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COMPARACION DE LA RESISTENCIA A LA FLEXION ENTRE UNA MATRIZ DE
ALUMINA NANOMETRICA REFORZADA CON UN MATERIAL AMORFO TIPO
LA,03.AL,03.3S510,. CON UN PRODUCTO DENTAL DE OXIDO DE ALUMINIO

INFILTRADO.

Flexion resistance comparison between a nanometric alumine matrix reinforced with a glass in the system

la,03.al,05.3si0, with acomercial dental product.

RESUMEN

Los sistemas ceramicos han revolucionado los procedimientos de restauracion
dental debido a su gran estabilidad quimica, alta resistencia a la flexion y
excelente estética. En este trabajo, se compara la resistencia a la flexion de un
biomaterial compuesto obtenido mediante la infiltraciéon de un vidrio del sistema
(La,03.A1,05.3S10;,), en una matriz de alimina nanométrica, con un material
dental comercial del tipo cerdmico.

La resistencia se evalu6 mediante el método ball-ring y el tipo de fractura
obtenida fue analizado por SEM. Las diferencias encontradas pueden explicarse
por factores como el grado de infiltracion de las probetas y la porosidad
remanente

PALABRAS CLAVES: alimina nanométrica, material compuesto material,
dental infiltrado, método ball-ring, proceso de infiltracion, resistencia a la
flexion.

ABSTRACT

Especially for restoration dental systems, the characteristics that make
infiltrated ceramics so attractive are their great chemical stability, their high
strength, and their excellent aesthetic qualities This investigation compares the
flexural strenght of a biomaterial composite made by melt infiltration with
Lay0;.A1,0;.3S10, system glass in nanometric alumina, a ceramic dental
comercial material.

The flexural strenght was evaluaded by ball-ring method and the fracture was
analized using SEM. The results show that the nanometric infiltrated matrix has
46% less strenght than comercial matrix; the level of infiltration and porosity
in the samples are the causes of this diference.

KEYWORDS: ball-ring method, composite, dental infiltrated materials, flexural
strength, nanometric alumina.
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Buscando mejorar la calidad de las restauraciones
dentales ceramicas, especificamente en aspectos como la
resistencia y la compatibilidad con el ambiente oral, se
han sintetizado biomateriales que hacen uso de
novedosas composiciones quimicas [1-5] mediante
procedimientos de reforzamiento que permiten
incrementar las propiedades mecanicas del material
compuesto. Es asi como para el afio de 1990 el uso
clinico de la cerdmica dental fue de 35 millones de
coronas, de las cuales el 71% contenia cerdmica en forma
parcial o total [6].
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Aun en nuestros dias, la sustitucion de sistemas metal
ceramicos por sistemas ceramicos sigue en incremento
impulsada por las grandes ventajas estéticas que estos
proporcionan y lo cual ha concentrado los esfuerzos de
investigadores al mejoramiento de la resistencia de los
materiales ceramicos que se emplean en restauracion
dental.

El proposito de este estudio fue evaluar y comparar la
resistencia a la flexion del material dental comercial
(InCeram) con el biomaterial dental propuesto, con el fin
de identificar diferencias provocadas en cada sistema por



420 Scientia et Technica Afio XIII, No 36, Septiembre 2007. Universidad Tecnoldgica de Pereira.

el tamafio de las particulas de alimina empleadas en la
matriz a reforzar.

El proceso de infiltracion empleado para reforzar la
matriz de alimina fue llevado a cabo a 1200°C durante 3
horas. La matriz de alimina fue conformada mediante
prensado uniaxial y posteriormente pre-sinterizada. Las
probetas obtenidas pertenecientes tanto al biomaterial
disefiado como al material comercial (InCeram) fueron
analizadas mediante el método ball-ring [7], metodologia
recomendada para evaluar la resistencia a la flexion de
materiales dentales ceramicos [8].

