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RESUMEN
Introduccién: Las ceramicas dentales se clasifican de acuerdo con su

composicion como predominantemente vitreas y policristalinas. Dentro de las
policristalinas se encuentra la zirconia que ha adquirido gran importancia. En
odontologia se usa principalmente zirconia tetragonal estabilizada con itrio (YTZ-
P). El tratamiento convencional de las vitreas involucra el uso de acido fluorhidrico
para favorecer la adhesion, en las policristalinas no afecta porque carece de fase
vitrea. Recientemente se reportd0 la técnica melt-etch descrita como - una
fluorizacion superficial con compuestos que se elevan a su punto de fusion.

Objetivo: Evaluar la fuerza de adhesion de zirconia (YTZ-P) tratada con la
técnica melt-etching con diferentes tiempos de acondicionamiento adherida a
dentina.

Material y métodos: Se realizaron un total de 80 especimenes para
obtener 8 grupos de 10 muestras (n=10), los cuales fueron tratados en su
superficie a adherir a dentina por medio de aplicacion con difluoruro de potasio
hidrogeno (KHF2) y difluoruro de potasio amonio (NHiHF2) elevando su
temperatura a su punto de fusién durante. 7, 10 y 12 minutos, arenado y grabado
con acido fluorhidrico (HF), se adhirieron a dentina y se sometieron a pruebas de
fuerza de adhesion al cizallamiento.

Analisis estadistico: Se realizd analisis descriptivo para obtener medias
y desviacion estandar de cada grupo. Evaluacién de diferencias de fuerza de
adhesion con analisis de varianza ANOVA de una via.

Resultados: No hubo diferencia estadisticamente significativa entre
grupos tratados con KHF2y NH4HF> durante diferentes tiempos, ni en relacion con
el grupo arenado, pero si de todos los grupos vs HF.

Conclusiones: El tratamiento superficial con KHF2 durante 7 y 12 minutos
no generd mayor fuerza de adhesion comparado con el mismo por 10 minutos
estadisticamente. El tratamiento superficial con NHsHF> durante 7 y 12 minutos no
gener6 mayor fuerza de adhesion comparado con el mismo por 10 minutos
estadisticamente.

Palabras clave: Acondicionamiento, Adhesion, Difluoruros de Baja

Fusion, Fuerza de adhesiéon al Cizallamiento, Zirconia.



SUMMARY

Introduction: Dental ceramics are classified according to their composition
as predominantly vitreous and polycrystalline. Among the polycrystallines is
zirconia that has acquired great importance. Yttrium stabilized tetragonal zirconia
(YTZ-P) is mainly used in dentistry. The conventional treatment of vitreous involves
the use of hydrofluoric acid to promote adhesion, in polycrystalline it does not
affect because it lacks a vitreous phase. Recently, the melt-etch technique
described as a superficial fluoridation with compounds that are rise to their melting
point was reported

Objective: to evaluate the adhesion strength of zirconia (YTZ-P) treated
with the melt-etching technique with different conditioning times adhered to dentin.

Material and methods: A total of 80 specimens were made to obtain 8
groups of 10 samples (n = 10), which were treated on their surface to adhere to
dentin by means of application with potassium. hydrogen difluoride (KHF2) and
difluoride of potassium ammonium (NHsHF2) by raising its temperature to its
melting point for 7, 10 and 12 minutes, sandblasted and etched with hydrofluoric
acid (HF), adhered to dentin and subjected to shear bond strength tests.

Statistical analysis: Descriptive analysis was carried out to obtain means
and standard deviation of each-group. Evaluation of adhesion strength differences
with one-way ANOVA analysis of variance.

Results: There was no statistically significant difference between groups
treated with KHF> and NH4HF2 during different times, neither in relation to the
sandblasted group, but there was of all the groups vs HF.

Conclusions: The surface treatment with KHF> for 7 and 12 minutes did
not generate greater adhesion strength compared to the same for 10 minutes
statistically. The surface treatment with NH4HF> for 7 and 12 minutes did not
generate greater adhesion strength compared to the same for 10 minutes

statistically.

Key words: Conditioning, Adhesion, Low Melting Fluorides, Shear Bond

Strength, Zirconia
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INTRODUCCION

A principios de 1700 muchos gobernantes europeos comenzaron a importar
grandes cantidades de porcelana desde China y Japén. Se tiene estimado que los
indios del este descargaban aproximadamente 146,748 piezas diarias en los
puertos europeos a medida que el mercado crecia. Los europeos se esforzaron
por determinar la férmula de la porcelana sin mucho éxito durante 200 afios, por lo
gue este acontecimiento se considera en gran medida, responsable del
crecimiento de la quimica analitica moderna. En este periodo se incremento la
investigacion en Francia y Alemania, con el esfuerzo de Count Walther Von
Tschirnhaus por utilizar recursos minerales sometidos a altas temperaturas de
mas de 1436°C, sentando asi los principios para la creacion -de las ceramicas
vitreas (Plumb, 1971).

En la misma época Johann Friedrich Béttger basado en las investigaciones
de Count Walther Von Tschirnhaus introdujo el vidrio feldespatico que mas
adelante se volveria el componente principal para las formulas de la porcelana
estética para la odontologia, pues el feldespato produce un vidrio con alto

contenido de silice y cristales enforma de aguja (Kingery, 1986).

En 1770 un boticario, Alexis Duchateau, cansado de sus proétesis dentales
malolientes solicitd ayuda al dentista de Paris Nicholas Dubois de Chémant para
trabajar juntos en un disefio de protesis con ceramica horneada. Asi en, 1774
lograron fabricar una protesis total de ceramica para Duchateau en una fabrica
llamada “Guehard Porcelain Factory”. Posteriormente, De Chémant huy6 de la
Revolucién Francesa hacia Inglaterra, donde colaboré con Josiah Wedgewood

para mejorar la traslucidez con una formulacién rica en feldespato (Ring, 1985).

A finales de los afios 1800 se introdujeron las coronas unitarias de
porcelana “jacket” ya que la ceramica habia sido considerada un material
prometedor para restaurar debido a sus ventajas protésicas notorias como la

apariencia estética, estabilidad cromatica, biocompatibilidad, poca retencion de
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placa dentobacteriana, alta dureza, resistencia al desgaste, baja conductividad
térmica. Sin embargo, clinicamente tenian un limite de resistencia innegable que
mermaba el uso rutinario de la cerdmica, principalmente asociado a fragilidad,
poca fuerza tensil, resistencia a la fractura, facilidad de propagacién de fracturas,
ajuste marginal pobre y dificultad para reparar. A principios de los afios 1960 se
desarrollaron las coronas de porcelana fusionada a metal, las cuales han
representado el “gold standard” durante afios en la odontologia protésica gracias a
sus buenas propiedades mecanicas y resultados estéticos satisfactorios, asi como
su aceptable calidad en ajuste marginal y adaptacion interna. Ademas, por sus
resultados clinicos positivos validados con evidencia cientifica a largo plazo y
pocas reacciones adversas ante aleaciones metalicas se volvieron populares al
paso del tiempo. Sin embargo, su proceso de fabricacion involucra muchas
variables y un numero considerable de pasos y ciclos de coccion, que hacen que
la calidad final de las restauraciones dependa altamente de la técnica. Finalmente,
es importante destacar que la estructura metalica y la capa de porcelana
necesaria para enmascarar el color gris del metal resulta en limitaciones estéticas
debido a la ausencia de traslucidez, pues estas restauraciones solo pueden
absorber o reflejar la luz, mientras que los tejidos dentales muestran un alto grado
de traslucidez. A partir de los afios 1980 aumentd la cantidad de pacientes que
buscaban restauraciones altamente estéticas y de apariencia natural, lo que llevo
de nuevo al desarrollo-de ‘materiales completamente ceramicos, que con el paso
de los afios habian sido mejorados dramaticamente para proveer una longevidad

adecuada y problemas técnicos menores (Zarone, et al. 2011).

