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Abstract

INSTRODUCTION AND OBJECTIVES

The objective of this study is to compare the compressive strength of sintered
zirconia, and when this material is subjected to various surface treatments such as
polishing with diamond drills, polishing with diamond disc, and sandblasting with

aluminum oxide particles, and after these treatments, it is subjected to repair.

MATERIALS AND METHODS

Experimental study with a total of 70 specimens, which were divided into 7 groups,
a control group and the remaining 6 groups were divided into 3 groups with surface
treatment (group 2: grinding with diamond bur, group 3: Polished diamond disc and
group 4: sandblasting with aluminum oxide) and after this, we applied the test of
resistance. The other 3 groups (group 5, 6 and 7), were treated equally to groups
2, 3 and 4, and underwent regeneration firing and once this process is finished,

they were subjected to the resistance test.



RESULTS

Each group was evaluated in MPa compressive strength with increased resistance
in the control group (without any treatment sintered zirconia surface and thermal)
974 £ 107 MPa compared to the other groups that showed lower compressive
strength. (Sintered zirconia surface treatments and thermal), (p-value = 0.044) for
the ANOVA test. With the Tukey test, the surface treatments and thermal (diamond
cutter and baking repair sandblasting +) showed lower compressive strength with

statistically significant differences versus the control group.

CONCLUSION

Zirconium without surface treatment showed the highest resistance values and
surface treatments for the zirconium, with diamond bur and sandblasting without
posterior repair cooking values increase compressive strength, whereas the ones
subjected to a subsequent firing repair decrease the compressive strength of

sintered zirconium.
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Resumen

Introduccion y Objetivo:

El objetivo de este estudio es comparar la resistencia compresiva del zirconio
sinterizado, y cuando este material es sometido a diferentes tratamientos de
superficie tales como: pulido con fresas de diamante, pulido con disco diamantado,
y arenado con particulas de oxido de aluminio y posterior a estos tratamientos es

sometido a una reparacion.

Materiales y métodos:

Estudio experimental con un total de 70 especimenes, los cuales fueron divididos
en 7 grupos; un grupo control y los 6 grupos restantes se dividieron en 3 grupos
gue tuvieron tratamiento de superficie ( grupos 2: pulido con fresa de diamante,
grupo 3: pulido con piedra diamantada y grupo 4: arenado con 0xido de aluminio) y
posterior a esto; se aplico la prueba de resistencia. Los otros 3 grupos ( grupo 5, 6
y 7 ); fueron tratados igual a los grupos 2, 3 y 4, y se les realiz6 cocciéon de
regeneracion y una vez terminado este proceso fueron sometidos a la prueba de

resistencia.



Resultados:

En cada grupo se evaludé la resistencia compresiva en MPa con una mayor
resistencia en el grupo control (Zirconio sinterizado sin ningun tratamiento de
superficie y térmico) 974+107 MPa respecto a los demas grupos que mostraron
una menor resistencia compresiva. (Zirconio sinterizado con tratamientos de
superficies y térmicos), (valor p = 0,044) para la prueba de Anova. la prueba de
Tukey, los tratamientos de superficie y térmicos (Fresa de diamante y arenado +
coccion de reparacion) mostraron una menor fuerza compresiva con diferencias

estadisticamente significativas frente al grupo control.

Conclusién:

El zirconio sin tratamiento de superficie mostré los valores de resistencia mas altos
y los tratamientos de superficie para el zirconio, con fresa de diamante y arenado,
sin posterior coccion de reparacion aumentan los valores de resistencia
compresiva, mientras que los sometidos a una posterior coccion de reparacion

disminuyen la resistencia compresiva del zirconio sinterizado.

Palabras claves: Zirconio sinterizado, resistencia compresiva, tratamientos de

superficie, coccion de regeneracion.



