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I. IDENTIFICACION DEL PROYECTO

NOMBRE DE LA INSTITUCION: INSTITUTO TECNOLOGICO DE CIUDAD MADERO / UNLIVERSIDAD |
AUTONCMA DE TAMAULIPAS

ﬁResﬁaﬁéabl;¢iw del Proyecto: Nohra | Titulo delgrProyecto} Determinacién de
Violeta Gallardo Rivas las propiedades fisicoquimicas de
sistemas de zirconia multicapa

Correo electrbénico:

nohra.gréc dero . tecnm.mx modificados con oOxido de itria para

restauracion y tratamiento protésico.

Tipo de investigacidén: Basica (X) Aplicada ( ) Desarrollo Tecnolébgico
( ) Educativa ( )

Fecha de inicio del proyecto: | Fecha de término del proyecto:
01/09/2023 30/08/2024

II. RESULTADOS

1. Resumen del proyecto.
a) Introduccidn.

La zircona es una de las ceramicas con mayor potencial como material
alternativo en aplicaciones biomédicas debido a su biocompatibilidad, baja
reactividad y excelentes propiedades opticas. Desde hace 30 afios, el uso
de la zirconia estabilizada se ha reportado como un material dental con
excelentes efectos mecénicos, pero adolece de la limitacién de una alta
opacidad, por lo que se utiliza en estructuras de coronas y protesis fijas
que estan recubiertas con material con propiedades de transparencia. Sin
embargo, en estas modificaciones, el astillado y la fractura relacionados
con tensiones térmicas residuales generadas por el proceso de fabricacién
son las principales limitaciones técnicas reportadas.

Para mejorar la translucidez de la zircona, se estdn haciendc esfuerzos
para modificarla y estabilizarla con itria, donde la translucidez se puede
controlar mediante la temperatura de sinterizacién y el contenido del
6xido.

Se desarrollaron digitalmente discos de dimensiones especificas (D-15 mm x
E-0,1 mm) utilizando un software de disefio asistido por computadora (CAD-
CAM). Posteriormente, se fresaron varios discos de cada material de
zirconia disponible comercialmente (UTML, STML y UTML) de un sistema de
zirconio multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) y se sinterizaron en
condiciones seleccionadas con base en el andlisis de la literatura. El
andlisis de color de las muestras se revisd utilizando un
espectrofotémetro dental utilizando el sistema de color CIE L*a*b*. Se ha
demostrado que cuanto mayor sea el contenido de o6xido de itria y la
temperatura de sinterizacién, mayor seréd el contenido de estructura cubica
y mejor serd la translucidez.

La caracterizaciéon de la microestructura se realizé con SEM sobre probetas
de Zr grabadas térmicamente a 1200°C, utilizando velocidad de curado Yy
enfriamiento de 10°C/min. El tamafic de grano promedic se medié con las
micrografias de 10000x utilizando el método lineal de intercepcidén en el
software ImageTool. La microestructura de los materiales de =zirconioc se
obtuvo por micrografia. Se identificé la relacidén entre el contenido de
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modificador y la fase cristalogréfica con el tamafioc de grano, de acuerdo
con el método de interseccidén 1lineal existe una relacidédn entre Ila
modificacién y el tamafio de grano reportado. Hasta el momento se puede
afirmar que la translucidez obtenida gracias a la concentracidon de Oxido
de itria utilizada es beneficiosa para la potencial aplicacidén de estos
materiales en restauracién dental y tratamiento de restauracidn protésico
simplificado.

b) Objetivos.

Objetivo general propuesto.

Determinar las propiedades quinmicas, opticas y estructurales de sistemas
de o6xido de zirconia multicapa modificados con o6xido de itria a diversas
concentraciones, con la finalidad de validar su potencial aplicacién en la
restauracién y tratamiento de casos clinicos odontolégicos.

Objetivos especificos

« Determinar las condiciones de sinterizacién de tres diferentes tipos de
6xido de zirconia con o6xido de itria como modificador de propiedades
fisicoquimicas.

« Caracterizar los materiales obtenido por SEM-EDS, DRX, color y tamafio de
grano.

« Comparar las propiedades de los materiales sinterizados con los
encontrados en la bibliografia en diferentes casos de estudio.

c) Metas.
s Sinterizar varios lotes de 6xido de zirconia/6éxide de itrio, con las
propiedades &pticas y estructurales adecuadas, que cumpla con las
caracteristicas requeridas para uso en odontologia, a esta actividad
esta asociada una estudiante de Residencia comprometida como
entregable.
« Caracterizar los ceramicos obtenidos de tal modo que permita
establecer un comparativo con diferentes casos de estudio, los
resultados obtenidos se presentaron en un Congreso, lo que permitid
generar una Memoria en extenso.
« Desarrollar una base de datos con la informacién de caracterizacién
de los cerédmicos y el andlisis bibliogrdfico que permita establecer un
comparativo, los resultados obtenidos se presentaron en un Congreso, lo
que permitid generar una Memoria en extenso.
« Enviar los resultados obtenidos a una revista arbitrada para su
publicacién.
» Generar una participacién en congreso de divulgacioén y/o Difusidn.

En todos los casos se anexan los comprobantes de las metas cumplidas
(Anexos) .

d) Desarrollo y resultados del proyecto.

INTRODUCCION.

Entre los materiales de restauracién y tratamiento protésico, la zirconia
ha ganado considerable importancia gracias a su alta resistencia a la

2
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fractura, su baja conductividad térmica y su estética potencialmente
adecuada en restauraciones Metal Free, a pesar del bajo esmalte. La unidn
adhesiva entre el esmalte y el material restaurativo es un factor
determinante en la longevidad clinica de las restauraciones; su
degradacién con el paso del tiempo causa la acumulacidén de fracturas
microscépicas en la interfase hibrida, que se extienden durante los ciclos
de masticacidén. Como respuesta a esta problematica, en afios recientes se
ha venido trabajando en el desarrollo de sistemas de adhesidon multicapa,
utilizando una amplia capa de un material altamente resistente y otra de
un material mas estético, con el fin de armonizar los aspectos clinicos y
biomecanicos de la restauracién. El uso de la zirconia en odontologia ha
abierto nuevas posibilidades en el campo de la restauracion dental.
Gracias a sus propiedades superiores, como su resistencia a la fractura y
su baja conductividad térmica, la zirconia se ha convertido en un material
altamente solicitado. Ademds, su apariencia estética potencialmente
adecuada en restauraciones Metal Free la hace aun mas atractiva para su
uso en la clinica dental.

Unc de los desafios a los que se enfrenta la odontologia es la degradacidn
de la unién adhesiva entre el esmaite y el material restaurativo. A lo
largo del tiempo, esta unién puede debilitarse, lo que lleva a la
acumulacién de fracturas microscoépicas en la interfase hibrida. Estas
fracturas se agravan durante los ciclos de masticacidén, lo que puede
comprometer la longevidad de las restauraciones dentales. Para abordar
esta problematica, se ha trabajado en el desarrollo de sistemas de
adhesién multicapa. Estos sistemas utilizan una amplia capa de un material
altamente resistente, como la zirconia, combinada con otra capa de un
material mas estético. Esta combinacién busca armonizar tanto los aspectos
clinicos como los biomecanicos de las restauraciones dentales.

La adopcién de sistemas de adhesién multicapa ha demostrado ser
prometedora en la mejora de la longevidad clinica de las restauraciones
dentales. Al utilizar una capa de zirconia altamente resistente en
combinacién con un material més estético, se logra mantener la resistencia
mientras se mejora la apariencia estética de la restauracién dental.

A lo largo de los ultimos afios, 1las zirconias han ganade un notable
reconocimiento en los materiales dentales. La introduccién de un sencillo
proceso de conformacién, y la durabilidad reconocida clinicamente de los
materiales, libres de fracturas, han acelerado su adopcidén. Estos
materiales destacan por su alta dureza y resistencia a la flexién. Ademas,
su color "no poroso"™ y excelente capacidad de translucidez, mejorada al
ser pulidos, son notables. Las zirconias, estabilizadas parcialmente con
yttria y con estructura tetragonal, se utilizan en medicina desde mediados

de los 90.

Cuando 1la zirconia estd totalmente estabilizada en su volumen, puede
soportar las tensiones del sustrato sin fracturarse en su capa. Este
comportamiento se conoce como tenacidad, gracias a la fase tetragonal que
transforma energia eléstica aumentando el volumen y reduciendo tensiones.
Esta propiedad pseudoelédstica es muy dependiente de la concentracidén de
células en la Y-TZP. Esto fue aln mas evidente cuando la industria
ceramica incrementé su dureza, a menudo comprometiendo su tenacidad. Este
fenémeno es menos pronunciade en las zirconias nano-sinterizadas, donde
esta dispersidén es notablemente reducida.

En resumen, la zirconia ha ganado importancia en la odontologia debido a
sus propiedades superiores. La degradacién de la unién adhesiva entre el

3
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esmalte y el material restaurativo es un desafio que se ha abordado
mediante el desarrollo de sistemas de adhesién multicapa. Estos sistemas
buscan armonizar los  aspectos clinicos y Dbiomecénicos de las
restauraciones dentales, utilizando wuna capa de zircomia altamente
resistente en combinacién con un material mas estético.

MATERIALES Y METODOS.

Materiales

Los sistemas de zirconia multicapa empleados, fueron los disponibles
comercialmente de la casa comercial Katana™; Kuraray Noritake (figura 1),
el resto de los materiales y reactivos (disolventes), ya se encontraban
disponibles en la Facultad de Odontologia-UAT. En la tabla 1 se enumeran
los tres sistemas adquiridos para este estudio.

P I P TN P

Figura 1. Lotes comerciales de zirconia multicapa de Katana™;

Kuraray Noritake.

Tabla 1. Nomenclatura de los sistemas de zirconia multicapa empleados

Clave Nomenclatura
UTML Zirconia Ultra Translucent Multi Layered
7VSTML Zifconiagé;;;;ggéénsluéént MulfliLayerédug_
HTML Zirconia High Translucent Multi Layered

Capacitacién para manejo de equipo CAD-CAM.

Se realizaron préacticas de laboratorio, para conocer los equipos vy
familiarizarse con ellos, especificamente el CAD-CAM.

En el caso de restauraciones dentales, se aplica a la fabricacién de las
proétesis, sustituyendo, por ejemplo, el colado del metal por procesos
realizados por maquinas de control numérico, consiguiendo asi una gran
precisién, funcionalidad y acabado estético. En este casc se elaboraron
discos probeta para pruebas de sinterizado y modificacién con 6xido de
itria.

Hay que tener en cuenta ciertas caracteristicas de los potenciales
materiales que se pueden usar, los que deben ser de alto rendimiento para
maximas exigencias de elaboraciéon y precisién. Parametros de trabajo
individuales. Compatibilidad ilimitada con las unidades de tallado. Los
materiales de zirconia segun la bibliografia son Optimamente compatibles
con el proceso de tallado para obtener restauraciones de alta calidad, por
lo que se usaron para la generacidn de los discos de prueba. Se realizo la

4
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siguiente secuencia de pasos para la obtencién de los materiales, hay que
hacer notar que la secuencia es también valida para la fabricacién de
piezas dentales mostrada en la figura 2.

Figura 2. Secuencia de pasos para la fabricacién de las muestras.

Sinterizacién y manufactura de discos

Se disefiaron muestras en forma de disco de multiples capas (15 mm de
didmetro y 1,0 mm de espesor) mediante el software DentalCAD 3.0 Galway.
Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de zirconia
(UTML, STML y HTML) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm)
atilizando una fresadora (350i times- icore® GmbH). Las muestras se
retiraron de los discos de zirconia con la ayuda de un micro-motor
utilizando una fresa de diamante y se sinterizaron siguiendo las
instrucciones de la tabla 2.

Tabla 2. Condiciones de sinterizacién y propiedades mecénicas de los
sistemas de zirconia multicapa.

Incrementos de Temperatura Decrementos de Resistencia
Clave Temperatura limite [=] °C* Temperatura a la flexidn
{=] C/min [=] "C/min [=] MPa
UTML 10 1550 10 557
STML 10 1550 10 748
HTML 10 1500 10 1125

*Por 2 horas de proceso

Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de caucho (Eve
Diapol®) utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick GmbH) con una
velocidad de 10,000 rpm. Las muestras se pulieron en una direccidén durante
30 segundos, se rotaron 90° y se pulieron durante otros 30 segundos. Bl
sistema de pulido consta de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes
granos. Se realizé un pulido completo de un minuto para cada muestra.
Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido con agua
destilada durante 10 min.

Analisis microestructural y tamafio de grano

La caracterizacién de la microestructura se realizé mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) sobre probetas de zirconia previamente

i
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grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacién y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedio se midié
en micrografias SEM con aumentos de 10 000x utilizando el método lineal de
interseccidén en el software ImageTool.

Analisis y evaluacién de la coloracidn

La medicién del color de las muestras se realizé mediante el sistema de
analisis de color con la ecuacion CIE  L*a*b*, empleando  un
espectrofotémetro dental (VITA Easyshade Advance 4.0; VITA Zahnfabrik) .
Antes de las mediciones experimentales, el espectrofotémetro fue calibrado
en modo automatico y validado sobre una superficie blanca. Las muestras se
colocaron sobre un fondo gris neutro y posteriormente se posiciond la
punta del espectrofotémetro dental en el tercio superior, medio e inferior
de la superficie pulida de la muestra. Se registraron tres mediciones por
cada tercio para obtener los promedios de los valores L*, a* y b*. En el
ecuacién de color, L*¥ indica luminosidad, la coordenada a* representa el
rango de verde a rojo y la coordenada b* representa el rango de azul a
amarillo. Las diferencias de color se calcularon utilizando la siguiente
férmula:

AE = ([L1 - L2J? + [al — a2]? + [b1 — b2J2)2

Identificacién de fases

La distribucién de la fase cristalina se analizé mediante rayos X
utilizando un difractémero (difractémetro X'Pert Pro; PANalytical B.V.)
con radiacién CuKe generada a 40 kV y 30 mA. Los patrones XRD se registran
en un rango de 20 entre 20° y 80° con un tamafio de paso de 0,02° en un
intervalo de paso de 3 segundos.

RESULTADOS

Se presentan los resultados entregados en el reporte intermedio de forma
resumida, ademas de los cbtenidos en la segunda parte del sabéatico.

Capacitacién para manejo de equipo CAD-CAM.

La tecnologia CAD (Computer-aided design) - CAM (computer-aided
manufacturing) consiste en la utilizacién de ordenadores y tecnologias de
cdlculo a lo largo del proceso de fabricacidn, desde la planificacidn
hasta la produccién y el control de calidad. En el caso de restauraciones
dentales, se aplica a la fabricacién de las prétesis, sustituyendo, porxr
ejemplo, el colado del metal por procesos realizados por magquinas de
control numérico, consiguiendo asi una gran precisidn, funcionalidad vy
acabado estético. En este caso se elaboraron discos probeta para pruebas
de sinterizado y modificacién con éxido de itria (figura 2).

Sinterizacidn

Para la creacién de las piezas de prueba se llevo a cabo el proceso de
sinterizacién a las condiciones descritas en la metodologia partiendo del
espécimen disefiado en DentalCAD 3.0 Galway. Esta fundicién se realiza con
un laser de gran precisién que funde el material hasta obtener, capa a
capa, la pieza final.

Las capas obtenidas son de dgran complejidad y detalle (figura 3), por lo
que el sinterizado permitid® reproducir los angulos y zonas més exigentes,

6
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ya sea por su morfologia curvada o por los requerimientos especiales que
se tuvieron en la elaboracién de la pieza.

b)

APA DE TRANSILION 1 1 Capa esmalte 35%

Capa de transicion 1 15%

N Capa de transicion 2 15%

Capa dentina 35°

Figura 3. a) Capas de un segmento de muestra de zirconia, b) Esquema del
gradiente del disco de zirconia multicapa.

Composicidén

El contenido de 6xido de itria fue diferente entre los materiales de
zirconia. UTML mostré el contenido de itria més alto, 12.30 % en peso,
STML tuvo 10.18 % en peso y HTML tuvo el contenido mas bajo, 7.18 % en
peso (Figura 4).

En el tabla 3, se reportan los valores de porcentaje composicional,
obtenidos por EDX, de los diferentes lotes de zirconia multicapa que se
evaluaron, se observa que el contenido de itria wva decayendo con el
incremento de zirconia presente en la muestra, esto provee un mayor
contenido de fase cubica en la pieza, un acomodo tal gue permite piezas
con cualidades mecénicas y estéticas compatibles.
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Tabla 3. Comparacién del contenido de itria (wt %) en los materiales de

HTML.

zirconia multicapa

Lote Elemento % peso % atémico Net. Int. % error

L Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
Zr 02 87.70 92.89 122.44 4.62

STML Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
Zr 02 89.82 94.18 118.50 4.45

" Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
Zr 02 92.82 95.95 119.11 4.28

Microestructura y tamafio de grano

En la figura 5 se muestran micrografias representativas de los 3 lotes de
en ninguna

concordancia
con la muestra UTML con el tamaio de

zirconia

empleados.

micrografias. Las
contenidos de itria y fase cubica,

No se
microestructuras

observo

porosidad
estan en

de
con
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grano mas grandes y HTML los mas pequefios. El tamafio de grano promedio
determinade por el método de intercepcién lineal confirmé estas
observaciones, UTML, 4.00 +* 0.85 pm, STML, 2.80 * 0.17 pm y HTML, C.63 *
0.03 yum, que coinciden con los reportados por algunos autores. Otro
detalle observable en la micrografia es la alta dispersién en el tamafio de
grano de la muestra UTML, que presenta tamafios variados lo que produce una
alta desviacién en los resultados (desviacidon estéandar). En contraste,
HTML que es mas homogénea y se observa una desviacidén estandar menor, lo
que se refiere a una distribucidén de tamafio de grano mas estrecha.

Figura 5. Micrografias FE-SEM representativas de los lotes de materiales
de zirconia estudiados a) UTML, b) STML y c¢) HTML.

Analisis y evaluacién de la coloracidn

Se presenta los resultados del analisis de los materiales de zirconio
(UTML, STML y HTML) y las diferentes secciones (tercios superior, medio e
inferior) usando la ecuacién de analisis de color CIE L*, a*, b* (tabla
4). Se demostré con evidencia suficiente que el valor L* presentd un
aumento significativo en el tercio superior respecto al tercio medio e
inferior (p<0.001). Asimismo, se observaron diferencias significativas
entre los tercios respecto a los valores de a* y b*. Es importante
mencionar gque las discrepancias observadas entre los tercios analizadoes
con respecto a los valores de L*, a* vy b* fueron similares en las
zirconias (UTML, STML y HIML). Sin embargo, no se observaron diferencias
estadisticamente significativas entre los materiales de zirconio (p>0,05) .

Tabla 4. Valores promedio obtenidos para la ecuacién CIE L*a*b*.

Tercios zirconio UTML zirconio STML zirconio HTML
Superior |  97.7%5.2 - 96.9%5.7 " 96.4+4.7

L Medio 91.6%4.8 90.,.5x5.9 90.1x3.4
Inferior 90.,2+4.7 90.2+3.6 89.8+2.1
Superior 1.0%0.2 0.9%0.2 1.0£0.2

a Medio 1.4%0.3 1.4+0.3 1.410.2
Inferior 1.9+0.3 1,810.4 1.8+0.4
Superior 26.8%2.9 26.6%x2.7 27.1%2.6

b Medio 31.5%3.0 31%2.8 31.7%£2.9
Inferior 36.4%3.4 36.1£3.1 36.5+3.3

Se implementé la ecuacién para AE, para identificar discrepancias de color
clinicamente visibles. ElL punto de percepcién clinicamente visible
comienza en parte del wvalor AE = 3.7, por lo tanto, observamos una
diferencia en el color entre los tercios de todos los materiales de
zirconio (Figura 6a). Sin embargo, en el contraste de color entre los
materiales de zirconio (UTML, STML y HTML), las discrepancias de color no

son clinicamente perceptibles (figura 6b). /@
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Figura 6. a) Percepcién del color clinicamente visible entre tercios de
cada tipo de zirconmio. b) Percepcién del color clinicamente visible entre
los materiales de zirconico. Linea punteada valor AE = 3.7.

2Analisis de fases

En el reporte intermedic se informo que los tres materiales de zirconia de
los sistemas estudiados (Katana™, Kuraray) presentan diferentes niveles de
translucidez y resistencia debido a las concentraciones de 6éxido de itrio.
En la figura 7, se observan los diferentes lotes de zirconia modificada
con itrio analizados, se analiza el contenido de o6xido de itrio, lo que da
como resultado un mayor contenido de fase clbica, en funcién de la
cantidad molar de oxido de itrio, estc a su vez se demostrd conduce a un
tamafio de grano mayor y una reduccién de la dispersién de la luz en el
limite del grano.
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Figura 7. Patrones de difraccién de rayos X (DRX) para cada lote de
zirconia investigado
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Al aumentar la cantidad de oxido de itrio de 3 a 5% mol, el contenido de
fase cubica aumenta, esto provoca un tamafio de grano mayor que reducira la
dispersién de la luz en el limite del grano.

e) Conclusiones/Observaciones

Con los resultados obtenidos es posible establecer las siguientes
conclusiones/observaciones.