Actualmente las restauraciones que han sido mas utilizadas para proétesis
fijas son las coronas completas. Este tipo de restauraciones se mantienen en la
boca por mayor tiempo cuando se respetan los principios de retencion y
resistencia descritos por Shillinburg. Estos principios se basan principalmente en
un analisis mecanico donde para lograr la integracion de la restauracion al diente

se utilizaban cementos convencionales (Shillinburg, 1987).



La odontologia actual ha resultado en el desarrollo y mejoras significativas
de materiales cerdmicos estéticos, pero también el desempefio clinico depende
ampliamente en los agentes de union entre diente y restauracion. Anteriormente
se utilizaban cementos para lograr la retencién fisica y mecanica de las
restauraciones, como el fosfato de zinc y el ionébmero de vidrio. Ahora se prefiere
medios adhesivos y quimicos para obtener caracteristicas deseadas como
propiedades Opticas similares a los dientes, propiedades mecanicas mejoradas
para fortalecer la restauracion final y la capacidad de éstos de unirse a multiples
sustratos. Los primeros cementos a base de resina requerian el uso de adhesivos
dentales para promover la unién a esmalte y dentina, estos contienen monémeros
con caracteristicas hidrofébicas e hidrofilicas, también llamados metacrilatos
(Manso.,2017).

Buonocore (1954) publicé estudios acerca de la modificacion de la
superficie del esmalte dental por medio del acondicionamiento con una solucion de
acido ortofosforico al 85% para incrementar la adhesion, generando superficies
mas susceptibles a los metacrilatos fisica y quimicamente. Desde ese entonces,
ya suponia que logrando una adhesion del material restaurador con la superficie
del esmalte eliminaria la necesidad de dar retencion y resistencia al preparar una
cavidad y se podria realizar un sellado efectivo, a este proceso también se le

conoce como grabado acido (Buonocore, 1955).

Sin embargo, el concepto de Buonocore no tuvo gran impacto en su época
debido a las resinas altamente hidrofébicas y la gran contraccion por

polimerizacién que tenian los materiales entonces (Swift, 1995).

Anos mas adelante se introdujo el concepto de “capa hibrida” explicando la
penetracion de los mondémeros funcionales, presentes en los materiales de
restauracion directa, dentro de los tubulos dentinarios previamente tratados con
acido ortofosférico formando una nueva estructura compuesta de una matriz de

resina reforzada con fibras colagena (Nakabayashi et al, 1982).



Las investigaciones antes mencionadas y sus observaciones dieron pie a lo
gque hoy conocemos como odontologia adhesiva. Hoy en dia la odontologia
adhesiva es la base de una serie de materiales desarrollados para restaurar
dientes de manera directa en el consultorio odontoldgico con resinas compuestas,
y para cementar restauraciones indirectas de ceramica, las cuales se adhieren a la

estructura dental por medio de cementos a base de resina (Helvey, 2014).

Actualmente existe una amplia gama de materiales ceramicos de los cuales
se distingue por su composicién principalmente dos tipos de ceramicas, las
ceramicas vitreas y las policristalinas. Las primeras son tratadas tradicionalmente
con &cido fluorhidrico, el cual modifica la superficie interna atacando la fase vitrea
de la ceramica creando micro rugosidades y predisposicion quimica a los

metacrilatos (Mokhtarpour, 2017).

Las ceramicas policristalinas no tienen componentes vitreos lo que se
traduce en dificultad para grabar con acido fluorhidrico, requiriendo tiempos largos

0 aumento de temperatura y fuerzas de adhesion pobres (Kim, 2020).

A lo largo de los ultimos afos se han estudiado diferentes formas de
acondicionar y tratar las ceramicas policristalinas para logran adhesion a los
metacrilatos o cementos a base de resina, sin embargo, no se ha identificado un

protocolo de cementacion adhesiva estandarizado (Scaminaci, 2019).

Recientemente las investigaciones se han enfocado en la funcionalizacion
de las superficies, la cual se ha logrado utilizando cementos de resina, adhesivos
e imprimadores (primers) con fosfato. La unién quimica entre la superficie de la
zirconia'y los monémeros fosfatos se ha reportado como una reaccion con los
grupos OH superficiales en la ceramica. No obstante, la zirconia tiene poca
concentracion de grupos OH en su superficie, aproximadamente 5.4%, lo cual es

insuficiente para formar unién quimica (Lohbauer, 2008).

Se han reportado técnicas de fluorinacibn que mejoran a humectabilidad

superficial y la unidon quimica de la zirconia, estas técnicas consisten en la adicion
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de fluoruro al 6xido de zirconia, para formar una superficie oxyfluorada, que a su
vez es susceptible a la hidroxilacion. Cuando la superficie contiene grupos OH
puede reaccionar con los grupos ésteres fosfato contenidos en los adhesivos y
demas productos, formando enlaces hidrogeno como se puede observar en la
Figura 1 (Piascik, 2012).
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Figura 1. a) llustacion que propone-la unién quimica a una superfcie de zirconia
modificada con fluoruro: la estructura (hidr)oxifluorada reacciona quimicamente

con los grupos éster de los monémeros. b) Mondmero fosfato (Piascik, 2012).

Recientemente se public6 una nueva técnica para el tratamiento superficial
de la zirconia, la cual es una ceramica policristalina. Esta técnica ha sido
nombrada “melt-etch” debido a que incluye la aplicacion de fluoruros de baja
fusion que se llevan a temperaturas moderadas y se “derriten” para fusionarse con
la finalidad de originar una interaccion con la superficie de 6xido de zirconia. Se ha
comprobado que esta técnica ofrece resultados similares al tratamiento de las
ceramicas vitreas, puesto que se ha observado que modifican la superficie

guimica y fisicamente (Ruyter, 2017).



l. ANTECEDENTES

Clasificacion de ceramicas

Actualmente, la seleccion de los materiales restauradores indirectos esta
influenciada por factores estéticos, composicién, capacidad para ser grabados o
acondicionados, métodos de procesado, temperaturas de coccion,
microestructura, traslucidez, resistencia a la fractura y desgaste antagonista
(Helvey, 2014). Por esto clasificar las ceramicas es una herramienta de gran
utilidad que tiene como finalidad homogeneizar criterios y entre profesionales de la
salud bucal y técnicos dentales. De manera paralela, tiene propésitos educativos
para permitir la comprension de la plétora de opciones disponibles en esta gama

de materiales (Gracis et al, 2016).

Como punto de partida hay dos conceptos muy utiles para organizar la
comprension de las ceramicas descritos por Kelly y Benetti (2011). El primer
concepto es que existen tres (tipos principales de ceramicas (1)
predominantemente vitreas, (2) vitreas con relleno de particulas y (3) ceramicas

policristalinas (ver Figura 2) (Kelly y Benetti, 2011).

El segundo concepto es que una ceramica puede ser considerada como un
compuesto formado por dos entidades distintas, (1) fase vitrea y (2) fase cristalina.

Como ejemplo de la aplicacién de estos conceptos se incluyen dos declaraciones:

1. Las ceramicas dentales altamente estéticas son predominantemente
vitreas y las ceramicas altamente resistentes son generalmente

cristalinas.

2. Histéricamente el desarrollo de las cerdmicas mas resistentes
consiste en el incremento del contenido cristalino a completamente

policristalino.
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Figura 2. Tres tipos de ceramica basicas segun su microestructura (Kelly and
Benetti, 2011)

Con la llegada de nuevos materiales ceramicos con distintas variaciones en
su composicion y su aplicacién, como los polimeros infiltrados con ceramica, la
clasificacion de ceramicas de Kelly y Bennetti ha quedado obsoleta por la falta de
claridad al tratar de cuantificar la cantidad de fase vitrea de una ceramica para
poder clasificarla. Aunado a esto, dentro de las ceramicas policristalinas se han
desarrollado formulaciones con mejor translucidez y resistencia, lo que les confiere

ser empleadas para la confeccion de coronas completas (Kim et al., 2013).

Actualmente existen materiales a base de una matriz de resina con relleno
ceramico también conocidos como polimeros infiltrados con ceramica, como Vita
Enamic®, los cuales se han desarrollado como alternativas de tratamientos

estéticos. La Asociacion Dental Americana las ha codificado como cerdmicas ya



gue muestran propiedades parecidas (“CDT: Code on Dental Procedures and
Nomenclature. H,” 1989).