Introduccidén

La demanda estética actual, ha generado la necesidad de utilizar materiales con
unas caracteristicas especiales, que ademas de ser bio-compatibles, posean unas
propiedades 6pticas y mecanicas excelentes. 2

La reciente introduccion de ceramica basada en o6xido de zirconio y en los
materiales dentales restauradores ha generado un considerable interés en la
comunidad dental, debido a que el zirconio presenta las propiedades mecanicas
mas altas registradas por cualquier ceramica dental y sus propiedades Opticas
hacen que este sea uno de los més estéticos utilizados actualmente. Motivo por el
cual se hace necesario determinar su resistencia compresiva, cuando este
material es sometido a diferentes tratamientos de superficie; lo que no sélo
aumenta la resistencia a la flexion, sino también altera la integridad de la fase del

material y aumenta la susceptibilidad al envejecimiento. ***

Existen diferentes tratamientos de superficie para el pulido del zirconio, uno se
realiza con fresas de diamante, otro se realiza con piedras diamantadas y otro
tratamiento es el arenado de la superficie con perlas de 6xido de aluminio 50

micras a 2 bares de presion. 6810111213

Algunos investigadores han demostrado que el arenado mecanicamente
incrementa el crecimiento de fisuras superficiales y defectos preexistentes y

reduce la resistencia y el pronéstico a largo plazo de este material. Debido a lo



anterior el defecto superficial mas insignificante podria ser lo suficientemente
grande para actuar como un sitio de concentracion de esfuerzos, que finalmente

incrementa las posibilidades de fractura y deterioro por fatiga del material. ®"

En contraste, la superficie se tensiona de manera severa si es arenada con
particulas de Oxido de aluminio, produciendo estructuras precipitosas hasta con
micro-cracks profundos. Los micro-cracks con bordes y defectos agudos tienen un
efecto desastroso en el comportamiento frente a la fractura en ceramicas fragiles y

como consecuencia se reduce la resistencia del material. "

Sin embargo, Garvie y col.y Kosmac y col, han estado reportando por algin
tiempo que el arenado no tiene un efecto negativo sobre la resistencia del Dioxido
de zirconio estabilizado con Itiro. Al contrario, ellos argumentan que inclusive se
aumenta la resistencia. Este refuerzo se logra debido a la fase de transformacion
en la superficie desde la fase tetragonal a la fase monoclinica, (transformacién
martensitica) por esta razon una tension compresiva superficial le da mas
resistencia a la ceramica. Es mas, diferentes pruebas han probado que aparte de
la fase de transformacion de AlzO:, estas particulas penetran dentro de la

superficie. ®

El tratamiento de superficie con fresas de diamante producen una estructura del
ZrO2 irregular, que se mantiene después del proceso de sinterizado. Se puede
asumir que esta rugosidad en la superficie implica grandes areas defectuosas o
inclusive micro cracks, investigaciones muestran claramente que no se observan
bordes con aristas afiladas dentro del patrén de fresado. ®813141>

Debido a la meta estabilidad del zirconio tetragonal, la tensién generada por los
tratamientos de superficie, son los responsables de disparar la transformacion

martensitica (t — m) de la fase tetragonal a la fase monoclinica, lo cual conduce a



una expansion de volumen del 3 — 4% del material y a la formacién de tensiones
superficiales de compresién, aumentando la susceptibilidad al envejecimiento y
alterando la integridad de la fase final del material, e incrementan las posibilidades

de un dafio catastréfico final. 1:3>67.810

Investigadores reportan que la resistencia del Dioxido de zirconio estabilizado con
itrio puede ser incrementada por los tratamientos de superficie, pero reducida por
tratamiento térmico, lo que se conoce con el nombre de coccion de regeneracion y

coccion de reparacion del zirconio ( massimilaino guasato ) .

Estos tratamientos térmicos se diferencias uno del otro, en su tiempo de
mantenimiento en el horno y de la temperatura de la muestra. El calor inicia una
transformacion de fases reversa de monoclinica a tetragonal, disminuyendo la fase
monoclinica de la superficie del zirconio, lo cual clinicamente mejora la resistencia

a la flexion y al envejecimiento. ®%%104%

El objetivo de esta investigacion es comparar la resistencia compresiva del
zirconio sinterizado , sin tratamiento de superficie y cuando este material es
sometido a diferentes tratamientos de superficie tales como : pulido con fresas de
diamante, pulido con disco diamantado, y arenado con particulas de oxido de

aluminio y posterior a estos tratamientos es sometido a una coccion de reparacion.



Materiales y métodos

La metodologia de esta investigacion se encuentra: Cuando se habla de pruebas
mecanicas la norma ASTM C28 Advanced Ceramics Standards, en el catalogo de
ZirCAD vy las diferentes metodologias encontradas en la bibliografia referenciada

en esta investigacion.

Se realizaron 10 especimenes para cada grupo. Se fabricaron a partir de 10
bloques de zirconio presinterizados (IPS e.max ZirCAD for inLab MO 1/ B 40 L
lote nUmero: S11136, de lvoclar vivadent )(Fig. 1- A).

