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RESUMEN: En el presente trabajo, se prepard un compuesto vitroceramico a partir de infiltraciones de un vidrio de
Boro Silicato de Lantano obtenido por la ruta de fusiéon a 1300°C sobre una matriz de a-alimina comercial
sinterizada a 1200°C. Se evalu6 la influencia del tamafio de particula de la alimina, y los tiempos de tratamiento de
la matriz ceramica sobre la densificacion y propiedades mecéanicas del compuesto. Tanto la matriz de alimina como
el compuesto se caracterizaron mediante microscopia electronica de barrido (SEM) y difraccion de rayos X (DRX).
Se determino el efecto de la porosidad y el grado de infiltracion sobre la resistencia mecanica del material, evaluada
por medio de ensayos de flexion. Mediante espectroscopia se evaluaron las propiedades opticas del compuesto. Se
observo que el vidrio refuerza la matriz ceramica aumentando su resistencia hasta en un 2230%, obteniendo para el
compuesto resistencias a la flexion hasta de 426Mpa. Las coordenadas cromaticas L*, a*, b* medidas mostraron que
el color es reproducible, y debido a sus matices no presenta inconvenientes para su uso en el area dental.

PALABRAS CLAVE: Alumina, Ceramica infiltrada, Material ceramico compuesto, Vidrio de lantano

ABSTRACT: In this work, it was prepared a glassceramic composite infiltrating a glass of boron silicate of
lanthanum obtained by melting at 1300°C on a matrix of commercial o -alumina sinterized at 1200°C. It was
evaluated the influence of the particle size of the alumina, the times of thermal treatment of the ceramic matrix on the
densification and mechanical properties of the composite. The alumina matrix and the composite were characterized
by means of scanning electronic microscopy (SEM) and diffraction of rays X (DRX). It was determined the effect of
the porosity and the infiltration grade on the mechanical resistance of the material, evaluated by means of flexion
test. The optic properties of the composite were evaluated by means of spectroscopy. It was observed that the glass
reinforces the ceramic matrix increasing its resistance until in 2230%, obtaining for the composite flexion resistance
to the until of 426Mpa. The chromatic coordinates L *, a * b * showed that the color is reproducible, and due to their
shades it doesn't present inconveniences for its use in the dental area.
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1. INTRODUCCION

La porcelana dental debe cumplir con ciertas
propiedades que permitan su utilizaciéon en el
ser humano ya sea como implantes, rellenos,
recubrimientos o piezas removibles. Entre estas
propiedades se encuentran la estabilidad
quimica, la alta resistencia a la fractura, la
conductividad térmica, la traslucidez, dureza y
apariencia fisica que se asemeje a las de los
dientes naturales. [1-6].

En la actualidad, se hacen esfuerzos para lograr
restauraciones mucho mas estéticas buscando
que los materiales estén libres de metal para
evitar los problemas causados por una débil
adhesion de éste a la porcelana, problemas de
translucidez, incompatibilidad en la expansion
térmica entre ellos, rechazos por reacciones
alérgicas, y oxidacion[7].

La alternativa actual para solucionar los
problemas anteriormente planteados es el uso de
los compuestos vitroceramicos [8, 9] para la
fabricacion de piezas dentales. En los tltimos 15
afios se ha venido haciendo uso de la técnica
VITA In-Ceram [10-12] (ceramica de
infiltracion) inspirada en la clasica técnica de

colado usada en la industria ceramica. El uso de

esta alternativa para las restauraciones a nivel
nacional, se ha logrado a través de 1la
importacion de materiales dentales generando
accesibilidad limitada y altos costos, no
solamente para el laboratorio dental sino también
para el paciente que los requiere

En el presente trabajo, como opcion de
transferencia tecnoldgica y sustitucion de
importaciones, se desea obtener materiales
dentales compuestos conformados a partir de
una matriz de alimina sinterizada, infiltrada con
vidrio de lantano. Se hace especial énfasis en la
influencia de algunas variables fisicoquimicas
tales como la temperatura, el tamafo de particula
y el tiempo de tratamiento térmico sobre la
densificacion y las propiedades mecanicas del
compuesto.

2. EXPERIMENTAL

La obtencién del material compuesto implica
inicialmente preparar el vidrio de lantano y la
matriz de alimina presinterizada, para luego
realizar la infiltracion del vidrio en la matriz.
Tanto la matriz de alimina como el compuesto
se caracterizaron mediante Analisis quimico
(EDS), Microscopia Electronica de Barrido
(SEM), Difraccion de Rayos X (DRX),
Densificacion, Ensayos de flexion biaxial (Ball
all Ring) y Espectrofotometria optica.