Con base en lo mencionado previamente, en 2016 Stefano Garcis propone

una nueva clasificacion dividida en tres familias como se observa en la Figura 3:

Feldespatica A base de leucita

Ceramicas de matriz ) Sintetica _ Disilicato de litio y derivados

vitrea
A'base defluorapatita

Vidrio infiltrado 0 Alamina
Alimina %, Allimina y magnesio
Cerdmicasdentalesy Ceramicas Zirconia estabilizada Alimina y zirconia

matenalessimilaresala S0 X
cerdmica policristalinas

Zirconia reforzada con alimina

Aliimina reforzada con zirconia

Microestructura de relleno dispersa
Ceramicas de matriz

resinosa Resina infiltrada enuna red cerdmica (PICN por sus siglas eninglés)

Figura 3: Nueva clasificacion de las ceramicas (Gracis et al, 2016).

Ceramicas policristalinas

La principal configuracion de este tipo de ceramicas es una estructura cristalina
de grano fino que confiere fuerza y resistencia a la fractura y tiende a tener una
traslucidez limitada, la ausencia de fase vitrea se traduce en dificultad para grabar

con &cido fluorhidrico, requiriendo tiempos largos o aumento de temperatura.

1. Alumina: Consiste en un material con una alta pureza de éxido de alimina
(99.5%). Fue un introducido por NobelBiocare® a mediados de los 90’s,
presentando alta dureza 17 a 20 GPa, médulo de elasticidad de 300 GPa.
Luego se introdujeron los materiales con propiedades mecanicas mejoradas

como la zirconia estabilizada, esto llevd al desuso de la alimina.



2. Zirconia estabilizada: La zirconia pura se puede encontrar en tres formas

alotropicas, monoclinica que es estable hasta 1170°C y se transforma a tetragonal
y después a cubica superando los 2370 °C llegando a su punto de fusion a
2680°C (Xin, 2019). La transformacion de tetragonal a monoclinica se acompafa
de una deformacion y un incremento de volumen del 4%, este incremento de
volumen puede cerrar grietas incrementando la resistencia a la fractura del

material.

Para reforzar la zirconia con la transformacion alotrGpica se requiere
estabilizar a temperatura ambiente con la adicion de O6xidos tales como itrio,
magnesio, calcio y cerio. Estos elementos pueden estabilizar parcial o

completamente (Picconi, 1999).

Se ha propuesto una clasificacion de la zirconia de acuerdo con la

estabilizacion de su microestructura.

2.1 Zirconia completamente estabilizada (FSZ): Se encuentra en su forma

cubica y contiene mas de 8% mol de oxido de itrio.

2.2  Zirconia estabilizada parcialmente (PSZ): Formada por nanoparticulas

tetragonales o monoclinicas en una matriz cubica

2.3  Zirconia tetragonal policristalina (TZP): material monolitico conformado por

zirconia tetragonal estabilizado con itrio o con cerio.

Las zirconias utilizadas en odontologia son tetragonales policristalinas
parcialmente estabilizadas con itria (Y-TZP) ya que esta estructura es la que tiene
mas fuerza y resistencia a la fractura después del maquinado y sinterizado
(Garcis, 2016).

La zirconia estabilizada con itrio ofrece una variedad de aplicaciones, pues

posee propiedades mecanicas favorables en comparacion con otras ceramicas de



alta resistencia con fuerzas flexurales de 900 a 1200 MPa, resistencia a la fractura
de mas de 2000 N y dureza de 9 a 10 GPa que es casi el doble de las cerdmicas
reforzadas con alumina y casi tres veces el valor demostrado por el disilicato de
litio (Yenisey et al, 2016).

Esta cerdmica ha sido usada histéricamente como subestructura, pero hoy
en dia puede ser utilizada como restauracion monolitica, puede ser
monocromatica y si es necesario se pigmenta por infiltracion. También puede ser
policromética en bloques y discos de CAD/CAM hechos para imitar la variacion de
color de dentina y esmalte, por ejemplo, Katana Zirconia ML, Kuraray.

Zirconia reforzada con alumina o alumina reforzada con zirconia: En 1976

Claussen describié por primera vez la adicidbn de zirconia no estabilizada a la
alimina para incrementar su resistencia a la fractura. El porcentaje de alimina o
zirconia en el compuesto puede ser a medida 'y se puede alterar de acuerdo con la
manipulacion del fabricante. La ultima tecnologia esta asociada con los métodos
de aplicar nanoparticulas de zirconia a la alimina antes del sinterizado. Las
ventajas sobre la Y-TZP son la resistencia ante la degradacion a bajas
temperaturas, mayor fuerzay resistencia a la fractura y el doble de resistencia a la

fatiga ciclica (Abi y Emrullahoglu, 2013).

Transformacion alotrépicay fenédmeno de envejecimiento

Durante' la ‘coccion el oxido de zirconia se transforma de un estado cristalino a
otro. A.una temperatura ambiente la zirconia tiene una estructura monoclinica, y
en la coccion cambia a una estructura tetragonal. En 1980, los ingenieros
aprendieron a estabilizar la forma tetragonal a temperatura ambiente agregando

pequefas cantidades de calcio y posteriormente itria (Kelly, 2008).
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El proceso de arenado para aumentar la rugosidad de la superficie crea
fracturas y extraccion de granos, asi como induce la “transformacion tetragonal a
monoclinica (t - m)”, que a su vez reduce la fuerza de la ceramica. Esto junto con
la expansion volumétrica induce concentraciones de estrés. Por lo tanto, las
particulas de alimina en el arenado y los defectos de superficie pueden degradar
el desempefio clinico a largo plazo. A este fendmeno también se le conoce como

envejecimiento (Aboushelib, 2016).

Se asume que el impacto de alta energia de las particulas de 6xido de
aluminio sobre la superficie de la Y-TZP transforma a zirconia cubica, elevando la
temperatura local a mas de 2,370 °C. La cantidad de energia liberada depende de
la masa y la velocidad de las particulas y se ha calculado que da temperaturas de
varios miles de grados Kelvin en los puntos de impacto (Ruyter, 2017).

Tratamientos superficiales de la zirconia

Desafortunadamente a diferencia de las ceramicas vitreas la zirconia no es
susceptible al grabado lo que ha dificultado realizar procedimientos adhesivos los
cuales son necesarios estandarizar como protocolos de cementacion para mejorar
las caracteristicas mecanicas del complejo diente — prétesis. En los ultimos afios
se han estudiado muchas técnicas de adhesion, sin embargo, no se ha
identificado un protocolo de cementacion adhesiva estandarizado para la zirconia
(Scaminasi, 2019).

Los tratamientos para zirconia pueden dividirse en dos grandes grupos
siendo el primero técnicas micromecéanicas de adhesiéon y por otro lado técnicas

guimicas de adhesién como se muestra en la Figura 4.
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Figura 4. Tratamientos de superficie de zirconia (Scaminaci, 2019).
Grabado con acido fluorhidrico

El acido fluorhidrico es utilizado para el grabado de las ceramicas vitreas
previo a su cementacion para lograr una buena adhesion, este reacciona y
remueve la matriz vitrea contenida por la silice, creando rugosidad superficial que
permite mejor penetracion: de los cementos de resina, sin embargo, la zirconia

tiene una estructura policristalina resistente a los acidos (Kim, 2020).

En"un estudio se investigo el efecto del acido fluorhidrico a concentraciones
de 9.5% y 48% sobre la superficie de a zirconia. Se encontré que los niveles de
concentracion, tiempos de inmersién y temperatura del HF afecta la velocidad de
reaccion creando cambios micromorfologicos. Se pueden observar irregularidades
en la superficie de la zirconia que aumentan con mayor tiempo de exposicion a
acido fluorhidrico y mayor concentracién, desde un minuto hasta 24 horas con
concentraciones de 9.5% y 48%. El HF puede grabar la superficie de la zirconia
por corrosion de los granos. Las imagenes revelan que el tamafio del grano

disminuy6 resultando en un incremento del espacio entre granos de zirconia
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desalojados produciendo porosidades en la superficie. Se concluyd que se puede
grabar la zirconia utilizando protocolos de HF al 9.5% a 80°C por 1 minuto o a

25°C por una hora (Sriamporn, 2014).