Cada bloque se seccion6 en 7 partes iguales en una Microfresadora Paraskop M
200-240 marca BEGO (Fig. 1-B), con estas dimensiones (15 mm de largo x 5 mm
ancho x 2 mm de alto) (Fig 2 A-B-C).

Todos los especimenes fueron sinterizados en un horno Zirkonofen 600 de
Zirkonzahn (Fig.3 A-B) , serial: No. IT/HC25010/022/050/0107, a 1560°C, durante
8 horas, luego fueron retirados del horno y durante 4 horas los especimenes
procesaron su enfriamiento lento (Fig 3 — C).

Una vez terminado su periodo de enfriamiento, los especimenes fueron
intervenidos por el mismo operador, segun las variables a evaluar y distribuidos en

7 grupos asi:



FIG A Bloques de Zr presinterizados
e.max ZirCAD. Ivoclar

FIG B Corte de los bloques de Zr, con
la Microfresadora Bego

8

FIG. 1 muestras y cortes

Grupo 1: control: Zirconia sinterizada sin intervenciones tales como tratamiento
de superficie ni coccion de reparacion.

Grupos 2: Zirconia sinterizada y tratada con fresa de diamante y pieza de mano
de alta velocidad, alto torque y triple irrigacién, referencia: W&H Alegra TE-95 BC.
Las condiciones del fresado fueron: A 150.000 rpm, con irrigacion y durante 8
segundos (FIG. 4- A) grupo 2, 3y 4 no poseen coccion de reparacion.

FIGA FIGB FIGC

FIG A Calibraciéon de los especimenes (alto).
FIG B Calibracion de los especimenes (largo).
FIG C Calibracion de los especimenes (ancho).
- J

FIG. 2 medidas muéstrales.



Grupo 3: Especimenes sinterizados y pulidos con disco diamantado color verde
Referencia Zironia Abrasive-diamond Impregnated Green Stones, marca Shark
Supply Inc., (Fig. 4- B), la cual se montd en motor de baja velocidad referencia:
MF-PERFECTA marca W&H de 35.000 rpm. Las condiciones del fresado fueron: A
15.000 rpm, a una distancia de 2 cm y durante 8 segundos.

Grupo 4: Especimenes sinterizados y arenado con particulas de 6xido de aluminio
(Fig. 4- C): los especimenes fueron arenados con particulas de éxido de aluminio
de 50 micras a una distancia de 2 cm con una presion de 2 bares y durante 8

segundos.

Una vez realizados los tratamientos de superficie a los grupos 2, 3 y 4
respectivamente, y antes de ser sometidos al test de resistencia compresiva, se
realizaron registros de microfotografia por medio de microscopia electronica para
lo cual se utiliz6 un microscopio 6ptico marca Instrom referencia eclipse LB100
hasta de 100 aumentos en modo de luz reflejada. El analisis de las imagenes se
realizé por medio del software Eclipse marca Nikon.

Posterior a este registro, los especimenes se colocaron en una maquina Isntrom
referencia 3345 que tiene una celda de carga con capacidad de 5000 Nw y con
una resolucion minima del 5% de su carga. Se les aplico la carga de forma
vertical a una velocidad de 5 mm por minuto hasta que se produjo la falla  (Fig.
5- A-B).

Terminada la prueba, se recuperaron los fragmentos resultantes de la misma, los

cuales fueron almacenados en bolsas plasticas herméticas para cada grupo.

Grupos 5, 6 y 7: Tratamientos de superficie con coccién de regeneracion.

Una vez realizados los diferentes tratamientos de superficie a cada grupo, los
especimenes de los grupos 5, 6 y 7 respectivamente, fueron sometidos a la



coccion de reparacion en un horno Sintramat de Ivoclar vivadent AG, a una
temperatura de 1150°C , durante 60 minutos, segun protocolo descrito en el

manual de Ivoclar Vivadent.

Una vez la temperatura del horno disminuyé a 200°C, los especimenes fueron
retirados del mismo y colocados en un soporte para su enfriamiento lento por
espacio de 4 horas.

Posterior a este procedimiento y antes de ser sometidos al test de resistencia
compresiva, se realizaron registros de microfotografia por medio de microscopia
electrénica para lo cual se utiliz6 un microscopio 6ptico marca Instrom referencia

eclipse LB100 hasta de 100 aumentos en modo de luz reflejada.

