece la
difusion y el ordenamiento de los atomos dentro de la fase amorfa, obteniéndose de esta
manera la formacion de pequenos cristales muy similares a la mica. Se obtiene una
buena combinacién de propiedades mecanicas y traslucidez, pudiéndose situar en un
término medio entre las porcelanas feldespaticas y las aluminosas.

Se emplean en la construccion de carillas, incrustaciones y coronas.

41.4. Esmalte

Como esmalte se entiende en el mundo dental una porcelana feldespatica practicamente
vitrea en su totalidad, puesto que para este tipo de aplicacion interesa un bajo contenido
de fase cristalina para evitar la opacificaciéon, ya que se requieren unas buenas
propiedades opticas.

Se comercializa como polvos muy finos de dentina o esmalte, para su aplicacion sobre la
prétesis se emplean liquidos de modelar (generalmente agua destilada) que actuan de
aglutinantes, asimismo también se pueden afadir polvos de 6xidos para dar color, las
técnicas de aplicacion pueden ser con espatula o pincel, una vez aplicada la capa de
polvos se procede a realizar una sinterizacion entorno a los 1200°C en vacio, la
sinterizacion se lleva a cabo en el vacio para eliminar las burbujas de aire que pudiese
contener el aglutinado aplicado, de esta manera se minimiza la porosidad que pueda
presentar la pieza final, reduciéndose asi la poblacion de defectos que pudieran dar lugar
a la nucleacion de grietas, mejorando a la vez el acabado superficial.

Después de la sinterizacion se obtiene una dureza de 3.4 GPa [17] (algo superior a la del
esmalte natural de los dientes, 2.9GPa [17]), valores de translucidez entorno al 45% y
50% [17], coeficientes de expansion térmica entre 9-10° °Cy 12.-10° °C [17]

Figura 12: Dientes protésicos acabados.
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5. ENSAYOS DE CONTACTO

5.1. Indentacion Hertziana

En el estudio de la mecanica de contacto, la indentacidon esférica se ha convertido
en una de las principales técnicas para el analisis y caracterizacion de las
deformaciones y propiedades de fractura en materiales ceramicos y metales. Asi
mismo los dafos generados por este tipo de indentacidn se pueden relacionar con
otras propiedades mecanicas de las cuales destacan la resistencia, la tenacidad y
resistencia al desgaste.

El rango de aplicacion de esta técnica abarca campos tan diversos como son las
restauraciones odontolégicas, las ceramicas técnicas, estructurales y funcionales,
los recubrimientos o el estudio antropologico de herramientas antiguas.[18]

La simplicidad experimental y el poco material requerido son unas de las ventajas
que presentan este tipo de ensayos, ademas del hecho que permite simular una
gran variedad de condiciones de contacto diferentes con tan sélo cambiar el radio
de la esfera del indentador o la carga a aplicar, una muestra de ello es el contacto
entre los dientes durante la masticacion (r = 1-10mm y P = 100N). [1],[3],[18],[20]

T -

Wear-resistant TBCs Car windshields Semiconductor
coatings

(a)

devices

— —

Heart Valves

(b) Teeth/Crowns Hip Prostheses

Figura 13: Sistemas de capas con recubrimiento fragil, sensibles a
dafios por contacto, a) estructuras ingenieria y b)
estructuras biomecanicas.[3]
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La indentacion esférica aporta también la posibilidad de observar una transicion
progresiva desde el régimen elastico hasta el régimen plastico, para cargas bajas el
contacto es puramente elastico permitiendo obtener informacion de las propiedades
mecanicas en el régimen de comportamiento elastico, lo cual no sucede con indentadores
puntiagudos del tipo Vickers o Knoop, en que desde el contacto inicial se encuentra
totalmente desarrollada la plasticidad [18].

En ocasiones la indentacion es la Unica practica capaz de que de aportar informacién
sobre los modos de dafio y sus mecanismos en diversos materiales, sobretodo en
ceramicos.

5.2. Antecedentes

La indentacion esférica o hertziana se fundamenta en la teoria desarrollada por Hertz en
1880 a partir de la observacion de la deformacion entre dos lentes de vidrio en contacto.
Estudios posteriores que se llevaron a cabo evidenciaron la aparicion de grieta conica en
materiales fragiles bajo carga de contacto. [18]

En 1891 Auerbach [18],[22] establece una ley empirica que relaciona linealmente la carga
critica a la cual se origina la grieta conica con el radio de la esfera empleada como
indentador. Esta relacién resulta paradéjica, puesto que viola la idea de la formacién de la
grieta cono una vez que el esfuerzo de tension maxima ha superado la resistencia del
material indentado.

No fue hasta la década de los 60, en la que se introdujeron los conceptos de mecanica
de la fractura de Griffith e Irwin, en que se pudo solucionar esta paradoja tras muchos
refinamientos.[18],[26][27]

Tradicionalmente los sistemas estudiados han sido placas de vidrio de silicato usando
indentadores esféricos de acero o carburo de tungsteno, durante el periodo de 1950 a
1970 se extendio el estudio a otros sdlidos fragiles, monocristalinos duros y ceramicas
policristalinas de grano fino.

Recientemente se ha incorporado a la aplicacion de esta técnica de indentacién
ceramicas heterogéneas, con intercaras mas débiles, microestructura de granos grandes
y alargados y altas tensiones internas residuales. Estas ceramicas suelen presentar
mecanismos de aumento de la tenacidad como son el puenteo de las grietas o la
disipacion de energia por la friccion ocasionada en el desplazamiento de los granos,
dandose un comportamiento de curva R. [18]
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5.3. Distribucion de Tensiones en el Contacto Esférico

En esta seccion no se entrara de manera rigurosa la formulacion matematica, dado que
se encuentra ampliamente recogida en la literatura [1],[3],[5],[18].[21][22],[24], sOlo se
expondran las soluciones basicas y necesarias para el entendimiento de la teoria.

Como ya se ha mencionado fue Hertz quién en 1880 desarrollo la teoria en que se
fundamenta la indentacién esférica o hertziana. Hertz en su teoria parte del supuesto del
contacto sin friccion entre dos cuerpos homogéneos y sometidos a una carga normal,
siendo el area de contacto entre ambos lo suficientemente pequefia en comparacion con
el radio de curvatura de la esfera y en comparaciéon con las dimensiones del material
(superficie y espesor) como para poder ignorar los efectos de superficies libres.

Bajo estas suposiciones la teoria desarrollada por Hertz se centra en los pequefios
desplazamientos de elementos de la superficie de contacto, dando lugar a deformaciones
de caracter elastico y a una distribucion de tensiones elipticas.

En estas condiciones de contacto elastico el radio del area de contacto r. viene
relacionado con la carga normal P y el radio de la esfera de indentacién r segun la
ecuacion.

=—— Ec. 1

En donde E es el mdédulo de Young del material, k es una constante que relaciona las
constantes elasticas del material y el indentador.

Eg

k=196gl-/72)+(1-/712)EiH Ec. 2

La notacion prima hace referencia al indentador y n se trata del coeficiente de
Poisson.[18]

Se define entonces la presion media en el area de contacto mediante la relacion:

Po=—5 Ec. 3
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La tension maxima de traccion en el material indentado se localiza en el circulo entorno al
area de contacto.

max —

S —%(1-2n)p0 Ec. 4

La maxima tension de cizalladura se encuentra localizada en el interior del material, a lo
largo del eje de contacto, a una profundidad aproximada de 0,5 veces el radio del area de

contacto.

fmax ® 048 Py Ec. 5

La presién media de contacto se puede expresar de diversas maneras combinando las
ecuaciones anteriores, una forma interesante es la que se presenta en la expresion 6, la
relaciéon lineal que se establece entre p, (presidn de indentacién) y r. /r (deformacion de
indentacion) permite la obtencion de la informacion basica de una curva presion vs.
Deformacion.

3E 1,
4pk r
6 T T T T T
. Glass-ceramic
g st :
=
£ 4+ Glassy -
)
g 2r Crystallized T
E -
2 1F gfEe——- Py .
0 L L 1 1
0 0.1 0.2 0.3

[ndentation strain, a/r

Figura 14: Curva de tension de indentacion —deformacion para un vidrio ceramico.[18]

Otra manera es expresar la presion media en términos de la carga aplicada y el radio del
indentador esférico empleado.
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Posteriormente, en 1904 fue Huber quien determino el campo de tensiones en cualquier
punto del solido en funcién de los esfuerzos principales normales y de cizalla.[18]

Los esfuerzos principales normales se definen como 0,>0,>0; de manera que U, es la
mayor tension tractil principal y Us= 1/2 (8, — (3) es la tension de cizalladura principal. El
valor maximo de o, se encuentra en el circulo de contacto. (5 son las trayectorias que
siguen las tensiones compresivas dentro del material, las tensiones de cizalla se
encuentran restringidas bajo el area de contacto y adquieren el maximo valor en el eje de

contacto.
A A A A
~1.50
AN~ (= N
-1.25 10.48)
-1.00 040 0.05
0.75 010 =
-0.50
0.20
b ~0.25 c P

Figura 15: Distribucion de las tensiones principales durante la
indentacién en escala de p,. AA define el limite del area de
contacto, a) tensién principal normal (, b) tension
principal normal U3, ¢) tensién principal de cizalla (5.[26]