Actualmente se siguen realizando estudios acerca del tratamiento
superficial de la zirconia con HF y se sabe que si es posible grabarla siempre. y
cuando se utilice el compuesto en las condiciones adecuadas. Al aumentar la
temperatura a su punto de fusion, la cual va de 70 a 80 °C, el compuesto se
vuelve mas reactivo y ataca los cristales en sus atomos periféricos. La influencia
de este tratamiento sobre la fuerza de adhesién es positiva-cuando se utilizan
concentraciones del 20 al 40% a temperatura ambiente y a 70 - 80°C durante 10

minutos, mostrando valores de fuerza de adhesion desde 17— 20 MPa.

Ademas, se ha demostrado que si bien este tratamiento si induce la
transformacién tetragonal a monoclinica /o _.hace en menor cantidad que la
abrasion por particulas transportadas por aire o arenado. No obstante, a pesar del
bajo punto de fusion del acido fluorhidrico este puede evaporarse rapidamente y
ser muy dafino para el cuerpo. humano, asi como el peligro que representa
manipular concentraciones-elevadas de acido, por lo tanto, no vale la pena el

riesgo segun los resultados obtenidos (Kim, 2020).

En un estudio se concluyé que el tratamiento con &cido fluorhidrico
incremento | la  transformacion estructural de tetragonal a monoclinica
(transformacién t-m) conocido como envejecimiento en la superficie y se redujo la

fuerza flexural de la zirconia (Flamant, 2016).

Abrasién por particulas transportadas por aire o arenado

También conocido como arenado este método consiste en dar rugosidad

a la superficie del material por medio del impacto a altas velocidades de particulas
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de oxido de alimina Al2O3 con tamafios que van desde 50 a 250 um (Xie et al.,
2016). Es uno de los métodos o tratamiento de superficie mas popular ya que
mejora la retencion micromecanica del agente de adhesién. Sin embargo, también
sirve para limpiar la superficie, remover impurezas, modificar la energia superficial

y la humectabilidad (Hallmann et al, 2012).

La dureza de la zirconia esta relacionada a su tolerancia al dafio a través
de su proceso de transformacion de fases (tetragonal-monoclinica), que esta
acompafada de una expansion de volumen de 3-4%, induciendo -un estrés
compresivo que cierra las lineas de fractura y evita su propagacion también
conocido como endurecimiento de la transformacion. Los_protocolos de abrasion
sobre la zirconia han mostrado la induccion de tensiones compresivas de estrés
residual, de este modo inicialmente incrementa la fuerza flexural del material
(Ruyter,2017).

Sin embargo, los tratamientos de superficie que generan estrés también
han mostrado una alteracion de la estabilidad estructural del material,
incrementando la susceptibilidad a la degradacion a largo plazo, promoviendo

fracturas y dafiando la zona cercana a la superficie (Aurélio et al, 2016).

Por otra parte, se propone un concepto aplicable para realizar el
acondicionamiento y adhesion de la zirconia conocido como “Concepto APC”, este
consiste en abrasion por particulas de aire, seguido de la utilizaciéon de un primer
especial para zirconia y un cemento a base de resina de polimerizacién dual o
auto. En su publicacion se reconoce que se han buscado diferentes formas para
lograr adhesién en ceramicas policristalinas y respalda su concepto con dos
décadas de investigacidon previas. Asimismo, distingue el fenémeno de
transformacién tetragonal a monoclinica o envejecimiento argumentando que
siempre y cuando se utilice un tamafio de particula pequefio (50 a 60 um) se
proporciona un efecto de refuerzo también conocido como endurecimiento de la

transformacién (Blatz, 2016).



Adhesién a dentina

La adhesién a dentina estd dada por la penetracién de los monémeros
funcionales, presentes en los materiales adhesivos, dentro de los tubulos
dentinarios formando una estructura compuesta de una matriz de resina reforzada
con fibras colagena de la dentina, este concepto es conocido como “capa hibrida”
descrito por Nakabayashi en 1982. Esté concepto explica la union fisica y quimica

de los materiales hacia la dentina.

Se realiz6 un estudio en 2019 acerca de la fuerza de adhesion de zirconia
monolitica a dentina, donde se argumenta que existen multiples estudios donde se
mide la fuerza de adhesion de la zirconia a los metacrilatos de los cementos, pero
no se agrega la variable de la dentina, ademas, hoy en dia se cuenta con
protocolos de acondicionamiento de la dentina que se ha demostrado que
aumentan los valores de adhesion como el sellado dentinario inmediato. De igual
manera, existen en el mercado multiples cementos y marcas comerciales que
varian en cuanto a sus componentes. En los resultados de este estudio se
concluyd que tanto el tipo de cemento, el tratamiento superficial de la zirconia y el
meétodo de acondicionamiento de la dentina afecta significativamente la fuerza de

adhesion de la zirconia monolitica a la dentina (Rigos, 2019).
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FUNDAMENTACION TEORICA

Ruyter et al. (2017) publicaron un estudio donde se propuso grabar la
zirconia con fluoruros de baja fusién relativa, bajo la premisa de la disolucion del
oxido de zirconio (ZrO2) en hidroxido de potasio fundido (KOH) con la formacién
de fluorozirconatos y la afinidad del fluoruro por la zirconia (Zr**). Especificamente
los agentes utilizados fueron difluoruro de potasio hidrégeno (KHF>) y difluoruro de
amonio hidrogeno (NH4HF>), logrando de esta manera un tratamiento de superficie

para favorecer la interaccion quimica.

El procedimiento consiste en colocar los compuestos de fluoruro sobre la
superficie de zirconia, esta puede ser en forma de polvo (previamente molidos en
un mortero de agata) o pasta (la cual se obtiene anicamente mezclando el polvo
molido con agua destilada) con la finalidad de lograrla aplicacion del componente
en superficies curvas, posteriormente se colocan las restauraciones de zirconia en
un horno y se eleva la temperatura sobrepasando el punto de fusion de cada
compuesto. El punto de fusion del difluoruro de potasio hidrogeno (KHF>) es de
239°C y de 125 °C para el difluoruro de amonio hidrégeno (NHsHF2), para ambos
componentes se eleva la temperatura a 280°C y a 170°C respectivamente durante
10 minutos. Por altimo, las restauraciones se limpian con vapor, se enjuagan en
ultrasonido 15 minutos y se secan con aire (Ruyter et al. 2017). A partir de este
principio de elevar la.temperatura mas alla de su punto de fusién es donde nace el

nombre del procedimiento, también llamado en inglés “melt etching procedure”.

Un aspecto muy importante y que no debe quedar sin aclarar, es la
importancia de la limpieza con vapor de las restauraciones después de realizar el
grabado con difluoruros, la cual tiene la finalidad de remover 6xidos, barrillo y
precipitados. De esta manera la superficie de la zirconia que en un principio esta
“fluorizada” se hidroliza al realizar la limpieza formando grupos hidroxilo. Estos
grupos hidroxilo pueden reaccionar con los grupos hidroxilo de los silanos (3-

metracriloyloxypropiltrimetoxisilano). Esta reaccion crea uniones de hidrégeno, que
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con el tiempo se convierten en enlaces covalentes de oxigeno entre el silice del

organopolisiloxano y los atomos de zirconia (Haller, 2013; Lohbauer et al., 2008).

El componente de micro retencion también estd presente al utilizar esta
técnica, en el estudio de Ruyter se evalué la superficie con microscopia electrénica
de barrido y se observo una superficie rugosa con agregados homogéneos de 0.3
pum como tamafio promedio logrando morfologia similar a la que se obtiene en las
cerdmicas policristalinas grabadas con &cido fluorhidrico (Ruyter et al. 2017,
Sriamporn et al., 2014).