La elaboracion de materiales dentales con alta resistencia
a la fractura y alta resistencia a la compresion son el
objetivo sobre el que se ha orientado la investigacion
debido a que los materiales ceramicos son rigidos pero
fragiles; especificamente, el disefilo de dentaduras
parciales fijas debe garantizar 400 N de fuerza en la
region anterior y 800 N en la parte posterior de los
dientes [8-10]. Entre las pruebas que permiten medir la
calidad de los materiales ceramicos, estan las pruebas de
resistencia a la flexién y a la fractura. Las pruebas de
flexion de tres y cuatro puntos son comunmente usadas
porque no requieren dispositivos especiales de retencion;
sin embargo estas pruebas presentan una gran desventaja
al ser muy sensibles a fallar en sus extremos debido a que
la flexién que se ejerce es dirigida a una pequefia parte
del volumen de la probeta, lo cual hace que el
comportamiento de los microdefectos no sean
comparables con el comportamiento del material en
servicio clinico [11]. En contraste con lo anterior, el
método de flexion biaxial es 1til puesto que los extremos
de las probetas (origen frecuente de falla) no estan
sometidos a mayores esfuerzos y se ejerce un mayor
soporte para estas, siendo mas aceptadas como modelos
de prueba mas cercanos a la realidad clinica [12].

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

La alimina nanométrica sintetizada (7,5 - 200 nm) y
comercial (5,0 pum) (VITA In-Ceram Classic ALUMINA
BLANKS) se conform6 en probetas cilindricas de 120
mm de didmetro y 2,00 mm de espesor mediante
prensado uniaxial a 44 MPa durante 30 segundos. Para
ello se empled 80% p/p de alumina, 16% de alcohol
polivinilico (7% p/p) como aglomerante y un 4% de
tensoactivo.  Conformadas las  probetas, fueron
sinterizadas a 1200°C por 2 horas. Después de este
proceso las matrices de alimina sintetizada y comercial
se reforzaron mediante la infiltracion (1200°C, 3 horas)
con el vidrio sintetizado [15] (relacion molar 1:1:3,
La,05-Si0,-A1,0;) y el vidrio comercial (VITA In-
Ceram  Classic ~ ALUMINA  Glass  powder),
respectivamente.

La resistencia a la flexion biaxial de la matriz de alimina,
el material compuesto y el material comercial se
determind en una maquina universal Test Resource 656C,
utilizando un soporte de 9,68 mm de didmetro y una
velocidad de desplazamiento del indentador de 0,1
mm.min™'.

La relacion utilizada para la determinacion de la
resistencia a la flexion [13] se presenta en la ecuacion (1)

G max= P/M2{(14V) [0,485x In(a/h) +0,52] +0,48} (1)

Donde:

P: Carga maxima que soporta el material, N.

h: Altura o espesor de la muestra (cilindro), mm.

a: Radio del soporte donde se falla la muestra, mm.

v: Constante de Poison para la porcelana, en este caso
0,25.

Se analizaron tres grupos de muestras infiltradas como lo
indica la Tabla 1, el tercer grupo suministré la
informacion de referencia la cual se emple6 para
compararlo con el material propuesto.

., Densidad Al,O5
Grupo Descripcion Polvo g e’
1 Materiales 3.7840,68
propuestos
2 Materiales 3.6140.50
propuestos
Material comercial
3 (In-Ceram) 3,94+0,61

Tabla 1. Caracteristicas del conjunto de muestras
analizadas.

El analisis microquimico (semicuantitativo) de las
matrices infiltradas fue realizado mediante la microsonda
EDS acoplada al microscopio electronico de batrido,
SEM, JEOL JSM 5910LV, técnica que ademas permitid
la determinaciéon del tipo de grieta que ocasiona la
fractura de las piezas.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

El fenémeno de reforzamiento comprobado en
investigaciones anteriores [14], fue relacionado con la
porosidad encontrada en las matrices sin infiltrar; la tabla
2 presenta el valor de estas porosidades y la resistencia a
la flexion de las muestras antes y después del
reforzamiento. Segun esta informacion, el grupo 2 parte
de una matriz sin infiltrar con mayor resistencia que la
del grupo 1 y se presenta una gran diferencia en la
porosidad de las matrices obtenidas con el material
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comercial (grupo 3) y las matrices conformadas con la
altimina sintetizada (grupo 1y 2), esto debe ser un efecto
de las diferencias en la distribucion de particulas de
alimina, que caracterizan a cada uno de los grupos
analizados.

Resistencia a la flexion
Grupo | Porosidad % (MPa)
Antes Después
1 50,23+ 0,76 | 7,26+0,13 74,86+9,27
2 52,07+1,50 | 14,81+0,51 | 132,80+20,61
3 29,22+0,97 | 17,60+2,54 | 289,53+48,31

Tabla 2. Resistencia a la flexion de las matrices antes y
después de la infiltracion.