« La variacién del contenido de itria que se presenta en los materiales de
zirconia del sistema de zirconia multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) no
genera una discrepancia de color perceptible.

« El sistema de zirconia multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) presenta
una superficie policromatica perceptible como el gradiente natural del
color del diente.

+ El contenido de itrio y las caracteristicas microestructurales fueron
consistentes con reportes bibliograficos e informacién del fabricante,
mostrando que 2ZUT tiene el contenido de ytrio mas alto mientras que ZHT,
el contenido mas bajo.

« A pesar de observar esta similitud entre los estudios, se obtuvieron
algunas discrepancias entre los valores especificos del contenido de
itrio, pero esto se debe a las diferentes técnicas utilizadas para su
medicion.

e Asimismo, los resultados del presente estudio son consistentes con otras
investigaciones publicadas que respaldan la alternativa de implementar el
sistema completo de zirconio multicapa (Katana™, Kuraray Noritake) en
restauraciones totales realizadas mediante un flujo de trabajo digital.

2. Objetivo del Proyecto.
e Determinar las condiciones de sinterizacidén de tres diferentes tipos
de 6xido de zirconia con éxido de itria como modificador de propiedades
fisicoquimicas.
« Caracterizar los materiales obtenido por SEM-EDS, DRX, color y tamafio

de grano.
« Comparar las propiedades de los materiales sinterizados con los

encontrados en la bibliografia en diferentes casos de estudio.

3. Cumplimiento de Metas

Cantidad )
Metas cuantificables Cantidad lograda Observaciones
programada
Estudiantes con 1
residencia 1
concluida
Articulos cientificos en
revistas arbitradas 1 1
enviados ‘
|
Articulos de divulgacién 1 1
enviados
Memorias en extenso en 1 2 ‘
congresos J @/
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Estudiantes residentes

participantes en el 1

proyecto

Fecha Nombre de los estudiantes residentes, nombre

del proyecto de residencia y su Programa
Educativo

19/02/2024 al 12/07/2024

Luna Cueto Alina Rosario
Determinacién de las
fisicoquimicas de sistemas
multicapa / éxido de itria.
Ingenieria Quimica.

propiedades
de zirconia

Articulos cientificos
publicados © enviados en
revistas arbitradas

Fecha

Nombre del articulo y acuse de envio

10/05/2024

del articulo publicado.

“Microstructural and grain size analysis of
zirconium materials for dental prostheses
restoration” Nohra Violeta Gallardo-Rivas,
Jorge Humberto Luna-Dominguez, Ana Maria
Mendoza-Martinez. Journal of Engineering
Research, Vol. 4 (13), 2024. Se anexa copia

Articulos de divulgacién
enviados

1

Fecha Nombre del articulo y acuse de envio

10/05/2024 “Analisis estructural de discos de
zirconia/itrio para aplicaciones
odontolégicas” Nohra Violeta Gallardo-Rivas,
Jorge Humberto Luna-Dominguez, Ana Maria
Mendoza-Martinez. Transversalidad Cientifica
y Tecnolégica, Vol. 8 (1), (2024). Pp. 1-7.
Se anexa copia del articule y de la carta de
aceptacién del mismo.

Memorias en extenso en 2

Congresos

Fecha . Nombre y memoria del Congreso

26-27 de febrero de 2024

“An&lisis Microestructural y Tamafio de Grano
de Materiales de Zirconio para Restauracidn
de Protesis Dentales”

Internacional de Investigacion
Academia Journals Los Mochis 2024,

Conectando Mentes, Innovando Horizontes.

Congreso

11-13 de marzo de 2024

“analisis de la coloracién de materiales de

zirconio modificado con 6xidec de itrio para |

12
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tratamiento prctésico”

16° Congreso Internacional de la Acadenia
Mexicana Multidisciplinaria A.C

4. Metodologia.

Los sistemas de zirconia multicapa empleados, fueron los disponibles
comercialmente de la casa comercial Katana™; Kuraray Noritake, Zirconia
Ultra Translucent Multi Layered (UTML), Super Translucent Multi Layered
(STML) y High Translucent Multi Layered (HTML), el resto de los materiales
y reactivos, fueron los disponibles en el laboratorio de la Facultad de
Odontologia-UAT.

Se realizaron practicas de laboratorio, con el equipo CAD-CAM. Para este
proyecto, se aplica en la fabricacién de las protesis, consiguiendo asi
una gran precisién, funcionalidad y acabado estético. En este caso se
elaboraron discos probeta para pruebas de sinterizado y modificacidén con
6xido de itria. En este trabajo se probaron materiales de zirconia que
establecia la bibliografia son oOptimamente compatibles con el proceso de
tallado para obtener restauraciones de alta calidad, por lo que se usaron
para la generacién de los discos de prueba. La secuencia para la obtencién
de las piezas abarco, la elaboracién de 1los modelos, digitalizacidn,
redisefio con CAD, impresién y/o fabricacidén con CAM, anadlisis de piezas
fabricadas, pruebas de caracterizacidn.

Se disefiaron muestras en forma de disco de miltiples capas (15 mm de
diametro y 1,0 mm de espesor) mediante el software DentalCAD 3.0 Galway.
Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de zirconia
(UTML, STML y HTML) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm)
utilizando una fresadora (350i times- dicore® GmbH). Las muestras se
retiraron de los discos de zirconia con la ayuda de un micro-motor
utilizando una fresa de diamante y se sinterizaron a diferentes
condiciones. Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de
caucho (Eve Diapol®) utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick
GmbH) con una velocidad de 10,000 rpm. Posteriormente se pulieron en una
direccién durante 30 segundos, se rotaron 90° y se pulieron durante otros
30 segundos. El sistema de pulido consta de 2 pasos mediante 2 discos de
goma de diferentes granos. Se realizé un pulido completo de un minuto para
cada muestra. Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido
con agua destilada durante 10 min.

La caracterizacién de la microestructura se realizdé mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) sobre probetas de zirconia previamente
grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacién y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedio se midid
en micrografias SEM con aumentos de 10 000x utilizando el método lineal de
interseccién en el software ImageTool.

La medicién del color de las muestras se realizé mediante el sistema de
analisis de color con la ecuacidén CIE L*a*b*, empleando un
espectrofotémetro dental (VITA Easyshade Advance 4.0; VITA Zahnfabrik).
Antes de las mediciones experimentales, el espectrofotémetro fue calibrado
en modo automatico y validado sobre una superficie blanca. Las muestras se
colocaron sobre un fondo gris neutro y posteriormente se posiciond la
punta del espectrofotémetro dental en el tercio superior, medic e inferior
de la superficie pulida de la muestra. Se registraron LIe€s mediciones por
cada tercio para obtener los promedics de los valores L*, a* y b*. En el

13
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ecuacién de color, L* indica luminosidad, la coordenada a* representa el
rango de verde a rojo y la coordenada b* representa el rango de azul a
amarillo. Las diferencias de color se calcularon utilizando la siguiente
férmula: N

AE = ([L1 - L2]? + [al — a2]? + [bl — b2}2)2

Con esta informacién se realiza wun analisis estadistico de las
desviaciones de color de las muestras frente al blanco.

La distribucién de la fase cristalina se analizdé mediante rayos X
utilizando un difractémero (difractémetro X'Pert Pro; PANalytical B.V.)
con radiacién CuKoa generada a 40 kV y 30 mA. Los patrones XRD se registran
en un rango de 208 entre 20° y 80° con un tamafio de paso de 0,02° en un
intervalo de paso de 3 segundos.

En todos los casos, las mediciones se realizaron por triplicado. TLa
eleccién de las pruebas y el disefio experimental se realizd de acuerdo con
la revisién bibliogréafica.

Difusidn.

Los resultados obtenidos se enviaron para su publicacién en una revista
arbitrada, de igual modo se presentd la propuesta para una articulo de
divulgacién, asi como también se presentaron en dos COngresos, lo que
derivé en la generacién de dos Memorias en extenso; Congreso Internacional
de Investigacién Academia Journals Los Mochis 2024 vy 16° Congreso
Internacional de la Academia Mexicana Multidisciplinaria A.C

Beneficios y Problemas

Se desarrcllé el proyecto en colaboracién con otros grupos de
investigacién de la Universidad Auténoma de Tamaulipas (UAT), esto
permitidé, ademas de estrechar la vinculacién con los investigadores de la
misma, generar nuevas propuestas de colaboracién y proyectos a futuro, que
nos permitiran generar nuevas lineas de trabaje e investigacidén, que
beneficien a nuestros alumnos y profesores.

El principal problema es el tiempo, debido a que se requiere, para el
desarrollo de proyectos de investigacién experimentales, la adquisicién de
reactivos y materiales especiales que muchas veces demoran hasta tres
meses, si bien se contaba con material en existencia, esto no eximio de
realizar el proceso de cotizacién y adquisicién de los mismos, otro punto
son los equipos para analisis y caracterizacién de materiales, se tenia
acceso a los equipos bésicos y principales para la investigacién, sin
embargo habia necesidad de otros que desgraciadamente no estaban
disponibles ni en la UAT ni el ITCM, sin embargo fue posible establecer
relaciones con otras instituciones, que nos permitieran realizar las
pruebas y andlisis para llevar el proyecto a término.

Informacién adicional
Se anexan las evidencias de las metas alcanzadas, por lo que se adjunta la

siguiente documentacién:
1. Reporte de Turnitin

14
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Documentacidén de la estudiante de residencias profesionales concluidas,
carta de aceptacién y terminacidén, asi como los respectivos reportes de
evaluacién de la residencia (3).

Articulo indexado publicado en 1la revista Journal of Engineering
Reseazch.

Articulo arbitrado aceptade para su publicacién en la revista
Transversalidad Cientifica y Tecnoldgica.

Extenso del trabajo presentado el “Congreso Internacional de
Investigacién Academia Journals Los Mochis 2024”7, el 26-27 de febrero
de 2024.

Extenso del trabajo presentado el “16° Congreso Internacicnal de la
Academia Mexicana Multidisciplinaria A.C”, el 11 al 13 de marzo de
2024.

Carta de Terminacidn expedida por la Institucidn receptora.

Subdirector Académico

ﬁ(//zéa. Ul

M.C. AIgellca Uvalle Berrones Dra.

=

e |
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I. IDENTIFICACION DEL PROYECTO

NOMBRE DE LA INSTITUCION:

AUTONOMA DE TAMAULIPAS

Responsable del Proyecto: Nohra |Titulo del Proyecto: Determinacidén de

Violeta Gallardo Rivas las propiedades fisicoquimicas

Correo ejmctrénico:
nohra.gr®dmadero.teénm.mx

restauracién y tratamiento protésico.

Tipo de investigacidén: Basica (X) Aplicada ) Desarrollo Tecnolégico
( )  Educativa ( )
echa de inicio del proyecto: | Fecha de término del proyecto:

01/09/2023 30/08/2024

Q.

a)

RESULTADOS

1. Resumen del proyecto.

Introduccién.

La zircona es una de las cerdmicas con mayor potencial como material
alternativo en aplicaciones biomédicas debido a su biocompatibilidad,
baja reactividad y excelentes propiedades Opticas. Desde hace 30 ahos,
el uso de la zirconia estabilizada se ha reportado como un material
dental con excelentes efectos mecanicos, pero adolece de la limitaciodon
de una alta opacidad, por lo que se utiliza en estructuras de coronas y
protesis fijas que estan recubiertas con material con propiedades de
transparencia. Sin embargo, en estas modificaciones, el astillado y la
fractura relacionados con tensiones térmicas residuales generadas por
el proceso de fabricacién son las principales limitaciones técnicas
reportadas.

Para mejorar la translucidez de la zircona, se estan haciendo esfuerzos
para modificarla y estabilizarla con itria, donde la translucidez se
puede controlar mediante la temperatura de sinterizacién y el contenido
del 6xido.

Se desarrollaron dimitalmente discos de dimensiones especificas (D-15
mm x E-0,1 mm) tilizando un software de disefio asistido por
computadora (CAD-CAM). Posteriormente, se fresaron varios discos de

cada material de zirconia disponible comercialmente (UTML, STML y UTML)
de un sistema de zirconio multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) y se
sinterizaron en condiciones seleccionadas con base en el anadlisis de la
literatura. El analisis de color de las muestras se revisé utilizando
un espectrofotémetro dental utilizando el sistema de color CIE L*a*b*.
Se ha demostrado que cuanto mayor sea el contenido de o6xido de itria y
la temperatura de sinterizacidén, mayor sera el contenido de estructura
cubica y mejor serd la translucidez.

La caracterizacion de la microestructura se realizdé con SEM sobre
probetas de Zr grabadas térmicamente a 1200°C, utilizando velocidad de
curado y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedic se medid
con las micrografias de 10000x utilizando el método lineal de
intercepcién en el software ImageTool. La microestructura de 1los

STITUTO TECNOLOGICO DE CIUDAD MADERO / UNIVERSIDAD

sistemas de zirconia multicapa
modificados con o6xido de itria para
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materiales de zirconio se obtuvo por micrografia. Se identificé la
relacién entre el contenido de modificador y la fase cristalografica
eaﬁg el tamario de grano, de acuerdo con el método de interseccién lineal
iste una relacidén entre la modificacién y el tamafic de grano
reportado. Hasta el momento se puede afirmar que la translucidez
obtenida gracias a la concentracidén de o6xide de itria utilizada es
beneficiosa para la potencial aplicacién de estos materiales en
restauracién dental y tratamiento de restauracién protésico
simplificado.

b) Objetivos.

Objetivo general propuesto.

Determinar las propiedades gquimicas, Oépticas y estructurales de sistemas
de ¢xido de zirconia multicapa modificados con 6xido de itria a diversas
concentraciones, con la finalidad de validar su potencial aplicacidén en la
restauracién y tratamiento de casos clinicos odontolégicos.

Objetivos especificos

« Determinar las condiciones de sinterizacién de tres diferentes tipos de
b6xido de =zirconia con oOxido de itria como modificador de propiedades
fisicoquimicas.

« Caracterizar los materiales obtenido por SEM-EDS, DRX, color y tamafio de
grano.

+« Comparar las propiedades de los materiales sinterizados con los
encontrados en la bibliografia en diferentes casos de estudio.

c) Metas.
*» Sinterizar varios lotes de oéxido de zirconia/dxido de itrio, con
las propiedades o6pticas y estructurales adecuadas, que cumpla con
las caracteristicas requeridas para uso en odontologia, a esta
actividad estd asociada una estudiante de Residencia comprometida
como entregable.
 Caracterizar los ceradmicos obtenidos de tal modo que permita
establecer un comparativo con diferentes casos de estudio, los
resultados obtenidos se presentaron en un Congreso, lo que permitié
ge ar una Memoria en extenso.
. esarrollar una base de datos «con 1la informacién de
caracterizacién de los cerédmicos y el analisis bibliografico que
permita establecer un comparativo, los resultados obtenidos se
presentaron en un Congreso, lo que permitié generar una Memoria en
extenso.
» Enviar los resultados obtenidos a una revista arbitrada para su
publicacién.
» Generar una participacién en congreso de divulgacién y/o Difusion.

En todos los casos se anexan los comprobantes de las metas cumplidas
(Anexos) .

d) Desarrollo y resultados del proyecto.
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INTRODUCCION.

Entre los materiales de restauracién y tratamiento protésico, la zirconia
ha ganado considerable importancia gracias a su alta resistencia a la
fractura, su baja conductividad térmica y su estética potencialmente
adecuada en restauraciones Metal Free, a pesar del bajo esmalte. La unidn
adhesiva entre el esmalte y el material restaurative es un factor
determinante en la longevidad <c¢linica de 1las restauraciones; su
degradacién con el paso del tiempo causa la acumulacidédn de fracturas
microscopicas en la interfase hibrida, que se extienden durante los ciclms
de masticacidon. Como respuesta a esta problem&tica, en afos recientes e
ha venido trabajando en el desarrollo de sistemas de adhesién multicapa,
utilizando una amplia capa de un material altamente resistente y otra de
un material més estético, con el fin de armonizar los aspectos clinicogmy
biomecdnicos de la restauracidén. E1l uso de la zirconia en odontologiam
abierto nuevas posibilidades en el campo de la restauracién dental.
Gracias a sus propiedades superiores, como su resistencia a la fractura y
su baja conductividad térmica, la zirconia se ha convertido en un material
altamente solicitado. Ademas, su apariencia estética potencialmente
adecuada en restauraciones Metal Free 1la hace aun més atractiva para su
uso en la clinica dental.

Uno de los desafios a los gue se enfrenta la odontologia es la degradacién
de la unién adhesiva entre el esmalte y el material restaurativo. A lo
largo del tiempo, esta unién puede debilitarse, lo que lleva a la
acumulacién de fracturas microscédpicas en la interfase hibrida. Estas
fracturas se agravan durante los ciclcs de masticacidén, lo que puede
comprometer la longevi de las restauraciones dentales. Para abordar
esta problematica, se a trabajado en el desarrollo de sistemas de
adhesién multicapa. Estos sistemas utilizan una amplia capa de un material
altamente resistente, como la zirconia, combinada con otra capa de un
material més estético. Esta combinacidn busca armonizar tanto los aspectos
clinicos como los biomecénicos de las restauraciones dentales.

La adopcién de sistemas de adhesidén multicapa ha demostrado ser
prometedora en la mejora de la longevidad clinica de las restauraciones
dentales. Al wutilizar una capa de =zirconia altamente resistente en
combinacién con un material mas estético, se logra mantener la resistencia
mientras se mejora la apariencia estética de la restauracidén dental.

A lo largo de los ultimos afios, las =zirconias han ganado un notable
reconocimiento en los materiales dentales. La introduccién de un sencillo
proceso de conformacién, y la durabilidad reconocida clinicamente de los
materiales, libres de fracturas, han acelerado su adopcidén. Estos
materiales destacan por su alta dureza y resistencia a la flexién. Ademas,
su color "no poroso" y excelente capacidad de translucidez, mejorada =al
ser pulidos, son notables. Las zirconias, estabilizadas parcialmente con
yttria y con estructura tetragonal, se utilizan en medicina desde mediados
de los 90.

Cuando la zirconia est& totalmente estabilizada en su volumen, puede
soportar las tensiones del sustrato sin fracturarse en su capa. Este
comportamiento se conoce como tenacidad, gracias a la fase tetragonal que
transforma energia elastica aumentando el volumen y reduciendo tensiones.
Esta propiedad pseudoeléstica es muy dependiente de la concentracidén de
células en la Y-TZP. Esto fue atn mads evidente cuando la industria
ceramica incrementd su dureza, a menudo comprometiendo su tenacidad. Este
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fenémeno es menos pronunciado en las zirconias nano-sinterizadas, donde
esta dispersidén es notablemente reducida.

En resumen, la zirconia ha ganado importancia en la odontologia debido a
sus propiedades superiores. La degradacién de la unidén adhesiva entre el
esmalte y el material restaurativo es un desafio que se ha abordado
mediante el desarrollo de sistemas de adhesidén multicapa. Estos sistemas
buscan armonizar los aspectos clinicos y biomecénicos de las
restauraciones dentales, utilizando wuna <capa de zirconia altamente
resistente en combinacién con un material mas estético.

MATERIALES Y METODOS.

Materiales

Los sistemas de zirconia multicapa empleados, fueron los disponibles
comercialmente de la casa comercial Katana™; Kuraray Noritake (figura 1),
el resto de los materiales y reactivos (disolventes), ya se encontraban
disponibles en la Facultad de Odontologia-UAT. En la tabla 1 se enumeran
los tres sistemas adquiridos para este estudio.

A A 7

-

~——ar e

Figura 1. Lotes comerciales de zirconia multicapa de Katana™;

Kuraray Noritake.

Tabla 1. Nomenclatura de los sistemas de zirconia multicapa empleados

Clave Nomenclatuxa

UTML !;Erconia Ultra Translucent Multi Layered
STML Zirconia Super Translucent Multi Layered
HTML Zirconia High Translucent Multi Layered

Capacitacién para manejo de equipo CAD-CAM.

Se realizaron practicas de laboratorio, para conocer los equipos ¥y
familiarizarse con ellos, especificamente el CAD-CAM.

En el caso de “lestauraciones dentales, se aplica a la fabricacién de las
protesis, sustituyendo, por ejemplo, el colado del metal por procesos
realizados por maquinas de control numérico, consiguiendo asi una gran
precisién, funcionalidad y acabado estético. En este caso se elaboraron
discos probeta para pruebas de sinterizado y modificacidén con O6xido de
itria.