Por encima del limite elastico algunos materiales relativamente blandos, como seria el
caso de los metales, experimentan un flujo plastico debajo de la zona de contacto. El flujo
plastico se inicia una vez la tensién de cizalla principal maxima ha superado el valor de
cedencia a compresion.

z‘m=%Y° 0.47 py Ec. 8

En donde Y representa el limite de cedencia a compresion del material y p, corresponde
al valor de la presion media y equivale a 1,1Y [18]. Con el aumento de carga la zona
plastica se expande dentro del material, aunque ésta se encuentra encerrada dentro del
campo elastico que la rodea, permitiéndose asi el aumento constante de p, por encima
de p,, hasta lograr un estado de completa plasticidad.
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La transicion del contacto elastico al contacto elasto-plastico puede observarse en las
curvas tension de indentacion versus deformacion de indentacion, manifestandose el
desarrollo de la plasticidad en una desviacion cada vez mayor del comportamiento lineal
de la ecuacion 6.
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6. DANO POR CONTACTO HERTZIANO

Durante los ensayos de contacto Hertziano el area de contacto es muy pequefia en
relacion al volumen del material, lo que implica que aunque las cargas aplicadas sean
relativamente bajas, se encuentran concentradas en una region muy pequefa, dando
lugar a tensiones que pueden llegar a ser lo suficiente elevadas como para producir
alteraciones irreversibles en el material, como son la deformacion permanente o la
fractura.

6.1. Modos de Daio en Sistemas Monoliticos
En los materiales monoliticos que tradicionalmente se han ensayado se han podido

observar dos tipologias de dano diferentes que se han clasificado como modos de dafno
fragil y modos de daro ductil.

P‘ .

l+—2a

C v C

Figura 16: Posibles modos de dafo durante el contacto monoténico,
fisura cono (C), dafio cuasi-plastico (Y).[26]

6.1.1. Modo Fragil

Caracteristico de materiales fragiles, se suelen dar en el rango de comportamiento
elastico y se encuentran asociados a las tensiones tractiles que se generan entorno al
borde del area de contacto.
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“FA” Fisura anillo

Grieta circular que se produce al alcanzar el primer valor de carga critica. Al aplicar
la carga con el indentador esférico inicialmente se tiene un estado elastico de
tension, el material experimenta una deformacion elastica en el area de contacto,
entorno al area de contacto las tensiones tractiles definidas por o; son maximas.
Alcanzado el valor maximo los concentradores de tension existentes en la
superficie, como pueden ser poros y defectos, pueden llegar a nuclear una fisura
que crece circularmente entorno a la zona de contacto. El valor al cual se cierra la
fisura anillo entorno a la huella de indentacion se denomina carga critica P, y se
suele tomar como criterio de fractura.

“FC” Fisura conica

Para una carga ligeramente mayor, la fisura anillo se desarrolla de manera inestable
y hacia el interior del material, alejandose del eje de simetria, bajo un angulo
constante, adquiriendo asi un crecimiento conico. Dentro del material el campo
tensional no es homogéneo, en zonas muy cercanas a la superficie el campo de
tensiones a cizalla adquiere los valores mas elevados, esto favorece la propagacion
estable hacia el interior del material, pero dicho campo se debilita a medida que se
adentra en el material, con lo que la fisura adquiere un crecimiento inestable en la
direccion de la tension maxima U5 dentro del material. A medida que crece el cono
la concentracién de tensiones en la punta de la fisura disminuye hasta llegado un
valor en que la fisura se volvera estable.

Figura 17: Fisura tipo cono en un vidrio sodo-calcico.[18]

Auberbach [18],[22] formulé en 1891 una ley empirica en la que establecia que la
carga critica para el crecimiento de las grietas cono era proporcional al radio de la
esfera del indentador, posteriormente Tillet [18] observo experimentalmente que
para radios pequefios la dependencia era proporcional al radio del indentador P, U ,
tal y como habia enunciado Auberbach, pero para radios grandes la dependencia se
volvia cuadratica P, U %.r
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Figura 18: Cargas criticas vs. radio indentador para un vidrio.

La existencia de dos dependencias en funcién del tamano del indentador empleado
ha supuesto una de las paradojas mas importantes de la mecanica de la fractura.

Puesto que se asume que la fisura se inicia cuando la tensién de traccion maxima
es igual a la resistencia a fractura del material se obtiene la dependencia P, a r?,
este resultado induce a pensar que reduciendo el radio del indentador se reduce el
area afectada por las tensiones de traccion y a su vez la probabilidad de encontrar
un defecto de tamafo critico que origine la fisura, pero los resultados
experimentales ponen de manifiesto la insensibilidad de la carga critica P, con
respecto al tamano de los defectos que originan la fisura, validando de esta manera
la dependencia P. ar.

En 1967 Frank y Lawn a partir de la derivacidn de la ley de Auerbach empleando la
mecanica de fractura de Griffith-lIrwin propusieron una explicacion alternativa para
solventar dicha paradoja.

Para los valores de r pequefios la tension de traccién disminuye drasticamente con
la profundidad, lo que implica que la aparicion (pop-in) de la fisura conica tendria
lugar después de que un defecto superficial creciera establemente hasta alcanzar
un tamano critico c*, explicandose de esta forma la independencia de la carga
critica para la formacion de la fisura cénica con respecto al tamano de los defectos
que la originan.
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El inicio de la fisura tiene lugar cuando el factor de concentracion de tensiones K(c)

es igual a la tenacidad del material T (supuestamente constante) y ?j—t >0 segun el

criterio de Giriffith-Irwin la ley de Auerbach queda reformulada de la siguiente
manera.

P. = Ar Ec.9

En donde A es un parametro dependiente del coeficiente de Poisson, la tenacidad y
el médulo elastico del material, que se obtiene del ajuste de los datos
experimentales.

Las fisuras conicas son sumamente estables y rara vez su apariciéon en materiales
fragiles significa el fallo definitivo del material, aunque bajo esfuerzos ciclicos y en
ambientes humedos suele dar lugar a problemas de fatiga del material por el
crecimiento lento de grietas.

6.1.2. Modo Ductil

Se caracteriza por la presencia de deformacién plastica en metales y cuasi-plastica en
ceramicos, localizada bajo la superficie de contacto y con morfologia semiesférica.

Este modo de fallo es causado por la concentracién de tensiones de cizalladura en el
interior del material, las cuales alcanzan el valor maximo a una profundidad de 0.48 r..
La deformacion cuasi-plastica tiene lugar cuando la tensién de cizalladura supera el valor
critico Py que viene determinado segun el criterio de Von Mises por la ecuacion 8.

La cuasi-plasticidad en las ceramicas macroscépicamente es muy similar a la
deformacién plastica de los metales, microscopicamente es producida por defectos de
deslizamiento y microgrietas de cizalladura generadas en las interfases mas débiles. Los
defectos que se encuentran localizados dentro de la region de cizalladura del campo
hertziano, originan en sus extremos microfisuras alares como mecanismo de relajacion
de tensiones, para aumentos de la carga aplicada el tamano y numero de microfisuras de
cizalladura aumenta, llegandose a formar una red de microfisuras que pueden llegar a
coalescer.
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Figura 19: Esquema de formaciéon de la zona de cuasi-plasticidad, a)
formacion de  microfisuracion  por cizalladura, b)
microfisuracion asociada a un defecto de deslizamiento.

En materiales ceramicos con comportamiento de curva R, los mecanismos responsables
de este tipo de comportamiento, son a su vez los mecanismos que favorecen la aparicion
de la cuasi-plasticidad, asi por ejemplo, en la circona el mecanismo de aumento de la
tenacidad por la transformacion de fase t — m, inhibe la formacion de grietas tipo cono y
favorece la aparicion de la cuasi-plasticidad.

Bajo solicitaciones ciclicas la formacion de deformacion cuasi-plastica es mayor y se
acelera la degradacién del material.

Los anteriores son los posibles dafios que pueden aparecer en primer lugar durante un
ensayo por contacto Hertziano monotonico en materiales monoliticos o en sistemas
monocapa, algunos de ellos pudieran aparecer como secundarios para aumentos de
carga o simplemente no darse las condiciones para sus procesos de activacion.

6.2. Modos de Daio en Recubrimientos Monocapa

En los ultimos afos los sistemas mas estudiados por el comportamiento hertziano han
sido los empleados en la modelizacion de las estructuras dentales, como es el caso del
sistema vidrio/policarbonato, ya sea como recubrimiento monocapa, bicapa o hasta
tricapa.

Desde sus inicios los sistemas bicapa se han basado en la filosofia de recubrimiento duro
y protector sobre substrato blando, tenaz y funcional.

Los dafos producidos en estos sistemas son muy sensibles a la relacién entre el radio de
contacto y el espesor del recubrimiento (r./d), asi como a las propiedades elasto-plasticas
del recubrimiento y del substrato.
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Al igual que en el caso de los sélidos monoliticos, podemos agrupar los primeros modos
de dafo en aparecer en los sistemas bicapa en dafos fragiles y dafos ductiles.

