[Resumen]

Las coronas dentales de diéxido
de zirconio estabilizadas con
itrio con estructura cristalina
tetragonal (Y-TZP) presentan
propiedades mecdnicas y dpticas
excelentes, pero no pueden
adherirse mediante cementos
de fijacién dental de forma tan
fiable como otros materiales
dentales. Un tratamiento previo
mecdnico de la superficie de
contacto puede dar lugar,
mediante una transformacion
de fase, a dafios duraderos

en el material y pérdidas de
resistencia. Como nueva via
para la mejora de la union
adhesiva, se presenta una
microestructuracién con una
abrasion ldser de dafio reducido
mediante impulsos de Idser de
femtosegundo. Las geometrias
de ensayo unitarias de Y-TZP
fueron dotadas de distintas
disposiciones de microsurcos

en sus superficies internas y
adheridas mediante un cemento
de fijacion.
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Mejora de la union adhesiva para
coronas de ceramica sin metal de
Y-TZP mediante microestructuracion
por laser de femtosegundo

Niko Badrsch, Uwe BuBmeier y Stephan Barcikowski

El diéxido de zirconio se cuenta entre los materiales mas importantes para implantes
médicos y se utiliza por ejemplo en las cabezas de la articulacion de la cadera'®“3,
Las propiedades dpticas, entre ellas sobre todo su color dental, lo han convertido en
el material mas indicado también para coronas y puentes dentales. En este contexto,
la cerdmica de didxido de zirconio con estructura cristalina tetragonal (Y-TZP) reviste
un especial interés, dado que las propiedades mecénicas del material son superiores a
las de otras cerdmicas dentales. Esto se debe al efecto del reforzamiento por transfor-
macién mediante una transformacién de fase t-m bajo carga mecénica, que fue des-
cubierto's3® en 1975 y ha sido estudiado y descrito con detalle durante las décadas
posteriores”5'17'22'40'45.

El requisito esencial para su aplicacién en la prétesis dental es, no obstante, una unién
adhesiva fiable entre la ceramica de diéxido de zirconio y el cemento de fijacion. A
este respecto existen numerosos estudios que investigan principalmente la resistencia
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mecanica de la cerdmica y de la unién adhesiva® 1319292426 asi como el envejecimiento
debido a influencias del entorno tales como la temperatura y la humedad?'/15.23:47,49,
Los estudios de la resistencia de la unién se centraron también en el tratamiento previo
selectivo de las superficies. Sin embargo, hasta ahora dichos estudios se han limitado
basicamente a procedimientos quimicos, especialmente mediante grabado acido?’:33,
asi como a la rugosificacion mecénica de la superficie cerdmica mediante materiales de
chorreado'?3349,

En metales pretratados o cerdmicas vitreas grabadas, al utilizar cementos de fijacién se
obtiene un arrastre de fuerza mayor que en la superficie de Y-TZP, de modo que una
mejor unién a las coronas ceramicas puede incrementar la adherencia de toda la unién.
Para mejorar la adhesion se tiene en cuenta incluso un debilitamiento a largo plazo de
la ceramica mediante el chorreado de la superficie interfacial, el cual puede ir acompa-
fiado de transformaciones de fase indeseadas?*334°.

No obstante, la elevada creacion de valor al utilizar ceramicas Y-TZP de alto rendimiento
también puede justificar tratamientos previos de coronas y puentes dentales mas costo-
sos y laboriosos, a fin de unirlos de forma mas fiable al cemento. El concepto implemen-
tado en el marco de este estudio es el acabado de una corona dental ya adaptada por
estructuracion interna mediante erosion laser de dafio reducido. Mediante microrreten-
ciones con una profundidad en el orden de magnitud del grosor de la capa de cemento,
practicadas en la superficie interna de las coronas dentales, en el curso del cementado
se forman imbricaciones microscopicas que, en tanto que unién positiva, proporcionan
un considerable incremento de la resistencia de la unién adhesiva.

Para ello esta indicado un método laser hasta ahora apenas utilizado en el dmbito den-
tal: los impulsos laser ultracortos en el rango de los femtosegundos posibilitan desde
hace mas de 10 afos una erosion de material casi completamente sin dafios'%121421,28,
Esto fue demostrado no s6lo para materiales metélicos, sino también para los dieléctri-
cos, los cuales debido a su banda electrénica prohibida requieren unas intensidades de
laser comparativamente elevadas3'#!#4. También la microestructuracion de la ceramica
de diéxido de zirconio ha sido ya demostrada mediante laseres de femtosegundo a
partir de geometrias simples’:'33448,

Un tratamiento laser utilizando distintos angulos de incidencia posibilita la estructura-
cién de la mayoria de las superficies internas de las coronas dentales artificiales. En el
marco del estudio aqui presentado, esto se aprovecha para dotar de distintas disposi-
ciones de microestructuras a cuerpos de ensayo similares a coronas dentales realizados
en Y-TZP mediante irradiacion enfocada por impulsos de femtosegundo en un éngulo
de 45°.