Se sabe que la zirconia sufre de transformaciones-alotrépicas en su
estructura las cuales se dan como respuesta a estimulos de temperatura. Se ha
observado que al utilizar este meétodo, la transformacion de tetragonal a
monociclica es limitada, y se da en menor cantidad comparada con el arenado
(Ruyter et al., 2017).

Se han realizado mas estudios acerca de la técnica de fluoruros de baja
fusion melt etch, recientemente Kvam (2019) puso a prueba la técnica de fluoruros
de baja fusion y la comparé con arenado, cementando coronas de zirconia en
pilares de cromo — cobalto y posteriormente realizando pruebas de fuerza tensil de
adhesion, concluyendo que los especimenes tratados con la técnica melt etch

mostraron valores de adhesion superiores (Kvam,2019).

Por ‘otro lado, se compararon las mismas técnicas mencionadas
anteriormente. En este estudio se utilizaron sistemas adhesivos con 10 — MDP
para cementar las muestras arenadas y Unicamente silano para las muestras
tratadas con difluoruro de potasio hidrogeno y se realizaron pruebas de fuerza de
adhesion al cizallamiento. Se concluy6 que el tratamiento de superficie con KHF>
no mejora la capacidad de adhesidén. Sin embargo, en la metodologia de este

estudio no se realizé la limpieza con vapor después del tratamiento de fluoruros, lo
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cual es muy importante para hidrolizar la superficie y obtener fluorozirconatos con

grupos hidroxilo reactivos a los silanos (Hjerppe, 2020).

La técnica melt etch ha sido llevada a cabo Unicamente en estudios in vitro
controlados en laboratorio, principalmente realizando adhesion a sustratos tales
como zirconia, cromo — cobalto, resina compuesta, cemento a base de resina.
Incluso se ha comprobado su efectividad para procedimientos de adhesion para

ceramicas de recubrimiento a subestructuras de zirconia (Kutsuma, 2020).

Mondmero funcional 10 — MDP

10 metacryloyloxy-decil-dihidrogeno-fosfato (10 = MDP) es un monomero
funcional presente en algunos adhesivos, silanos y cementos capaz de interactuar
con la hidroxiapatita de dentina mejorando la durabilidad de la adhesion. La
interaccion quimica ocurre a través de enlaces idnicos formando sales de
monomero de calcio que son estables ante la degradacion, por otro lado, las fibras
de colageno que contienen grupos amino o hidroxilo pueden interactuar con los
monomeros acidicos de los sistemas adhesivos, ya que estos contienen grupos
anhidridos o aldehido que reaccionan entre si y establecen enlaces covalentes
(Oliveira, 2018).

Este monomero funcional que contiene grupos fosfato también es capaz de
formar enlaces covalentes con la zirconia por medio del oxigeno (P — O — Zr) los
cuales aumentan la humectabilidad de la zirconia disminuyendo su angulo de
contacto (<10°) dando mas hidrofilicidad ante los solventes y los monémeros y a

su vez mejorando la interfase adhesiva (Chuang, 2017) (Xie, 2016).

En un estudio sobre el 10 - MDP se encontré por medio de resonancia
magneética nuclear que los grupos OH tienen un gran potencial para promover la

unién quimica ya que pueden ser absorbidos por la superficie de la zirconia
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formando enlaces Zr — OH. El mondmero funcional 10 MDP contiene grupos
fosfato P — OH que pueden reaccionar con la superficie de la zirconia. Por lo tanto,
se observo que cuando la concentracion de 10 — MDP es mayor también aumenta
la fuerza de adhesion.

La superficie del oxido de zirconia hidrolizada es capaz de reaccionar
guimicamente al monémero 10 - MDP formando enlaces i6nicos puesto que la Zr
tiene valencias positivas y el oxigeno valencias negativas que forman dicho enlace
(ver Figura 5) (Nagaoka, 2017).

Comprendiendo estos mecanismos de adhesion se puede explicar como es
que funcionan algunos tratamientos superficiales de la zirconia, por ejemplo,
cuando se realiza la fluorinacion de la zirconia lo que se busca es una superficie
rica en grupos OH que se unen al oxyfluoruro y a su vez son afines a los
monomeros de los adhesivos y cementos como describe en la introduccién de

este documento (Piascik, 2012).

Por otro lado, el tratamiento triboquimico y arenado busca crear una
superficie rugosa util para la microretencion y a su vez la introduccion de
particulas de silice sobre la superficie de la zirconia, de esta manera es posible
gue el silice reaccioné quimicamente con los organosilanos que se han utilizado

convencionalmente para cementar ceramicas vitreas.
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Figura 5. Esquema que explica la interaccion del-10-MDP con la zirconia. a) El
monomero se absorbe en la zirconia por medio de uniones de hidrégeno entre P =
Oy Zr - OH, b) el mondmero interactia por medio de enlace idnico con la zirconia,
c) un grupo P - O (oxifosfato) y un grupo P - OH (hidroxifosfato) interactia con

enlaces hidrogeno a la zirconia o a un grupo fostato vecino (Nagaoka, 2017).
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II.  JUSTIFICACION

Es importante realizar este estudio puesto que existen multiples técnicas
para el tratamiento superficial de la zirconia, las cuales presenta ventajas y
desventajas, por lo que no se ha establecido un consenso en la actualidad en la

comunidad odontolégica acerca de cual es el método mas adecuado.

Este estudio se realiza con dentina humana debido a que los estudios que
existen donde se utiliza la técnica “melt-etch” se realiza la adhesion de zirconia a
zirconia. Al incluir el componente del tejido dentinario la investigacién se acerca

mas a su aplicacion real.
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. HIPOTESIS

En esta investigacion se obtendran valores mas elevados de fuerza de
adhesion de zirconia a dentina humana comparado con el tratamiento considerado
estandar de oro que es el arenado, también en comparacion con la nueva técnica
“‘melt-etch” descrita por medio de la variacion en los tiempos de aplicacién del

tratamiento superficial.

Entonces, ¢Se lograra aumentar los valores de fuerza de adhesion de
zirconia a dentina por medio de la aplicacion de una nueva técnica que utiliza
fluoruros de baja fusion afines a los mondmeros presentes en los agentes
adhesivos y cementantes que también son afines a la dentina, variando sus

tiempos de aplicacion?

El tratamiento de superficie de la zirconia con difluoruro de potasio 6
difluoruro de amonio durante 7 minutos muestra mayor fuerza de adhesion durante
pruebas de cizallamiento comparado con el mismo tratamiento durante 10

minutos.

El tratamiento de superficie de la zirconia con difluoruro de potasio 6
difluoruro de amonio durante 12 minutos muestra mayor fuerza de adhesion
durante pruebas de cizallamiento comparado con el mismo tratamiento durante 10

minutos.
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IV. OBJETIVOS

Objetivo General

Determinar la fuerza de adhesién a dentina, de zirconia tratada con el

método de tratamiento de superficie “melt-etch” a diferentes tiempos.
Objetivos especificos

e Determinar la fuerza de adhesion a dentina de zirconia con arenado.

e Evaluar fuerza de adhesion a dentina de zirconia acondicionada con &cido
fluorhidrico al 9.5 %.

e Determinar la fuerza de adhesidn de zirconia a dentina tratada con
difluoruro de potasio durante 7 minutos.

e FEvaluar fuerza de adhesién a dentina de zirconia con difluoruro de amonio

durante 7 minutos.
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MATERIAL Y METODOS

V1.1 Tipo de investigacion
Estudio experimental comparativo, in vitro.
V1.2 Poblacién o unidad de analisis

Especimenes que constaron de dientes naturales con dentina expuesta
adheridos a discos de zirconia monolitica (IPS e.max ZirCAD, lIvoclar Vivadent)
con un diametro de 2.5 + 0.1 mm y altura de 2 + 0.1 mm por medio de un cemento
a base de resina dual (RelyX U200, 3M ESPE).

VI.3 Muestra y tipo de muestra

Se mandaron maquinar un total de 80 especimenes de zirconia, con las
caracteristicas arriba descritas, los cuales se dividieron en 8 grupos
experimentales (n=10), los cuales fueron-tratados en su superficie a adherir por

medio de distintas técnicas, las cuales se muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Distribucion de los diferentes tratamientos de acondicionamiento

de superficie en los grupos experimentales.