Recubrimiente

=

Substrato Y

Figura 20: Posibles modos de dafo durante el contacto monotdnico, A
(anillo), C (conico), Ci (circunferencial), R (radial), Y (modos
ductiles). [27]

6.2.1. Modo Fragil

En este tipo de modo podemos encontrar los dafios fragiles anteriormente mencionados
para solidos monoliticos, aunque para sistemas bicapa aparecen dos nuevos tipos de
dano con respecto a los anteriores, estos son las fisuras radiales y las fisuras circulares
externas.

AFAO Fisura anill o

Como en el caso de lo sdélidos monoliticos la fisura anillo se debe a la maxima
tension de traccion radial en la superficie del recubrimiento cerca del circulo de
contacto.

AFCO Fisura c¢c-nica

La fisura cono aparece para una carga ligeramente superior para la cual la fisura
anillo se vuelve inestable y después de crecer un poco hacia el interior
verticalmente, continua creciendo en forma de cono.

La formacién de fisuras anillo y cono como primer modo de dano durante el
contacto Hertziano monotonico, es caracteristico de sdélidos monoliticos muy
fragiles y de recubrimientos gruesos (d>50um) de estos materiales.
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La carga critica de inicio se puede conocer a partir de la ley de Auerbach.

“FR” Fisura radial

En la intercara recubrimiento-substrato debido al campo Hertziano se experimentan
tensiones de flexion traccién que se oponen a las tensiones compresivas residuales,
originadas por las diferencias en las propiedades elasticas de las capas.

La existencia de algun defecto en la intercara y sobre el eje de carga actua de
concentrador de tensiones, favoreciendo el aumento de la tension principal 0, en la
intercara, también puede verse favorecida por una previa deformacion cuasi-plastica
en el substrato, la cual ensalzaria la flexién del recubrimiento.

Cuando el valor de las tensiones tractiles en la punta del defecto es superior a la
resistencia del material y a las tensiones compresivas residuales, se inicia una
fisura en la superficie inferior del recubrimiento y crece verticalmente hacia la
superficie superior a lo largo del eje de carga, con los incrementos de carga la fisura
puede ramificar o incluso llegar a propagarse tangencialmente a lo largo de la
intercara.[19].

i(a)

Figura 21: Fisura radial en un recubrimiento de vidrio, a) vista inferior,
b) vista lateral.[1]

La carga critica de aparicion de este tipo de fisuras como primer modo de dafo se
puede relacionar mediante la expresion 10 con las propiedades elasticas del
recubrimiento y del substrato.

f 2
Bs d <Er <100 Ec. 10

Per = 2 E & 1
logg;@ %58 Es
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En donde B y D son coeficientes adimensionales de ajuste experimental, U; es la
resistencia a fractura del recubrimiento y Er/Es es el coeficiente de desajuste
elastico entre el recubrimiento y el substrato.

Figura 22: Grietas radiales en un recubrimiento de resina epoxy de 1mm
de espesor sobre sustrato de vidrio, indentador de WC r =
4mm y P = 1500N, a) superficie plana y b) superficie curva de
rs = 8mm.

Este tipo de fisuras es la principal causa de fallo en coronas dentales [20].

“FCi” Fisuras circulares externas

Aparecen en zonas alejadas de la superficie de contacto. La flexion ocasionada en
la superficie del recubrimiento induce tensiones compresivas que reducen las
tensiones radiales cerca de la zona de contacto. A su vez se generan tensiones de
traccion en regiones alejadas al area de contacto, que pueden llegar a fracturar la
superficie del recubrimiento. Si aparecen multiples fisuras circulares externas muy
proximas puede llegar a producirse delaminaciones y pérdidas de material en la
superficie.

También puede llegar a darse el caso de que las fisuras circulares externas
propaguen hacia el interior del material y formen conos secundarios.

6.2.2. Modo Ductil

Al igual que en el caso de los monoliticos, los modos de dafio ductil son ocasionado por
la componente de cizalladura del campo Hertziano durante el contacto, si dichas
tensiones superan el valor del limite de cedencia en el recubrimiento se desarrolla una
deformacién irreversible, que en el caso de los recubrimientos ceramicos es cuasi-
plastica.

En los sistemas bicapa podemos encontrar tres dafos ductiles.
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“YR” Daino cuasi-plastico debajo de la superficie de contacto.

Es tipico de recubrimientos ductiles y gruesos, idénticamente al caso de los sélidos
monoliticos, se origina debajo de la zona de contacto cerca de la superficie y sobre
el eje de carga.

A la profundidad de 0.5 r. la tensién principal de cizalladura adquiere su maximo
valor, cuando la tension de cizalla es superior al limite de cedencia a compresién
del recubrimiento, se empiezan a formar microfisuras por defectos de cizalladura,
desarrollandose una zona de deformacion cuasi-plastica.

La carga critica de inicio de este tipo de dafio se puede relacionar con la dureza y el
modulo elastico del material, en una expresion equivalente a la ecuacion 8 en la
que se substituye el limite elastico por la relacién con la dureza H= C Y propuesta
por Tabor, siendo C el factor de constrefimiento.

r Ec. 11

Y
1
W)
T
WO Qo
mT
- OO |
[\

En donde H es la dureza del material, E el mddulo de Young y D es un coeficiente
de ajuste adimensional de los datos analiticos.

Dado que este tipo de dafio se presenta en recubrimientos gruesos los posibles
efectos que pudiese tener el substrato en la formacion de este dafio son omisibles.

“YRi0 Dafno cuasi-plastico en la zona adyacente a la intercara y sobre eje
de carga en el recubrimiento.

En recubrimientos ductiles delgados el espesor de la capa no es suficiente como
para proteger al substrato del campo de tensiones Hertziano.

En sustratos rigidos y mas deformables elasticamente, las tensiones de flexion
producidas en el recubrimiento debido a la deformacion del sustrato, originan
tensiones de cizalladura en la intercara, pudiendo llegar a ser mas intensas que las
del campo Hertziano proximas a la zona de contacto.

La relacién para la prediccion de la carga critica para este dafno se expresa en
términos de la dureza del recubrimiento y el espesor del mismo como:




Ensayos mecénicos sobre circona dental esmaltada Pag. 35

FHed’ E
RR—l rd R>1 Ec. 12

gk 8 B
¢ /Bs=

En donde F y k son constantes adimensionales de ajuste experimental.

La deformacién cuasi-plastica se origina en la superficie inferior del recubrimiento,
al incrementarse la carga la zona deformada crece vertical y radialmente,
adquiriendo una morfologia elipsoidal en lugar de la semiesférica que se da en la
zona préxima al contacto.

“¥S” Dafo en el sustrato, en la zona adyacente y sobre el eje de carga.

Independientemente del caracter fragil o ductii del recubrimiento, para
recubrimientos delgados sobre substratos mas blandos, las tensiones de cizalla del
campo Hertziano pueden afectar al substrato.

En este caso la deformacién cuasi-plastica se origina en el substrato cuando el
valor maximo de la tensién principal de cizalla supera el limite de cedencia del
sustrato, Al incrementarse la carga la zona de la deformacion se expande de
manera semieliptica.

La carga critica que origina este dafo se puede predecir mediante la expresion:

1 ,8 =)
Pe=~ GHgd> 3 +M R
s =3 s % E

Ec. 13

S -

En donde G y M son constantes adimensionales de ajuste.

Figura 23: Darios de tipo ductil en la intercara de un sistema bicapa de
Si3N4.[25]
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6.3. Modos de Daio en Recubrimientos Bicapa

Los sistemas tricapas son representativos de las restauraciones dentales en las que se
coloca un recubrimiento bicapa sobre la dentina blanda del diente. Estos sistemas se
caracterizan por un recubrimiento fragil sobre un nucleo ceramico rigido que descansa en
un substrato mas ductil.

En los sistemas tricapa aparece la misma tipologia de dafo que en los anteriores
sistemas, con la salvedad que los dafos en la zona adyacente a la intercara se pueden
dar tanto en la intercara recubrimiento / ndcleo como en la intercara nucleo / sustrato.

Figura 24: Posibles dafios en sistemas tricapa, en el recubrimiento
exterior fisuras cono y dafo cuasi plastico, en las intercaras
fisuras radiales y dafos cuasi-plasticos.[1]

6.3.1. Modo Fragil

Los danos de caracter fragil son las fisuras anillo, cono y circulares externas que se dan
en la superficie del recubrimiento, siendo sus mecanismos de formacién los mencionados
en sistemas mono y bicapa, las relaciones de prediccion de la carga critica que origina
estos dafios también obedecen a las expresiones anteriormente descritas.

Las fisuras radiales en estos sistemas pueden darse en la intercara recubrimiento /
nucleo ceramico o en la intercara nucleo ceramico / sustrato, siendo la prediccién de las
mismas muy compleja en los sistemas tricapas, no obstante la tendencia es de aparecer
en la superficie inferior del nucleo ceramico, puesto que éste es el que soporta la mayor
parte de las tensiones de flexién del sistema.
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La expresion de la carga critica para fisuras radiales en la intercara nucleo / sustrato es la
que desarroll6 Miranda mediante la simulacion por analisis de elementos finitos (FEA).

Bs,d?
PRS =7 e ‘ Ec. 14

(ER/E:I )log( (E:l /ES)

En donde B es una constante adimensional de ajuste experimental, Uy es la resistencia a
fractura del nucleo ceramico y Ex es el médulo efectivo del nucleo en funciéon de los
modulos elasticos y del espesor de capa del recubrimiento y el nucleo.