Tras la adhesion de los cuerpos de ensayo y después de deshacer la unién mediante una
maéquina de ensayo de traccion, tiene lugar una determinacion de la adhesién en unién
positiva mediante microscopia electrénica de barrido. Las fuerzas de traccién absorbidas
sirven como indicio de la eficiencia préactica de la imbricacion del cemento.

Se fresan seis modelos de una geometria de ensayo de mufién dental macroscépica-
mente idéntica de acero fino, provistos en su parte inferior de una superficie de ataque
de 40 x 15 mm? para su fijacion en una maquina de ensayo de traccion (fig. 1). Los mo-
delos de corona dental presentan unas dimensiones totales de 10 x 7 x 8 mm? (Ixan x al) y
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Fig. 1. Modelos de acero fino para el proceso de escaneo y fresado  Figs. 3a y 3b. Cuerpo metalico revestido con Scanspray en el escé-
de las contrapiezas de Y-TZP. ner 3shape y modelo CAD para los cuerpos cerdmicos.

poseen, con una superficie de base rectangular, una conicidad de 2° con cantos y aristas
redondeados. En la parte superior esté dispuesto un bisel (fig. 2).

A partir de estos cuerpos metalicos se producen mediante tecnologia CAD/CAM cinco
geometrias opuestas de Y-TZP unitarias (figs. 3a y 3b). Para ello se rocian los cuerpos de
ensayo con «pico-scanspray» de picodent, Wipperfurth, Alemania, se escanean median-
te el aparato 3shape D250 de Wieland Dental + Technik, Pforzheim, Alemania, utilizan-
do el software «Dental Designer» y se les da forma con una unidad de fresado ZENO
4030 (ambos de Wieland Dental + Technik). No se colorean los objetos fresados.

Se dota a los cuerpos ceramicos en su parte superior de una superficie de ataque para
la transmision de fuerza durante la posterior carga de traccién. Como material para los
cuerpos de ensayo se escoge el producto «ZENO Zr Disc» de Wieland Dental + Technik,
una ceramica dental conforme a la norma EN 1SO 68722 con una proporcién de éxido
de itrio del 5 por ciento de la masa. A fin de excluir en la mayor medida posible la pre-
sencia de inhomogeneidades, se fresan los 30 cuerpos de ensayo de corona dental junto
con dos anillos de calibracion a partir de cuatro piezas brutas y se sinterizan (figs. 4a y
4b). Un ensayo de los anillos de calibracion arroja un resultado de coccién cuyos valores
se sitdan en el rango normativo.

Con un angulo de incidencia de 45° con respecto al haz laser perpendicular de una
estacion de mecanizacién por impulsos ultracortos y con aspiracién simultdnea de las
emisiones del proceso, se practican microsurcos en las superficies biseladas y en las
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Figs. 4a y 4b. Treinta cuerpos
de ensayo ceramicos (cinco
por cada modelo de acero fino
escaneado) y dos anillos de ca-
libracion, confeccionados a par-
tir de un total de cuatro piezas
en bruto para fresado.

Figs. 5a y 5b. Tratamiento laser
de los cuerpos de ensayo bajo
un éngulo de incidencia de 45°
entre el haz laser perpendicular
y la muestra dispuesta oblicua-
mente (izquierda), cuerpo ceré-
mico microestructurado antes
del tratamiento posterior en el
horno (derecha).

Figs. 6a y 6b. Decoloracién
debida al tratamiento laser (iz-
quierda), reversion de la deco-
loracién en el horno a 200 °C
(derecha).

cuatro superficies internas laterales de los cuerpos de ensayo, los cuales llenan un
rectdngulo (figs. 5a y 5b). Para ello se utiliza un laser de femtosegundo de titanio-zafiro
«Spitfire Pro» de Newport Spectra-Physics GmbH, Darmstadt, Alemania, con una fre-
cuencia de repeticiéon de impulsos de 5 kHz. Se llevan a cabo las erosiones con una
energia de impulso de 40 um| (lineas finas) y 100 um] (lineas anchas) y una distancia
focal de 100 mm.