Grupos control Grupos intervencion
Arenado con Al20s3 de 25 a 70 um a 2.5 bar | KHF, a 280 °C durante 7 minutos
HF al 9.5% a 80°C durante 1 minuto KHF2 a 280 °C durante 12 minutos
KHF2 a 280 °C durante 10 minutos. NHsHF2a 170 °C durante 7
minutos.
NHsHF2a 170 °C durante 10 minutos NHsHF2a 170 °C durante 12
minutos.
Al>O3: 6xido de aluminio, HF: acido fluorhidrico, KHF2: difluoruro de potasio,
NH4HF: difluoruro de amonio.
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VI1.3.1 Criterios de seleccién

Criterios de inclusién

o Dientes completos

o Discos de zirconia que cumplan con las dimensiones
o Dientes almacenados adecuadamente

o Dientes humanos hidratados

o Dientes libres de caries

Criterios de exclusion

. Discos de zirconia mal cortados
. Discos de zirconia cementados a diente con excedentes de cemento
o Discos de zirconia que no cumplan con las dimensiones

Criterios de eliminacion

o Especimenes con que tengan falla adhesiva antes de la prueba

VI.3.2 Variables estudiadas

Variable dependiente

Fuerza de adhesion: Se define como la fuerza intermolecular de unién entre dos

superficies calculada en Megapascales (MPa).

Variables independientes

Tratamiento de superficie con arenado: Consiste en arenar la superficie a
adherir de la zirconia con particulas de 6xido de aluminio Al,O3 de 25 a 70 um a
2.5 bar.
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Tratamiento de superficie con HF 9.5% a 80 °C: Consiste en colocar acido
fluorhidrico al 9.5% en la superficie a adherir de la zirconia y colocarlo en un horno

precalentado a 80 °C durante 1 minuto.

Tratamiento de superficie con KHF; durante 7 minutos: Consiste en colocar
difluoruro de potasio amonio en la superficie a adherir de la zirconia y colocarla-en

un horno precalentado a 280 °C durante 7 minutos.

Tratamiento de superficie con KHF, durante 10 minutos: Consiste en colocar
difluoruro de potasio amonio en la superficie a adherir de la zirconia y colocarlo en

un horno precalentado a 280 °C durante 10 minutos.

Tratamiento de superficie con KHF, durante 12 minutos: Consiste en colocar
difluoruro de potasio amonio en la superficie a adherir de la zirconia y colocarlo en

un horno precalentado a 280 °C durante 12 minutos.

Tratamiento de superficie con NH4;HF, durante 7 minutos: Consiste en colocar
difluoruro de amonio hidrégeno en la superficie a adherir de la zirconia y colocarlo

en un horno precalentado a 170 °C durante 7 minutos.

Tratamiento de superficie. con NH4HF, durante 10 minutos: Consiste en
colocar difluoruro de amonio hidrégeno en la superficie a adherir de la zirconia y

colocarlo en un horno‘precalentado a 170 °C durante 10 minutos.

Tratamiento..de superficie con NH4HF, durante 12 minutos: Consiste en
colocar difluoruro de amonio hidrégeno en la superficie a adherir de la zirconia y

colocarlo en un horno precalentado a 170 °C durante 12 minutos.
VI.4 Técnicas e instrumentos

e Arenadora (Modelo:Basic eco, Marca: Renfert)
e Bario ultrasonica (Modelo: S10H Elmasonic, Marca: EIma)
e Balanza de laboratorio (Modelos: EH, Marca: Gram)

e Base personalizada de posicionamiento
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e Campana de gases (Modelo: NFPA45, Marca: Premier)

e Fresadora (modelo: PM7, Marca: Ivoclar Vivadent)

e Lampara de fotocurado (Modelo: Valo Grand Marca: Ultradent)

e Maquina de pruebas universal (Modelo: CMS-5SCTSUTM, Marca: CMS
Metrology)

e Micropipetas (Modelo: Pipet-Lite Marca: Transferpette)

e Mortero de agata

e Mufla (Modelo: FE 341, Marca: felisa)

e Prensa personalizada para cementar

e Vaporizador para limpieza (Modelo: Steamer X3, Amann girrbach)

VI.5 Procedimientos

Discos de zirconia

Los discos de zirconia utilizados en el presente estudio, se disefiaron
previamente con la ayuda de un software (OpenSCAD by Marius Kintel) con forma
de cilindros con un diametro de 2.5 + 0.1 mm y una altura de 2 + 0.1 mm. Los
archivos para estereolitografia (STL) obtenidos se enviaron a una fresadora (PM7,
Ivoclar Vivadent) para su. fabricacion en zirconia monolitica estabilizada
parcialmente con itria (Y-TZP) en discos IPS e.max ZirCAD MO, Ivoclar Vivadent.

Se sinterizaron durante 8 horas a 1500 °C segun las indicaciones del fabricante.

Todos los discos en su superficie a adherir fueron lijados con papel de lija
(3M) de 1000, 1200 y 1500 irrigados continuamente con agua desmineralizada,
posteriormente se introdujeron en un bafo ultrasonido durante 15 minutos y luego

Se secaron con aire a presion libre de aceite.
Dentina

Para el estudio se emplearon terceros molares extraidos en la clinica
odontologica de pregrado UAQ, los cuales se mantuvieron en solucion fisiolégica y

almacenados en refrigeracion a 4 °C hasta el momento de su utilizacién. Los
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dientes fueron cortados con discos de diamante e instrumentos rotatorios con
irrigacion continua por la mitad, transversalmente y eliminando la porcién radicular.
Posteriormente se realiz6 un desgaste sobre la cara vestibular y lingual para

eliminar el esmalte que las recubre y asi exponer la dentina.

Los bloques de dentina se colocaron en el fondo de un molde para luego
ser encapsulados en acrilico autopolimerizable formando cilindros con diametro de
4 cm y 2.5 cm de altura. Después la superficie del cilindro con el fragmento de
diente se desgastd con papel de lija de 600 bajo irrigacién continua. Los cilindros
se colocaron en un bafio ultrasénico con agua desmineralizada durante 15

minutos y se almacenaron en este mismo tipo de agua.
Tratamiento con arenado

Los discos de zirconia previamente lijados fueron arenados con oxido de
aluminio de 25 a 70 um colocando el chorro.de arena a un angulo de 45° y a una

distancia de 10 mm durante 10 segundos a 2.5 bar de presion.

Los discos fueron colocados en una rejilla de acero inoxidable para
posteriormente ser limpiados con vapor durante 15 segundos y luego secados con

aire a presion libre de aceite.
Tratamiento con acido fluorhidrico

El acido fluorhidrico se coloco directamente de la jeringa dispensadora
sobre la superficie de los discos de zirconia previamente lijados y se transfirieron a

una caja de Petri.

Se programé una mufla de laboratorio a una temperatura de 80°C. Una vez
alcanzada la temperatura se introdujeron los discos con acido fluorhidrico y se
incubaron durante 1 minuto. Pasado este tiempo, se extrajeron los discos del

horno y se dejaron enfriar a temperatura de cuarto.

28



Después los discos se colocaron en una rejilla de acero inoxidable, se
limpiaron con vapor durante 15 segundos y luego se secaron con aire a presion

libre de aceite.
Tratamiento de superficie con NHsHF;

El compuesto bifluoruro de amonio hidrégeno grado reactivo se pesé en
una balanza granataria para posteriormente ser molido en un mortero de agata
con agua desmineralizada hasta obtener una solucién con la proporcién reportada
por Ruyter y col. (2017) 4.2 mg/mL. Se prepararon los discos de zirconia
previamente lijados sobre una caja de Petri y se les colocé una gota de 10 pL en

su superficie.

Se precalentdé una mufla a 170°C y se introdujo la caja de Petri con los
discos y la solucidon antes descrita durante 7,10 y 12 minutos para cada uno de
los grupos tratados con este compuesto. Transcurridos los tiempos respectivos se

retiraron los discos y se dejaron enfriar en el ambiente.