En estudios realizados por Lawn [21] en estructuras dentales, en que el espesor total se
ve limitado por las dimensiones nominales de las coronas dentales, en sistemas donde se
reduce el espesor de la capa nucleo para aumentar el espesor de la capa de
recubrimiento, la formacion de grietas radiales tiene lugar para cargas criticas mas bajas

6.3.2. Modo Ductil

En estos sistemas, dada su complejidad, no se han observado dafos ductiles, no
obstante mediante simulacién numérica por elementos finitos, algunos autores han
llegado a predecir la posible formacioén de cinco dafos de este tipo.

A parte de la deformacion cuasi-plastica debajo de la zona de contacto, podria darse
también deformacion cuasi-plastica en el recubrimiento en la zona adyacente a la
intercara recubrimiento / nucleo, asimismo otro de los dafios que predice la simulacion es
la deformacién cuasi-plastica del nucleo en la zona adyacente a la intercara recubrimiento
/ ndcleo.

En la intercara ndcleo / sustrato podrian aparecer dafos ductiles en la zona adyacente a
la intercara, tanto en el ndcleo como en el sustrato.
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7. DUREZA

La dureza de un material se define como la resistencia que presenta a ser penetrado por
otro.

Los ensayos convencionales de determinacion de dureza se basan en métodos de
indentacion, a partir del area de la huella residual de la indentacion y de la carga aplicada
se puede conocer la dureza del material.

Para determinar la dureza en materiales fragiles se emplean indentadores de punta
aguda como son los indentadores piramidales de diamante, tipo Vickers, Knoop o
Berkovich. Con estos indentadores, practicamente desde el inicio del contacto con la
muestra, se genera un contacto elasto-plastico, debido a la concentracion de tensiones
en la punta del indentador, lo que permite generar deformacién permanente en el material
indentado a cargas relativamente bajas, dejando una huella residual al retirar la carga.

Mediante la medicién del area superficial de la indentacién y conociendo la geometria de
la punta utilizada, se relaciona la carga aplicada con el area proyectada de la indentacion,
obteniéndose de esta forma el indice de dureza Meyer [28], que para un indentador
cbnico es:

Ec. 15

7.1. Ensayo de Dureza Vickers

En los ensayos de dureza Vickers se emplea un indentador de diamante con geometria
de piramide cuadrada definida por un angulo de 136° entre las caras opuestas y de 148°
entre las aristas.[28]

La dureza Vickers se mide mediante la carga aplicada y el area de indentacién en la
muestra. El area en la superficie de la muestra equivale a 0.927 veces la superficie de
contacto entre la muestra y las caras de la piramide. La presién media de contacto se
obtiene dividiendo la carga por el area proyectada de la indentacion, el valor de la presion
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media es un 7% superior al valor de la dureza Vickers, aunque significativamente goza de
mayor relevancia fisica puesto que permite una comparacion mas directa entre medidas
de dureza.[28]

La dureza Vickers se puede calcular mediante la expresion:

HY = 22 5in@20 8- 186 1 Ec. 16
d ¢ 2 =+ d

En donde d es la diagonal del area superficial de la indentacion, dada la geometria del
indentador, la longitud de la diagonal es = 7 veces la profundidad de la indentacion.

7.2. Nanoindentacion

Los ensayos de nanoindentacion surgieron de la necesidad de medir las propiedades
mecanicas de recubrimientos duros de peliculas delgadas y otros tratamientos
superficiales a finales de los afos 80.[29]

Los ensayos existentes hasta el momento de microindentacion no permitian aplicar
cargas lo suficientemente bajas como para obtener penetraciones inferiores al 10% del
espesor de la capa o como para no experimentar efectos influenciados por la presencia
del sustrato.

En los ensayos de nanoindentacion las huellas residuales que se obtiene sobre la
superficie de las muestras se encuentran en la escala de los nanémetros a las micras, lo
que dificulta su medicion directa. Las técnicas de nanoindentacion moderna se sirven de
la medida de la profundidad de penetracion para obtener indirectamente el area de
contacto a partir de la geometria del indentador.

El indentador que mas se acostumbra a emplear es el de tipo Berkovich, se trata de un
indentador piramidal de tres caras de diamante, se caracteriza por tener un semiangulo
entre las caras de =65.3°, la punta del indentador posee un radio de curvatura de 50-
100nm, por lo que se considera que el contacto se produce en un punto singular.[29]

La mayoria de los ensayos de nanoindentacién persiguen obtener el médulo elastico y la
dureza del material ensayado, otras propiedades que se pueden obtener de este tipo de
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ensayos son la tenacidad de fractura, el indice de endurecimiento por deformacién y
propiedades viscoelasticas.

Se registran durante el ensayo los valores de carga aplicada y profundidad de
penetracidn, con estos datos se generan las curvas carga desplazamiento. A partir del
estudio de las curvas carga-desplazamiento se pueden obtener los valores de dureza y
modulo elastico del material.

F.ﬂ

max

loading

unloading

h h.h

p 1 max

* h

Figura 25: Curva carga-desplazamiento, h, corresponde a la profundidad
de la huella residual, h, es la interseccion de la tangente del
inicio de la curva de descarga, hs €s la penetracidon maxima
en la muestra y Fsx la carga maxima aplicada.[29]

Durante el proceso de carga se genera una transicion desde el régimen elastico inicial al
régimen plastico, al alcanzar la carga maxima el régimen plastico se encuentra totalmente
desarrollado, durante la descarga el material se recupera de la deformacién elastica que
se genero en la carga, quedando al retirar totalmente la carga la huella residual de la
deformacién plastica.

El maximo de la curva carga-desplazamiento nos da la carga maxima aplicada y
conociendo la profundidad de la indentacion residual h, se determina la dureza mediante
la expresion:

Pméx I:)méx
H= =— Ec. 17
A 24.5h
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La expresion anterior es para un indentador tipo Berkovich, para otro indentador el area
proyectada que aparece en el denominador es diferente.

La pendiente de la curva de descarga se conoce como el médulo de rigidez de contacto,
lo que nos permite tener una medida del médulo elastico efectivo del indentador-muestra.
Conocidas las propiedades del indentador se pueden determinar el modulo elastico del
material indentado mediante la expresion:

E*=l P s Ec. 18
b\ A,

: (1_n2)+(1_n'2) Ec. 19

En donde E* es el médulo elastico efectivo, b es un parametro geométrico del indentador
utilizado (b=1.034 para Berkovich), Ap es el area proyectada, S es la pendiente de la
curva o modulo de rigidez de contacto, E es el médulo elastico del material, n7 es el
coeficiente de Poisson del material, los términos con la notacién prima hacen referencia
al indentador.
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8. TENACIDAD DE FRACTURA

Los métodos para determinar la tenacidad de fractura se encuentran normalizados segun
la normas ASTM E 399 [30], esta norma presenta limitaciones en cuanto a la
determinacion de la tenacidad en materiales fragiles debido a la dificultad de generar
grietas agudas por fatiga.

Para materiales fragiles se requieren otro tipo de métodos, como el método de
microfisuracién por indentacion (IM), este método se basa en la medicion de la longitud
de las fisuras superficiales, generadas a partir de la indentacién con impresores
puntiagudos como los de tipo Vickers.

La indentacion con un indentador duro y puntiagudo desde el primer momento el contacto
se desarrolla en régimen plastico, al retirar la carga, en la muestra queda un area
residual, en esta zona aparecen tensiones residuales de caracter tractil debidas a la
deformacién del area de contacto.

Dada la geometria del indentador vickers, los vértices de la huella residual actuan de
concentradores de tensién. En los vértices se generan grietas que se expande de manera
inestable a lo largo de la superficie hasta alcanzar una longitud que estabilice el equilibro
de la fisura, tal y como se muestran en el esquema de la figura 26.

huella "., Smmmie g

fisura

I P

.

Figura 26: Esquema de las grietas generadas mediante indentacién
vickers.[30]

La morfologia y las dimensiones de las fisuras dependen de la propia tenacidad del
material y de la carga aplicada. En materiales con baja tenacidad las fisuras que se
forman estan conectadas por debajo de la huella de indentacion y tienen un perfil semi-
eliptico. Mientras que en materiales con mayor tenacidad se forma un sistema de fisuras
radiales de poca profundidad denominadas Palmquvist.
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Figura 27: Esquema de fisuras producidas con indentador vickers.
a) Palmqvist y b) semi eliptica.[29]

El método se basa en la medicién de la longitud de las grietas generadas, conociendo la
carga aplicada se puede calcular la tenacidad del material mediante la expresién:

aeEq P

3/2

K=

c

Ec. 20

- o0y,

o,

c

A y n son constantes de ajuste que dependen del material y del tipo de la fisura, c es el
tamafo de la fisura. Para fisuras semi-elipticas A= 0.016, n=2 y c= d+l, para fisuras
Palmqvist A = 0.089, n=0.4y ¢ = d I""2[28],[31]
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9. TOMOGRAFIA

La necesidad de mejorar las técnicas de caracterizacion de los materiales y la creciente
evolucion en el campo de la informatica, han permitido el desarrollo de nuevas
herramientas como la tomografia.