La diferencia encontrada en la resistencia a la flexion de
las matrices de alimina nanométrica y la comercial se
pueden relacionar con la porosidad en cada una de ellas;
esta se puede apreciar en las microfotografias de la figura
1, donde se presenta una matriz con una porosidad
significativamente mayor en la matriz conformada con
alimina nanométrica (Fig 1a) que con la conformada con
el material comercial, la cual fue compacta y poco porosa
(Fig. 1b) como se enuncia en la tabla 2.

Segin lo anterior se puede afirmar que la gran area
superficial de la particulas nanométricas incrementa los
fenomenos de cohesion produciendo una alta
aglomeracion  que  afecta la  distribucion y
empaquetamiento de las particulas en los procesos de
conformado y sinterizado y por ende la infiltracion de la
matriz.

Al realizar el andlisis microquimico de las probetas
infiltradas s a través del seguimiento de los elementos
lantano y aluminio se logré determinar el grado de
dispersion del vidrio en las matrices de alimina. En las
imagenes capturadas (Fig. 2) se observa claramente, que
la infiltracion fue mas eficaz en las probetas del grupo 2
(Fig. 2b) que en las que pertenecen al grupo 1 (Fig. 2 a),
ya que esta Ultima presenta sobre el mapeo del lantano
mas zonas negras, lo que indica la ausencia del elemento
de interés e implica que existird un efecto negativo sobre
la resistencia del material compuesto, esto concuerda con
el valor hallado para la resistencia a la flexion reportado
en la tabla 2.

LaLal Alkal

a) Mala infiltracion de la matriz de alimina (Grupo 1).

La b

b) Buena infiltracion de la matriz de alumina (Grupo 2).

O: Concentracion alta. : Concentracion baja.

Figura 2. Mapeo composicional de las probetas infiltradas

Es importante notar que el valor de la resistencia a la
flexion en las matrices de alimina nanométrica para los
grupos 1 y 2 coincide y supera, respectivamente, el
intervalo de valores (6 - 10 MPa) para la resistencia a la
flexién en probetas fabricadas con la alimina de In
Ceram, reportado por Van-Noort, R [15].

b) Aliimina micrométrica grupo 3.

El cambio de la resistencia a la flexion en las probetas
después de la infiltracion puede ser analizado a partir de
la tabla 2, en la cual todos los grupos muestran un grado

Figura 1. Porosidad en las matrices de Al,O;.
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de mejoramiento de la resistencia a la flexion; en el caso
de los grupos 1y 2, las matrices sin infiltrar incrementan
10,3 y 8,97 veces el valor de la resistencia a la flexion,
respectivamente; mientras que la matriz de alimina
comercial incrementa su resistencia con el proceso de
infiltracion 16,4 veces. Las densidades de las muestras
infiltradas para los grupos 1, 2 y 3, fue de 3,52 £ 0,02,
3,45+0,02y3,82+0,01 g/cm3, respectivamente.

Es importante notar que la resistencia de la matriz
infiltrada comercial (In Ceram) bajo las condiciones de
procesamiento: conformado, sinterizacion e infiltracion
propuestas en esta investigacion, presenta un valor de
resistencia menor (289,53 + 48,31 MPa) al publicado por
sus fabricantes en la literatura (600 MPa) [6, 10, 11]; esto
se explica teniendo en cuenta que la casa comercial solo
garantiza las propiedades mecanicas de su producto, si y
solo si, éste se fabrica segun sus indicaciones [10].

Otras investigaciones en las que presentan comparaciones
en las propiedades mecanicas de distintos materiales
ceramicos de wuso dental comercial, plantean la
fabricacion de probetas con las indicaciones del
fabricante, pero los valores experimentales para la
resistencia a la flexion caen en un intervalo amplio (236 —
600 MPa) [8,16-18].

Con el fin de comprobar la existencia de diferencias
significativas en la resitencia a la flexion de las muestras
en estudio, se realizd un analisis de “diferencias minimas
significativas de Fisher, LDS” [19] entre los grupos 1,2y
3. La figura 3 permite diferenciar tres grupos distintos, lo
cual puede ser consecuencia del grado de infiltracion del
vidrio que se relaciona directamente con la distribucion
de poros interconectados en la matriz sin infiltrar y la
resistencia de las matrices de alimina antes del proceso
de reforzamiento.
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Figura 3. Diferencias minimas significativas al 95% de
confianza para la resistencia a la flexion del material
compuesto.