Tres de los cuerpos de ensayos se estructuran de forma idéntica. Seis del total de nueve
variantes de estructuracién constan de microsurcos dispuestos en dngulo recto con res-
pecto a una carga de traccién y que por lo tanto ofrecen la mayor superficie de ataque
posible para la absorcion de fuerza. Otros tres estan dispuestos en paralelo a la fuerza
de traccién y de este modo pueden incrementar la resistencia adhesiva principalmente
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Figs. 7ay 7b. Imagen MEB de-
tallada de un microsurco gene-
rado mediante laser en Y-TZP
sin diferencia apreciable tras el
tratamiento laser (izquierda) y
tras el calentamiento (derecha).

Figs. 8a y 8b. Cementacién de
una cofia de prueba cerdmica
con el cuerpo basico de ace-
ro fino, carga de 1 kg durante
4 min.

b 4—‘

gracias a una mayor superficie de contacto entre la cerdmica y el cemento. Un dltimo
juego de tres cuerpos de ensayo no es dotado de estructuracion interna alguna.

Pese al subsiguiente frotado y enjuague de la superficie con acetona, tras el tratamiento
laser de los cuerpos de ceramica queda una coloracién en la zona de las microestruc-
turas. Esta se elimina mediante un posterior calentamiento durante 10 min a 200 °C
(figs. 6a y 6b). Pese a que el depdsito firmemente adherido de material removido es un
fenémeno conocido en el didxido de zirconio®’, mediante el microscopio electrénico
de barrido no se observan en la superficie de la pieza de trabajo alteraciones debidas al
calentamiento (figs. 7a y 7b).

Asi pues, los responsables de la decoloracién no son depésitos, sino centros de color
formados debido a defectos del reticulo®” y que con intensidades del laser elevadas
pueden aparecer a causa de la ionizacién en cristales*. En el caso del di6xido de
zirconio estabilizado con itrio clbico, se sabe que se trata de centros de color de
electrones. Estos son atribuibles a zonas defectuosas de oxigeno, las cuales limitan
directamente con iones de itrio y abarcan un electrén no ligado®. La reoxidacion a
200 °C realizada en las muestras se atribuye en la bibliografia a la aniquilizacion de
los centros de color por encima de un umbral de energia de 1,6 eV8. Las iméagenes de
detalle permiten apreciar que el tratamiento por impulsos de laser de femtosegundo
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Figs. 9a y 9b. Fijacién de una
muestra en la maquina de ensa-
yo de traccion.

no provoca ninguna alteracién material en la zona alrededor de la erosién, dado que
se trata de un proceso no térmico’.'2143148 | os cuerpos de ensayo de corona dental
libres de defectos del reticulo asi preparados con microestructuras son unidos adhe-
sivamente a sus contrapiezas metalicas. Para ello, antes de cada adhesién se acon-
dicionan las superficies de los cuerpos metalicos mediante chorreado con corindén
precioso (110 pm) con un chorreador de puntero a una distancia de 1 ¢cm con una
presion de 3,5 bar. Para la adhesion se utiliza como cemento de fijacién de fraguado
dual el producto «G-CEM Capsule» de GC Germany GmbH, Bad Homburg, Alemania,
que se mezcla durante 10 s mediante un mezclador de capsulas y tras el tratamiento
se deja autopolimerizar durante 4 min bajo una carga de 1 N (figs. 8a y 8b).

La separacion de las uniones se lleva a cabo en todos los casos no antes de un dia des-
pués de la adhesién. Como méquina de ensayo de traccion se utiliza un «810 Material
Test System» (modelo 318.01) de MTS (Eden Prairie, Minnesota, EE. UU.), el cual se
emplea para los ensayos con una gama de medicién de 20 kN. Los cuerpos de ensayo
adheridos se fijan utilizando un adaptador para las cofias ceramicas (figs. 9a y 9b) y se
registra el desarrollo de fuerza con una velocidad de traccién constante de 1 mm/min
a lo largo del recorrido.