La tomografia permite extender las caracterizaciones de 2D a reconstrucciones
tridimensionales. Esto se consigue mediante la secuenciacion de imagenes de dos
dimensiones (también conocidas como cortes) tomadas a determinados espesores, la
secuenciacion se lleva a cabo mediante programas que permiten realizar la interpolacion
de las imagenes.
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Figura 28: Reconstrucciéon 3D a partir de la interpolacién de mapas 2D a
lo largo del eje normal.[32]
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10. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

10.1.0btencién y Preparacion de las Muestras

En este proyecto se realiz6 un estudio del comportamiento mecanico a contacto de
circona dental esmaltada, el proceso que se siguié para la fabricacién y preparacion de
del material fue lo mas similar posible al proceso que se lleva a cabo dentro de la
industria protésico-dental.

10.1.1. Fabricacion del Sustrato de Circona 3Y-TZP

El material de partida es polvo de circona tetragonal policristalina estabilizada con un 3%
molar de ltria (Y>03), con un tamano de particula medio de aproximadamente 300nm,
suministrado por la empresa japonesa TOSOH CORPORATION. El polvo es prensado y
sinterizado para obtener circona de grado biomédico.

Para la fabricacion de las muestras se emplean ~ 40g de polvo de 3Y-TZP que seran
compactados isoestaticamente en forma de barra. En el proceso, después del pesado se
colocan los polvos en el interior de un molde de poliuretano que se dejara durante 15 min
en un bafo de ultrasonidos, esta etapa del proceso tiene el fin de liberar la mayor parte
posible de aire que se hubiese quedado retenido entre el polvo, para facilitar el posterior
proceso de densificacion, después del bafio de ultrasonidos se procede a cerrar el molde
y se coloca en una prensa isostatica de aceite para realizar la compactacion de la barra.

Figura 30: Prensa de aceite para la compactacion hidrostatica.
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El proceso de prensado se lleva a cabo a una presién de 2000 bar durante un periodo de
5 min, al finalizar se debe de liberar la presién de la manera mas lenta posible para evitar
que un descenso brusco pueda ocasionar grietas en la barra compactada. Se obtiene una
barra de circona 3Y-TZP compacta a la cual se le realiza un proceso de presintetizado en
un horno HOBERSAL MOD ST-18.

-

Figura 31: Horno Hobersal ST-18.

En el proceso de presintetizado se parte de temperatura ambiente y se incrementa la
temperatura a una velocidad de 3°C/min hasta alcanzar los 700°C, durante una hora se
permanecera a dicha temperatura, posteriormente se continua con el incremento de la
temperatura a la velocidad de 3°C/min hasta los 1200°C, una vez alcanzada esta
temperatura se mantiene constante durante una hora, pasado este tiempo la temperatura
descendera a razén de 3°C/min hasta la temperatura ambiente.

1HORA
1200

<
e >
700 ef

Temperatura ("C)

Tiempo (horas)

Figura 32: Tratamiento térmico de presintetizado

Una vez obtenida la barra presintetizada se procede a su corte en secciones cilindricas
de aproximadamente 8 mm de diametro y 2.7mm de grosor, el corte se realiza en una
cortadora semiautomatica Struers, en la que se utiliza agua como lubricante y
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refrigerador, puesto que en caso de utilizar aceite, este podria filtrarse en las muestras
contaminandolas con lo cual se deberian de descartar. Puesto que la barra presintetizada
es muy fragil, el corte debe ser muy lento, se realiza con un disco de cobre recubierto de
diamante, los cortes se realizaron con una separacion de 3mm, teniendo en cuenta el
tamano del disco se obtubieron un grosor final de la muestra de 2.8mm. A las muestras
cortadas se le realiza un desbaste manual con un disco MD Piano 120 uym para la
eliminacion de las rebabas, seguido de un lavado con agua destilada y una coccién de
limpieza.

La coccion de limpieza se efectia en el horno VITA VACUMAT 40T, este horno es
especial para ceramica dental, la coccién tiene el fin de eliminar el agua que se pueda
haber filtrado al interior de las muestras y a su vez restaurar aquellos granos que hayan
sufrido degradacién en los procesos de corte y desbaste o degradacién hidrotérmica por
la filtracién de agua.
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Figura 33: Horno dental VITA VACUMAT 40T y rampa de temperaturas
de la coccién de limpieza.

Después de la coccion de limpieza las muestras se sumergen durante 2min en el liquido
Coloring Liquid LL1 siguiendo las indicaciones del fabricante VITA Zahnfabrik, con este
bafio se consigue eliminar la blancura caracteristica de la circona y conseguir una
coloracion mas similar a la de los dientes naturales, una vez secadas las muestras se
procede a la sinterizacion final de la circona 3Y-TZP en el horno Hobersal MOD ST-18.
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Figura 34: Coloring Liquid LL1 (izquierda) y tratamiento térmico de
sinterizacién (derecha).

Finalizado el proceso de sinterizacion se realiza una medida de la densidad del material,
esto proporciona una idea de la calidad de la circona con la que se trabaja, la densidad
tedrica debe de ser de 6-6.10 g/cm®.

La densidad se calculo mediante el método de Arquimedes en una balanza Dualrange
XS205, esta balanza incorpora un accesorio que consta de un recipiente que se llena de
agua y unos soportes de medicion, una vez calibrada la balanza se coloca un trozo de la
barra sinterizada en los soportes de medicion para calcular su peso en seco, después se
coloca dentro del recipiente con agua para calcular su peso en humedo, directamente de
la balanza se puede leer el valor de la densidad de la muestra. Los valores que se
obtuvieron se encuentran dentro del rango teédrico, de lo contrario se hubiese
desestimado el material para los posteriores ensayos mecanicos.

10.1.2. Esmaltado de las Muestras

En este estudio se emplea un esmalte feldespatico de base dentina suministrado por la
empresa VITA Zahnfabrik, el esmalte en cuestién es el comercializado bajo el nombre
VITA VM®9 Base Dentine, para su correcta aplicacion se requiere también el empleo del
aglutinante VITA VM Modelling Liquid de la misma empresa.
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Figura 35: Polvos de esmalte base dentina y liquido aglutinante.

El esmalte segun el fabricante se caracteriza por ser una ceramica de feldespato que
presenta una estructura fina de tamafo de grano de 18 ym y conglomerados de cristales
de leucita de ~30um de tamafio, repartidos mas homogéneamente que las porcelanas
dentales tradicionales por la matriz vitrea tras la coccion. Coeficiente de expansion
térmica aproximado a 10.5-10° K™, algo inferior al de la 3Y-TZP para conseguir una
mejor adhesién y generar tensiones compresivas en la intercara. Como propiedades de
biocompatibilidad destaca su estabilidad quimica, el no presentar potencial alergénico y
no provocar la retraccion de la encia.

Tabla 1: Propiedades Fisicas extraidas del catalogo de VITA Zahnfabrik

VITAVM.9 — Propiedades fisicas U::::it:l:e Valor
CET (25-500 °C) 10K 88-92
Punto de transformacion R aprox. 600
Punto de reblandecimiento R aprox. 670
Solubilidad en acido pg/cm? aprox. 10
Tamano medio de los granos pm (dsg) aprox. 18
Resistencia a la flexion MPa aprox. 100

En primer lugar se procede a medir el espesor del substrato de circona con un
micrémetro tipo Palmer, este paso permitira conocer el espesor de la capa final de
esmalte una vez acabado todo el proceso.

Se realiza una mezcla diluida de polvo de base dentina y aglutinante (en esencia se trata
de agua destilada), se aplicara en forma de fina capa sobre las muestras con la ayuda de
un pincel, esta fina capa tiene la finalidad de mejorar la adhesion entre el substrato y la
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capa final de esmalte, una vez aplicada dicha capa se procede a la coccion de la base
dentina en el horno VITA VACUMAT 40T segun la rampa de temperaturas indicada.
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Figura 36: Muestras saliendo del horno (izquierda) y programa de
primera coccion (derecha).

La segunda capa sera de una mezcla mas espesa de polvo de base dentina vy
aglutinante. Se requiere un capa de espesor entre 700 y 800 ym para asegurarse que
después de la contraccion sufrida en la posterior coccién se tiene un espesor minimo final
de ~ 500um para realizar los ensayos mecanicos.

El sistema que se emplea para medir el espesor del esmalte, durante la aplicacion del
mismo, se basa en el uso de un molde metalico con un tornillo interno, el giro del tornillo
nos permite introducir la muestra en el interior del molde, la diferencia de altura entre la
superficie de la muestra y la superficie del molde se mide con un reloj comparador
Mitutoyo 2046F con 0.01mm de resolucién.

Figura 37: Sistema usado para medir el espesor en la aplicacion de la
base dentina (izquierda) y programa para la coccion de la
capa gruesa de dentina.
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Una vez finalizado el proceso de esmaltado se procede a la preparacion de la superficie
para obtener una superficie plana para realizar los ensayos mecanicos y un acabado lo
mas similar posible al de las prétesis dentales. Para la generacion de la superficie plana
se utiliza un pafio blanco con silice coloidal durante 10minutos, para mejorar el acabado
superficial se procede a un pulido con pano de lana suave y silice coloidal durante
10minutos y por ultimo un pulido con agua sola durante 2 o 3 minutos, al finalizar este
proceso se mide el espesor final de las muestras para conocer el espesor de la capa de
esmalte.