Hay que tener en cuenta ciertas caracterist'ws de los potenciales
materiales que se pueden usar, los que deben ser“le alto rendimiento para
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?éx;mas exigencias de elaboracidén y precisidén. Parametros de trabajo
individuales. Compatibilidad ilimitada con 1 unidades de tallado. Los

materiales de zirconia segun la bibliografia “Con oéptimamente compatibles
con el proceso de tallado para obtener restauraciones de alta calidad, por
lo que se usaron para la generacién de los discos de prueba. Se realizo la
siguiente secuencia de pasos para la obtencién de los materiales, hay que
cia es también valida para la fabricacién de
la figura 2.

hacer notar que la sec
piezas dentales mostrada

Figura 2. Secuencia de pasos para la fabricacién de las muestras.

Sinterizacién y manufactura de discos

Se diseflaron muestras en forma de disco de mualtiples capas (15 mee
didmetro y 1,0 mm de espesor) mediante el software DentalCAD 3.0 Galway.
Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de zirconia
(UTML, STML y HTML) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm X 18 mm)
utilizando una fresadora (350i times- icore® GmbH). Las mnuestras se
retiraron de los discos de zirconia con la ayuda de un micro-motor
utilizando una fresa de diamante y se sinterizaron siguiendo las
instrucciones de la tabla 2.

Tabla 2. Condiciones de sinterizacién y propiedades mecanicas de los
sistemas de zirconia multicapa.

Incrementos de Temperatura Decrementos de Resistencia
Clave Temperatura limite [=] °C* Temperatura a la flexidn
{=] "C/min [=] "C/min [=] MPa
UTML 10 1550 © 10 557
STML 10 1550 10 748
HTMT, 10 1500 10 1125

*Por 2 horas de proceso

Después de eso,
Diapol®)

30 segundos,

granos.

se rotaron 90°

todas las muestras se pulieron con discos de caucho
utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick GmbH)
velocidad de 10,000 rpm. Las muestras se pulieron en una direccién durante
y se pulieron durante otros 30 segundos.
sistema de pulido consta de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes
Se realizé un pulido completo de un minutoc para cada muestra.

(Eve
con una

El



INFORME FINAL DE PERIODO SABATICO

Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido con agua
destilada durante 10 min.

;bnélisis microestructural y tamafio de grano

iga caracterizaciéon de la microestructura se realizdé mediante microscopia
electrbnica de barrido (S5EM) sobre probetas de zirconia previamente
grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacidén y enfriamiento de 10°C/min. El tamafic de grano promedic se midid
en micrografias SEM con aumentos de 10 000x utilizando el método lineal de
interseccién en el software ImageTocl.

Analisis y evaluacidén de la coloracién

La medicién del color de las muestras se realizd mediante el sistema de
analisis de color con 1la ecuacidén CIE L*a*b*, empleando un
espectrofotdémetro dental (VITA Easyshade Advance 4.0; VITA Zahnfabrik).
Antes de las mediciones experimentales, el espectrofotémetro fue calibrado
en modo automatico y validado sobre una superficie blanca. Las muestras se
colocaron sobre un fondo gris n ro y posteriormente se posiciond la
punta del espectrofotémetro dental el tercio superior, medio e inferior
de la superficie pulida de la muestra. Se registraron tres mediciones por
cada tercio para obtener los promedios de los valores Ligp a* y b*. En el
ecuacién de color, L* indica luminosidad, la coordenada representa el
rango de verde a rojo y la coordenada b* representa el rango de azul a
amarillo. Las diferencias de color se calcularon utilizandeo la siguiente
férmula:

Q. ([L1 - L2]? + [al — aZ]? + [b1 ~ b2]?)?

Identificacién de fases

La distribucién de la fase cristalina se analizé mediante rayos X
utilizando un difractémero (difractémetro X'Pert Pro; PANalytical B.V.}
con radiacién CuKe generada a 40 kV y 30 mA. Los patrones XRD se registran
en un rango de 20 entre 20° y 80° con un tamafio de paso de 0,02° en un
intervalo de paso de 3 segundos.

RESULTADOS

Se presentan los resultados entregados en el reporte intermedio de forma
resumida, ademds de los obtenidos en la segunda parte del sabatico.

Capacitacién para manejo de equipo%-m.

La tecnologi CAD {(Computer-aided design) - CAM (computer—aided
manufacturing) “Consiste en la utilizacidén de ordenadores y tecnologias de
cadlculo a lo largo del proceso de fabricacidén, desde la planificacidn
hasta la produccién y el control de calidad. En el caso de restauraciones
dentales, se aplica a la fabricacién de las proétesis, sustituyendo, por
ejemplo, el colado del metal por procesos realizados por maquinas de
control numérico, consiguiendo asi una gran precisién, funcionalidad y
acabado estético. En este caso se elaboraron discos probeta para pruebas
de sinterizado y modificacién con oéxido de itria (figura 2).

Sinterizacidn
Para la creacién de las piezas de pruebaeag llevo a cabo el proceso de
sinterizacién a las condiciones descritas en la metodologia partiendo del

& b
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espécimen disefiado en DentalCAD 3.0 Galway. Esta fundicién se realiza con
un laser de gran precisién que funde el material hasta obtener, capa a
capa, la pieza final.

Las capas obtenidas son de gran complejidad y detalle (figura 3), por lo
que el sinterizado permitié reproducir los angulos y zonas mas exigentes,
ya sea por su morfologia curvada o por los requerimientos especiales que
se tuvieron en la elaboracién de la pieza.

a) b)
DIAMETRO 10 mm

v Capa esmalte 35%

» ! N Capa de transicién 1 15%

Capa de transicion 2 15%

Figura 3. a) Capas de un segmento de muestra de zirconia, b) Esquema del
gradiente del disco de zirconia multicapa.

Composicidn
El contenido de ©6xido de itria fue diferente entre los materiales de
zirconia. UTML mostrdé el contenido de itria mas alto, 12.30 % en peso,

STML tuvo 10.18 % en peso y HTML tuvo el contenido mas bajo, 7.18 % en
peso (Figura 4).

En el tabla 3, se reportan los valores de porcentaje composicional,
obtenidos por EDX, de los diferentes lotes de zirconia multicapa que se
evaluaron, se observa que el contenido de itria va decayendo con el
incremento de zirconia presente en la nuestra, esto provee un mayor
contenido de fase cubica en la pieza, un acomodo tal que permite piezas
con cualidades mecanicas y estéticas compatibles.
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{a)

w

(<)

Figura 4. Comparacién estructural del contenido porcentual de itria (%
peso) en los tres lotes de material de zirconia a) UTML, b) STML y c)

HTML.
Tabla 3. Comparacidén del contenido de itria (wt %) en los materiales de
zirconia multicapa
Lote Elemento % peso % atomico Net. Int. % error
UTML Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
Zr 02 87.70 92.89 122 .44 4.62
STML Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
Zr 02 89.82 94.18 118.90 4.45
HTML Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
Zr 02 92.82 95.95 119.11 4.28

Microestructura y tamafio de grano

En la figura 5 se muestran micrografias representativas de los 3 lotes de
se observé porosidad
estan en

zirconia

micrografias.
contenidos de itria y fase cubica,

empleados.
Las microestructuras

en ninguna
concordancia
con la muestra UTML con el tamafio de

de
con
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grano mas grandes y HTML los mads pequefios. El tamafic de grano promedio
determinado por el etodo de intercepcién lineal confirmé estas
observaciones, UTML, 4.00 * 0.85 pm, STML, 2.80 * 0.17 pm y HTML, 0.63 #
0.03 pm, gque coinciden con los reportados por algunos autores. Otro
detalle observable en la micrografia es la alta dispersién en el tamafio de
granc de la muestra UIML, gue presenta tamafios variados lo que produce una
alta desviacién en los resultados (desviacién estandar). En contraste,
HTML gque es mas homogénea y se observa una desviacidén esténdar menor, lo
que se refiere a una distribucién de tamafic de grano més estrecha.

Figura 5. Micrografias FE-SEM representativas de los lotes de materiales
de zirconia estudiados a) UTML, b) STML y c¢) HTML.

Analisis y evaluacidén de la coloracidn

Se presentaQos resultados del andlisis de los materiales de zirconio
(UTML, STML y HTML) y las diferentes secciones (tercios superior, medio e
inferior) usando la ecuacidén de anédlisis de color CIE L*, a*, b* (tabla
4)., Se demostré con evidencia suficiente que el valor L* presentd un
aumento simnificativo en el tercio superior respecto al tercio medio e
inferior ‘5&0.001). Asimismo, se observaron diferencias significativas
entre los tercios respecto a los valores de a* y b*. Es importante
mencionar que las discrepancias observadas entre los tercios analizados
con respecto a los valores L*, a* y b* fueron similares en las
zirconias (UTML, STML y HTML). "¥in embargo, no se observaron diferencias
estadisticamente significativas entre los materiales de zirconio (p>0,05).

Tabla 4. Valores promedio obtenidos para la ecuacidon CIE L*a*b*.

Tercios zirconio UTML zirconio STML zirconio HTML
Superior 97.715.2 96.9%5.7 96.4%+4.,7

L Medio 91.61+4.8 90.5+5.9 90.1+3.4
Inferior 90.2+4.7 20.21+3.6 89.8+2.1
Superior 1.0+0.2 0.9%0.2 1.0+0.2

a Medio 1.4%0.3 1.4%0.3 1.410.2
Inferior 1.9+0.3 1.8%+0.4 1.810.4
Superior 26.8+2.9 26.6%2.7 27.1+2.6

b Medio 31.5+3.0 31+2.8 31.7x2.9
Inferior 36.413.4 36.1+3.1 36.5+3.3

Se implementé la ecuaciédn para AE, para identificar discrepancias de color
clinicamente visibles. E1 punto de percepcién clinicamente visible
comienza en parte del valor AE = 3.7, por lo tanto, observamos una
diferencia en el color entre los tercios de todos los materiales de
zirconio (Figura 6a). Sin embargo, en el contraste de color entre los
materiales de zirconio (UTML, STML y HTML), las discrepancias de color no
son clinicamente perceptibles (figura 6b).
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Figura 6. a) Percepcién del color clinicamente visible entre tercios de
cada tipo de zirconio. b) Percepcién del color clinicamente visible entre
los materiales de zirconio. Linea punteada valor AE = 3.7.

Analisis de fases

En el reporte intermedio se informo que los tres materiales de zirconia de
los sistemas estudiados (Katana™, Kuraray) presentan diferentes niveles de
translucidez y resistencia debido a las concentraciones de 6xido de itrio.
En la figura 7, se observan los diferentes lotes de zirconia modi ficada
con itrio analizados, se analiza el contenido de 6xido de itrio, lo que da
como resultado un mayor contenido de fase cubica, en funcién de 1la
cantidad molar de oxido de itrio, esto a su vez se demostré conduce a un
tamafio de grano mayor y una reduccién de la dispersién de la luz en el
limite del grano.

~—— HTML
80000 (Mik STML
UTML
70000 4
1 (220
200,
60000 - 200k = ke {331%
— 1 (uikl‘wk (420)c )
35“”0“- . do e CUDRC
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20000
2 j
2
£ 30000 ~
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] thr—— e Rt LUt
(002 (1321 (211p
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+ Angla 20

Qigura 7. Patrones de difraccién de rayos X (DRX) para cada lote de
zirconia investigado
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Al aumentar la cantidad de éxido de itrioc de 3 a 5% mol, el contenido de
fase cobica aumenta, esto provoca un tamafio de grano mayor que reducira la
dispersién de la luz en el limite del grano.

e) Conclusiones/Observaciones

Con los resultados obtenidos es posible establecer las siguientes
conclusiones/observaciones.

* La variacidén del contenido de itria que se presenta en los materiales de
zirconia del sistema de zirconia multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) no
genera una discrepancia de color perceptible.

* El sistema de zirconia multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) presenta
una superficie policromatica perceptible como el gradiente natural del
color del diente.

* El contenido de itrio y las caracteristicas microestructurales fueron
consistentes con reportes bibliograficos e informacién del fabricante,
mostrando que ZUT tiene el contenido de ytrio méds alto mientras que ZHT,
el contenido mas bajo.

* A pesar de observar esta similitud entre los estudios, se obtuvieron
algunas discrepancias entre los valores especificos del contenido de
itrio, pero esto se debe a las diferentes técnicas utilizadas para su
medicidn.

= Asimismo, los resultados del presente estudio son consistentes con otras
investigaciones publicadas que respaldan la alternativa de implementar el
sistema completo de zirconio multicapa {(KatanaTM, Kuraray) en
restauraciones totales realizadas mediante un flujo de trabajo digital.

2. Objetivo del Proyecto.

* Determinar las condiciones de sinterizacidén de tres diferentes tipos
de O6xido de zirconia con 6xido de itria como modificador de propiedades
fisicoquimicas.

* Caracterizar los materiales obtenido por SEM-EDS, DRX, color y tamafio
de grano.

* Comparar Jlas propiedades de los materiales sinterizados con los
encontrados en la bibliografia en diferentes casos de estudio.

3. Cumplimiento de Metas

Cantidad ) .
Metas cuantificables Cantidad lograda Observaciones
programada
Estudiantes con 6
residencia 1
concluida
Articulos cientificos en
revistas arbitradas 1 1
enviados
Articulos de divulgacidn 1 1
enviados
Memorias en extenso en 1 2
congresos

11
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Estudiantes residentes
participantes en el 1
ovecto
echa Nombre de los estudiantes residentes, nombre

del proyecto de residencia y su Programa
Educativo

19/02/2024 al 12/07/2024

Luna Cueto Alina Rosario
Determinacidén de las
fisicoquimicas de sistemas
multicapa / 6xido de itria.
Ingenieria Quimica.

propiedades
de zirconia

Qrticulos cientificos
publicados o enviados en
revistas arbitradas

Fecha

Nombre del articulo y acuse de envio

10/05/2024

icrostructural and grain size analysis of
zirconium materials for dental prostheses
restoration” Nohra Violeta Gallardo-Rivas,
Jorge Humberto Luna-Dominguez, Ana Maria
Mendoza-Martinez. Journal of Engineering
Research, Vol. 4 (13), 2024. Se anexa copia
del articulo publicado.

P;ticulos de divulgacidén
enviados

1

Fecha

Nombre del articulo y acuse de envio

10/05/2024

“Analisis estructural de discos de
zirconia/itrio para aplicaciones
odontoldégicas” Nohra Violeta Gallardo-Rivas,
Jorge Humberto Luna-Dominguez, Ana Maria
Mendoza-Martinez. Transversalidad Cientifica
y Tecnoldgica, Vol. 8 (1), (2024). Pp. 1-7.
Se anexa copia del articulo y de la carta de
aceptacién del mismo.

emorias en extenso en
congresos

2

Fecha

Nombre y memoria del Congreso

26-27 de febrero de 2024

“Andlisis Microestructural y Tamafio de Grano
de Materiales de Zirconio para Restauracidn
Be Prbtesis Dentales”

Internacional Investigacién
Academia Journals Los Mochis 2024,
Conectando Mentes, Innovando Horizontes.

ongreso de

11-13 de marzo de 2024

“Anilisis de la coloracién de materiales de
zirconio modificado con 6xido de itrio para

12
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tratamiento protésico”

16° Wongreso Internacional de la Academia
Mexicana Multidisciplinaria A.C

4. Metodologia.

Los sistemas de zirconia multicapa empleados, fueron los di nibles
comexrcialmente de la casa comercial Katana™; Kuraray Noritake,‘aﬁrconia
Ultra Translucent Multi Layered (UTML), Super Translucent Multi Layered
(STML) y High Translucent Multi Laye (HTML), el resto de los materiales
y reactivos, fueron los disponibles el laboratorio de la Facultad de
Odontologia-UAT.

Se realiz n practicas de laboratorio, con el equipo CAR-CAM, Para este
proyecto, “te aplica en la fabricacién de las prétesis, onsiguiendo asi
una gran precisidn, funcionalidad y acabado estético. En este caso se
elaboraron discos probeta para pruebas de sinterizado y modificacidn con
6xido de itria. En este bajo se probaron materiales de zirconia que
establecia la bibliografia™on oéptimamente compatibles con el proceso de
tallado para obtener restauraciones de alta calidad, por lo que se usaron
para la generacidén de los discos de prueba. La secuencia para la obtencién
de las piezas abarco, la elaboracién de 1los modelos, digitalizacion,
redisefio con CAD, impresién y/o fabricacién con CAM, analisis de piezas
fabricadas, pruebas de caracterizacién.

Se disenaron muestras en forma de disco de miltiples capas (15 mee
didmetro y 1,0 mm de espesor) mediante el software DentalCAD 3.0 Galway.
Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de zirconia
(UTML, STML y HTML) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm)
utilizendo una fresadora (350i times- icore® GmbH). Las muestras se
retiraron de los discos de zirconia con la ayuda de un micro-motor
utilizando una fresa de diamante y se sinterizaron a diferentes
condiciones. Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de
caucho (Eve Diapol®) utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick
GmbH) con una velocidad de 10,000 rpm. Posteriormente se pulieron en una
direccién durante 30 segundos, se rotaron 90° y se pulieron durante otros
30 segundos. El sistema de pulido consta de 2 pasos mediante 2 discos de
goma de diferentes granos. Se realizé un pulido completo de un minuto para
cada muestra. Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido
con agua destilada durante 10 min.

a caracterizacién de la microestructura se realizé mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) sobre probetas de zirconia previamente
grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacién y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedio se mididé
en micrografias SEM con aumentos de 10 000x utilizando el método lineal de
interseccién en el software ImageTool.

La medicién del color de las muestras se realizé mediante el sistema de
analisis de color con la ecuacidn CIE L*a*b*, empleando un
espectrofotémetro dental (VITA Easyshade Advance 4.0; VITA Zahnfabrik).
Antes de las mediciones experimentales, el espectrofotdmetro fue calibrado
en modo automético y validado sobre una superficie blanca. Las muestras se
colocaron sobre un fondo gris n ro y posteriormente se posicioné la
punta del espectrofotdémetro dental el tercio superior, medio e inferior
de la superficie pulida de la muestra. Se registraron tres mediciones por
cada tercio para obtener los promedios de los valores L*, a* y b*. En el

13
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ecuacién de color, L* indica luminosidad, la coordenada"* representa el
rango de verde a rojo y la coordenada b* representa el rango de azul a
amarillo. Las diferencias de color se calcularon utilizando la siguiente
férmula:

Q. (L1 — L2]? + [a1 — a2]? + [b1 — b2])Z

Con esta informacidén se realiza wun anédlisis estadistico de las
desviaciones de color de las muestras frente al blanco.

La distribucién de 1la fase cristalina se analizé mediante rayos X
utilizando un difractédmero (difractémetro X'Pert Pro; PANalytical B.V.)

con radiacién CuKa generada a 40 kV y 30 mA. Los patrones XRD se registran

en un rango de 20 entre 20° y 80° con un tamafic de paso de 0,02° en un
intervalo de paso de 3 segundos.

todos los casos, las mediciones se realizaron por triplicado. La
eleccidén de las pruebas y el disefio experimental se realizd de acuerdo con
la revisién bibliografica.

Difusidn.

Los resultados obtenidos se enviaron gara su publicacién en una revista
arbitrada, de igual modc se presentd la propuesta para una articulo de
divulgacién, asi como también se presentaron en dos congresos, lo que
derivd en la genergsidén de dos Memorias en extenso; Congreso Intermacicnal
de Investigacidn cademia Journals Los Mochis 2024 y 16° Congreso
Internacional de la Academia Mexicana Multidisciplinaria A.C

Beneficios y Problemas

e desarrollé el proyecto en colaboracién con otros grupos de
“investigacién de la Universidad Autébnoma de Tamaulipas (UAT), esto
permitié, ademés de estrechar la vinculacién con los investigadores de la
misma, generar nuevas propuestas de colaboracidén y proyectos a futuro, que
nos permitirdn generar nuevas lineas de trabajo e investigacidén, que
beneficien a nuestros alumnos y profesores.

El principal problema es el tiempo, debido aQue se requiere, para el
desarrollo de proyectos de investigacidén experimentales, la adquisicidén de
reactivos y materiales especiales que muchas veces demoran hasta tres
meses, si bien se contaba con material en existencia, esto no eximio de
realizar el proceso de cotizacién y adquisicién de los mismos, otro punto
son los equipos para andlisis y caracterizacién de materiales, se tenia
acceso a los equipos bésicos y principales para la investigacidn, sin
embargo habia necesidad de otros que desgraciadamente no estaban
disponibles ni en la UAT ni el ITCM, sin embargo fue posible establecerx
relaciones con otras instituciones, gque nos permitieran realizar las
pruebas y analisis para llevar el proyecto a término.