Una comparacion de imagenes de estructuras idénticas tomadas con el microscopio Resultados
electronico antes y después del estado adherido muestra que el comportamiento de
adhesion esta fuertemente influido por las microestructuras (figs. 10a a 10d). Para las
imagenes se pulveriza catédicamente una capa de oro conductora de unos 0,05 um de
grosor sobre algunas muestras estructuradas y antes de la adhesion se elimina mediante
agua regia. En la zona alrededor de las microconcavidades apenas se observa cemen-
to adherido tras el ensayo de traccion, sino casi exclusivamente la superficie cerdmica
con su estructura de surcos microscépica, la cual tiene su origen en el fresado antes
del proceso de sinterizacién. En cambio, las concavidades estan llenas de cemento. Al
separar la union tiene lugar, ademas de la separacion habitual del cemento debido a un
esfuerzo de cizallamiento, una rotura debida al cemento presente en las concavidades.
Las imégenes de detalle de las microestructuras a corta distancia confirman asi mismo la
adhesion y el llenado homogéneos de los microsurcos (figs. 11ay 11b).
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Figs. 10a a 10d. Imagenes
MEB detalladas de microsurcos
generados mediante laser en
sentido longitudinal/transversal
a la direccion de traccion (arri-
ba/abajo), antes de la adhesién
(izquierda) y tras el ensayo de
traccion (derecha).

Figs. 11ay 11b. Imdgenes MEB
de una microestructuracion
transversal a la direccién de
traccion tras una rotura de la
unién cementada en las con-
cavidades a consecuencia de la
traccion.

También la impresion macroscdpica confirma que el cemento permanece casi exclusi-
vamente en la superficie metalica o dentro de los surcos en la cerdmica y no sobre las
superficies no tratadas de la ceramica.

Las fuerzas de traccion necesarias para deshacer la unién adhesiva demuestran que la
adhesion del cemento empleado al diéxido de zirconio satisface los requisitos de la
prétesis dental (fig. 12). Estas fuerzas se sitdan ya en un promedio superior a 1 kN en
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Fig. 12. Fuerzas de traccion
maximas (valores promedio y
valores maximos) al deshacer la
unién cementada entre cuerpos
de ensayo de Y-TZP y de acero
fino, medidas en hasta tres en-
sayos de traccién por estruc-
turacién. long: longitudinal;
transv: transversal.
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Figs. 13a a 13d. Desarrollos de fuerza al separar uniones de ensayo con microsurcos de 35 pm de anchura en sentido transversal (1,1),

70 um de anchura en sentido transversal (6,2) y 35 um de anchura en sentido longitudinal (2,4), asi como sin microestructuras (4,5).
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la adhesion de una ceramica no estructurada, y en el curso de la estructuracién interna
se incrementan hasta 2,8 kN. El gréfico muestra los valores promedio de las fuerzas
méaximas medidas en los ensayos durante un ensayo de traccién para tres muestras
idénticamente estructuradas y adheridas en cada caso.

Los nimeros 1, 2 'y 3 expresan en este contexto una distancia entre lineas de 50, 100 y
200 pm con una anchura de erosion de 35 um, mientras que los nimeros 4, 5y 6 (sélo
en las estructuras transversales) identifican una distancia de 100, 200 y 400 pm con una
anchura de erosién de 70 um. La relacién de aspecto de la seccion transversal de surco
se ajust6 a un valor aproximado de 1, medido en el centro de las concavidades incor-
poradas en un dngulo de 45°. El tercer juego de muestras con estructuras en direccién
transversal («trans 3») no fue evaluable debido a un tratamiento previo incorrecto de la
superficie metalica, circunstancia aplicable asi mismo a dos ejemplares de la estructura
«trans 2» y a un ejemplar de la estructura «trans 4». A excepcion de un valor extrafio
en una de las tres estructuraciones longitudinales con gran distancia entre lineas («long
3»), de la visién de conjunto puede derivarse como tendencia clara que las microestruc-
turas transversales a la direccion de la fuerza son las que mas incrementan la resistencia
adhesiva. Cuantos més surcos transversales se practiquen en los lados internos de la
ceramica (las estructuraciones mas estrechas se dan en las muestras «trans 1», «trans 2»
y «trans 4»), tanta mas fuerza puede ser absorbida por la adhesiéon cementada.

Los ejemplos de cuatro desarrollos de fuerza tipicos ilustran detalladamente la influencia
de las microestructuras orientadas transversal y longitudinalmente a la fuerza de traccion
sobre la unién adhesiva (figs. 13a a 13d). En la mayoria de las muestras estructuradas
transversalmente se registra, como en los dos primeros ejemplos, una disminucion ra-
pida de la fuerza tras el inicio de la separacion, y que es atribuible a una rotura casi
simultanea de la cementacion en los surcos. En cambio, en todas las muestras con surcos
longitudinales practicados en la direccién de traccién aparecen varios maximos claros
durante la disminucién de la fuerza. El proceso de separacion en este caso es similar al
que se da en las muestras no estructuradas, dado que predomina la adhesion en arrastre
de fuerza y la adhesion se incrementa principalmente a causa de la superficie aumen-
tada. Ademas, la union positiva ejerce en la direccion de traccion una pequefa fuerza
principalmente sobre las superficies finales de los surcos.