Presntenzado
T‘l?f_'ﬂ C

Sinterizado
T1450°C

Figura 38: Esquema del procedimiento de preparaciéon seguido de la
fase de ensayos.

10.2. Ensayos Indentacion Vickers

Se llevaron a cabo ensayos de dureza Vickers, en los cuales se aplicé una carga de
indentacion de 0.5 Kg (4.9N) para el recubrimiento de base dentina y de 30Kg (29.4N)
para la circona 3Y-TZP sinterizada.

Los ensayos de indentacion Vickers para la circona 3Y-TZP se realizaron en la maquina
de indentacion Frank 532, mientras que los ensayos de indentacién Vickers para el
recubrimiento de base dentina, se realizaron en el microindentador Akashi, esto es
debido a que la carga minima que puede aplicar el durometro Frank 532 es de 1Kg, esta
carga resulto excesiva para el recubrimiento, ya que se presentaron fendmenos de
desconche en los bordes de la impronta.
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Figura 39: Indentacion Vickers de 29.4N sobre esmalte dental.

Los ensayos de microindentacion Vickers del esmalte se realizaron para cargas de 2.9N y
4 9N.

Se realizo ensayo de nanoindentacién para obtener el modulo elastico y el coeficiente de
Poisson del esmalte.

10.3. Ensayos Monotoénicos de Indentacion Esférica

En este estudio se realizaron numerosos ensayos monoténicos de indentacién esférica
con cuatro esferas de Carburo de tungsteno y Niquel (WC-Ni) de médulo elastico E=600
GPa y radios 0.5mm, 1.25mm, 2.5mm y 5mm, con el fin de generar un mapa de dafo
para cada uno de los indentadores utilizados y establecer los criterios de dafio a tener en
cuenta para posteriores estudios de contacto ciclico.

Los ensayos de indentacion para cargas inferiores a 50N se realizaron en el durémetro
Frank 532, el resto de ensayos se realizaron en la maquina Instron 8511 que permite
configurar y regular todas las variables relativas al ensayo (velocidad de aplicaciéon de la
carga y descarga, tiempo de permanencia, etc).
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Los ensayos se ejecutaron siguiendo rampas trapezoidales de carga con velocidad de
aplicacion de carga de 2-5N/s, mantenimiento de la carga durante 1s y velocidad de
descarga de 2-5N/s, la velocidad se varié en funcién de la carga a aplicar, con el fin de
asegurar el correcto asentamiento de las probetas en las mordazas y preparar la zona de
contacto para la indentacién, se aplicaron precargas de 10N, 20N y 50N en funcién del
radio de la esfera y la carga maxima a aplicar. Se realizaron ensayos en el rango de
cargas de 50N a 3500N.

> 1

Figura 41: Indentaciéon en maquina Instron 8511 y rampa trapezoidal de
carga.

Al finalizar cada indentacién se comprueba el estado del indentador, puesto que en caso
de haber sufrido deformacion plastica podria generar errores en las medidas,
asegurandose de este modo la fiabilidad y reproducibilidad de los ensayos.

10.4. Observacion de las Indentaciones

Con la finalidad de determinar la existencia de huellas residuales o la aparicién de dano
ocasionado en la indentacion, las probetas fueron examinadas con un microscopio 6ptico
Olympus BX41M, en algunos casos se requirid el uso de la 6ptica confocal que incorpora
el microspio Olympus LEXT para poder apreciar la existencia de dafio o la presencia de
huellas residuales del area de contacto.
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Figura 42: Microscopio Olympus BX41M (izquierda) y Microscopio
Confocal Olympus LEXT (derecha).

10.5. Tomografia

Para caracterizar la profundidad y tipologia del dafo ocasionado en el interior del
recubrimiento, se realizd tomografia. Se decidié emplear carga de 750N e indentador
esférico de radio 1.25mm para el ensayo.

La adquisicién de la secuencia de imagenes se realiz6 mediante proceso de desbaste y
toma de micrografias.

Se realizo desbaste fino con abrasivo de 30um a intervalos de 10min, entre cada etapa
de desbaste se adquirid una imagen con el microscopio éptico Olympus BX41M a 250
aumentos, y antes de proseguir con la siguiente etapa de desbaste se midio el espesor
con el micrémetro Palmer. Este proceso finaliz6 cuando fue retirado totalmente el
recubrimiento de esmalte, con el fin de observar la generaciéon de dafos en la intercara
esmalte / circona.

La secuencia de imagenes se traté con el software Avizo® Fire 6.1, con el que se
alinearon las imagenes y se las dotd de la medida del espesor al cual correspondian.
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Figura 43: Etapa de alineacion de las imagenes tomadas.

Una vez alineadas las imagenes se procedié a la segmentaciéon de las grietas que
produjo la indentacion, una vez marcadas las grietas el resto del material es eliminado de
la imagen.

Figura 44: Micrografias alineadas (izquierda), imagen post-marcado de
grieta.

Una vez se tienen unicamente las grietas en el seccionado, se procede a la generacién
de la superficie, lo que permitira determinar la profundidad del dafio y su morfologia.
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11. RESULTADOS Y DISCUSIONES

11.1.Muestras

Las muestras obtenidas tras la coccion del esmalte presentaron porosidad superficial, en
algunos casos fue posible eliminar la mayor parte de los poros en las etapas de desbaste
y pulido de preparacion final de la superficie.

Figura 45: Muestra obtenida en el laboratorio.

La opacidad y coloracion que presenta el esmalte, es un requisito estético indispensable
para la aplicacion a la cual esta destinado, pero en este proyecto dificultd la observacion
del dano, en la superficie y en la zona inmediata sub-superficial, con el microscopio
6ptico, siendo necesario en ocasiones el empleo de la microscopia confocal.

11.2.Ensayos Indentacion Piramidal

Los resultados de los ensayos realizados con indentadores de punta piramidal como son
los Vickers utilizados para la evaluacion de las propiedades mecanicas de dureza y
tenacidad de fractura, asi como los resultados de nanoindentacién para estimar el médulo
elastico del esmalte se presentan en la tabla 2, junto a los valores tedricos de la
bibliografia consultada.
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Tabla 2: Valores de dureza y Tenacidad a la fractura obtenidos

EXPERIMENTAL TEORICO
VITA VM9 Circona 3Y-TZP Esmalte Circona 3Y-TZP

Médulo Young E (GPa) 72+3 210+5 69 - 84 200 - 250
Dureza (GPa) 8+1 1312 55-6.3 12
Tenacidad K, (MPa m"?) 13+0.3 52+0.5 12-3.2 5.9

Los resultados obtenidos se encuentran dentro de los rangos teoricos, no obstante el
valor de dureza es algo mas elevado que el tedrico, posiblemente sea debido a los
cristales de leucita dispersos por el esmalte.

11.3.Ensayos de Indentacién Esférica

Los ensayos monotonicos de indentacion esférica permitieron obtener la respuesta
mecanica del esmalte del recubrimiento de base dentina VITA VM 9 al contacto, los
resultados obtenidos permitieron generar la curva presion de indentacion vs. deformacién
de indentacion.
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Figura 46: Curva Presion vs. Deformacion de indentacion.




Pag. 58 Memoria

De la curva de presion de indentacion vs. deformaciéon de indentacion para el rango de
cargas empleado (10N-3500N) y los radios esféricos de los indentadores utilizados
(0.5mm, 1.25mm, 2.5mm y 5mm), se puede ver que todo y la dispersion que presentan
los resultados obtenidos, éstos no se alejan de la recta tedrica de Hertz. Por lo tanto se
puede afirmar que no hay deformacién inelastica apreciable durante en el ensayo, por lo
que el esmalte no experimentara dafio cuasi-plastico, o su contribucidon sera muy
pequeia. Por lo tanto, se puede asumir que el comportamiento de contacto es puramente
elastico.

11.3.1. Mapa y Criterio de Daio

La informacion que se recopilé de los ensayos se presenta en forma de mapa de dafio a
continuacion, en el que se puede apreciar la formacion y desarrollo del dafio producido
con los diferentes indentadores y a las cargas indicadas debajo de cada imagen.

Las cargas rotuladas en rojo corresponden al valor de carga critica para la formacién
completa de grietas anillo, siendo éste el primer dafio en observarse. Los valores de
carga rotulados en azul corresponden a la carga critica de aparicion de grietas tipo cono.
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RADIOS DE LOS INDENTADORES ESFERICOS (mm)

0.5 125 2.5 5

sl

300N 100pm 750N 200pm  1500N 100im  3500N  160;m
Figura 47: Mapa de dafio generado en el esmalte por los cuatro indentadores de WC-Ni
de radios 0.5, 1.25, 2.5 y 5 mm respectivamente.
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En la tabla 3 se adjuntan los datos correspondientes a los valores de carga critica para
los cuales se producen los principales dafios en el esmalte segun el radio de la esfera de

indentacion empleada.

Tabla 3: Cargas criticas.