Informacidén adicional
Se anexan las evidencias de las metas alcanzadas, por lo que se adjunta la

siguiente documentaciédn:
1. Reporte de Turnitin
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INFORME FINAL DE PERIODO SABATICO

Documentacidén de la estudiante de residencias profesionales concluidas,
carta de aceptacidén y terminacidn, asi como los respectivos reportes de
evaluacibén de la regqgdencia (3).

Articulo indexado Wublicado en la revista Journal of Engineering
Research. Q

Articulc arbitrado fceptado para su publicacién en la revista
Transversalidad Cientifica y Tecnoldgica.

Extenso del trabajo presentado el ‘!%ngreso Internacional de
Investigacidén Academia Journals Los Mochis 20247, el 26-27 de febrero
de 2024.

Extenso del trabajo presentado el “16°‘l£ngreso Internacional de la
Academia Mexicana Multidisciplinaria A.C”, el 11 al 13 de marzo de
2024.

Carta de Terminacién expedida por 1la Institucién receptora.

cente

Subdirector Académico
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RESUMEN

La presente investigacion se enfocd en comprender las propiedades fisicoquimicas de
sistemas de zirconia multicapa / oxido de itrio para restauracion y tratamiento protésico
dental. Desde hace 30 afios se ha reportado el uso de zirconia estabilizada como material
odontologico con excelentes resultados mecanicos, sin embargo, presenta la limitante de
alta opacidad, por lo que se ha utilizado para estructuras de coronas y protesis dentales
fijas, que se recubren con porcelanas transltucidas. Sin embargo, en estas modificaciones,
el astillado y fractura, asociados con las tensiones térmicas residuales producidas por el

proceso de fabricacion, son las principales limitantes técnicas reportadas.

Para mejorar las propiedades de translucidez de la zirconia se trabaja en modificarla y
estabilizarla con 6xido de itria, donde las propiedades de translucidez se pueden controlar
tanto por la temperatura de sinterizacion como por el contenido de itria. Se desarrollaron
digitalmente discos de dimensiones especificas (D-15 mm x E-0.1 mm) utilizando un

software de disefio asistido por computadora.

Posteriormente, de cada material de zirconia (UTML, STML y UTML) del sistema de
zirconia multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) se fresaron varios discos para
posteriormente sinterizarse a condiciones elegidas en funcion del analisis bibliografico.
El andlisis del color de las muestras se revisd6 mediante el sistema de color CIE L*a*b*
usando un espectrofotometro dental. Se establece que en cuanto mayor sea el contenido
de itria y la temperatura de sinterizacion, mayor sera el contenido cubico y mejor sera la
translucidez, hasta el momento es posible aseverar que la translucidez obtenida por
efecto de la concentracion de itria empleada es favorables para la potencial aplicacion de
estos materiales en restauraciones odontologicas y simplificacion del tratamiento

protésico.
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CAPITULO 1. GENERALIDADES DEL PROYECTO

1.1 INTRODUCCION

La zirconia, es uno de los ceramicos con mayor potencial de ser utilizado como
material sustituto en aplicaciones biomédicas, con propiedades de biocompatibilidad, baja
reactividad y excelentes propiedades opticas. Desde hace 30 afios se ha reportado el uso de
zirconia estabilizada como material odontologico con excelentes resultados mecéanicos
(dureza y resistencia a la fractura), sin embargo, presenta la limitante de alta opacidad, por
lo que se ha utilizado para estructuras de coronas y protesis dentales fijas, que se recubren
con porcelanas translucidas, de manera similar a lo reportado en la bibliografia para las
restauraciones tradicionales de porcelana fundida con metal. Sin embargo, en estas
modificaciones, el astillado y fractura, asociados con las tensiones térmicas residuales

producidas por el proceso de fabricacion, son las principales limitantes técnicas reportadas.

Para mejorar las propiedades de translucidez de la zirconia se trabajara la modificacion y
estabilizacion con 6xido de itrio, donde las propiedades de translucidez se pueden controlar
tanto por la temperatura de sinterizacion como por el contenido de itrio. En general, se sabe
que en cuanto mayor sea el contenido de itrio y la temperatura de sinterizacion, mayor sera
el contenido cubico y mejor serd la translucidez, se llevara a cabo la validacion de esta
aseveracion con respecto a la concentracion de itrio empleada, y se pretende demostrar que
las propiedades de color y quimicas son favorables para la potencial aplicacion de estos

materiales en restauraciones odontologicas y simplificacion del tratamiento protésico.
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En la actualidad, la zirconia se utiliza ampliamente para propositos industriales; en la Tabla

1.1 se enumeran la mayor parte de estas aplicaciones. La investigacion y el desarrollo de la

zirconia como material biologico empezo a finales de la década de 1960, cuando H.

Driskell publicé el articulo dedicado a sus aplicaciones biomédicas (Helmer et al., 1969).

Desde entonces, la investigacion basada en el trabajo de Garvie y Niholson en 1972, se ha

concentrado en la ceramica de zirconia parcialmente estabilizada con 6xido de itrio (Y-

PSZ), también conocida como policristales tetragonales de zirconia de itrio (YTZP), que

exhiben una elevada biocompatibilidad (Christel et al., 1989, Hayashi et al., 1992) y una

mejor resistencia a la fractura (Christel et al., 1989, Taira et al., 1990).

Tabla 1.1- Usos y aplicaciones de la zirconia a nivel industrial.

Tubos y varillas

Moldes para metal fundido

Componentes de bombas y

Membranas de celdas de combustible

valvulas
Fijante Componente de fibra optica
Moldes de estampado y ]
) Sensores de oxigeno
extrusion
‘ Hornos eléctricos de lata temperatura
Acoplamientos

(2000°C)

Guias de cable

Moldes de compactacion

Herramientas de corte

Adislate térmico
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En general, los modernos biomateriales de zirconia y los productos empleados como
materiales quirargicos (implantes) deben cumplir con las normas descritas por la

Organizacion Internacional de la Estandarizacion (ISO) 13556.

La ceramica de zirconia posee diversas aplicaciones en la medicina actual; sin embargo, la
mas comun es la fabricacion de cabezas esféricas para protesis de cadera, que Christel et al.,
1989, introdujo por primera vez. Ademas con los continuos avances en materia de modernos
sistemas de CAD/CAM, la odontologia también se vio beneficiada con distintas

aplicaciones basadasen el zirconia. (Tabla 1.2).

Tabla 1.2.- Usos y aplicaciones de la zirconia en medicina y odontologia.

Aplicaciones medicas Aplicaciones odontoldgicas
Instrumental quirtrgico Compositos
Manipulacién de la sangre Coronas de cobertura total y
parcial
Implantes quirtirgicos Coronas fijas
Ortopedia Carillas

Postes y muniones

Coronas telescopicas

Brackets

En el campo de la odontologia, el flujo de trabajo totalmente digital con materiales
CAD/CAM (disefio asistido por computadora/fabricacion asistida por computadora) sin

metal estd revolucionando los planes y procedimientos de tratamiento protésico.
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1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo general

Determinar las propiedades quimicas, Opticas y estructurales de sistemas de 6xido

de zirconia / 6xido de itrio a diversas concentraciones

1.2.2 Objetivos especificos

e Caracterizar los materiales obtenido por Microscopia electronica de barrido (SEM)

y Difraccion de rayos X (DRX)

e Determinar las caracteristicas de color y tamafio de grano.

e Comparar las propiedades de los materiales sinterizados con los encontrados en la

bibliografia en diferentes casos de estudio.



1.3 ACTIVIDADES A REALIZAR.

e Busqueda bibliografica sobre el tema de investigacion

Realizar una busqueda de las tematicas y metodologias aplicables a esta propuesta,
materiales de zirconia, itrio, microscopia electronica de barrido, difraccion de rayos x,

términos odontoldgicos para conocer el alcance de la aplicacion del material propuesto.

e (Capacitacion en el manejo del equipo.

Realizar la capacitacion para conocer los equipos a emplearse en esta propuesta, ellos se

encuentran en la Facultad de Odontologia de la Universidad Autonoma de Tamaulipas

e Preparacion de las muestras

Determinacion del nimero de muestras a tratar en funcién de las actividades planteadas.

Preparacion fisica de sistemas de zirconia multicapa / oxido de itrio.

e Medicién del color y forma

La medicion del color de las muestras se realizara mediante el sistema de analisis de color
con la ecuacion CIE L*a*b*, empleando un espectrofotometro dental (VITA Easyshade

Advance 4.0; VITA Zahnfabrik).

e Analisis elemental por EDS

Se llevara a cabo el andlisis elemental por Espectroscopia de Rayos X de Energia
Dispersiva (EDS) para cuantificar la composicion del material (6xido de itrio — 6xido de
circonio) de las muestras utilizando un microscopio electronico JEOL JSM-7800F a un

voltaje de aceleracion de 1 kV.
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e Identificacion de fases del material por DRX

La identificacion de fases principales y secundarias simples o multiples en una muestra
desconocida es la aplicacion principal de la difraccion de rayos X de muestras pulverizadas
clasica. Una fase es un soélido cristalino con una disposicion tridimensional regular de los
atomos. Las posiciones e intensidades pico de la difraccion medida son como una huella

digital de una determinada fase cristalina.

e Analisis microestructural y de tamafio de grano.

El tamafio de grano promedio se medird en micrografias SEM con aumentos de 10,000x

utilizando el método lineal de interseccion en el software ImageTool.

e Analisis de resultados

Se analizaran los resultados en conjunto, para reportar de forma satisfactoria el proceso de

formacion de las muestras.

e Elaborar el reporte de resultados

Se entregard el reporte de Residencias requisito para la obtencion del titulo de Ingeniero

Quimico.
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1.4 LUGAR DONDE SE REALIZARA EL PROYECTO.

Centro de Investigacion en Petroquimica del Instituto Tecnologico de Ciudad Madero

Figura 1.1.-Ubicacion del Centro de Investigacion y Petroquimica

Descripcion:

El Instituto Tecnoldégico de Ciudad Madero brinda a sus estudiantes la oportunidad de
elaborar proyectos de acuerdo a sus necesidades, se encuentra ubicada en Av. 1° de mayo y

Sor Juana I. de la Cruz Col. Los Mangos, CP 89440 en Cd. Madero, Tamaulipas.

El proyecto se realizara constantemente en el Centro de Investigacion en Petroquimica, el
cual se encuentra ubicado en la Ave. De las Palmas S/N, Parque Tecnia, a un costado del

Parque de la Pequefia y Mediana Industria en Altamira Tamaulipas.

El campus III estd constituido por 10 laboratorios para apoyo en la caracterizacion

fisicoquimica de materiales, los cuales son:

1) Lab. De Sintesis 1.
2) Lab. De Energia.
3) Lab. De Efluentes.
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4) Lab. De Caracterizacion Fisica.

5) Lab. De Sintesis 2

6) Lab. De Superficies.

7) Lab. De Inyeccion y Extrusion.

8) Lab. De Termoformado y Rotomoldeo.
9) Lab. De Microplantas.

10)  Lab. De Vinculacion.

Asi como 2 laboratorios para la simulacion y optimizacion de procesos. Este centro alberga
a los alumnos inscritos en los programas MCIQ (Maestria en Ciencias en Ingenieria
Quimica), MCI (Maestria en ciencias de la ingenieria), DCI (Doctorado en Ciencias de
Ingenieria) y DM (Doctorado en Materiales), los cuales desarrollan proyectos de

investigacion tanto para el sector publico como el privado
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1 ZIRCONIA E ITRIO

La zirconia (diéxido de circonio, ZrO2), también denominada “acero ceramico”, tiene
propiedades Optimas para uso dental: tenacidad, resistencia y resistencia a la fatiga superiores,

ademas de excelentes propiedades de desgaste y biocompatibilidad, Fig. 2.1.

Figura 2.1.- Protesis dental a base de zirconia

La zirconia dental es, con mayor frecuencia, un policristal de circonita tetragonal (Y-TZP) de
itrio modificada (Y,0;). Se agrega itrio para estabilizar la transformacion de la estructura
cristalina durante la coccidn a una temperatura elevada y mejorar las propiedades fisicas de la

zirconia (Bona et al., 2015).

La adiciéon de aproximadamente 2 a 3 por ciento de itrio, Y,O3 por mol como agente
estabilizador en ZrO2 permite la sinterizacion de materiales ceramicos de circonio de grano

fino tetragonal fabricados con 100 por ciento de pequeiios granos tetragonales metaestables.
El TZP estabilizado con 3 moles por ciento de circonio 3Y-TZP se ha utilizado para

diferentes aplicaciones dentales ya que las propiedades mecanicas son similares a las de los

metales, mientras que el color se aproxima al de los dientes naturales (Gautam et al., 2016).
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2.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

La idea basica de funcionamiento de un equipo de SEM es la siguiente: se genera un haz de
electrones de alta energia (o electrones incidentes £/ ) y se usa un sistema de lentes para
focalizar el haz y hacerlo incidir sobre una muestra, la cual generara, a su vez, electrones
(llamados secundarios y retrodispersados con siglas SE y BSE, respectivamente) como
respuesta al impacto electronico, y dichos electrones que salen de la muestra son detectados
mediante dispositivos Everhart-Thornley y SED (Solid State Detector) que registran cada uno
la cantidad de electrones detectados y lo convierten en una sefial digital que se interpreta

como intensidad de color, para construir una “imagen” aunque no se usen fotones.

Ademas de dar la posibilidad de estudiar procesos in situ tales como corrosion, estrés
mecanico o hidratacion/deshidratacion. La Figura 2 presenta un esquema del equipo, y la
Figura 3 ejemplifica como se genera la “imagen” (en adelante, se usaré el término imagen sin
comillas, dando por explicado que, aunque no proviene de una seial de intensidad o flujo de
fotones, el resultado final es una interpretacion en escala de colores del flujo de electrones SE

o BSE detectados).

Canon de electrones +——5—4) |
Lo

— Haz de electrones

Primer lente ‘j [\ P ’/
condensador | g ?
mﬂ / \ F
Segundo lente | \
condensador E \1/ [[

Detector de

Espirales A / b () Rayos X
deflectoras ;*—\'_\A 7[] f —
/]
Detector de Lf-les Objetivo
electrones — ‘:ﬁl" T S

retrodispersados !
(BSE)
Muestra —
Detector de

electrones

‘ llomha de allo vacio | secundarios (SE)

Figura 2.2.- Esquema de un SEM.
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Los dispositivos para generar el haz de electrones son generalmente de dos tipos:

e Emisores termoionicos

e (Cafones de emision de campo (FEG, Field Emission Gun)

Candnde e | ;288 electrones! )
l Detector "‘ L
' e ‘\,,/v %
Muestra (R -
741 lmabcn
H_ =

Figura 2.3.- Secuencia del proceso de formacion de la imagen.

Todos ellos requieren un ambiente de alto vacio (del orden de 10—6 torr) para minimizar la

corrosion del emisor, que esta a alta temperatura, ya que puede reaccionar con las moléculas

del aire (Clavijo, 2013).

2.3 DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion es un fenomeno de dispersion de rayos X en el cual participan todos los atomos
que constituyen el material irradiado. Debido al ordenamiento periddico de los &tomos en una
estructura cristalina, los rayos dispersados en distintos dtomos llevan entre si un cierto
desfase, interfiriendo en su trayectoria posterior, solo algunos de estos presentaran

interferencia constructiva.

Tal como se muestra en la figura 2.4, las condiciones para la interferencia constructiva, entre
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ondas diferentes se cumple solo cuando:

ni=2d sen0

donde:
e )L =ces lalongitud de onda del haz incidente de rayos X
e d=es ladistancia interplanar
e 0 = es el angulo de incidencia medido entre los planos en consideracion y el haz

incidente.

Esta formula corresponde a la llamada Ley de Bragg y es la ecuacion fundamental de DRX.

\.4" a
g . .;"f-/ » 5
» L ' AN ".\(_"_-"
S O Pl - '{:Y_ o
A ‘ A Sl 3
Vi hoeseeeec s s
I, AN, [P W
b e
_— = Qﬂ._,",—"..# A Ad
d (hk SIS S TR T -
s { d (hkl
® e Q!

Figura 2.4.- Esquema del modelo de Bragg.

En DRX, la A de los rayos X es fija, y cada plano de atomos produce un pico de difraccion en
un angulo 6 especifico. En un difractograma cada pico de difraccion es producido por una
familia de planos atdmicos, la posicion de cada pico indica la distancia interplanar dpy entre
los planos atomicos del cristalito. La intensidad del pico de difraccion esta asociado a los
atomos que estan presentes y la ubicacion de éstos en los planos atomicos (Figura 5) (Gabriel

et al., 2021).
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(220)
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Figura 2.5.- Difractograma que muestra la posicion de cada pico asociado al

plano de atomos que corresponden a la especie mineral identificada.

2.4 MANUFACTURA

2.4.1 CAD/CAM

Los sistemas de tecnologia de disefo asistido por computadora (CAD) y fabricacion asistida
por computadora (CAM) utilizan computadoras para recopilar informacion, disenar y fabricar

una amplia gama de productos.

Con CAD/CAM, se pueden disefiar y mecanizar piezas y componentes con precision
utilizando una computadora con software integrado vinculado a un dispositivo de fresado.
Utilizando sistemas CAD/CAM como se muestra en la figura 2.6, los operadores pueden
fabricar restauraciones a partir de una variedad de materiales. Estos incluyen cerdmicas,

aleaciones metalicas y diversos compuestos.
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Ambos sistemas utilizan datos capturados de tomografias computarizadas junto con software
CAD para determinar la ubicacion de restauracion mas ideal, y CAM Technologies genera las

plantillas y los modelos de trabajo.

Hay wvarios programas de software CAD disponibles comercialmente para disefiar
restauraciones dentales virtuales en 3D en una pantalla de computadora. Algunos de estos
programas pueden disefar restauraciones que casi igualan la excelencia de las restauraciones

producidas por maestros técnicos dentales (Uzun, G. 2008).

Figura 2.6.- Equipo CAD-CAM

2.4.2 Sinterizado

La sinterizacion es un condensado por laser, la cual se produce al incidir un rayo laser, esto
provoca un acercamiento de las particulas de manera que se genera un intercambio atémico
que comienza a provocar la solidificacion de la futura pieza y el calor produce la cohesion
final. Una vez que incide el rayo laser se agrega otra capa de polvo de metal y actia otra vez
el laser, asi sucesivamente hasta que se establece la pieza, se va formando por capas desde la
parte inferior hasta la superior. Formara la pieza final capa a capa con un espesor de 20-30
micras, bajo una precision y temperatura controladas. La precision dependerd del grosor de

capa y la anchura del haz de polimerizacion.
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La sinterizacidon también conocida como técnica aditiva, debido a que es un proceso en el que
se van anadiendo capas sucesivas de material. Los diferentes sistemas aditivos en
Odontologia son la estereolitografia, la sinterizacion laser selectiva y la impresion 3D, esta

ultima es la utilizada con el software Dental CAD 3.0 Galway, figura 2.7.

=
=
;

Figura 2.7.- Software DentalCAD 3.0 Galway.

2.4.3 Fresado

El fresado es un método de maquinado, es decir, se basa en modelar o tallar metales por
desgaste con diferentes fresas que se mueven en distintos ejes. Esta técnica se compone de
tornos automaticos computarizados que actuan en multiples ejes y con multiples herramientas
simultaneas que a su vez tienen giro particular. Una vez fresada la estructura y desunida del
bloque metalico ya esta terminada y lista para admitir el recubrimiento estético, no requiere

mas manipulacion.

Este sistema de fresado multiejes facilita el fresado en 3D de la estructura de trabajo. La
calidad del producto final no aumenta necesariamente con el nimero de ejes, sino que
depende mucho mas del proceso de digitalizacion, el procesado de los datos y el proceso de

produccion.

La realizacion del fresado puede disminuir los defectos de fabricacion de la protesis, como,
por ejemplo: las porosidades y eliminar el encerado y colado de la técnica convencional, lo
que hace que mejore la precision de la restauracion final.
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Esta técnica se denomina también sustractiva, debido a que se fundamenta en eliminar
material de un bloque para producir un objeto de la forma y tamafio deseado (Zancarron, M.

2019), dentro de este proyecto utilizamos el fresado- 3501 times- icore® GmbH, figura 2.8.

Figura 2.8.- Maquina fresado- 350i times- icore® GmbH.
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CAPITULO 3. PROCEDIMIENTO Y RESULTADOS

3.1 MATERIALES

Los sistemas de zirconia multicapa empleados, fueron los disponibles comercialmente de la
casa comercial Katana™; Kuraray Noritake (figura 3.1), el resto de los materiales y reactivos
(disolventes), ya se encuentran disponibles en la Facultad de Odontologia-UAT. En la tabla

3.1 se enumeran los tres sistemas adquiridos para este estudio.

S— e

Figura 3.1.- Lotes comerciales de zirconia multicapa de Katana™y;
Kuraray Noritake.