Los discos fueron colocados en una rejilla de acero inoxidable para
posteriormente ser limpiados con vapor durante 15 segundos y luego secados con

aire a presion libre de aceite.

Tratamiento de superficie con KHF;

El compuesto bifluoruro de potasio hidrogeno grado reactivo se peso en una
balanza granataria para posteriormente ser molido en un mortero de agata con
agua desmineralizada hasta obtener una solucion con la proporcién reportada por
Ruyter y col. (2017) 4.0 mg/mL. Se prepararon los discos de zirconia previamente

lijados sobre una caja de Petri y se les coloco una gota de 10 pL en su superficie.

Se precalenté una mufla a 280°C y se introdujo la caja de Petri con los
discos y la solucién antes descrita durante 7, 10 y 12 minutos para cada uno de
los grupos tratados con este compuesto. Transcurridos los tiempos respectivos se
retiraron los discos y se dejaron enfriar en el ambiente.
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Los discos fueron colocados en una rejilla de acero inoxidable para posteriormente
ser limpiados con vapor durante 15 segundos y luego secados con aire a presion

libre de aceite. Los pasos descritos anteriormente se muestran en la Figura 6.

]

Disolucion de compuestos Compuestos en solucién Aplicacion compuestos con

micropipeta

Mufia para elevar temperatura Limpieza con vapor
dentro de campana de gases

Figura 6. Técnica melt-etch.
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Protocolo de adhesion

La dentina se acondicioné con acido ortofosforico al 37% durante 15
segundos y se enjuagod con agua durante 30 segundos, se seco parcialmente con
aire libre de aceite para posteriormente colocar una capa de adhesivo universal
(Single Bond Universal, 3M) la cual se frotd6 durante 20 segundos y luego se

adelgazd con aire.

Los discos de zirconia fueron silanizados para todos los grupos con una
capa para humectar la superficie y se dejé volatilizar durante 1 minuto.
Posteriormente se colocO una capa de cemento dual autoadhesivo (RelyX
U200,3M) y se unio a la dentina con una presion manual constante de 20 N y se
fotopolimerizé con una lampara Valo (Ultradent) durante 20 segundos por cada

cara.
Fuerza de adhesioén

Los especimenes fueron colocados-en una base especial para cilindros en
una maquina de pruebas universal CMS Metrology. Los especimenes se situaron
con la porcion oclusal del diente apuntando hacia abajo para tener una correcta
disposicion de los tubulos-dentinarios, en el mismo sentido hacia donde se aplico

la fuerza.

Se programo la velocidad de la cruceta a 1.0 mm por minuto creando una
fuerza de cizallamiento. Los valores obtenidos en N fueron aplicados a la siguiente
formula: MPa = Fuerza (N)/ area (mm?2). Los resultados se capturaron en una base

de datos para su posterior analisis estadistico.
Microscopia de barrido electronico

Sobre los discos de zirconia se evapora una capa de oro (Desk Il, Denton
Vacuum) y posteriormente se montaron en el microscopio de barrido electrénico
(Evo 50, Carl Zeiss), se obtuvieron imagenes a 5000 x al alto vacio como se
muestra en la Figura 7.

31



Montaje en portaobjetos Recubrimientocon oro
oro

Montaje en microscopio Observacion de muestras

Figura 7. Técnica para observar muestras en microscopio de barrido electrénico.

VI.5.1 Andlisis estadistico

Se realizo un analisis descriptivo donde se obtuvieron medias y desviacion

estandar de cada grupo.

Para evaluar las diferencias en los valores de fuerza de adhesién se

compararon estadisticamente utilizando analisis de varianza ANOVA de una via.
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RESULTADOS

En la tabla 2 se muestran los resultados obtenidos de la prueba de fuerza
de adhesién, media y desviacion estandar de cada grupo. Los valores en MPa
muestran la fuerza de adhesién que se obtuvo dividiendo la fuerza en N arrojada

por la maquina entre el area adherida de los discos de zirconia (4.9 mm?).

Como se puede ver en la tabla 2 las muestras se comparan por grupos HF:
acido fluorhidrico, KHF7 difluoruro de potasio 7 minutos, KHF10 difluoruro de
potasio 10 minutos, KHF12 difluoruro de potasio 12 minutos NHHF7: difluoruro de
amonio por 7 minutos, NHHF10: difluoruro de amonio por 10 minutos, NHHF12:

difluoruro de amonio por 12 minutos.

Tabla 2. Media y desviacion estandar de fuerza de adhesion por grupos

Grupos Media + DS (MPa) Media (N)

Ar (n=10) 12.46 +5.25 60.21
HF (n=10) 5.16 £2.34 25.93
KHF7 (n=10) 14.26 + 3.83 66.48
KHF10 (n=10) 15.92 £4.05 66.18
KHF12 (n=10) 13.75 £1.65 68.10
NHHF7 (n=10) 13.29+2.61 68.65
NHHF10 (n=10) 12.16 + 5.69 67.28
NHHF12 (n=10) 13.88 + 1.97 68.05

En la Figua 8 se muestra la grafica de los valores de fuerza de adhesion en
MPa para cada grupo con los diferentes tratamientos superficiales. No hubo
diferencias estadisticamente significativas entre los grupos control con tratamiento
de superficie con difluoruro de amonio hidrogeno y difluoruro de amonio hidrégeno
durante 10 minutos con los grupos de 7 y 12 minutos (P>0.05). Entre los grupos
tratados, no hubo diferencias estadisticamente significativas con los grupos

tratados con difluoruro de amonio hidrégeno (P>0.05).
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Figura 8. Fuerza de adhesion (MPa) de los diferentes grupos
HF: acido fluorhidrico, KHF2: Difluoruro de potasio, NHsHF2: Difluoruro de amonio.

Se observaron diferencias estadisticamente_significativas entre el grupo tratado
con acido fluorhidrico 9.5% a 80°C durante 1 minuto en comparacion con todos los
demas grupos (P<0.05). Entre los grupos tratados con difluoruro de amonio
hidrogeno y difluoruro de potasio hidrégeno no hubo diferencias estadisticamente

significativas entre ellos (P>0.05).

No se observaron diferencias estadisticamente significativas entre el grupo
tratado con arenado y los grupos tratados con difluoruro de amonio hidrégeno y
difluoruro-de potasio hidrogeno (P>0.05). Sin embargo, los valores de fuerza de
adhesion para el grupo de arenado fueron inferiores. En la Figura 9 se muestran
las imagenes de microscopia electronica de barrido con los diferentes tratameintos
de acondicionamiento de la zirconia, KHF7 difluoruro de potasio 7 minutos, KHF10
difluoruro de potasio 10 minutos, KHF12 difluoruro de potasio 12 minutos NHHF7:
difluoruro de amonio por 7 minutos, NHHF10: difluoruro de amonio por 10 minutos,

NHHF12: difluoruro de amonio por 12 minutos.
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La primera imagen es de una muestra arenada con surcos irregulares que
se forman al impacto de las particulas dependiendo su fuerza y su direccién. Se
muestra también especimenes tratados con acido fluorhidrico (HF) donde se
observan surcos irregulares, pero bien definidos en su mayoria una topografia
muy superficial donde se da un incremento en el tamafio entre cristales. En las
muestras tratados con difluoruros de amonio y de potasio se observan superficies

gue han sido descritas como rugosas donde se exponen los cristales de zirconia

con surcos profundos. Los resultados son coincidentes con los de otros estudios
(Kim, 2020, Ruyter, 2017)

T, R WS R SSTeeVS

difluoruro de potasio 10 minutos, KHF12: difluoruro de potasio 12 minutos NHHF7:
difluoruro de amonio por 7 minutos, NHHF10: difluoruro de amonio por 10 minutos,

NHHF12: difluoruro de amonio por 12 minutos.
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DISCUSION

La odontologia restauradora actual tiene fundamento en el us6 de agentes
adhesivos que son funcionales para adherirse al diente y a la ceramica, el principio
de una adhesion fuerte y confiable depende del entrelazamiento micromecanico
(Thompson, 2011).