El andlisis de las imagenes se realiz6 por medio del software Eclipse marca
Nikon.

Después de este registro, los especimenes, se sometieron test de resistencia
aplicado para los grupos 2, 3y 4.

- tll

FIG-B FIG -C
FIG A horno Zirkonofen 600 de Zirkonzahn.

FIG B Especimenes sinterizados.

FIG-A FIGC Especimenes sinterizados en proceso de
enfriamiento.

FIG. 3 Horno Zirconofen 600 y especimenes.



La informacién se obtendr& a partir de una fuente primaria mediante la realizacion
de las pruebas de resistencia del zirconio procesado en el Laboratorio de

Biomateriales de la Universidad CES, sede Sabaneta.

FIG-C
FIG-A FIGB

FIG- A Tratamiento de superficie con fresa de diamante.
FIG- B Tratamiento de superficie con disco diamantado.
FIG- C tratamiento de superficie con arenado.

FIG. 4 Tratamiento de superficie

FIG A Médquina Instrom referencia 3345
FIG B Aplicacién de la prueba a los especimenes

FIG. 5 Maquina Instrom



Resultados

Se evaluaron siete grupos de bloques de zirconio sinterizados cada uno de ellos
con 10 unidades para un total de 70 unidades. En la Tabla 1. se observa la
resistencia compresiva en los diferentes grupos mostrando los promedios y su
respectiva variacion mediante la desviacion estandar (DE) y el coeficiente de
variacion (CV), ademas del intervalo de confianza del 95% con sus valores

minimos y maximos para cada tratamiento.

En cada grupo se evalud la resistencia compresiva en MPa con una mayor
resistencia en el grupo control (Zirconio sinterizado sin ningun tratamiento de

superficie y térmico) 9744107 MPa respecto a los demas grupos que mostraron

una menor resistencia compresiva. (Zirconio sinterizado con tratamientos de

superficies y térmicos), (valor p = 0,044) para la prueba de Anova. (ver tabla 1).

Como analisis complementario se hizo un andlisis de rangos multiples mediante la
prueba de Tukey, donde se observa que los tratamientos de superficie y térmicos
(Fresa de diamante y arenado + coccién de reparacion) mostraron una menor
fuerza compresiva con diferencias estadisticamente significativas frente al grupo

control. (ver tabla 1 y fig. 6).



TABLAL. Esfuerzo flexural (MPa) en bloques de zirconio sinterizados segun

los tratamientos de superficie aplicados

Tratamientos | n f +DE Ccv Min Max Valor p — Ic 95%.
Lim inf. Lim.
10 | 974,10 + 107,04 | 10,99% | 843,94 | 1176,64 -—-- 897,53 1050,68

10 | 877,97 +151,66 | 17,27% | 627,32 | 1109,72 [ 0,662 769,48 986,46
10 [ 831,20 +113,63 | 13,67% | 641,91 | 1053,66 [ 0,109 749,91 912,49
10 | 874,03 =217,50 | 24,88% | 443,61 | 1138,98 | 0,838 718,44 1029,62
10 | 766,75 +84,05 | 10,96% | 626,90 | 868,67 | 0,002 706,63 826,88
10 | 821,20 +185,43 | 22,58% | 533,74 | 1052,47 | 0,326 688,64 953,94
10 | 785,08 = 101,09 | 12,88% [ 606,05 | 936,00 | 0,011 712,76 857,40

N[O HB[WIN|—-

Valor p: (comparacion del tratamiento 1 frente a los demas tratamientos).

Grafica 1. Fuerza de flexion en Bloques de Zirconio Sinterizados segun los

Tratamientos de Superficie Aplicados.
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En la (fig. 6), se observan las diferentes texturas de las superficies de los
especimenes, con los diferentes tratamientos aplicados, antes de ser sometidos al

test de resistencia compresiva.

ral 4T 4

Fig. A Fig.B Fig. €
Fig.D Fig. F Fig. G

Microfotografia optica asistida con reconstruccion de imagenes 3D a 100
aumentos (100x) donde se observa la textura superficial de las muestras
de zirconio.