Tabla 3.1.- Nomenclatura de los sistemas de zirconia multicapa empleados

Clave Nomenclatura

UTML Zirconia Ultra Translucent Multi Layered
STML Zirconia Super Translucent Multi Layered
HTML Zirconia High Translucent Multi Layered
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3.2 SINTERIZACION Y MANUFACTURA DE DISCOS

Se disefiaron muestras en forma de disco de multiples capas (15 mm de didmetro y 1,0 mm de
espesor) mediante el software DentalCAD 3.0 Galway. Posteriormente, se fresaron 12
muestras para cada material de zirconia (UTML, STML y HTML) a partir de discos pre-
sinterizados (98 mm x 18 mm) utilizando una fresadora (3501 times- icore® GmbH). Las
muestras se retiraron de los discos de zirconia con la ayuda de un micro-motor utilizando una

fresa de diamante y se sinterizaron siguiendo las instrucciones de la tabla 3.2.

Tabla 3.2. Condiciones de sinterizacion y propiedades mecanicas de los

sistemas de zirconia multicapa. *Por 2 horas de proceso

Incrementos de | Temperatura | Decrementos de Resistencia
Clave Temperatura limite [=] °C* Temperatura a la flexion
[=]°C/min [=]°C/min [=] MPa
UTML 10 1550 10 557
STML 10 1550 10 748
HTML 10 1500 10 1125

Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de caucho (Eve Diapol®)
utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick GmbH) con una velocidad de 10,000
rpm. Las muestras se pulieron en una direccion durante 30 segundos, se rotaron 90° y se

pulieron durante otros 30 segundos.
El sistema de pulido consta de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes granos. Se

realizé un pulido completo de un minuto para cada muestra. Posteriormente las muestras

fueron limpiadas en ultrasonido con agua destilada durante 10 min.
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3.3 ANALISIS MICROESTRUCTURAL Y TAMANO DE GRANO

La caracterizacion de la microestructura se realizd mediante microscopia electronica de
barrido (SEM) sobre probetas de zirconia previamente grabadas térmicamente a 1200°C
durante 1 hora, utilizando una velocidad de curacion y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio
de grano promedio se midi6 en micrografias SEM con aumentos de 10 000x utilizando el

método lineal de interseccion en el software ImageTool.

3.4 ANALISIS Y EVALUACION DE LA COLORACION

La medicion del color de las muestras se realizo mediante el sistema de analisis de color con
la ecuacion CIE L*a*b*, empleando un espectrofotometro dental (VITA Easyshade Advance

4.0; VITA Zahnfabrik).

Antes de las mediciones experimentales, el espectrofotometro fue calibrado en modo
automatico y validado sobre una superficie blanca. Las muestras se colocaron sobre un fondo
gris neutro y posteriormente se posiciond la punta del espectrofotometro dental en el tercio
superior e inferior de la superficie pulida de la muestra. Se registraron tres mediciones por
cada tercio para obtener los promedios de los valores L*, a* y b*. En la ecuacion de color, L*
indica luminosidad, la coordenada a* representa el rango de verde a rojo y la coordenada b*
representa el rango de azul a amarillo. Las diferencias de color se calcularon utilizando la

siguiente formula:

1
AE = ([L1 — L2]? + [al — a2]* + [b1 — b2]?)2
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3.5 CAPACITACION PARA MANEJO DE EQUIPO CAD-CAM

Se realizaron practicas de laboratorio, para conocer los equipos y familiarizarse con ellos,

especificamente el CAD-CAM.

En el caso de restauraciones dentales, se aplica a la fabricacidon de las protesis, sustituyendo,
por ejemplo, el colado del metal por procesos realizados por maquinas de control numérico,
consiguiendo asi una gran precision, funcionalidad y acabado estético. En este caso se

elaboraron discos probeta para pruebas de sinterizado y modificacion con 6xido de itria.

Hay que tener en cuenta ciertas caracteristicas de los potenciales materiales que se pueden
usar, los que deben ser de alto rendimiento para maximas exigencias de elaboracion y
precision. Parametros de trabajo individuales. Compatibilidad ilimitada con las unidades de
tallado. Los materiales de zirconia segln la bibliografia son 6ptimamente compatibles con el
proceso de tallado para obtener restauraciones de alta calidad, por lo que se usaron para la
generacion de los discos de prueba. Se realizo la siguiente secuencia de pasos para la
obtencion de los materiales, hay que hacer notar que la secuencia es también valida para la

fabricacion de piezas dentales mostrada en la figura 3.2.

Figura 3.2.- Secuencia de pasos para la fabricacion de las muestras.
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3.6 RESULTADOS

3.6.1 Sinterizacion

Para la creacion de las piezas de prueba se llevo a cabo el proceso de sinterizacion a las

condiciones descritas en la metodologia partiendo del espécimen disefiado en Dental CAD 3.0

Galway (figura 3.3).

Figura 3.3.- Muestra en forma de disco diseiiada por DentalCAD 3.0 Galway

Esta fundicion se realiza con un laser de gran precision que funde el material hasta obtener,
capa a capa, la pieza final. Las capas obtenidas son de gran complejidad y detalle (figuras 3.4
y 3.5), por lo que el sinterizado permitié reproducir los d&ngulos y zonas mas exigentes, ya sea
por su morfologia curvada o por los requerimientos especiales que se tuvieron en la

elaboracion de la pieza.

Capa esmalte 35%

Capa de transicion 1 15%

Capa de transicion 2 15%

Capa dentina 35%

Figura 3.4.- Esquema del gradiente del disco de zirconia multicapa
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DIAMETRO 10 mm

CAPA ESMALTE 35%

CAPA DE TRANSICION § 15%

CAPA DE TRANSCOION 2 15%

CAPA DENTINA 35%

GROSOR
1.0 mm

Figura 3.5.- Capas de un segmento de muestra de circonio.

3.6.2 Composicion

El contenido de 6xido de ytrio fue diferente entre los materiales de circonio. UTML mostro6 el
contenido de ytrio mas alto, 12.30 % en peso, STML tuvo 10.18 % en peso y HTML tuvo el
contenido mas bajo, 7.18 % en peso (Figura 3.6). En la tabla 3.3, se reportan los valores de
porcentaje composicional, obtenidos por EDS, de los diferentes lotes de circonio multicapa
que se evaluaron, se observa que el contenido de ytrio va decayendo con el incremento de
circonio presente en la muestra, esto provee un mayor contenido de fase cubica en la pieza, un

acomodo tal que permite piezas con cualidades mecénicas y estéticas compatibles.
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Figura 3.6.- Comparacion estructural del contenido porcentual de ytrio (% peso)

en los tres lotes de material de circonio a) UTML, b) STML y ¢) HTML.

Tabla 3.3. Comparacion del contenido de ytrio (% peso) en los materiales de zirconia

multicapa
Lote Elemento % peso % atomico Net. Int. % error

Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
UTML

Zr 02 87.70 92.89 122.44 4.62

Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
STML

Zr 02 89.82 94.18 118.90 4.45

Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
HTML

Zr 02 92.82 95.95 119.11 4.28

3.6.3 Analisis y evaluacion de la coloracion

Se presenta los resultados del analisis de los materiales de circonio (UTML, STML y HTML)
y las diferentes secciones (tercios superior, medio e inferior) usando la ecuacion de analisis de

color CIE L*, a*, b* (Tabla 3.4).
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Se demostré con evidencia suficiente que el valor L* presentd un aumento significativo en el
tercio superior respecto al tercio medio e inferior (p<0.001). Asimismo, se observaron
diferencias significativas entre los tercios respecto a los valores de a* y b*. Es importante
mencionar que las discrepancias observadas entre los tercios analizados con respecto a los
valores de L*, a* y b* fueron similares en las circonias (UTML, STML y HTML). Sin
embargo, no se observaron diferencias estadisticamente significativas entre los materiales de

circonio (p>0,05).

Tabla 3.4.- Valores promedio obtenidos para la ecuacion CIE L*a*b*.

Tercios Circonio UTML Circonio STML Circonio HTML
Superior 97.7+£5.2 96.9+5.7 96.4+4.7

L Medio 91.6+4.8 90.5+5.9 90.1+3.4
Inferior 90.2+4.7 90.2+3.6 89.8+2.1
Superior 1.0+0.2 0.9+0.2 1.0+0.2

a Medio 1.4+0.3 1.4+0.3 1.4+0.2
Inferior 1.9+0.3 1.8+0.4 1.8+0.4
Superior 26.8+2.9 26.6+2.7 27.1+2.6

b Medio 31.5£3.0 31£2.8 31.7£2.9
Inferior 36.4+£3.4 36.1£3.1 36.5£3.3

Se implementd la ecuacion para AE, para identificar discrepancias de color clinicamente
visibles. El punto de percepcion clinicamente visible comienza en parte del valor AE = 3.7,
por lo tanto, observamos una diferencia en el color entre los tercios de todos los materiales de

circonio (Figura 3.7).
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Sin embargo, en el contraste de color entre los materiales de circonio (UTML, STML y

HTML), las discrepancias de color no son clinicamente perceptibles (Figura 3.8).
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Circonio UTML Circonio STML Circonio HTML

Figura 3.7.- Percepcion del color clinicamente visible entre tercios de cada tipo de circonio.
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Figura 3.8.- Percepcion del color clinicamente visible entre tercios de cada tipo de circonio.
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3.6.4 Microestructura y tamaiio de grano

En la figura 3.9 se muestran micrografias representativas de los 3 lotes de zirconia empleados.

No se observo porosidad en ninguna de las micrografias.

Figura 3.9. Micrografias FE-SEM representativas de los lotes de materiales de zirconia

estudiados a) UTML, b) STML y c) HTML

Las microestructuras estan en concordancia con los contenidos de itrio y fase cubica, con la
muestra UTML con el tamafio de grano més grandes y HTML los més pequefios. El tamaio
de grano promedio determinado por el método de intercepcion lineal confirmé estas
observaciones, UTML, 4.00 £ 0.85 ym, STML, 2.80 £ 0.17 ym y HTML, 0.63 £ 0.03 ym, que

coinciden con los reportados por algunos autores.

Otro detalle observable en la micrografia es la alta dispersion en el tamano de grano de la
muestra UTML, que presenta tamanos variados lo que produce una alta desviacion en los
resultados (desviacién estandar). En contraste, HTML que es mas homogénea y se observa
una desviacién estandar menor, lo que se refiere a una distribuciéon de tamafo de grano

mas estrecha.
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3.6.5 Analisis de fases

Estudios anteriores informaron que los tres materiales de zirconia de los sistemas estudiados
(KatanaTM, Kuraray) presentan diferentes niveles de translucidez y resistencia debido a las
concentraciones de oxido de itrio. En la figura 3.10, se observan los diferentes lotes de
zirconia modificada con itrio analizados, se analiza el contenido de 6xido de itrio, lo que da
como resultado un mayor contenido de fase ctbica, en funcion de la cantidad molar de oxido
de itrio, esto a su vez se demostroé conduce a un tamafio de grano mayor y una reduccion de la

dispersion de la luz en el limite del grano.
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Figura 3.10.- Patrones de difraccion de rayos X (DRX) para cada lote de

zirconia investigado

Al aumentar la cantidad de 6xido de itrio de 3 a 5% mol, el contenido de fase cubica aumenta,
esto provoca un tamano de grano mayor que reducira la dispersion de la luz en el limite del

grano.
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES

En conclusion, os resultados obtenidos hasta el momento sobre el contenido de itrio y las
caracteristicas microestructurales fueron consistentes con reportes bibliograficos e

informacién del fabricante.

En cuanto a la coloraciéon muestra que el diferente contenido de itrio que se presenta en los
materiales de circonio del sistema de circonio multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) no
genera una discrepancia de color perceptible, asi como que presenta una superficie

policromatica perceptible como el gradiente natural del color del diente.

En cuestion de microestructura el UTML tiene el contenido de itrio mas alto mientras que
STML, el contenido mas bajo. A su vez el mayor contenido de itrio otorgo un mayor
contenido de fase cubica, y una mayor estabilidad mecanica. A pesar de observar esta
similitud entre los estudios, se obtuvieron algunas discrepancias entre los valores especificos
del contenido de itrio, pero esto se debe a las diferentes técnicas utilizadas para su medicion.
Asimismo, los resultados del presente estudio son consistentes con otras investigaciones
publicadas que respaldan la alternativa de implementar el sistema de zirconia multicapa
(KatanaTM, Kuraray) en restauraciones totales realizadas mediante el empleo de tecnologia

digital.

De este proyecto aprendi demasiado a que la ingenieria quimica puede ser utilizada para
varios campos laborales es la base para la formacion de la materia que se puede aplicar en

diferentes campos.
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Abstract: Zirconia is a ceramic material
with great potential in the biomedical field,
it shows properties such as biocompatibility,
low reactivity, and optical qualities. Its use as a
dentalmaterialhasbeenreportedwithexcellent
mechanical results, however it presents a high
opacity limitation. A characterization of the
microstructure was carried out with SEM on
Zr specimens thermally etched at 1200°C,
using a curing and cooling speed of 10°C/
min. The average grain size was measured
from the 10,000x micrographs using the linear
intercept method in ImageTool software. The
microstructure of the zirconium materials
was obtained through micrography. The
relationship between the modifier content
and the crystallographic phase with the grain
size was identified; according to the linear
intersection method, there is a relationship
between the modification and the reported
grain size. Simplifying design, manufacturing,
and aesthetics with digital developments in
complex restorations, improves monolithic
ceramic restorations. Increasing the amount
of Y,O, results in a higher cubic phase content
and a larger grain size and reduces light
scattering.

Keywords: zirconia, biocompatible ceramic,
microstructure, grain size, dental restoration.

INTRODUCTION

Zirconia is one of the ceramics with the
greatest potential to be a substitute material in
biomedical applications, with biocompatibility
properties, low reactivity, and excellent optical
properties. For 30 years, the use of stabilized
zirconia as a dental material with excellent
mechanical results (hardness and resistance
to fracture) has been reported, however, it
presents a high opacity limitation, which is
why it has been used for crown structures and
fixed dental prostheses, which are covered
with translucent porcelain, in a similar way to
whatis reported in the literature for traditional

porcelain fused to metal restorations. However,
in these modifications, chipping, and fracture,
associated with the residual thermal stresses
produced by the manufacturing process,
are the main technical limitations reported
(Luna-Dominguez et al., 2023).

Nowadays, the techniques used in the
handling and transformation of metals are
considered applicable to different ceramic
systems. Currently, phase transformations,
alloying, cooling, and tempering are applied
to different zirconia ceramic systems. The
significant increase in fracture toughness,
ductility, and impact strength of the
composite has narrowed the gap between the
physical properties of ceramics and metals.
Furthermore, recent developments in oxide-
free and higher-hardness ceramics, as well
as huge investments in the dental industry,
have also created high expectations for the
potential application of ceramic materials
in clinical dentistry (Sen et al., 2017). From
a technology point of view, zirconia appears
to have excellent short-term performance;
However, there is no data on the long-term
longevity of this compound, which is why its
future remains unknown.

The use of this type of materials in the
dental field has been recently reported,
Kolakarnprasertetal.,in 2019, established that
to identify the advantages of the application
of multilayer zirconia, a comprehensive
understanding of its chemical composition,
microstructure, resistance to low-temperature
degradation and translucency properties
is necessary. They evaluated 3 different
grades of multilayer zirconia, analyzing
the materials individually and their layers;
the chemical composition, zirconia phase
fractions, microstructure, LTD resistance,
and translucency properties were determined.
They concluded that there were no important
differences between the layers, but the 3
materials were very different. Translucency
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was similar between layers. For each grade
of multilayer zirconia, the layers only differ
in the types of pigments and their contents,
producing natural color gradients.

Andrade-Guel et al., in 2019, reported the
use of zirconium dioxide (ZrO,) as a ceramic
with good properties for applications in
the medical, chemical, and pharmaceutical
fields. They attribute this to its amphoteric
qualities, with three crystalline phases,
monoclinic, tetragonal, and cubic, which
gives different properties to these materials.
They analyzed the synthesis methods of ZrO,
and its biomedical applications, evaluating
the hydrothermal, precipitation, solvothermal
and sol-gel methods. Concluding that the
process conditions (ultrasound energy and
microwave radiation) allow reducing reaction
times and increasing energy efliciency. They
also established that the synthesis methods
modify the ZrO, properties, influencing the
potential application of the product obtained,
including bone  replacements, dental
prostheses, and drug release.

Marcelo et al., in 2020, published a
bibliographic review with the analysis of
48 articles chosen based on the use and
application criteria of the zirconium dioxide
material. They found that all prosthetic
restorations where zirconia dioxide was used,
regardless of the way it was used, showed a
very similar clinical performance over time
(3 years), and that after that time, it depends
on the use, composition, and choice of the
case. They concluded that the clinical success
of restorations where zirconium dioxide
was used is due to the multiple mechanical
advantages, structural modifications, added
to the addition of additives for stabilization,
profiling it as an ideal material for its
application in both aesthetics and mechanical
support.

The present work aims to analyze
and evaluate the modifications to the
physicochemical properties of zirconia with
respect to the concentration of yttrium used,
to demonstrate that the microstructural
and size (grain) properties are favorable for
the potential application of these materials
in dental restorations and simplification of
prosthetic treatment.

METHODOLOGY

MATERIALS

The multilayer zirconia systems used
were those commercially available (Katana™;
Kuraray Noritake). Table 1 shows the
nomenclature of the three systems employed.

1d Nomenclature a(l:)gf;l\g::ic(i:lls
ZUT Zirconﬁullltlitiaa ;{;:enslucent UTML
79T Zirconli\z/aI ElLtlipE;;l::er(lislucent STML
ZHT Zirconl\izulﬁiigila)l;;igslucent HTML

Table 1. Nomenclature of the multilayer
zirconia systems used.

DISC SYNTHESIZING AND
MANUFACTURING

Multilayer disc-shaped specimens (15
mm diameter and 1.0 mm thickness) were
designed wusing DentalCAD 3.0 Galway
software. Subsequently, 12 samples for each
zirconia material (ZUT, ZST and ZHT) were
milled from pre-synthesized discs (98 mm x
18 mm) using a milling machine (350i times-
icore GmbH). The samples were removed from
the zirconia discs with the help of a micro-
motor using a diamond bur and synthesized
following the conditions in Table 2.
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d Temperature | Temperature | Temperature | Flexural
increase rate superior decrease rate | strength
2ot | 10°Cmin | PPN 1 10°Crmin | 557 Mpa
zst | 10°Cmin | 20T | 10°Cmin | 748 MPa
. . 1500°C for . . 1125
ZHT | 10°C/min h 10°C/min Mpa

Table 2. Sintering conditions and mechanical
properties of multilayer zirconia systems.

Then, all samples were polished with
rubber discs (Eve Diapol ) using a low speed
micromotor (Schick GmbH) with a speed
of 10,000 rpm. The samples were polished
in one direction for 30 seconds, rotated 90°,
and polished for another 30 seconds. The
polishing system consists of 2 steps using 2
different grain rubber discs. A full one-minute
polishing was performed for each sample.
Subsequently, the samples were cleaned in
ultrasound with distilled water for 10 minutes.

MICROSTRUCTURAL AND GRAIN
SIZE ANALYSIS

The characterization of the microstructure
was carried out by scanning electron
microscopy (SEM) on zirconia specimens
previously thermally etched at 1200°C for
1 hour, using a curing and cooling speed
of 10°C/min. The average grain size was
measured on SEM micrographs at 10,000x
magnification using the linear intercept
method in ImageTool software.

RESULTS

SYNTHESIS

To create the test pieces, the synthesis process
was carried out under the conditions described
in the methodology based on the specimen
designed in Dental CAD 3.0 Galway (figure 1).
'This casting is carried out with a high-precision
laser that melts the material creating each layer
until the final piece is obtained.

Figure 1. Disc-shaped sample designed by
Dental CAD 3.0 Galway.

The layers obtained are of great complexity
and detail (figure 2), the synthesis process
made it possible to reproduce the most
demanding angles and areas, either due to their
curved morphology or due to the any special
requirements in the production of the piece.

a)
7 ZUT onay 7 ZST somu ZHT v

| TWarans ziconis \\ Juarsna Zirconis \ _JPhArans Zinconia
{ | =
[

- S-osoem @ / —
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c) Diameter 10 mm

Enamel layer 35%
Transition layer 1 15%

° Transition layer 2 15%

Dentin layer 35%

Thickness
1.0 mm

b)

Enamel layer 35%

Transition layer 1 15%

Transition layer 2 15%

Dentin layer 35%

Figure 2. a) Batches of multilayer zirconia used

(Katana™ Kuraray Noritake), b) Scheme of the

gradient of the multilayer zirconia disc. c)
Layers of a zirconia sample segment.
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COMPOSITION

The yttrium oxide content was different
among the zirconium materials studied. ZUT
showed the highest yttrium content, 12.30
wt%, ZST had 10.18 wt%, and ZHT had the
lowest content, 7.18 wt% (Figure 3).