FISURA ANILLO FISURA CONO

Radio (mm) P. (N) p. (GPa) P.(N)  pc(GPa)

0.50 40+10 34+06 8010 4304
1.25 70+10 22%03 22010 3.3+0.6
2.50 120£10 17+02 400+10 2505
5.00 220£10 13%04 750£10 419403

La graficaciéon de los resultados de la tabla 3 permite determinar si la formacion de las
grietas cono observadas se encuentra dentro del rango de validez de la ley de Auerbach
o por el contrario sigue la relacion observada por Tillet.
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Figura 48: Cargas criticas vs. radios de indentacion, resultados
experimentales.

De la grafica anterior se puede ver que los valores obtenidos para la relacion entre la
carga critica y el radio del indentador tienden a un valor constante tal y como propone la
ley de Auerbach. En el caso de estudio, el valor es A = 160Nmm’', este dato permitiria
predecir la carga critica para la formacion de fisuras conicas en estudios posteriores en
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los cuales se decidiera cambiar los radios de los indentadores esféricos, siempre que
permanezcan en el rango de Auberbach (en principio para radios menores que 102 mm).

A partir del mapa de dafio obtenido, podemos determinar que el primer dafo en aparecer
se trata de grietas anillo tal y como predice la teoria. Este tipo de grietas se ha detectado
a cargas relativamente bajas, por ello el criterio de dano que se ha decidido adoptar en
este proyecto ha sido la formacién de grietas anillo.

Figura 49: Fisura anillo sobre muestra # 40 ensayada a 220N con esfera
de r=5mm.

Para incrementos pequenos en la carga se forman grietas anillo secundarias cercanas a
la primera grieta anillo entorno al area de contacto. Debajo de la superficie se aprecia la
formaciéon de un halo, lo que hace suponer la presencia de desportillamiento o la
existencia de una grieta tipo cono, aunque debido a la opacidad que presenta el esmalte
no se puede determinar con exactitud. En la figura 50 se pueden ver la fisura anillo
principal y secundarias alrededor, también se aprecia el halo debajo de la indentacion.
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Figura 50: Indentacion de 60N con esfera de r = 0.5mm sobre la muestra
#21.

La formacion de las multiples fisuras anillo se atribuyd al aumento de la poblacion de
defectos en la superficie que alcanzan el valor de K. antes de que se desarrolle la grieta
cono, actuando como mecanismo de relajacién de tensiones y disminucion de energia.

Segun el criterio de dafio adoptado las fisuras tipo cono son la segunda tipologia de dafio
en observarse, a medida que aumenta la carga, el halo que se observaba debajo de la
superficie de contacto, se expande hacia el interior del material, las interferencias que se
producen por la reflexion de la luz con las caras de la fisura evidencian la presencia del
cono, como se puede ver en la figura 51.
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Figura 51: Indentacion de 400N con esfera de r =2.5mm sobre muestra
#4.

Para valores de carga altos aparecen numerosas fisuras circulares en la superficie de la
muestra, muy préximas entre ellas. En la superficie se aprecia delaminaciéon por la
interconexion de las grietas circulares.




Pag. 64 Memoria

Data name : LSHMZ009B_419.ols
Commernt

Figura 52: Indentacion de 750N con r =1.25mm.

En la figura 52 se puede apreciar que debido a la interconexiéon de las grietas, se
producen levantamientos en la superficie del esmalte, llegandose a tener ligeros
desconches y la consecuente pérdida de material.

Los modos de dafio observados hasta el momento son de caracter fragil, con el fin de
observar la generacion de dafo debajo de la zona de contacto, se decidié sobrecargar el
material. Se emplearon cargas de hasta 3500N, muy por encima de las cargas habituales
de 1000N empleadas en los ensayos de sistemas modelo.

Como resultado se obtuvo mayor niumero de grietas circulares, no se aprecio hundimiento
de la superficie ni deformacion en la zona de contacto, tal y como se puede observar en
la figura 53.
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Figura 53: Indentacion de 3500N con esfera de r =5mm sobre la muestra
#51.

11.4. Tomografia

Para determinar la profundidad del dafio generado en la superficie del esmalte, asi como
la posible existencia de dafio en la intercara recubrimiento-sustrato, se realizé pulidos
secuénciales para reconstruccion tomogréfica.

En el apartado de procedimiento se comento el proceso seguido para la adquisicién de
las imagenes destinadas a la tomografia, a continuacion se muestra parte de las 142
imagenes que se lograron de la muestra # 102, indentada con esfera de r = 1.25mm y
carga de 750N. La carga de 750N corresponde a las cargas de mordida mas altas
registradas en los procesos de bruxismo nocturno (golpeteo o rechinamiento de los
dientes de forma inconsciente). [34]
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Figura 54: Secuencia de parte de las micrografias adquiridas en el
desbaste para tomografia de la muestra # 102.

En la figura 54 junto a las micrografias se presenta el intervalo de desbaste al que
pertenecen, asi como el abrasivo empleado.

De la secuencia de imagenes, se observa en las micrografias correspondientes a la zona
inferior inmediata a la superficie de contacto, que la conexién en el interior del esmalte de
las finas grietas circulares, favorecia el desconche superficial y el arranque de material en
el desbaste, dificultando asi el seguimiento de las mismas y la diferenciacion con el resto
del material.

A medida que se profundizé en el material, se vio que las grietas circulares de la
superficie se iban agrupando en grietas mayores. Estas grietas mayores se alejaban
progresivamente con la profundidad, del eje de carga de la indentacion, lo que confirma la
propagacién de grieta cono.

En las micrografias correspondientes a las etapas finales del desbaste, las
correspondientes a la zona préxima al sustrato, no se evidencié dano de caracter fragil.
Con el sistema de seccionado elegido para la tomografia, no resulto posible determinar la
existencia de dafo ductil.

La tomografia realizada con el software de reconstruccion tomografica de las imagenes
obtenidas del desbaste fino de la muestra # 102 se presenta en la figura 55.
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Figura 55: Tomografia del dafio generado en el interior del esmalte de la
muestra # 102 indentada a 750N con esfera de r = 1.25mm
(ejes escalados en pum).

En la tomografia, se puede apreciar la propagacion en forma de cono de la fisura anillo
de la superficie, asi mismo también se puede observar la propagacion de conos
secundarios, los cuales tienen su origen en grietas circulares exteriores a la zona de
contacto.

Figura 56: Vista lateral de las grietas cénicas.
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La reconstruccioén realizada con la tomografia permite contemplar el dafio en el interior
del esmalte y su caracterizacién. Para la caracterizacién del dafo se realizé6 un corte
transversal de las grietas.

Figura 57: Seccion transversal y esquema de las mediciones realizadas.

En la seccion transversal se han referenciado los conos en funcion del orden en que se
considera se desarrollaron. El esquema adjunto hace referencia a las mediciones que se
tomaron, en donde h es la profundidad del cono, a el radio del anillo en la superficie, ¢ la
longitud efectiva de la grieta cono, R el radio de la base del cono y U el angulo de
crecimiento.

Tabla 4: Caracteristicas geométricas del cono.

CONO__ h(um)  c(um) U() a(um) R (um)

1 344+5 464 10 392 785 4315
2 2045 33410 342 148+5 385%5
3 133+5 258+10 252 255+5 4045

En la seccidén transversal se puede ver el cono principal (1), como se desarrolla a partir
de la grieta anillo que se formé entorno a la zona de contacto, de manera espontanea, sin
el crecimiento estable de la grieta anillo hacia el interior del material, lo que supone una
rapida liberacion de la energia aportada en la indentacion.

En las estructuras de capas se considera que el fallo catastrofico de la pieza se produce
cuando una fisura atraviesa el espesor de la capa en que se ha generado. La profundidad
alcanzada por el cono principal no es el total del espesor de la capa de esmalte, d = 600
Mm en la muestra #102, por lo que no se llegaria a producir el fracaso de la prétesis en
las condiciones ensayadas.
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El desarrollo de grietas secundarias (2 y 3) también supone un fenémeno de relajacion de
tensiones y disipacion de energia. La profundidad que alcanzan no llega a ser la mitad
del espesor del recubrimiento de esmalte.

La presencia de conos secundarios modifica el campo de tensiones elastico, y
posiblemente, modificando de esta forma el angulo de apertura del cono respecto a los
20° tedricos. La punta de la fisura no se aleja de los valores maximos del campo,
favoreciéndose el alcance del valor de K. en solicitaciones posteriores y en consecuencia
el riesgo de fracaso de la protesis.

Con la finalidad de evaluar la posible aparicion de dano en la intercara para posteriores
estudios de fatiga, se decidié realizar dos ensayos sobrecargando el esmalte, para ellos
se empleo carga de 1500N y radio esférico de 1.25mm para la muestra # 76, para la
muestra # 201 se empleado la misma carga y radio esférico de 2.5mm.

10mmn - 30pm 20mm - 30pm 30min - 30pm 40min - 30pum 50min - 30um

100min - 30pum 110min - 30pm

160min - 30um 170min - 30pm

-rm
60min - 30pm

[ ==
120min - 30um

150min - 30pm

180mun - 30pm 182min - 30pum 184mm - 30pm 186mun - 30pm

Figura 58: Secuencia de las micrografias adquiridas en el desbaste para
tomografia de la muestra # 76.
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Figura 59: Tomografia del dafio generado en el interior del esmalte de la
muestra # 76 indentada a 1500N con esfera de r = 1.25mm.