La adhesidn no se rompe simultdneamente en todas las superficies internas tanto en las
muestras estructuradas longitudinalmente como en las estructuradas transversalmente,
sino que lo hace en un intervalo de pocos segundos (correspondiente a un escaso reco-
rrido de 10 a 100 pm). El motivo son las asimetrias en el punto de incidencia de la fuerza
de las microestructuras. Dichas asimetrias son atribuibles a pequefias desviaciones en
el angulo de fijacién de la muestra o en la orientacién de los microsurcos, asi como a
inhomogeneidades de la adhesién. Esta es la causa de los resultados de medicién di-
vergentes con algunos valores extrafios, y se refleja en la curva recorrido-fuerza en la
aparicion de varios maximos, en algunos casos en forma de oscilaciones muy reducidas.
Sin embargo, normalmente esto sélo reduce en pequefia medida una fuerza maxima
inicial para la separacion de la union.

Conclusion y perspectivas ~ Segun el ejemplo de las geometrias de microsurcos utilizadas se ha demostrado, pese
a los nimeros de casos relativamente bajos, que la microestructuracién de superficies
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internas de coronas de Y-TZP con un laser de femtosegundo mejora la resistencia de la
unién cementada. Con las condiciones marco escogidas (geometrias de los componen-
tes y pardmetros de medicién) deben llevarse a cabo nuevos estudios comparativos, ya
sea acerca de la optimizacién de las estructuras internas, ya para la comparacioén entre
cementos de fijacion.

A partir de los resultados obtenidos, las concavidades en sentido transversal a la carga
de traccién de una corona incrementan tanto més las fuerzas adhesivas cuanto menor
sea la distancia entre las microestructuras. En la geometria de los surcos se observa una
tendencia a una mayor adhesién en caso de estructuras mas pequefias.

Asi pues, la erosion de material no térmica y por ende de dafio reducido mediante
impulsos laser ultracortos constituye una alternativa al tratamiento previo mecanico de
las superficies de Y-TZP. Mientras que dicho tratamiento previo va acompafiado de una
transformacion de fase de la reticula cristalina tetragonal y debilita la ceramica, el tra-
tamiento laser genera Unicamente centros de color reversibles. Ademas, mediante una
estructuracién pueden hallar una retencién segura coronas y puentes con mufiones den-
tales cortos que presentan poca friccion y superficie de adhesién, asi como puentes de
aletas en el ambito de la odontologia minimamente invasiva. La magnitud de la estruc-
turacion laser puede adaptarse por una parte a las necesidades de incremento de la re-
sistencia y por otra parte a un eventual marco de costes de confeccion preestablecido.
En este contexto, el calculo de costes para el uso en la odontologia viene determinado
esencialmente por los costes de inversion y operativos del laser. Los laseres de femtose-
gundo han ido adquiriendo una madurez industrial creciente desde los afios ochenta®,
pero la inversién en un sistema laser de femtosegundo amplificado asciende a mas de
200.000 euros. Asi pues, para la consolidacién de la tecnologia en la prétesis dental se
impondria en una primera fase un encargo a terceros. Si se aprovecha de forma éptima
un sistema laser de impulsos ultracortos con una gran potencia de salida mediante una
estrategia de enfoque y procedimiento adaptada, con una estructuracién continua sin
espacios intermedios entre las lineas puede contarse con un tratamiento de varios mili-
metros cuadrados por minuto. Para una estructuracion interna basicamente completa
de una corona dental artificial debe contarse asi pues, segun la densidad de estructura-
cién, con una inversion de tiempo en el orden de magnitud de media hora hasta varias
horas. Los costes directos se calculan, sobre la base del coste por hora de la méaquina
de un sistema laser de femtosegundo incluyendo el sistema de ejes, a razon de 40 a
80 euros por hora.

Los trabajos del Laser Zentrum Hannover e.V. fueron apoyados econémicamente por el Ministerio
Federal de Educacion e Investigacion aleman en el marco del proyecto 13N8553. Los autores desean
expresar ademas su agradecimiento a la empresa GC Germany por la amable puesta a disposicién de
material y aparatos, a la empresa Wieland Dental + Technik por el apoyo y la medicién de los anillos
de calibracién, asi como al centro de fresado Digital Frameworks.
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