Figure 3. Structural comparison of the

percentage content of yttrium (% weight) in
the three batches of zirconium material a)
ZUT, b) ZST and ¢) ZHT.

Table 3 reports the compositional
percentage values, obtained by EDX, of
the different batches of multilayer zirconia
that were evaluated. It is observed that the
yttrium content decreases with the increase
of zirconium present in the sample, this
provides a greater content of cubic phase in
the piece, an such arrangement allows pieces
with compatible mechanical and aesthetic
qualities.

Weight | Atomic| Net. | Error
Batch | Compound % % Int. %
Jur Y0, 1230 | 7.11 | 18.66 | 9.43
ZrO2 87.70 92.89 |122.44 | 4.62
Jsr Y0, 10.18 | 5.82 | 1458 | 1237
ZrO2 89.82 94.18 | 118.90 | 4.45
ZHT Y203 7.18 4.05 9.92 15.76
ZrO2 92.82 95.95 |119.11 | 4.28

Table 3. Comparison of yttrium content (wt%)
in multilayer zirconia materials

MICROSTRUCTURE AND GRAIN
SIZE

Figure 4 shows representative micrographs
ofthe 3 batches of zirconia studied. No porosity
was observed in any of the micrographs. The
microstructures agree with the yttrium and
cubic phase contents, with the ZUT sample
having the largest grain size and ZHT the
smallest. The average grain size determined
by the linear intercept method confirmed
these observations, for ZUT 4.00 + 0.85 um,
ZST 2.80 £ 0.17 pm and ZHT 0.63 + 0.03 um,
which coincide with those reported elsewhere
(Camposilvan et al., 2018; Inokoshi et al,
2018). Moreover, the high dispersion of the
grain size in the ZUT sample can be observed
in the micrographs, which has varied sizes
that produces a large deviation in the results
(standard deviation). In contrast, ZHT is
more homogeneous, and a show a smaller
standard deviation, which refers to a narrower
grain size distribution (Kolakarnprasert et al,,
2019).

Figure 4. Representative FE-SEM micrographs
of the batches of zirconium materials studied
a) ZUT, b) ZST and ¢) ZHT.
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CONCLUSIONS

The results obtained on yttrium content
and microstructural characteristics were
consistent with bibliographic reports and
manufacturer information, showing that
ZUT has the highest yttrium content while
ZHT, the lowest content. Despite observing
this similarity between the studies, some
discrepancies were observed between the
specific values of yttrium content, but this
is due to the different techniques used for
its measurement. Likewise, the results of
the present study are consistent with other

zirconia system (KatanaTM, Kuraray) in
total restorations performed through a digital
workflow.
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RESUMEN

La zirconia es una de las ceramicas mas prometedoras en el campo biomédico, con
biocompatibilidad, baja reactividad y propiedades opticas. Se ha reportado que tiene
excelentes efectos mecanicos cuando se utiliza como material dental, pero adolece de
la limitacion de una alta opacidad. La caracterizacion microestructural de muestras
obtenidas térmicamente a 1200 °C con una velocidad de solidificacion y enfriamiento
de 10 °C/min, se realiz6 mediante SEM. El tamafio de grano promedio se midio a partir
de micrografias de 10.000x utilizando el método de intercepcion lineal en el software
ImageTool. La microestructura de los materiales se obtuvo mediante micrografia. La
relacion entre el contenido de itrio, la fase cristalina y el tamafio de grano se determiné
segun el método de interseccion lineal, y se concluye que existe relacién entre el
contenido de itrio y el tamafo de grano reportado. En esencia simplificar el disefio, la
fabricacion y estética de restauraciones complejas mediante el desarrollo digital,
mejora la calidad; aumentar el contenido de 6xido de itrio permite un mayor contenido
de fase cubica, un mayor tamano de grano y la reduccion de la dispersién de luz.

Palabras clave: zirconia, itrio, sinterizado, SEM-EDS, DRX

ABSTRACT

Zirconia is one of the most promising ceramics in the biomedical field, with
biocompatibility, low reactivity, and optical properties. It has been reported to have
excellent mechanical effects when used as a dental material but suffers from the
limitation of high opacity. The microstructural characterization of samples obtained
thermally at 1200 °C with a solidification and cooling rate of 10 °C/min was performed
using SEM. The average grain size was measured from 10,000x micrographs using the
linear intercept method in ImageTool software. The microstructure of the materials was
obtained by micrography. The relationship between the yttrium content, the crystalline
phase, and the grain size was determined according to the linear intersection method,
and it is concluded that there is a relationship between the yttrium content and the
reported grain size. In essence, simplifying the design, manufacturing and aesthetics of
complex restorations through digital development improves quality; increasing the
yttrium oxide content allows for higher cubic phase content, larger grain size and
reduced light scattering.

Keywords: zirconium, yttrium, sintered, SEM-EDS, XRD
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1. INTRODUCCION

Los sistemas basados en zirconia han
ganado una inmensa popularidad en el
campo de la odontologia restauradora,
tanto en prétesis parciales fijas
anteriores como posteriores. La
investigacion y el desarrollo recientes
en tecnologia de disefio y fabricacion
asistidos por computadora (CAD/CAM)
y procesos de sinterizacién han
brindado conocimientos y capacidad
para producir restauraciones a base de
zirconia, especialmente para
aplicaciones en la region anterior de la
boca [1-3].

1.1. Cualidades de los materiales de
zirconia

Los gradientes de translucidez y los
requisitos de combinacién de colores
en el mundo actual siguen planteando
mayores desafios en este campo
debido al hecho de que estos
materiales son bastante opacos y de
color blanco. Se han realizado varios
intentos para lograr la translucidez y el
color deseados mediante técnicas de
tincion y glaseado, pero tiene sus
propias desventajas de desconchado y
delaminacién  del esmalte, baja
resistencia al desgaste. Para superar el
problema inherente de Ila baja
translucidez, se han sugerido tres o
cuatro técnicas de estratificacion, en
las que un nucleo de zirconia de alta
resistencia se recubre con porcelana
estética [2,4-6].

1.2. Zirconia modificado

Aunque estas restauraciones tienen un
aspecto muy natural y wuna alta
resistencia al desgaste, los nucleos de
color blanco resultan ser un
inconveniente, especialmente en las
regiones donde hay menos estructura
dental. Un desarrollo reciente ha sido el
uso de policristales de zirconia
tetragonal parcialmente estabilizados

con itrio (Y-TZP) con contenido variable
de oxido de itrio, que se sabe que tiene
un efecto sobre sus propiedades
escriturales, mecanicas y 6pticas con la
adicion de algun modificador para
lograr un gradiente tanto en resistencia
como en color [5-9].

1.3. Zirconialltrio

La modificacion de zirconia con 6xido
de itrio (Y-TZP) con un contenido de al
menos 3% mol es altamente estético y
ampliamente recomendado para
restauraciones anteriores,
especialmente en un sistema reciente
desarrollado por Kuraray Inc. llamado
Katana™ que tiene un gradiente
multicapa de translucidez y color.
Aumentar el contenido de itrio al 5%
mol le da una mayor cantidad de fase
cubica y un tamafo de grano mas
grande al material [5,7,9-13].

El aumento en el contenido de éxido de
itrio genera un mayor cambio de fase
tetragonal a cubica. Lo que genera una
mayor transmitancia de luz y una
pérdida de propiedades mecanicas.
Hasta ahora faltan estudios que aclaren
la comprension de la relacion
estructura-propiedad entre las
propiedades clinicas de este sistema
de zirconia. Se sabe que las diferencias
en el contenido de itrio entre la zircona
UTML, STML y HTML provocan
cambios en sus fases de cristalografia
y propiedades de microestructura [12-
15].

2. MATERIAL Y METODO

Se estudio el sistema de zirconia
multicapa Katana™; Kuraray Noritake,
que incluye 3 materiales de zirconia
diferentes. Los datos sobre las
condiciones de sinterizacion,
propiedades mecanicas de los 3
materiales se enumeran en la Tabla 1
[12].
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Tabla 1. Condiciones de sinterizacion y propiedades mecanicas de los distintos tipos de
Oxido de zirconia (Fuente: adaptado de [12]).

Sistemas Velocidad de Temperatura Velocidad de Fuerza de
(clave) incrementos de Ta limite decrementos de Ta flexion
['C/min] ['C] por 2 horas ['C/min] [MPa]
A|UTML 10 1550 10 557
B| STML 10 1550 10 748
C|HTML 10 1500 10 1125

2.1. Diseio y sinterizaciéon de
muestras

Se disefiaron muestras en forma de
disco (15 mm de diametro y 1 mm de
espesor) mediante el software
DentalCAD Version 3.0 Galway,
EXOCAD GmbH, para posteriormente,
fresar 12 muestras de cada material de
zirconia a partir de discos
presinterizados CAD/CAM (98 mm x 18
mm - tono de color A2) utilizando una
fresadora (350i imes- icore® GmbH).

2.2. Analisis elemental

Se llevd a cabo con espectroscopia de
dispersion de energia (EDS) para
cuantificar la composicion del material
(6xido de itrio - 6xido de circonio) de los
especimenes utilizando un microscopio
electrénico JEOL JSM 7800 F a un
voltaje de aceleracion de 1 kV.

2.3. Analisis microestructural

La caracterizacion de la
microestructura se realizd mediante
microscopia electrénica de barrido
(SEM) sobre probetas de zirconia
previamente grabadas térmicamente a
1200 °C durante 1h, utilizando una
velocidad de curado y enfriamiento de
10 °C min”. El tamafio de grano
promedio se medira con micrografias
de SEM con aumentos de 10 000x
utiizando el método lineal de
intercepcion en el software Image-tool.

2.4. Identificacion de fases

La distribucion de la fase cristalina se
analizé mediante rayos X utilizando un
difractomero (difractémetro X'Pert Pro;
PANalytical B.V.) con radiacion CuKa

generada a 40 kV y 30 mA. Los
patrones DRX se registran en un rango
de 26 entre 20° y 80° con un tamafo de
paso de 0,02° en un intervalo de paso
de 3 segundos.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Diseio y sinterizacioén

Para la creaciéon de las piezas de
prueba se llevo a cabo el proceso de
sinterizacion a las  condiciones
descritas en la metodologia partiendo
del material disefiado en DentalCAD
3.0 Galway mostrado en la figura 1.
Esta fundicién se realiza con un laser
de gran precision que funde el material
hasta obtener, capa a capa, la pieza
final.

Figura 1. Muestra en forma de disco
disefiada por DentalCAD 3.0 Galway
(Fuente: elaboracién propia)

Las capas obtenidas son de gran
complejidad y detalle (figura 2), por lo
que el sinterizado permite reproducir
los angulos y zonas mas exigentes, ya
sea por su morfologia curvada o por los
requerimientos  especiales en la
elaboracion de la pieza.
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Figura 2. a) Lotes de zirconia multicapa empleados (Katana™ Kuraray Noritake), b)
Esquema del gradiente del disco de zirconia multicapa. c¢) capas de un segmento de
muestra de zirconia (Fuente: elaboracién propia)

3.2. Composicion elemental

El contenido de o&xido de itrio fue
diferente entre los materiales de
zirconia. UTML mostré el contenido de
itrio mas alto, 12.30 % en peso, STML
tuvo 10.18 % en peso y HTML tuvo el
contenido mas bajo, 7.18 % en peso
(Figura 3).
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Figura 3. Comparacion estructural del
contenido porcentual de itrio (% peso)
en los tres lotes de material de zirconia
a) UTML, b) STML y ¢c) HTML (Fuente:
elaboracién propia)

3.3. Microestructura y tamano de
grano

En la figura 4 se muestran micrografias
representativas de los 3 lotes de
zirconia empleados. No se observd
porosidad en ninguna de las
micrografias.

Figura 4. Micrografias FE-SEM
representativas de los lotes de
materiales de zirconia estudiados a)
UTML, b) STML y c) HTML (Fuente:
elaboracién propia)

Las microestructuras  estan en
concordancia con los contenidos de
itrio y fase cubica, con la muestra
UTML con el tamafio de grano mas
grandes y HTML los mas pequefos. El
tamario de grano promedio
determinado por el método de
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intercepcion lineal confirmd estas
observaciones, UTML, 4.00 £ 0.85 um,
STML, 2.80 + 0.17 ym y HTML, 0.63 +
0.08 um, que coinciden con los
reportados por algunos autores [16-18].
Otro detalle observable en la
micrografia es la alta dispersién en el
tamarfio de grano de la muestra UTML,
que presenta tamafios variados lo que
produce una alta desviacion en los
resultados (desviacion estandar). En
contraste, HTML que es mas
homogénea y se observa una
desviacion estandar menor, lo que se
refiere a una distribucion de tamafio de
grano mas estrecha [18].

3.4. Analisis de fases

Estudios anteriores informaron que los
tres materiales de zirconia de los
sistemas estudiados (Katana™,
Kuraray) presentan diferentes niveles
de translucidez y resistencia debido a
las concentraciones de oOxido de itrio
[13,17-22]. En la figura 5, se observan
los diferentes lotes de zirconia
modificada con itrio analizados, se
analiza el contenido de 6xido de itrio, lo
que da como resultado un mayor
contenido de fase cubica, en funcion de
la cantidad molar de oxido de itrio, esto
a su vez se demostré conduce a un
tamafio de grano mayor y una
reduccion de la dispersion de la luz en
el limite del grano [21-23].

| ——HTM.|
s0000~ (313K —STML |
UTM |
70000 4
e 1220)
0000 e 3% (R} T
12253001 (420K
soo04__ A ) R L Cubic

Inlensity (A 1)
-
=

Angle 20
Figura 5. Patrones de difraccion de
rayos X (DRX) para cada lote de
zZirconia investigado (Fuente:
elaboracion propia)

Al aumentar la cantidad de 6xido de
itrio de 3 a 5% mol, el contenido de
fase cubica aumenta, esto provoca un
tamafo de grano mayor que reducira la
dispersion de la luz en el limite del
grano [18,19]. Por otra parte, Revilla-
Leon y col., demostraron wuna
disminucion en la resistencia a la
flexion de la zircona debido al aumento
de cristales cubicos [23].

CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos hasta el
momento sobre el contenido de itrio y
las caracteristicas microestructurales
fueron consistentes con reportes
bibliograficos e informacién  del
fabricante, mostrando que UTML tiene
el contenido de itrio mas alto mientras
que STML, el contenido mas bajo. A su
vez el mayor contenido de itrio otorgo
un mayor contenido de fase cubica, y
una mayor estabilidad mecanica. A
pesar de observar esta similitud entre
los estudios, se obtuvieron algunas
discrepancias entre los  valores
especificos del contenido de itrio, pero
esto se debe a las diferentes técnicas
utilizadas para su medicion. Asimismo,
los resultados del presente estudio son
consistentes con otras investigaciones
publicadas que respaldan la alternativa
de implementar el sistema de zirconia
multicapa (KatanaTM, Kuraray) en
restauraciones  totales realizadas
mediante el empleo de tecnologia
digital.
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Analisis Microestructural y Tamano de Grano de Materiales de
Zirconio para Restauracion de Protesis Dentales

Nohra Violeta Gallardo Rivas Dra.!, Dr. Jorge Humberto Luna Dominguez?,
Dra. Ana Maria Mendoza Martinez3

Resumen— La zirconia, es uno de los ceramicos con mayor potencial en el area biomédica, con propiedades de
biocompatibilidad, baja reactividad y cualidades opticas. Se ha reportado su uso como material odontologico con excelentes
resultados mecanicos, sin embargo presenta la limitante de alta opacidad. La caracterizacion de la microestructura se realizoé con
SEM sobre probetas de Zr grabadas térmicamente a 1200°C, utilizando velocidad de curado y enfriamiento de 10°C/min. El
tamafio de grano promedio se medié con las micrografias de 10 000x utilizando el método lineal de intercepcion en el software
ImageTool. La microestructura de los materiales de zirconio se obtuvo por micrografia. Se identificé la relacion entre el
contenido de modificador y la fase cristalografica con el tamafio de grano, de acuerdo con el método de interseccion lineal existe
una relacion entre la modificacion y el tamafio de grano reportado. Simplificar disefio, fabricacion y estética con desarrollos
digitales, en restauraciones complejas, mejora las restauraciones ceramicas monoliticas El aumento de la cantidad de Y20s da
como resultado un mayor contenido de fase ctibica y un tamaiio de grano mayor y reduce la dispersion de la luz.

Palabras clave—zirconia, ceramico biocompatible, microestructura, tamafio de grano, restauracion dental.

Introduccion

La zirconia, es uno de los ceramicos con mayor potencial de ser utilizado como material sustituto en
aplicaciones biomédicas, con propiedades de biocompatibilidad, baja reactividad y excelentes propiedades Opticas.
Desde hace 30 afos se ha reportado el uso de zirconia estabilizada como material odontologico con excelentes
resultados mecanicos (dureza y resistencia a la fractura), sin embargo presenta la limitante de alta opacidad, por lo
que se ha utilizado para estructuras de coronas y prétesis dentales fijas, que se recubren con porcelanas translicidas,
de manera similar a lo reportado en la bibliografia para las restauraciones tradicionales de porcelana fundida con
metal. Sin embargo, en estas modificaciones, el astillado y fractura, asociados con las tensiones térmicas residuales
producidas por el proceso de fabricacion, son las principales limitantes técnicas reportadas (Luna-Dominguez et al.,
2023).

Al dia de hoy, las técnicas utilizadas en el manejo y transformacién de los metales se consideran aplicables a
los distintos sistemas ceramicos. En la actualidad, las transformaciones de fase, la aleacion, el enfriamiento y
templado se aplican sobre distintos sistemas de ceramica de zirconia. El aumento significativo a la resistencia a la
fractura, la ductilidad y la resistencia al impacto del compuesto han reducido la brecha entre las propiedades fisicas
de las ceramicas y de los metales. Ademas, los desarrollos recientes en materia de ceramica libre de 6xido y de
mayor dureza, asi como las gigantescas inversiones en la industria dental también han creado grandes expectativas
en el potencial de la aplicacion de los materiales cerdmicos en la odontologia clinica (Sen et al., 2017). Desde el
punto de vista de la tecnologia, la zirconia parece presentar un excelente rendimiento a corto plazo; sin embargo, no
existen datos sobre la longevidad a largo plazo de este compuesto, razon por la cual el futuro del mismo sigue siendo
una incognita.

Existen estudios recientes sobre el uso de este tipo de materiales en el area odontologica como por ejemplo:
Kolakarnprasert y col., en el 2019, establecieron que para conocer las ventajas de la aplicacion de las zirconias
multicapa, es necesaria una comprension integral de su composicion quimica, microestructura, resistencia a la
degradacion a baja temperatura y propiedades de translucidez. Evaluaron 3 grados distintos de zirconia multicapa,
analizaron los materiales de forma individual y sus capas; composicion quimica, fracciones de fase de zirconia y
microestructura, también determinaron su resistencia a LTD y sus propiedades de translucidez. Concluyeron que no
existen diferencias importantes entre las capas, pero los 3 materiales eran muy distintos. La translucidez fue similar
entre las capas. Para cada grado de 6xido de zirconio multicapa, las capas solo se diferencian en los tipos de
pigmentos y sus contenidos, lo que produce gradientes de color naturales.

! Nohra Violeta Gallardo Rivas es Investigador visitante (Estancia de Investigacion) en la Facultad de Odontologia de la Universidad Auténoma
de Tamaulipas, Tampico, Tamaulipas, México. Y Profesora del Tecnologico Nacional de México/l. T. de Cd. Madero, Ciudad Madero,
Tamaulipas, México nohra.gr@cdmadero.tecnm.mx (autor corresponsal)

2 El Dr. Jorge Humberto Luna Dominguez es Profesor de la Universidad Auténoma de Tamaulipas, Tampico, Tamaulipas, México.
jhluna@docentes.uat.edu.mx

3 La Dra. Ana Maria Mendoza Martinez es Profesora del Tecnolégico Nacional de México/l. T. de Cd. Madero, Ciudad Madero, Tamaulipas,

México. ana.mm@cdmadero.tecnm.mx.
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Andrade-Guel y col., en el 2019, reportaron el uso del diéxido de zirconio (ZrO>) como un cerdmico con
buenas propiedades para aplicaciones en las areas médica, quimica y farmacéutica. Esto lo atribuyen a sus
cualidades anfotericas, con tres fases cristalinas, monoclinica, tetragonal y cubica, lo que otorga distintas
propiedades a estos materiales que son aprovechables. Ellos analizaron los métodos se sintesis del ZrO, y sus
aplicaciones biomédicas, evaluaron los métodos hidrotérmico, precipitacion, solvotérmico y sol-gel. Concluyendo
que las condiciones del proceso (energia de ultrasonido y la radiacion de microondas) permiten reducir los tiempos
de reaccion y elevan la eficiencia energética. Ademas establecieron que los métodos de sintesis modifican las
propiedades del ZrO2, influyendo en la potencial aplicacion del producto obtenido, entre ellas reemplazos dseos,
protesis dentales y liberacion de farmacos.