En la tomografia de la figura 58 se puede ver el excesivo dano producido en la superficie
del esmalte y como éste penetra en el material dificultdandose la diferenciacion y
caracterizaciéon de las grietas cono tal y como puede verse en la figura 59. De la
reconstruccion de la figura 58 se puede apreciar también que no se llegaron a formar
fisuras radiales en la intercara del esmalte y la circona.

Figura 60: Seccion transversal de la tomografia de 1500N y r = 1.25mm.

En este caso se decidié caracterizar el cono principal, puesto que es el que entrafa
mayor riesgo de ocasionar la fractura de la protesis en posteriores solicitaciones, a su vez
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la comparacion de los conos principales para las tres tomografias, permitira ver las
diferencias en el desarrollo de la fisura cono segun la carga aplicada y el radio del
indentador.

Figura 61: Vista lateral de la grieta cono principal.

Figura 62: Seccion transversal del cono principal del ensayo de 1500N y
r=1.25mm.

La tabla 5 recoge las mediciones realizadas sobre el cono principal de la tomografia de la
muestra # 76, la nomenclatura empleada sigue el esquema adjunto a la figura 56.

Tabla 5: Caracteristicas geométricas del cono.
hm) c(um) U() a(m) R(um)
465+5 61110 29+2 133+5 5495
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En comparacion con la tomografia de 750N (siendo la mitad de la carga) y el mismo
radio, se puede decir que para 1500N la fisura cono principal ha profundizado 120um
mas que en la muestra # 102, la longitud de la grieta efectiva es practicamente 200um
mayor, el anillo a partir del cual se forma el cono primario tiene practicamente el doble de
radio que para la tomografia anterior. El angulo de apertura del cono es menor que para
la tomografia de 750N, lo cual quiere decir que se libera energia mas rapidamente.

Para la tomografia del ensayo de 1500N y radio 2.5mm sobre la muestra # 201 se
recopild la siguiente secuencia de imagenes:

INICIAL 10min - 30pm 20min - 30um 30min - 30pm

40min - 30um 50min - 30pm

60min - 30pm T0min - 30um 80min - 30pm 90min - 30pm 100min - 30um 110min - 30pm
120min - 30um 130min - 30pm 140min - 30um 150min - 30pm 160min - 30um 170min - 30pm
180min - 30um 182min - 30pm 184min - 30um 186min - 30pm 188min - 30um

Figura 63: Secuencia de las micrografias adquiridas en el desbaste para
tomografia de la muestra # 201.
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Figura 64: Tomografia del dafio generado en el interior del esmalte de la
muestra # 201 indentada a 1500N con esfera de r = 2.5mm.

Al igual que para la muestra # 76, en la tomografia de la muestra # 201 se puede ver el
excesivo dafio superficial generado durante la indentacion, en este caso también se vio
dificultada la diferenciacion de las grietas cono en el interior del material, por lo que se
siguio el criterio usado en la muestra # 76 y se caracterizo el cono principal.

1ZB00EI0 O 1000 1400

Figura 65: Vista lateral de la grieta cono principal.
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Figura 66: Seccion transversal del cono principal del ensayo de 1500N y
r=2.5mm.

En la tabla 6 se muestran las mediciones tomadas del cono principal de la tomografia de
1500N y radio 2.5mm.

Tabla 6: Caracteristicas geométricas del cono.
h(um)  c(um) UC) a(m) R (um)
564+5 618+10 25+2 1945 6555

En este caso la profundidad que alcanza la fisura cono principal en comparaciéon con la
alcanzada en la muestra # 76 es 100 ym mayor, por lo que se podria determinar en
relacion a la profundidad del dano ocasionado que el efecto de duplicar la carga es el
mismo que el de duplicar el radio del indentador. La longitud de grieta efectiva es la
misma que en la muestra # 76, resultado que concuerda con la independencia con el
radio del indentador de relacion de Lawn para el calculo de K. a partir de la longitud de la
grieta cono desarrollada. El radio del anillo a partir del cual se forma el cono principal es
solamente 60 ym mayor que el de la tomografia de 1500N y radio esférico de 1.25mm,
pero es algo superior al doble del de la tomografia de 750N y radio esférico 1.25mm. El
angulo de apertura del cono principal es menor que para las tomografias anteriores,
acercandose mas al valor tedrico de 20°.

Mediante la relacion de Roesler para la estimacion de la tenacidad de fractura a partir de
la longitud de grieta efectiva del cono principal y la carga aplicada, se ha podido
comprobar que los resultados obtenidos en tomografia son menores a los tedricos, lo cual
se considera que es debido a la presencia de los conos secundarios, que han permitido
consumir energia y relajar tensiones, frenando de este modo el crecimiento del cono
principal.
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12. CONCLUSIONES

Las conclusiones a las que se ha podido llegar tras el analisis de los resultados obtenidos
a lo largo del proyecto son las que se exponen a continuacion:

x Los dafos producidos en el esmalte feldespatico VITA VM9 han sido de caracter
fragil, originados en la superficie del recubrimiento. No se han observado dafios
de caracter ductil en la superficie.

x No se ha detectado la formacion de dafo fragil en la intercara del recubrimiento
con el sustrato de circona dental que pudiese dar lugar a grietas semi-elipticas o
delaminacién.

x El esmalte ha presentado tendencia al dano superficial entorno a la zona de
contacto. El multiagrietamiento superficial actia de mecanismo de relajacion de
tensiones permitiendo la contencion del dafio en el interior del esmalte, el
crecimiento de las fisuras se ve reducido respecto al que predice la teoria.

x El abundante dafio superficial puede implicar la existencia de mas de una grieta
cono en el interior del esmalte. La presencia de multiconos modifica el campo de
tensiones dando lugar a grietas orientadas que pueden afectar a la integridad
estructural de la pieza

x La opacidad propia del esmalte dificulta la observacion de dano sub-superficial,
por lo que existe la posibilidad de que éste pase inadvertido en las revisiones
periddicas realizadas por el especialista odontolégico. En este sentido la
tomografia 3D ha demostrado ser una herramienta util para extraer este tipo tipo
de informacién.
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13. COSTE DEL PROYECTO

El coste econdmico con el que se ha valorado el desarrollo de este proyecto es el

derivado del consumo de material para la fabricacién y preparacion de las muestras, el
precio de las sesiones de trabajo con la maquinaria empleada en los ensayos, asi como
las sesiones de microscopia para el analisis de los resultados, también se incluye el coste
proporcional de adquisicion de la licencia de uso del software para tomografia y el del

personal involucrado a lo largo del proyecto.

Concepto Cantidad Precio Unitario Tot al
Fabricacion y Preparacion de Muestras
Polvo 3Y-TZP Tosoh 160 g 0,12 €/g 19,20
Base Dentina VM 9 10g 0,20 €/g 2,00
Sesiones de Horno 120 h 20 €/h 2.400,00
Sesiones de Corte 20 h 10 €/h 200,00
Sesiones de pulido 60 h 10 €/h 600,00
Pasta de diamante 30 ym 3L 110€/L 330,00
Pasta de diamante 6 um 1,5L 110 €/L 165,00
Pasta de diamante 3 ym 1L 110 €/L 110,00
Silice Coloidal 16 L 120€/L 192,00
Ensayos y Analisis
Instron 8511 190 ensayos 10 €/ensayo 1.900,00
Durometros 35 ensayos 10 €/ensayo 350,00
Esferas indentacion WC 16 esferas 2 €/u. 32,00
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Nanoindentador 12 h 210 €/n 2520,00
Microscopia (Confocal y 6ptica) 55h 50 €/h 2750,00
Licencia Software tomografia 2 meses 9.600 €/ano 1600,00

Otros Gastos

Personal 12 120 h 50 €/h 6000,00
Personal 22 450 h 30 €/h 13500,00
Utilizacion equipos varios * — 35€ 35,00
Guantes, mascarilla, caja muestras — 40 € 40,00
Material oficina — 30 € 30,00
Redaccion Memoria — 150 € 150,00

* Prensa isostatica, ultrasonidos

TOTAL (IVA no incluido) 32.925,20

TOTAL ( IVA incluido) 35.229,96
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14. IMPACTO AMBIENTAL

El impacto medio ambiental ocasionado ha sido fruto de las necesidades del proyecto y
puede considerarse que ha sido medio.

El factor mas destacable ha sido el consumo energético, principalmente el de los hornos
de coccién empleados durante la preparacién de las muestras, estos hornos han llegado
a emplear puntualmente 10 A de corriente para aumentar y mantener la temperatura
durante la sinterizacion. ElI consumo eléctrico del resto de maquinaria empleada durante
el proyecto, como son las de preparacion de muestras y las de ensayo, puede
considerarse minima.

El consumo de agua en los procesos de corte, desbaste y pulido ha sido el otro factor de
impacto derivado de las necesidades del proyecto.

Los residuos contaminantes que se generaron fueron los restos de abrasivos y particulas
de material que quedaron en los pafios tras las etapas de desbaste y pulido. Los pafios
son lavados después de su utilizacion y las particulas residuales son arrastradas por el
agua a través de los filtros de las canalizaciones, las particulas de tamafio micrométrico
pueden atravesar los filtros de los desaguies.
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