(FIG A grupo control), (FIG B fresado de diamante sin coccion de
reparacion), (FIG C tratado con disco de diamante sin coccion de
reparacion), (FIG D arenado sin coccion de reparacion), (FIG F fresado de
diamante con coccion de reparacion), (FIG G, tratado con disco de
diamante con coccion de reparacion,) (FIG H arenado con coccion de
reparacion)

Fig. H

FIG. 6 Microfotografia 6ptica a 100 X de aumento



Discusién

El Dioxido de zirconio es sometido a diferentes tipos de tratamiento superficiales
durante su fabricacién, el maquinado u otros tipos adicionales de procedimientos
en los laboratorios dentales como son el arenado, 6 el pulido con fresa de

diamante o de carburo.

La tension generada por los tratamientos de superficie, son los responsables de
disparar la transformacion martensitica (t - m) de la fase tetragonal a la fase
monoclinica, lo cual conduce a la formacion de tensiones superficiales de

compresioén, aumentando la susceptibilidad al envejecimiento y a su fracaso.

Existe la necesidad de realizar diferentes tratamientos de superficie para el pulido
del zirconio, uno se realiza con fresas de diamante, otro se realiza con discos
diamantados y otro tratamiento es el arenado de la superficie con perlas de 6xido

de aluminio 50 micras a 2 bares de presion segun los fabricantes.

El pulido con fresa de diamante y de particulas de arena en la superficie del
Zirconio sinterizado, y sometido posteriormente a una coccion de reparacion
segun este estudio causo un dafio significativo en cuanto a la disminucion de su
resistencia compresiva, Sin embargo cuando este zirconio es sometido al arenado
sin una posterior coccién de reparacion su comportamiento cambia notablemente
y aumenta su resistencia compresiva de una forma similar a la del grupo control
(Gréfica 1)



La mejora de la resistencia a la flexion se ha relacionado con la cantidad

significativa de fase monoclinica detectada después de arenado.

La fase monoclinica transformada crea una capa de esfuerzos de compresion, lo
gue contrarresta la degradacién de la resistencia causada por los defectos

inducidos por arenado.

La literatura reporta, que el tratamiento térmico, especificamente la coccion de
reparacién, por la transformacion inversa de la fase monoclinica a la tetragonal ,

libera los esfuerzos y aumenta la resistencia flexural.

Los resultados arrojados por esta investigacion fueron contrarios a lo que varios
estudios han reportado, debido a que este tratamiento térmico no tuvo una
significancia en el aumento de la resistencia compresiva, por contrario, los grupos
sometidos a este tratamiento ( grupo 5,6 y 7) mostraron una disminucién de la

misma6,8,9,10,ll.

Entre las variables posibles a evaluar que pudieron haber influenciado estos

resultados estan:

1. La rata de enfriamiento que maneja el programa de coccion de reparacion del

horno de Ivoclar, en cuanto al tiempo posiblemente no es la ideal ya que este



programa desciende su temperatura, afectando la resistencia flexural del zirconio,

creando microcrack y predisponiéndola a la falla.

2. El tamafo del grano de la fresa de diamante y de las particulas de 6xido de

aluminio en el arenado.

La ganancia en resistencia a la flexion lograda a través de la fuerza de compresioén
creada por la transformacion de fase cuando la superficie del zirconio sinterizado
es sometido al arenado sin posterior coccion de reparacion y al pulido con disco
diamantado con posterior coccion de reparacion, , puede perderse como resultado
del tratamiento de la superficie de este material con la fresa de diamante y
arenado cuando se someten posteriormente a estos tratamiento a una a una

coccion de reparacion.



Conclusiones

El presente estudio demostré que el zirconio sin tratamiento de superficie ( grupo
control ) resulto con valores de resistencia compresiva mas altos y para el zirconio
sinterizado con tratamiento de superficie con fresa de diamante y arenado ( grupo
2 y 4 ), sin posterior coccion de reparacion mostraron valores de resistencia

compresiva similares al control.

Los grupos con tratamientos de superficie fresado con diamante, pulido con disco
de diamante y arenado sometidos a una posterior coccion de reparacion (grupos
5, 6 'y 7) mostraron la resistencia compresiva mas baja.

Por otra parte, la influencia especifica de cada tratamiento puede ser algo
diferente de lo que estaba previsto por otros estudios, como resultado de las
variaciones minimas de las condiciones experimentales y de las propiedades de

los materiales investigados.

Por lo tanto, se necesitan mas estudios para investigar la meta estabilidad de la
transformacion de fase y el comportamiento del zirconio sinterizado, antes de

sacar conclusiones sobre el tratamiento de superficie mas favorable.
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