Marcelo y col., en el 2020, publicaron una revision bibliografica con el analisis de 48 articulos elegidos en
funciéon de los criterios de uso y aplicaciéon del material de diéxido de zirconio. Encontraron que todas las
restauraciones protésicas donde se empleo didxido de zirconio, indistintamente a su forma de utilizacién, mostraron
un desempefio clinico muy similar con el tiempo (3 afios), y que después de ese tiempo, dependera del uso,
composicion y eleccion del caso. Concluyeron, que el éxito clinico de las restauraciones donde se utiliza dioxido de
zirconio, es debido a las multiples ventajas mecanicas, a las modificaciones estructurales, sumadas a la adicion de
aditivos para su estabilizacion, perfilandolo como un material idoneo para el trabajo tanto en estética como en areas
de necesidad de soporte mecénico.

En este sentido esta propuesta pretende analizar y evaluar las modificaciones a las propiedades fisicoquimicas de
la zirconia con respecto a la concentracion de ytrio empleada, de modo tal que permita demostrar que las
propiedades microestructurales y de tamafio (de grano), son favorables para la potencial aplicacion de estos
materiales en restauraciones odontoldgicas y simplificacion del tratamiento protésico.

Metodologia
Materiales
Los sistemas de zirconio multicapa empleados, fueron los disponibles comercialmente (Katana™; Kuraray
Noritake). En el cuadro 1 se muestra la nomenclatura de los tres sistemas con los que se trabajo.

Clave Nomenclatura Siglas comerciales
ZUT Zirconia Ultra Translucent Multi Layered UTML

ZST Zirconia Super Translucent Multi Layered STML

ZHT Zirconia High Translucent Multi Layered HTML

Cuadro 1. Nomenclatura de los sistemas de zirconio multicapa empleados.

Sinterizacion y manufactura de discos

Se disefiaron muestras en forma de disco de multiples capas (15 mm de diametro y 1,0 mm de espesor)
mediante el software DentalCAD 3.0 Galway. Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de
circonio (ZUT, ZST y ZHT) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm) utilizando una fresadora (3501
times- icore® GmbH). Las muestras se retiraron de los discos de zirconio con la ayuda de un micro-motor utilizando
una fresa de diamante y se sinterizaron siguiendo las instrucciones del cuadro 2.

Clave | Velocidad de incremento de Temperatura | Velocidad de decremento de Resistencia a la
Temperatura sup Temperatura flexion
ZUT 10°C/min 1550°C for 2 h 10°C/min 557 MPa
ZST 10°C/min 1550°C for2 h 10°C/min 748 MPa
ZHT 10°C/min 1500°C for 2 h 10°C/min 1125 Mpa

Cuadro 2. Condiciones de sinterizacion y propiedades mecénicas de los sistemas de zirconio multicapa.

Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de caucho (Eve Diapol®) utilizando un
micromotor de baja velocidad (Schick GmbH) con una velocidad de 10.000 rpm. Las muestras se pulieron en una
direccion durante 30 segundos, se rotaron 90° y se pulieron durante otros 30 segundos. El sistema de pulido consta
de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes granos. Se realizé un pulido completo de un minuto para cada
muestra. Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido con agua destilada durante 10 minutos.

Analisis microestructural y tamario de grano.
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La caracterizacion de la microestructura se realizd6 mediante microscopia electronica de barrido (SEM) sobre
probetas de zirconio previamente grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacion y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedio se midi6 en micrografias SEM con aumentos de
10 000x utilizando el método lineal de interseccion en el software ImageTool.

Resultados
Sinterizacion
Para la creacion de las piezas de prueba se llevo a cabo el proceso de sinterizacion a las condiciones descritas
en la metodologia partiendo del espécimen disefiado en Dental CAD 3.0 Galway (figura 1). Esta fundicion se realiza
con un laser de gran precision que funde el material hasta obtener, capa a capa, la pieza final.

Figura 1. Muestra en forma de disco disefiada por Dental CAD 3.0 Galway.

Las capas obtenidas son de gran complejidad y detalle (figura 2), por lo que el sinterizado permitio
reproducir los angulos y zonas mas exigentes, ya sea por su morfologia curvada o por los requerimientos especiales
que se tuvieron en la elaboracion de la pieza.

a) — b)
Wl N/ BT N/ ZHTomm
ﬁk«lnl;;;i/:nlni; \ ﬂA‘Am:;;:/'il:o./d.r \'/ ﬂml.-t,‘\.:\“/'i,:uni..
| E—— | E—— | Capa esmalte 35%
S— Capa de transicion 1 15%

DIAMETRO 10 mm

) CAPA ESMALTE 35% Capa de transicion 2 15%
CAPA DE TRANSICION 1 15%
CAPA DE TRANSICION 2 15% Capa dentina 35%

CAPA DENTINA 35%

Figura 2. a) Lotes de zirconio multicapa empleados (Katana™ Kuraray Noritake), b) Esquema del gradiente del
disco de zirconia multicapa. c) capas de un segmento de muestra de zirconio.
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Composicion

El contenido de 6xido de ytrio fue diferente entre los materiales de circonio. ZUT mostrd el contenido de
ytrio mas alto, 12,30 % en peso, ZST tuvo 10,18 % en peso y ZHT tuvo el contenido mas bajo, 7,18 % en peso
(Figura 3).

Figura 3. Comparacion estructural del contenido porcentual de ytrio (% peso) en los tres lotes de material de
zirconio a) ZUT, b) ZST y ¢) ZHT.

En el cuadro 3, se reportan los valores de porcentaje composicional, obtenidos por EDX, de los diferentes
lotes de zirconio multicapa que se evaluaron, se observa que el contenido de ytrio va decayendo con el incremento
de zirconio presente en la muestra, esto provee un mayor contenido de fase cubica en la pieza, un acomodo tal que

permite piezas con cualidades mecanicas y estéticas compatibles.

Lote Elemento % peso % atémico Net. Int. % error
ZUT Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
Zr O2 87.70 92.89 122.44 4.62
7ST Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
Zr O2 89.82 94.18 118.90 4.45
ZHT Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
Zr O2 92.82 95.95 119.11 4.28

Cuadro 3. Comparacion del contenido de ytrio (wt %) en los materiales de zirconia multicapa

Microestructura y tamario de grano

En la figura 4 se muestran micrografias representativas de los 3 lotes de zirconio empleados. No se observo
porosidad en ninguna de las micrografias. Las microestructuras estan en concordancia con los contenidos de ytrio y
fase ctibica, con la muestra ZUT con el tamafio de grano mas grandes y ZHT los mas pequefios. El tamafio de grano
promedio determinado por el método de intercepcion lineal confirmod estas observaciones, ZUT, 4.00 + 0.85 pm,
ZST,2.80£0.17 um y ZHT, 0.63 + 0.03 um, que coinciden con los reportados por algunos autores (Camposilvan et
al., 2018; Inokoshi et al., 2018; Kolakarnprasert et al., 2019). Otro detalle observable en la micrografia es la alta
dispersion en el tamafio de grano de la muestra ZUT, que presenta tamafios variados lo que produce una lata
desviacion en os resultados (desviacion estandar). En contraste, ZHT que es mas homogénea y se observa una
desviacion estandar menor, lo que se refiere a una distribucion de tamafio de grano mas estrecha (Kolakarnprasert et
al., 2019).

Figura 4. Micrografias FE-SEM representativas de los lotes de materiales de zirconio estudiados a) ZUT, b) ZST y
c) ZHT.
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Conclusiones

Los resultados obtenidos sobre el contenido de itrio y las caracteristicas microestructurales fueron
consistentes con reportes bibliograficos e informacion del fabricante, mostrando que ZUT tiene el contenido de ytrio
mas alto mientras que ZHT, el contenido mas bajo. A pesar de observar esta similitud entre los estudios, se
obtuvieron algunas discrepancias entre los valores especificos del contenido de itrio, pero esto se debe a las
diferentes técnicas utilizadas para su medicion. Asimismo, los resultados del presente estudio son consistentes con
otras investigaciones publicadas que respaldan la alternativa de implementar el sistema completo de circonio
multicapa (KatanaTM, Kuraray) en restauraciones totales realizadas mediante un flujo de trabajo digital.
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Analisis Microestructural y Tamano de Grano de Materiales de
Zirconio para Restauracion de Protesis Dentales

Nohra Violeta Gallardo Rivas Dra.!, Dr. Jorge Humberto Luna Dominguez?,
Dra. Ana Maria Mendoza Martinez3

Resumen— La zirconia, es uno de los ceramicos con mayor potencial en el area biomédica, con propiedades de
biocompatibilidad, baja reactividad y cualidades opticas. Se ha reportado su uso como material odontologico con excelentes
resultados mecanicos, sin embargo presenta la limitante de alta opacidad. La caracterizacion de la microestructura se realizoé con
SEM sobre probetas de Zr grabadas térmicamente a 1200°C, utilizando velocidad de curado y enfriamiento de 10°C/min. El
tamafio de grano promedio se medié con las micrografias de 10 000x utilizando el método lineal de intercepcion en el software
ImageTool. La microestructura de los materiales de zirconio se obtuvo por micrografia. Se identificé la relacion entre el
contenido de modificador y la fase cristalografica con el tamafio de grano, de acuerdo con el método de interseccion lineal existe
una relacion entre la modificacion y el tamafio de grano reportado. Simplificar disefio, fabricacion y estética con desarrollos
digitales, en restauraciones complejas, mejora las restauraciones ceramicas monoliticas El aumento de la cantidad de Y20s da
como resultado un mayor contenido de fase ctibica y un tamaiio de grano mayor y reduce la dispersion de la luz.

Palabras clave—zirconia, ceramico biocompatible, microestructura, tamafio de grano, restauracion dental.

Introduccion

La zirconia, es uno de los ceramicos con mayor potencial de ser utilizado como material sustituto en
aplicaciones biomédicas, con propiedades de biocompatibilidad, baja reactividad y excelentes propiedades Opticas.
Desde hace 30 afos se ha reportado el uso de zirconia estabilizada como material odontologico con excelentes
resultados mecanicos (dureza y resistencia a la fractura), sin embargo presenta la limitante de alta opacidad, por lo
que se ha utilizado para estructuras de coronas y prétesis dentales fijas, que se recubren con porcelanas translicidas,
de manera similar a lo reportado en la bibliografia para las restauraciones tradicionales de porcelana fundida con
metal. Sin embargo, en estas modificaciones, el astillado y fractura, asociados con las tensiones térmicas residuales
producidas por el proceso de fabricacion, son las principales limitantes técnicas reportadas (Luna-Dominguez et al.,
2023).

Al dia de hoy, las técnicas utilizadas en el manejo y transformacién de los metales se consideran aplicables a
los distintos sistemas ceramicos. En la actualidad, las transformaciones de fase, la aleacion, el enfriamiento y
templado se aplican sobre distintos sistemas de ceramica de zirconia. El aumento significativo a la resistencia a la
fractura, la ductilidad y la resistencia al impacto del compuesto han reducido la brecha entre las propiedades fisicas
de las ceramicas y de los metales. Ademas, los desarrollos recientes en materia de ceramica libre de 6xido y de
mayor dureza, asi como las gigantescas inversiones en la industria dental también han creado grandes expectativas
en el potencial de la aplicacion de los materiales cerdmicos en la odontologia clinica (Sen et al., 2017). Desde el
punto de vista de la tecnologia, la zirconia parece presentar un excelente rendimiento a corto plazo; sin embargo, no
existen datos sobre la longevidad a largo plazo de este compuesto, razon por la cual el futuro del mismo sigue siendo
una incognita.

Existen estudios recientes sobre el uso de este tipo de materiales en el area odontologica como por ejemplo:
Kolakarnprasert y col., en el 2019, establecieron que para conocer las ventajas de la aplicacion de las zirconias
multicapa, es necesaria una comprension integral de su composicion quimica, microestructura, resistencia a la
degradacion a baja temperatura y propiedades de translucidez. Evaluaron 3 grados distintos de zirconia multicapa,
analizaron los materiales de forma individual y sus capas; composicion quimica, fracciones de fase de zirconia y
microestructura, también determinaron su resistencia a LTD y sus propiedades de translucidez. Concluyeron que no
existen diferencias importantes entre las capas, pero los 3 materiales eran muy distintos. La translucidez fue similar
entre las capas. Para cada grado de 6xido de zirconio multicapa, las capas solo se diferencian en los tipos de
pigmentos y sus contenidos, lo que produce gradientes de color naturales.

! Nohra Violeta Gallardo Rivas es Investigador visitante (Estancia de Investigacion) en la Facultad de Odontologia de la Universidad Auténoma
de Tamaulipas, Tampico, Tamaulipas, México. Y Profesora del Tecnologico Nacional de México/l. T. de Cd. Madero, Ciudad Madero,
Tamaulipas, México nohra.gr@cdmadero.tecnm.mx (autor corresponsal)
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Andrade-Guel y col., en el 2019, reportaron el uso del diéxido de zirconio (ZrO>) como un cerdmico con
buenas propiedades para aplicaciones en las areas médica, quimica y farmacéutica. Esto lo atribuyen a sus
cualidades anfotericas, con tres fases cristalinas, monoclinica, tetragonal y cubica, lo que otorga distintas
propiedades a estos materiales que son aprovechables. Ellos analizaron los métodos se sintesis del ZrO, y sus
aplicaciones biomédicas, evaluaron los métodos hidrotérmico, precipitacion, solvotérmico y sol-gel. Concluyendo
que las condiciones del proceso (energia de ultrasonido y la radiacion de microondas) permiten reducir los tiempos
de reaccion y elevan la eficiencia energética. Ademas establecieron que los métodos de sintesis modifican las
propiedades del ZrO2, influyendo en la potencial aplicacion del producto obtenido, entre ellas reemplazos dseos,
protesis dentales y liberacion de farmacos.

Marcelo y col., en el 2020, publicaron una revision bibliografica con el analisis de 48 articulos elegidos en
funciéon de los criterios de uso y aplicaciéon del material de diéxido de zirconio. Encontraron que todas las
restauraciones protésicas donde se empleo didxido de zirconio, indistintamente a su forma de utilizacién, mostraron
un desempefio clinico muy similar con el tiempo (3 afios), y que después de ese tiempo, dependera del uso,
composicion y eleccion del caso. Concluyeron, que el éxito clinico de las restauraciones donde se utiliza dioxido de
zirconio, es debido a las multiples ventajas mecanicas, a las modificaciones estructurales, sumadas a la adicion de
aditivos para su estabilizacion, perfilandolo como un material idoneo para el trabajo tanto en estética como en areas
de necesidad de soporte mecénico.

En este sentido esta propuesta pretende analizar y evaluar las modificaciones a las propiedades fisicoquimicas de
la zirconia con respecto a la concentracion de ytrio empleada, de modo tal que permita demostrar que las
propiedades microestructurales y de tamafio (de grano), son favorables para la potencial aplicacion de estos
materiales en restauraciones odontoldgicas y simplificacion del tratamiento protésico.

Metodologia
Materiales
Los sistemas de zirconio multicapa empleados, fueron los disponibles comercialmente (Katana™; Kuraray
Noritake). En el cuadro 1 se muestra la nomenclatura de los tres sistemas con los que se trabajo.

Clave Nomenclatura Siglas comerciales
ZUT Zirconia Ultra Translucent Multi Layered UTML

ZST Zirconia Super Translucent Multi Layered STML

ZHT Zirconia High Translucent Multi Layered HTML

Cuadro 1. Nomenclatura de los sistemas de zirconio multicapa empleados.

Sinterizacion y manufactura de discos

Se disefiaron muestras en forma de disco de multiples capas (15 mm de diametro y 1,0 mm de espesor)
mediante el software DentalCAD 3.0 Galway. Posteriormente, se fresaron 12 muestras para cada material de
circonio (ZUT, ZST y ZHT) a partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm) utilizando una fresadora (3501
times- icore® GmbH). Las muestras se retiraron de los discos de zirconio con la ayuda de un micro-motor utilizando
una fresa de diamante y se sinterizaron siguiendo las instrucciones del cuadro 2.

Clave | Velocidad de incremento de Temperatura | Velocidad de decremento de Resistencia a la
Temperatura sup Temperatura flexion
ZUT 10°C/min 1550°C for 2 h 10°C/min 557 MPa
ZST 10°C/min 1550°C for2 h 10°C/min 748 MPa
ZHT 10°C/min 1500°C for 2 h 10°C/min 1125 Mpa

Cuadro 2. Condiciones de sinterizacion y propiedades mecénicas de los sistemas de zirconio multicapa.

Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de caucho (Eve Diapol®) utilizando un
micromotor de baja velocidad (Schick GmbH) con una velocidad de 10.000 rpm. Las muestras se pulieron en una
direccion durante 30 segundos, se rotaron 90° y se pulieron durante otros 30 segundos. El sistema de pulido consta
de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes granos. Se realizé un pulido completo de un minuto para cada
muestra. Posteriormente las muestras fueron limpiadas en ultrasonido con agua destilada durante 10 minutos.

Analisis microestructural y tamario de grano.
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La caracterizacion de la microestructura se realizd6 mediante microscopia electronica de barrido (SEM) sobre
probetas de zirconio previamente grabadas térmicamente a 1200°C durante 1 hora, utilizando una velocidad de
curacion y enfriamiento de 10°C/min. El tamafio de grano promedio se midi6 en micrografias SEM con aumentos de
10 000x utilizando el método lineal de interseccion en el software ImageTool.

Resultados
Sinterizacion
Para la creacion de las piezas de prueba se llevo a cabo el proceso de sinterizacion a las condiciones descritas
en la metodologia partiendo del espécimen disefiado en Dental CAD 3.0 Galway (figura 1). Esta fundicion se realiza
con un laser de gran precision que funde el material hasta obtener, capa a capa, la pieza final.

Figura 1. Muestra en forma de disco disefiada por Dental CAD 3.0 Galway.

Las capas obtenidas son de gran complejidad y detalle (figura 2), por lo que el sinterizado permitio
reproducir los angulos y zonas mas exigentes, ya sea por su morfologia curvada o por los requerimientos especiales
que se tuvieron en la elaboracion de la pieza.

a) — b)
Wl N/ BT N/ ZHTomm
ﬁk«lnl;;;i/:nlni; \ ﬂA‘Am:;;:/'il:o./d.r \'/ ﬂml.-t,‘\.:\“/'i,:uni..
| E—— | E—— | Capa esmalte 35%
S— Capa de transicion 1 15%

DIAMETRO 10 mm

) CAPA ESMALTE 35% Capa de transicion 2 15%
CAPA DE TRANSICION 1 15%
CAPA DE TRANSICION 2 15% Capa dentina 35%

CAPA DENTINA 35%

Figura 2. a) Lotes de zirconio multicapa empleados (Katana™ Kuraray Noritake), b) Esquema del gradiente del
disco de zirconia multicapa. c) capas de un segmento de muestra de zirconio.
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Composicion

El contenido de 6xido de ytrio fue diferente entre los materiales de circonio. ZUT mostrd el contenido de
ytrio mas alto, 12,30 % en peso, ZST tuvo 10,18 % en peso y ZHT tuvo el contenido mas bajo, 7,18 % en peso
(Figura 3).

Figura 3. Comparacion estructural del contenido porcentual de ytrio (% peso) en los tres lotes de material de
zirconio a) ZUT, b) ZST y ¢) ZHT.

En el cuadro 3, se reportan los valores de porcentaje composicional, obtenidos por EDX, de los diferentes
lotes de zirconio multicapa que se evaluaron, se observa que el contenido de ytrio va decayendo con el incremento
de zirconio presente en la muestra, esto provee un mayor contenido de fase cubica en la pieza, un acomodo tal que

permite piezas con cualidades mecanicas y estéticas compatibles.

Lote Elemento % peso % atémico Net. Int. % error
ZUT Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
Zr O2 87.70 92.89 122.44 4.62
7ST Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
Zr O2 89.82 94.18 118.90 4.45
ZHT Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
Zr O2 92.82 95.95 119.11 4.28

Cuadro 3. Comparacion del contenido de ytrio (wt %) en los materiales de zirconia multicapa

Microestructura y tamario de grano

En la figura 4 se muestran micrografias representativas de los 3 lotes de zirconio empleados. No se observo
porosidad en ninguna de las micrografias. Las microestructuras estan en concordancia con los contenidos de ytrio y
fase ctibica, con la muestra ZUT con el tamafio de grano mas grandes y ZHT los mas pequefios. El tamafio de grano
promedio determinado por el método de intercepcion lineal confirmod estas observaciones, ZUT, 4.00 + 0.85 pm,
ZST,2.80£0.17 um y ZHT, 0.63 + 0.03 um, que coinciden con los reportados por algunos autores (Camposilvan et
al., 2018; Inokoshi et al., 2018; Kolakarnprasert et al., 2019). Otro detalle observable en la micrografia es la alta
dispersion en el tamafio de grano de la muestra ZUT, que presenta tamafios variados lo que produce una lata
desviacion en os resultados (desviacion estandar). En contraste, ZHT que es mas homogénea y se observa una
desviacion estandar menor, lo que se refiere a una distribucion de tamafio de grano mas estrecha (Kolakarnprasert et
al., 2019).