2.1 Obtencion del vidrio

El vidrio de Lantano, perteneciente al sistema
La,0s, Si0,, B,0;, se obtuvo mediante fusion a
1300°C y posterior colado en agua fria,
utilizando como materias primas reactivos puros
grado analitico de oxido de lantano (La,0s),
silice (Si0,), oxido de titanio (TiO,), 6xido de
cerio (CeO;), 6xido de boro (B,0;), 6xido de
calcio (Ca0), 6xido de sodio (Na,O) y oxido de
potasio (K,0O). La tabla 1 resume la composicion
del vidrio obtenido.

Tabla 1. Composicion del vidrio de infiltracion
Table 1. Composition of the infiltration glass

Comp | (%p/p)
L3203 40
Si0, 20
B203 15
K,0O 8
NaZO 8
Ce0O, 4
CaO 3
TiO, 2

2.2 Obtencion de la matriz de aliimina

La matriz de alimina se obtuvo mediante
prensado uniaxial a 2000 Psi durante 30s. Se uso
alcohol polivinilico (7% p/p) como aglomerante
y un tensoactivo para aumentar la mojabilidad de
la alimina. La tabla 2 resume las proporciones
utilizadas para la realizacion del prensado.
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Tabla 2. Composicion de la matriz
Table 2. Matrix Composition

Compuesto | Sln polivinil | Alimina | Tensoactivo

% p/p 16% 80% 4%

Con el fin de evaluar la influencia de la
distribucién de tamafio de particula de la alimina
en la sinterizacion y por tanto en la infiltracion
del vidrio, se dispusieron 2 tipos de matrices
ceramicas. Una de ellas se obtuvo a partir de
alimina comercial (referencia MSZ3), y la otra
se prepar6 a partir de alimina comercial con
tamafio de particula menor clasificada mediante
el método de flotacion. Ambos tipos de materias
primas se caracterizaron en cuanto el tamafio de
particula mediante microscopia electronica de
barrido (JEOL JSM-5910LV) y DTP (Malvern
Master Sizer). Su composicion quimica se
evalué mediante una microsonda EDS acoplada
a JEOL JSM 5910LV. Las probetas se
sometieron a tratamientos térmicos a 1200°C,
durante diferentes periodos de tiempo, como se
especifica en la tabla 3.

Tabla 3. Disefio experimental
Table 3. Experimental design

Tamaiio de Tratamiento Tiempo de
particula Térmico Tratamiento (horas)
22 um-0.5 pm 1200 °C 1 2 4
6 um-0.05 pm 1200 °C 1 2 4

A todas las probetas se les evalud la densidad
utilizando agua destilada como medio de
medicion en una Balanza ADAM AAA 160L,
equipada con un kit para dicha medicion.

2.3 Obtencion del material compuesto

Una vez obtenidos el vidrio y la matriz de
alimina presinterizada, el vidrio molido y
clasificado (menor que 22 micrémetros) se
dispuso por ambas caras de las pastillas de
alimina. La alimina y el vidrio en conjunto se
sometieron a 1300°C durante 2 horas para su
infiltracion. Las pastillas infiltradas se pulieron
manualmente para eliminar el exceso de vidrio.

El compuesto obtenido se caracterizdo mediante
Microscopia Electronica de Barrido (JEOL JSM-
5910LV) y Difraccion de Rayos X (RICAGU-
Modelo Miniflex, con A=1.54%), se evaluaron su
densidad, propiedades Opticas mediante
coordenadas de color L* —a* b* y
espectrofotometria (Ocean Optics), y resistencia
mecanica a la flexion mediante la prueba de
flexion biaxial (Ball all Ring) en una maquina
universal de ensayos (Test Resource 650M).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Tamaifo de particula de las materias
primas

La figura 1 presenta la distribucion de tamafio de
particula de la alimina comercial y de la flotada.
Se caracterizan por tener un D5y de 4.88um y
1.95 um respectivamente.
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Figura 1. Distribucién de tamaiio de particula de la
Alumina Comercial y de la Alimina Flotada
Figure 1. Distribution of particle size of the

Commercial Alumina and of the Floated Alumina

3.2 Composicion quimica de la materia prima

Las tablas 4 y 5 muestran la composicion del
vidrio de Borosilicato de lantano y de la alimina
comercial respectivamente, lograda a partir de
los espectros obtenidos mediante sonda EDS
acoplada al microscopio electronico de barrido.
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Tabla 4. Composicion del vidrio de Borosilicato de

Lantano
Table 4. Composition of the glass of borosilicate of
Lanthanum
Elemento % p/p % atomico
O 28.01 60.96
Na 1.67 2.52
Al 1.16 1.50
Si 17.48 21.68
Ca 0.68 0.59
La 51.14 12.82
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Se destaca que la muestra de alimina es
altamente pura y no hay presencia de sodio en
ella, solo se presentan picos de de Al y O, en
relacion atomica de 1:1.56, cercano a la relacion
teorica en la alimina.