La existencia de diferencias significativas entre los
grupos de muestras infiltradas concuerda con lo

observado a través del andlisis quimico desarrollado
sobre estas probetas. Se puede afirmar entonces, que uno
de los factores que afecta y diferencia los grupos
analizados radica en la distribucion del vidrio de lantano
en la matriz de alimina. Rizkalla y Alpholt, et al. [11,
18] mencionan en sus investigaciones, como los altos
valores en la resistencia a la flexion de un material
infiltrado dependen directamente de la facilidad con que
el vidrio moje las paredes de los poros de la matriz de
alimina y por tanto, de que realmente se obtenga después
de la sinterizacion de la matriz, una microestructura de
poros abiertos capaz de recibir el vidrio en la infiltracion.

Para conocer un poco mas sobre el mecanismo de
fractura que caracteriza al material se analizé por SEM la
grieta generada en las probetas al ser sometidas al ensayo
de flexion biaxial. En la microfotografia (Fig. 4) se
observa como la grieta se difunde por el sector donde el
vidrio se ha infiltrado, seccion en el que la energia de
propagacion se ve disminuida debido a las fuerzas de
compresion provocadas durante el enfriamiento de la
matriz infiltrada, esto se evidencia con la deflexion de la
grieta que pierde su energia totalmente, cuando encuentra
la barrera en donde hay una alta concentracion de
alimina.

Las matrices infiltradas con el material In-Ceram
presentaron una grieta puenteada, es decir un patrén
diferente al encontrado para el material propuesto
infiltrado, esto se puede observar en la figura 5.
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Figura 4. Deflexion de la grieta sobre la matriz
infiltrada (grupo 2).

No se detectaron patrones de grietas transgranulares e
intergranulares como los observados por Guazzato et al.
[16], en las probetas fabricadas con el material In-Ceram
altimina.

e 2 X -3 T ST
Figura 5. Grieta puenteada sobre la matriz infiltrada
comercial.

En contraposicion a lo que afirma Lee, D. [20], sobre la
utilizaciéon de alimina con distribuciones de tamafio de
particula bimodales para favorecer los procesos de
infiltracion, se observa que en este estudio, el uso de
distribuciones monomodales y de tamafio nanométrico,
puede ser también adecuado. Ademas es muy importante
tener en cuenta la temperatura y el tiempo del proceso de
pre-sinterizacién para una conveniente distribucion de
poros en la probeta y por ende un satisfactorio proceso de
infiltracion.

Segun las propiedades mecanicas evaluadas, el material
compuesto obtenido mediante la infiltracion de un vidrio
en el sistema La,03-Si0,-Al,O; sobre una matriz de
alimina nanométrica, puede ser empleado en la
fabricacion de piezas dentales para reposicion de dientes
anteriores.

3. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Una distribuciéon homogénea del vidrio en la matriz de
alimina permite obtener probetas con alta resistencia a la
flexion; siendo 9,6 veces mayor respecto a la resistencia
encontrada para las matrices sin infiltrar (11 MPa).
Aspectos como la porosidad remanente y un infiltrado
heterogéneo en las probetas infiltradas se deben evitar
para garantizar un reforzamiento satisfactorio.

El material infiltrado propuesto en esta investigacion
presenta un reforzamiento de la matriz 45,6% menor que
el correspondiente material comercial, lo cual se explica
por la presencia de porosidad remanente en los
materiales infiltrados generada a su vez por la alta
porosidad de las matrices sin infiltrar de alimina
nanométrica (51,2%), comparada con las matrices sin
infiltrar comerciales (29,2%). Esto reduce la probabilidad
de falla en el material comercial.

La distribucion heterogénea del vidrio en la matriz
infiltrada sugiere establecer un control de la porosidad de
las matrices de alimina a infiltrar, con el objetivo de
utilizar esta informacién para predecir el grado de
reforzamiento de una matriz mediante procesos de
infiltracion. Otro aspecto importante que afecta los
mecanismos de reforzamiento en procesos de infiltracion
es el fendmeno de sinterizacion de nanoparticulas, el cual
es crucial en la conformacion de las matrices de alimina,
afectando directamente el grado de empaquetamiento de
las particulas y en consecuencia, la distribucion de poros
en la matriz pre-sinterizada.

Con estas caracteristicas, el material conformado
obtenido en este trabajo puede ser utilizado para la
fabricacion de piezas en dientes anteriores en donde la
carga masticatoria no supera los 400 N, para lo cual se
requiere un material de restauracion con una resistencia a
la flexion méxima de 160 Mpa.
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