Figura 4. Micrografias FE-SEM representativas de los lotes de materiales de zirconio estudiados a) ZUT, b) ZST y
c) ZHT.
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Conclusiones

Los resultados obtenidos sobre el contenido de itrio y las caracteristicas microestructurales fueron
consistentes con reportes bibliograficos e informacion del fabricante, mostrando que ZUT tiene el contenido de ytrio
mas alto mientras que ZHT, el contenido mas bajo. A pesar de observar esta similitud entre los estudios, se
obtuvieron algunas discrepancias entre los valores especificos del contenido de itrio, pero esto se debe a las
diferentes técnicas utilizadas para su medicion. Asimismo, los resultados del presente estudio son consistentes con
otras investigaciones publicadas que respaldan la alternativa de implementar el sistema completo de circonio
multicapa (KatanaTM, Kuraray) en restauraciones totales realizadas mediante un flujo de trabajo digital.
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Capitulo 69

ANALISIS DE LA COLORACION DE MATERIALES DE CIRCONIO
MODIFICADO CON OXIDO DE ITRIO PARA TRATAMIENTO PROTESICO.

Nohra Violeta Gallardo Rivas, Jorge Humberto Luna Dominguez, Ana Maria Mendoza Martinez.

Informacién adicional del autor al final del capitulo

RESUMEN

Para mejorar las propiedades de translucidez del circonio se trabajé en modificarla
y estabilizarla con 6xido de itrio, donde las propiedades de translucidez se pueden
controlar tanto por la temperatura de sinterizacion como por el contenido de itrio. Se
desarrollaron digitalmente discos de dimensiones especificas (D-15 mm x E-0.1
mm) utilizando un software de disefio asistido por computadora. Posteriormente, de
cada material de zirconia (UTML, STML y UTML) del sistema de circonio multicapa
se fresaron varios discos para posteriormente sinterizarse a condiciones conocidas.
El analisis quimico composicional de las modificaciones de itrio se realizd por
microscopia electronica de barrido con EDS, la medicion del color de las muestras
a través del sistema de color CIE L*a*b* usando un espectrofotdmetro dental. En
general, se sabe que en cuanto mayor sea el contenido de itrio y la temperatura de
sinterizacién, mayor sera el contenido cubico y mejor sera la translucidez, se valida
esta aseveracion con respecto a la concentracion de itrio empleada, y se demuestra
que las propiedades de color son favorables para la potencial aplicacion de estos
materiales en restauraciones odontolégicas y simplificacion del tratamiento
protésico.

ABSTRACT

To improve the translucency properties of zirconium, work was done to modify and
stabilize it with yttrium oxide, where the translucency properties can be controlled by
both the sintering temperature and the yttrium content. Discs of specific dimensions
(D-15 mm x E-0.1 mm) were digitally developed using computer-aided design
software. Subsequently, several discs were milled from each zirconia material
(UTML, STML and UTML) of the multilayer zirconia system and subsequently
sintered under known conditions. Compositional chemical analysis of yttrium
modifications was performed by scanning electron microscopy with EDS, measuring
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the color of the samples through the CIE L*a*b* color system using a dental
spectrophotometer. In general, it is known that the higher the yttrium content and the
sintering temperature, the higher the cubic content and the better the translucency.
This statement is validated with respect to the yttrium concentration used, and it is
shown that the properties of color are favorable for the potential application of these
materials in dental restorations and simplification of prosthetic treatment.

INTRODUCCION

En la aplicaciéon odontoldgica, la ceramica sin metal se ha convertido en una opcion
indispensable en cuanto a los materiales de restauracion, toda vez que las
exigencias estéticas de los pacientes desempefan un papel cada vez mas
importante. Sobre todo las estructuras de ceramicas de dioxido de circonio estan
adquiriendo un protagonismo creciente, puesto que en virtud de su gran estabilidad
y resistencia pueden emplearse incluso para puentes de dientes posteriores.

De todos modos, el didxido de circonio presenta un «color de estructura blanco»
especial, asi como una «reflexiéony» visible tras la coccion de las masas de
estratificacion. En consecuencia, desde la perspectiva de la reproducibilidad del
color, hasta ahora se consideraba dificultosa la adaptacion cromatica, p. €j. en la
zona de los dientes anteriores, donde la coincidencia con los dientes vecinos es
especialmente importante y el grosor de capa disponible esta limitado. Las
propiedades Opticas del dioxido de circonio y ademas es posible lograr
restauraciones de aspecto natural, incluso en condiciones de espacio limitados,
gracias a las correcciones de color en las estructuras, obtenidas de la aplicacién de
técnicas de estratificacion con masas ceramicas.

La adicion de 6xidos metalicos como CaO, MgO o Y203 se utiliza para estabilizar
parcial o totalmente los materiales de circonio multifasico a temperatura ambiente.
Recientemente, se ha desarrollado un sistema de circonio estabilizado con 6xido de
itrio (Katana™, Kuraray Company) para aumentar las propiedades estéticas y las
aplicaciones de restauracién dental [1-4]. El disefio multicapa de este sistema
ceramico tiene la caracteristica de imitar el gradiente del tono natural de los dientes
[4]. Donde el area incisal de una corona es mas translucida, creciendo en intensidad

cromatica y opacidad hacia la region gingival [3-5].
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METODOLOGIA

Materiales
Los sistemas de circonio multicapa empleados, fueron los disponibles
comercialmente (Katana™; Kuraray Noritake). En la tabla 1 se muestra la

nomenclatura de los tres sistemas de este estudio.

Tabla 1. Nomenclatura de los sistemas de circonio multicapa empleados.

Clave Nomenclatura

UTML Zirconia Ultra Translucent Multi Layered
STML Zirconia Super Translucent Multi Layered
HTML Zirconia High Translucent Multi Layered

Sinterizacion y manufactura de discos

Se disefiaron muestras en forma de disco de multiples capas (15 mm de diametro y
1,0 mm de espesor) mediante el software Dental CAD 3.0 Galway. Posteriormente,
se fresaron 12 muestras para cada material de circonio (UTML, STML y HTML) a
partir de discos pre-sinterizados (98 mm x 18 mm) utilizando una fresadora (350i
times- icore® GmbH). Las muestras se retiraron de los discos de circonio con la
ayuda de un micro-motor utilizando una fresa de diamante y se sinterizaron

siguiendo las instrucciones de la tabla 2.

Tabla 2. Condiciones de sinterizacion y propiedades mecanicas de los sistemas de circonio

multicapa.
Incrementos de Temperatura Decrementos de | Resistencia a
Clave | Temperatura limite [=] °C* Temperatura la flexion [=]
[=]’C/min [=]°C/min MPa
UTML | 10 1550 10 557
STML | 10 1550 10 748
HTML | 10 1500 10 1125

*Por 2 horas de proceso

Después de eso, todas las muestras se pulieron con discos de caucho (Eve

Diapol®) utilizando un micromotor de baja velocidad (Schick GmbH) con una
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velocidad de 10,000 rpm. Las muestras se pulieron en una direccién durante 30
seg., se rotaron 90° y se pulieron durante otros 30 seg. El sistema de pulido consta
de 2 pasos mediante 2 discos de goma diferentes granos. Se realizé un pulido
completo de un minuto para cada muestra. Posteriormente las muestras fueron

limpiadas en ultrasonido con agua destilada durante 10 min.

Composicion elemental

Se llevd a cabo el analisis elemental por Espectroscopia de Rayos X de Energia
Dispersiva (EDS) para cuantificar la composicion del material (6xido de itrio — 6xido
de circonio) de las muestras utilizando un microscopio electronico JEOL JSM-7800F

a un voltaje de aceleracion de 1 kV.

Analisis y evaluacién de la coloracion

La medicion del color de las muestras se realizé mediante el sistema de analisis de
color con la ecuacion CIE L*a*b*, empleando un espectrofotometro dental (VITA
Easyshade Advance 4.0; VITA Zahnfabrik). Antes de las mediciones
experimentales, el espectrofotometro fue calibrado en modo automatico y validado
sobre una superficie blanca. Las muestras se colocaron sobre un fondo gris neutro
y posteriormente se posiciond la punta del espectrofotdmetro dental en el tercio
superior, medio e inferior de la superficie pulida de la muestra. Se registraron tres
mediciones por cada tercio para obtener los promedios de los valores L*, a* y b*.
En el ecuacion de color, L* indica luminosidad, la coordenada a* representa el rango
de verde a rojo y la coordenada b* representa el rango de azul a amarillo. Las

diferencias de color se calcularon utilizando la siguiente formula [6-8]:

1
AE = ([L1 — L2]? + [al — a2]? + [b1 — b2]?)2
RESULTADOS Y DISCUSION

Sinterizacion
Para la creacion de las piezas de prueba se llevo a cabo el proceso de sinterizacion

a las condiciones descritas en la metodologia partiendo del espécimen disefiado en
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DentalCAD 3.0 Galway (figura 1a). Esta fundicion se realiza con un laser de gran
precision que funde el material hasta obtener, capa a capa, la pieza final. Las capas
obtenidas son de gran complejidad y detalle (figuras 1 b-c), por lo que el sinterizado
permitié reproducir los angulos y zonas mas exigentes, ya sea por su morfologia
curvada o por los requerimientos especiales que se tuvieron en la elaboracion de la

pieza.

b)

Capa esmalte

1 s
ADa AeansSICion L

Capa de transicion 2

Capa @éhtina

DIAMETRO 10 mm

c) CAPA ESMALTE 35%

CAPA DE TRANSICION 1 15%

CAPA DE TRANSICION 2 153

CAPA DENTINA 35%

Figura 1. a) Muestra en forma de disco disefiada por DentalCAD 3.0 Galway, b) Esquema del
gradiente del disco de zirconia multicapa y c¢) capas de un segmento de muestra de circonio.

~ 882 ~ ISBN: 978-607-99574-3-8



“Lo Multidisciplinario Impulsando la Ciencia, la Tecnologia y a la Innovacion
en México para el Mundo”

Composicion

El contenido de 6xido de ytrio fue diferente entre los materiales de circonio. UTML
mostroé el contenido de ytrio mas alto, 12.30 % en peso, STML tuvo 10.18 % en peso
y HTML tuvo el contenido mas bajo, 7.18 % en peso (Figura 2). En la tabla 3, se
reportan los valores de porcentaje composicional, obtenidos por EDS, de los
diferentes lotes de circonio multicapa que se evaluaron, se observa que el contenido
de ytrio va decayendo con el incremento de circonio presente en la muestra, esto
provee un mayor contenido de fase cubica en la pieza, un acomodo tal que permite

piezas con cualidades mecanicas y estéticas compatibles.

8o 1o 200 100 200 e 600 700 800 900
L4c 299  1Cnts  13ISKeV  Det Octane Super A
240 b
el € 2
192
168
18
120
e
o
”
45
2
2
el _—
) 100 200 300 400 500 600 700 100 900

Lsec 299 OCnts 3315 WY Det: Octane Super A

225

(c)
200 .
178!
1%
125
100
78
59
y
29
o 10 200 300 400 s

8o 0 600 700 800 900
Lsec 298 0 Cnts 0000 ke Dt Octane Super A

Figura 2. Comparacion estructural del contenido porcentual de ytrio (% peso) en los tres lotes de
material de circonio a) UTML, b) STML y c) HTML.

~ 883 ~ ISBN: 978-607-99574-3-8



“Lo Multidisciplinario Impulsando Ila Ciencia, la Tecnologia y a la Innovacion
en México para el Mundo”

Tabla 3. Comparacion del contenido de ytrio (% peso) en los materiales de zirconia multicapa.

Lote Elemento % peso % atomico Net. Int. % error
UTML Y 203 12.30 7.11 18.66 9.43
Zr 02 87.70 92.89 122.44 4.62
STML Y 203 10.18 5.82 14.58 12.37
Zr 02 89.82 94.18 118.90 4.45
HTML Y 203 7.18 4.05 9.92 15.76
Zr 02 92.82 95.95 119.11 4.28

Analisis y evaluacién de la coloraciéon

Se presenta los resultados del analisis de los materiales de circonio (UTML, STML
y HTML) y las diferentes secciones (tercios superior, medio e inferior) usando la
ecuacion de analisis de color CIE L*, a*, b* (Tabla 4). Se demostré con evidencia
suficiente que el valor L* presentd un aumento significativo en el tercio superior
respecto al tercio medio e inferior (p<0.001). Asimismo, se observaron diferencias
significativas entre los tercios respecto a los valores de a* y b*. Es importante
mencionar que las discrepancias observadas entre los tercios analizados con
respecto a los valores de L*, a* y b* fueron similares en las circonias (UTML, STML
y HTML). Sin embargo, no se observaron diferencias estadisticamente significativas

entre los materiales de circonio (p>0,05).

Tabla 4. Valores promedio obtenidos para la ecuacion CIE L*a*b*.

Tercios Circonio UTML Circonio STML Circonio HTML
Superior 97.7+5.2 96.945.7 96.4+4.7

L Medio 91.644.8 90.545.9 90.1+3.4
Inferior 90.2+4.7 90.2+3.6 89.8+2.1
Superior 1.0+£0.2 0.9+0.2 1.0+0.2

a Medio 1.4+0.3 1.4+0.3 1.4+0.2
Inferior 1.9+0.3 1.8+0.4 1.8+0.4
Superior 26.8+2.9 26.6+2.7 27.1+2.6

b Medio 31.5+3.0 31+2.8 31.7+2.9
Inferior 36.4+3.4 36.1+3.1 36.5+3.3

Se implementd la ecuacion para AE, para identificar discrepancias de color

clinicamente visibles. El punto de percepcion clinicamente visible comienza en parte
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del valor AE = 3.7, por lo tanto, observamos una diferencia en el color entre los
tercios de todos los materiales de circonio (Figura 3a). Sin embargo, en el contraste
de color entre los materiales de circonio (UTML, STML y HTML), las discrepancias

de color no son clinicamente perceptibles (Figura 3b).
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Figura 3. a) Percepcién del color clinicamente visible entre tercios de cada tipo de circonio. b)
Percepcion del color clinicamente visible entre los materiales de circonio. Linea punteada valor AE
=3.7.

CONCLUSIONES

Con las limitaciones observadas en el presente estudio y los resultados obtenidos
hasta el momento es posible establecer las siguientes conclusiones.

+ El diferente contenido de itrio que se presenta en los materiales de circonio del
sistema de circonio multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) no genera una

discrepancia de color perceptible.
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» El sistema de circonio multicapa (Katana™; Kuraray Noritake) presenta una

superficie policromatica perceptible como el gradiente natural del color del diente.
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A QUIEN CORRESPONDA:

Por este conducto, me permito comunicarle que la C. NOHRA VIOLETA GALLARDO RIVAS
realizé las actividades correspondientes al proyecto denominado: "Determinacion de las
propiedades fisicoquimicas de sistemas de Zirconia multicapa modificados con Oxido de Itrio
para restauracién y tratamiento protésico” en la Facultad de Odontologia de la Universidad
Auténoma de Tamaulipas, con el soporte de los profesores de esta Facultad, en las
instalaciones del Centro de Investigacion, dentro de la Linea de Investigacion Eficacia,
efectividad y seguridad de biomateriales empleados en Odontologia del UAT-CA-86 En
Consolidacion "Evaluacién de Biomateriales en Odontologia" denotando que estas actividades
fueron destinadas a cumplir con lo establecido en la participacion de la Convocatoria de Afio
Sabatico 2-2023, cumpliendo el periodo de actividades comprendido del 1 de septiembre del
2023 al 31 de agosto del 2024, en la Modalidad A. Programa de Investigacion Cientifica,
Tecnolégica o Educativa, emitida por el Tecnoldgico Nacional de México.

Las principales actividades realizadas fueron las siguientes:

o Sinterizar varios lotes de dxido de zirconia/éxido de itrio, con las propiedades Opticas Y
estructurales adecuadas, que cumpla con las caracteristicas requeridas para uso en
odontologia.

. Caracterizar los ceramicos obtenidos de tal modo que permita establecer un
comparativo con diferentes casos de estudio.

. Desarrollar una base de datos con la informacién de caracterizacién de los ceramicos y
el andlisis bibliografico que permita establecer un comparativo.

Estas actividades representan los objetivos planteados en la propuesta de estancia, los cuales
se cumplieron satisfactoriamente. Cabe destacar que el programa de trabajo impact6 en los
programas educativos de la licenciatura de Médico Cirujano Dentista y las Maestrias en
Ortodoncia, Prostodoncia, Endodoncia, Odontopediatria y Periodoncia; asi como el
fortalecimiento del vinculo académico, entre el Centro d sfiggelon en Petroquimica del
ITCM y el Centro de Investigacion de la Facultad de
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B I e Humberto Luna Dominguez
/ BAirector del Centro de Investigacion
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ANALISIS TECNICO DE LA ACADEMIA

06 de septiembre de 2024

Mtro. Juan Dionisio Cruz Guerrero
Director del Instituto Tecnoldgico
de Cd. Madero

Presente

De acuerdo con la calendarizacién de la propuesta de trabajo, le comunico que se
revisé y evaludé el reporte: Intermedio 50%: ( ) o Final 100%: ( x ), de la

persona cuyos datos se mencionan a continuacion:

Docente: Nohra Violeta Gallardo Rivas

RFC: GARN790802N74

No. Autorizacién: AS-2-105/2023

Programa autorizado, A. Programa de investigacidn: Cientifica, Tecnolégica o
Educativa. A.l. Proyecto de Investigacién Cientifica: Determinacién de las
propiedades fisicoquimicas de sistemas de Zirconia multicapa modificados con
Oxido de Itrio para restauracién y tratamiento protésico. Instituto Tecnolégico
de Ciudad Madero.

Pericdo autorizado: 0l-septiembre-2023 al 3l-agosto-2024

Esta Academia determina que cumple técnica y académicamente con lo establecido en

las Politicas Académicas Generales de Periodo Sabatico.

Atentamente

N / Vo.Bo
\?é\
Ana Lidia Marsinez Salazar Marco 9&%onio Coronel
Presidente de la Academia del Garcia
Claustro del Posgrado en Jefe de la Divisidén de
Ciencias de la Ingenieria £studios de Posgrado e
Investigacidén
) \ -
) ] \QPJ %
Pedro n Garcia Vite Nelson| Rangel Luis Fortino Cisneros
Profesor revisor Catedratico valXdez Sinencio
Profesor revisor Profesor revisor
Catedratico Catedratico
Cep. Subdireccién Académica
Departamento de Desarrollo Académico
Departamento Académico
Comisién Dictaminadora

Iteresado (a).
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DICTAMEN DE LA COMISION DICTAMINADORA

20 de septiembre de 2024

Mtro. Juan Dionisic Cruz Guerrero
Director del Instituto Tecnolégico
de Cd. Madero

Presente

De acuerdo con la calendarizacién de la propuesta de trabajo vy el analisis
técnico de la academia, le comunico que se revisd y evalué el reporte: Intermedio
50%: ( ) o Final 100%:( X ), de la persona cuyos datos se mencicnan a

continuacion:

Docente: Nohra Violeta Gallardo Rivas

RFC: GARN790802N74

No. Autorizacién: AS~2-105/2023

Programa autorizado, A. Programa de investigacién: Cientifica, Tecnolégica o
Educativa. A.l. Proyecto de Investigacién Cientifica: Determinacién de las
propiedades fisicoquimicas de sistemas de Zirconia multicapa modificados con
Oxido de Itrio para restauracién y tratamiento protésico. Instituto Tecnolégico
de Ciudad Madero.

Pericdo autorizado: O0l-septiembre-2023 al 3l-agosto-2024

Por lo que esta Comisidén Dictaminadora encuentra y determina que se ha cumplido
con la entrega del reporte correspondiente y con las Politicas Académicas

Generales de Periocdo Sabatico.

ATENTA TE
z‘/ C/e
Lys . Goldarac Otogn Bernardo
/' f ‘ Presidente
/ Nembre y firma del Representante de los Pro

] V17 41/
‘// ,/‘Q/;,
Chuey Rubio Juan Ramén t/l.aura
Secretario Nombre y fi del ReMresentante de la

Nombre vy firma del Represéntante del TecNM ¢Pireccion

(e}

Morales Cepeda Ana Beatriz Velazqu ta Ldura
Nombre y firma del Representante de la Dirsccién Nombre v firma del Representante de los
Profekores

B Subdireccién Académica
Departamento de Desarrollo Académico
Departamento Académico
Comisién Dictaminadora
Interesade (a).

Lo}