Tabla 5. Composicion de la alimina comercial
Table 5. Composition of the commercial alumina

funcion del tiempo de sinterizacion. En el eje
izquierdo se lee la densidad real y en el eje Y de
la derecha se lee la densidad relativa respecto a
la densidad tedrica de la alumina (4 g/cm’). Se
observa que para ambas distribuciones de
tamafio de particula aumenta la densificacion a
medida que aumenta el tiempo de tratamiento
térmico a 1200°C.

La densificacidon es mayor en la matriz obtenida
a partir de la alimina comercial, la cual tiene un
intervalo mas amplio de tamafio de particula que
la flotada. Esto se puede explicar mediante el
factor de empaquetamiento que existe en ambas
matrices: si una muestra contiene particulas de
tamafios muy similares y pequefos, al
conformarlas por prensado uniaxial, siempre
existiran espacios vacios remanentes entre

particula y particula, mientras que en una con
una distribucién de tamafio de particula mas
amplia, los espacios vacios podrian ser ocupados
por las particulas mas finas, y las particulas mas
gruesas se convertirian en el esqueleto del
material, logrando un mayor empaquetamiento,

tal como se muestra en la figura 3.

Elemento % p/p % Atémico
C 2.6 4.31
(0] 46.84 58.35
Al 50.56 37.34
3.3 Densificacion de la matriz de aliumina
sinterizada
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Figura 2. Densificacion de la matriz de Alimina
Figure 2. Densification of the Alumina matrix

En la figura 2 se presentan las curvas de
densificacion de las matrices de alimina
comercial y flotada presinterizadas a 1200 °C en

Figura 3. Esquema del empaquetamiento de la
fraccion de A). Al,O; flotada B) Al,O; Comercial
Figure 3. Outline of the packaging of the fraction of
A) floated Al,O; B) Commercial Al,O3

3.4 Caracterizacion del material compuesto

La figura 4 presenta las curvas de densificacion
de la alimina comercial y flotada presinterizadas
a diferentes tiempos a una temperatura de 1200
°C, e infiltradas a 1300°C durante 2 horas. En el
eje Y izquierdo se lee la densidad real del
compuesto y en el eje Y de la derecha se lee la
densidad relativa respecto a la densidad tedrica
de un compuesto comercialmente obtenido bajo
un procesamiento similar (3,8g/cm’).
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Figura 4. Densificacion matriz ceramica infiltrada
Figure 4. Densification of the infiltrated ceramic
matrix

Se observa que para ambas distribuciones de
tamafo de particula, las curvas presentan un
maximo de densificacion en el valor intermedio
del tiempo de tratamiento térmico. Esto significa
que para el caso de la matriz presinterizada con
menor tiempo de tratamiento el vidrio infiltro,
pero al parecer en muy poca cantidad de tal
forma que no se logr6  aumentar
significativamente la densidad como si ocurrid
en la muestra tratada térmicamente durante 2
horas. En el caso de la muestra que se
presinterizd durante 4 horas, podria atribuirse la
baja densidad a la existencia de poros aislados
que evitaron en cierta medida la infiltracion de
vidrio. De este modo podriamos decir que para
un tiempo de tratamiento térmico de 2 horas se
presenta un tamafio y forma de poro adecuado
para una infiltracion optima.
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Figura 5. Resistencia a la flexion del compuesto
Figure 5. Tension strength of the composite

En la figura 5 se presentan los resultados
obtenidos en el ensayo de flexion para la matriz
ceramica sin infiltrar y el material ya infiltrado.

Se puede observar que, para ambas
distribuciones de tamafio de particula, el vidrio
refuerza la alimina sinterizada aumentando su
resistencia hasta en un 4000% (de 10Mpa hasta
423Mpa).

En algunas de las muestras la falla se presento
debido a imperfecciones superficiales tales como
delaminaciones  originadas = probablemente
durante la  infiltracion, que indujeron
concentraciones de esfuerzos en zonas
localizadas, reduciendo  notablemente la
resistencia a la flexion del material.

Con el fin de determinar la influencia del grado
de infiltracion sobre el aumento de las
propiedades mecanicas se relaciono el aspecto de
la superficie de fractura observada mediante
microscopia electronica de barrido con la
resistencia a la flexion presentada por el
material.

Figura 6. Muestras infiltradas. A) Al,O; Comercial
sinterizada durante 2 horas. B) Al,O; Flotada
sinterizada durante 2 horas. C) Al,O; Comercial
sinterizada durante 4 horas. D) A,O; Flotada
sinterizada durante 4 horas
Figure 6. Infiltrated simples A) Commercial Al,04
sinterized during 2 hours. I3) Flotated Al,O; sinterized
during 2 hours. C) comercial Al,Oj sinterized during
4 hours. D) Flotated Al,Oj; sinterized during 4 hours

Como se puede observar en la figura 6B, la
muestra que presentd mayor resistencia a la
flexion (flotada con presinterizacion durante 2
horas) se encuentra completamente infiltrada.
Por el contrario, las muestras comerciales
presinterizadas durante 2 y 4 horas presentaron
la resistencia a la flexion mas baja. Esto se
corresponde con la poca infiltracion del vidrio
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en ciertas zonas de la matriz como se puede
observar en las figuras 6A y 6C. En el caso de la
muestra de alimina flotada presinterizada
durante 4 horas que presento6 la segunda mas alta
resistencia a la flexion se encuentra infiltrada en
gran parte, con pequefias zonas ausentes de
vidrio (Figura 6D). De lo anterior se deriva que a
menor grado de infiltracion, menor sera la
resistencia mecanica del material.

La figura 7 muestra el difractograma de rayos X
para la muestra de alimina flotada infiltrada
durante 2 horas. En este se evidencia la aparicion
de picos extras a los de la alimina, que
corresponden a La,Ti,S10q (Crystallographic and
Crystallochemical Data Base for mineral and
their structural analogues. PDF 1028, PDF 4325)
De este modo se puede asegurar la cristalizacion
del vidrio de lantano en los intersticios de la
matriz ceramica, contribuyendo al aumento de
propiedades mecanicas.
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Figura 7. DRX del Compuesto
Figure 7. DRX of the Composite

La tabla 6 presenta las coordenadas cromaticas
L*, a*, b* para las diferentes muestras obtenidas
a partir del analisis espectrofométrico.

Tabla 6. Coordenadas Cromaticas
Table 6. Chromatic coordenates

Muestra L* a* b*
Material comercial 67,07 | 0,16 | 9,12
Compuesto Al,O; com 30
minutos 86,04 | -0,68 | 13,93
Compuesto Al,O3 sed 30
minutos 88,55 | -0,71 | 12,75

Compuesto Al,O; com 2h | 90,59 | -1,15 | 13,10
Compuesto Al,O3 sed 2h | 89,59 | -1,10 | 14,70
Compuesto Al,O; com4h | 89,89 | -1,12 | 13,37
Compuesto Al,O; sed 4h | 88,61 | -1,04 | 12,19

De acuerdo con los datos anteriores y los ejes
cromaticos, el compuesto presenta un color
amarilloso claro con una pequefa influencia de
verde. Tiene una alta luminosidad (pureza del
color) y comparado con el material comercial
que se usa actualmente en restauraciones
dentales su color es bastante parecido y
reproducible. Esto ultimo se evidencia en la poca
variabilidad del color, calculada mediante el
vector de Markus que revela la diferencia de
cromaticidad de cada una de las muestras
referenciadas a las demas. El valor de dicho
vector para las muestras analizadas varia entre
0.6527 y 4.6489, lo cual indica que la diferencia
existente no es demasiado amplia, ya que valores
menores o iguales a 1 indican colores cuyas
diferencias no son detectadas por un observador
bien entrenado.

4. CONCLUSIONES

e La sinterizacion de las matrices durante 2
horas presenta el tamafio y relacion optima
entre poros (interconectados y mas
estrechos) para una buena infiltracion del
vidrio y wuna alta densificacion del
compuesto.

e Las muestras obtenidas a partir de alimina
flotada sinterizada exhibieron = mayor
resistencia a la flexién que las obtenidas a
partir de alimina comercial.

e Un menor factor de empaquetamiento en la
matriz presinterizada ocasionado por una
distribucion de tamafio de particula mas
cerrada favorece la infiltracion del vidrio.

e Una mejor infiltracion del vidrio en los
poros de la matriz, da lugar a una mayor
resistencia a la flexion en el material
compuesto.

e El color que presenta el material una vez se
ha infiltrado, es reproducible y similar al
color exhibido por los compuestos
comerciales usados en el area dental.
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