Desde hace ya décadas se confirmé la capacidad de lograr este
entrelazamiento entre los tejidos dentales y las resinas acrilicas. Por otra parte, las
cerdmicas que se han utilizado tradicionalmente en la odontologia son tratadas
con &cido fluorhidrico de 5 a 10%, este ultimo ataca la fase vitrea de la ceramica y
crea una rugosidad obteniendo de esta manera entrelazamiento micromecanico
sin embargo, al paso del tiempo y con la mejora de los materiales se desarrollo la
zirconia, la cual es una ceramica que por su-estructura molecular policristalina y
carente de fase vitrea, no es posible utilizar &acido fluorhidrico para su

acondicionamiento superficial (Buonocore, 1955, Nakabayashi et al. 1982)

En los resultados del presente estudio de observo una fuerza de adhesion
muy pobre para el grupo tratado con acido fluorhidrico al 9% a 80°C durante 1
minuto, este fue el grupo con los valores mas bajos en comparacion de todos los
demas con apenas una media de fuerza de adhesion de 5.16 MPa. Esto coincide
con los resultados de otro estudio, donde se grabo con acido fluorhidrico durante
10 minutos a concentraciones de 10, 20 y 40% elevando la temperatura hasta
80°C. Enlas pruebas posteriores de fuerza de adhesion se obtuvieron valores de
17 MPa en concentraciones de 5 a 20%, en concentraciones de 40% se
obtuvieron valores de 20 MPa con diferencia estadisticamente significativa a
comparacion de concentraciones mas bajas. Los valores del estudio de Kim fueron
mas elevados que en el presente, pero hay que tomar en cuenta que existe una
discrepancia en la metodologia puesto que el tiempo de tratamiento fue menor en

este estudio.
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Por otro lado, en la investigacion de Kim se presentan imagenes de
microscopia electronica de barrido mostrando similitudes con las obtenidas en este
trabajo. Describe la topografia de la zirconia tratada a bajas concentraciones
descritas como surcos irregulares incrementando el tamafio entre agregados y una

porosidad que reduce el tamafio de dichos agregados (Kim, 2020).

Por encima, el grupo tratado con arenado mostré resultados de fuerza de
adhesion mas elevados con una media de 15 MPa. Se sabe que el arenado
genera una rugosidad importante que aumenta la energia superficial y la
humectabilidad, aunado a esto la adicion de silanos con monémero funcionales
son un factor importante para lograr mejor fuerza de adhesion. Como se observo
en el estudio de Ruyter las muestras arenadas sin adicion de silanos mostraron un
valor de fuerza de adhesion de apenas 5.4 MPa. Es.importante mencionar que el
arenado por si solo si aumenta la humectabilidad, pero en el estudio antes
mencionado y en el presente se realizo limpieza con vapor y bafo ultrasonico que

posiblemente hidrato la superficie haciéndola inactiva ante los silanos.

Los resultados de este estudio son coincidentes con otro que comparo el
tratamiento con difluoruro de potasio contra arenado y silanizado con MDP, pues
concluye que el método convencional no fue superado por el tratamiento con
difluoruros. Sin embargo, en la metodologia de este estudio después del
tratamiento con difluoruros no se realiz6 una limpieza con vapor, la cual es
importante para hidrolizar la superficie, los grupos hidroxilo reaccionan con los

silanos formando enlaces mas resistentes con el tiempo (Hjerppe, 2021).

A lo‘largo de los afios la odontologia ha evolucionado, en los principios se
utilizaban cementos convencionales como lo es el ionémero de vidrio, el cual en
combinacién de tratamientos superficiales de la zirconia puede alcanzar alrededor
de 2 MPa de fuerza de adhesion, al utilizar este tipo de cementos el éxito del
tratamiento y la permanencia de las prétesis en boca dependia mas del disefio de
la preparacion sobre el diente, asi como su correcto disefio para mejor retencion.

En cambio en con las técnicas de cementacion adhesivas se han reportado
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valores de adhesiéon de hasta 30 MPa con la combinaciéon de tratamientos
quimicos y mecénicos (Gerdzhikov,2021)(Asadzadeh, 2019).

Desafortunadamente como se ha descrito anteriormente, el arenado es un
tratamiento agresivo que genera energia al impacto contra la zirconia, dicho
tratamiento eleva la temperatura por encima de los 2370°C, induciendo la
transformacién alotropica debido a que desestabiliza la estructura tetragonal, la
cual es metaestable a temperatura ambiente y se logra estabilizar parcialmente
con la adicion de Oxidos. Se habla de un fenébmeno llamado endurecimiento por
transformacién que consiste en el cierre de grietas por incremento volumétrico del
4%, sin embargo, a largo plazo existe el fendbmeno de envejecimiento que
deteriora la ceramica y por lo tanto el éxito clinico de la restauracién es mermado.
Para medir lo anterior en otras investigaciones se realizaron analisis de difraccion
de rayos X que permite determinar las fases. Después del arenado la zirconia

cambio a fase monoclinica hasta un 15% (Ruyter, 2017).

Los grupos tratados con difluoruro- de amonio y difluoruro de potasio
mejoraron su fuerza de adhesion ligeramente a comparacion de los tratados con
arenado, todos los grupos fueron superiores a excepcion del grupo tratado con
difluoruro de amonio durante 10 minutos. Sin embargo, estadisticamente no
existieron diferencias significativas entre todos los grupos antes mencionados.
Todos los grupos mostraron diferencias estadisticamente significativas con el

grupo tratado con acido fluorhidrico.

En. el presente estudio los especimenes tratados con compuestos
difluoruros- mostraron cierta similitud morfolégica con los tratados con &acido
fluorhidrico con concentraciones por encima del 40% en otros estudios, las
superficies han sido descritas como rugosas con cristales de zirconia expuestos
con surcos profundos. La morfologia es propicia para la retencion micromecanica
de los cementos resinosos ya que los mondmeros pueden fluir dentro de los

surcos (Ruyter, 2017).
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Al realizar el tratamiento con difluoruros y elevarlos a su punto de fusién
estos se fusionan con la superficie de la zirconia formando fluorozirconatos los
cuales son afines a los grupos hidroxilo presentes en los silanos. De igual manera
la técnica indica que se debe realizar una limpieza con vapor y bafio ultrasénico
gue tiene un efecto secundario eliminando éxidos, precipitados y barrido, ademas
de la capacidad de los fluorozirconatos hidrolizados con grupos hidroxilo
superficiales para reaccionar con el 10 MDP por enlaces de hidrégeno (Nagaoka,
2017).

El objetivo de este estudio fue determinar la fuerza de adhesion de dentina
a zirconia variando los tiempos de aplicacion en los tratamientos superficiales
realizados con difluoruros de amonio y de potasio. Al no existir diferencias
estadisticamente significativas al aumentar o disminuir. el tiempo de aplicacion, se
puede concluir que éste es un factor menos importante que la temperatura. Se
menciona que el difluoruro de potasio es estable hasta que alcanza su punto de
fusion a diferencia del difluoruro de amonio el cual se descompone a medida que
se derrite. La influencia del tratamiento melt-etching a diferentes tiempos sobre la
fuerza de adhesion es poca, en un futuro se recomienda realizar estudios que

disminuyan considerablemente el tiempo de aplicacion.

También se puede observar en las imagenes de microscopia electronica de
barrido que las diferencias morfolégicas entre los grupos tratados con difluoruros
de amonio y de potasio no son significativas entre ellas, pues entre los grupos con
menor tiempo de aplicacion y los de mayor tiempo de aplicacion hay una
diferencia de 5 minutos, la cual no parece manifestarse en la morfologia superficial
de la zirconia, de esta manera podemos correlacionar los datos obtenidos en las

imagenes con el tiempo de aplicacion de los tratamientos.

La presente investigacion ha sido realizada de forma diferente a la mayoria
de los estudios, frecuentemente las superficies de zirconia se unen a otra
superficie del mismo material por medio de cementos a base de resina o se

fabrican cilindros completamente de composite o del propio agente cementante.
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Para este caso se han tomado dientes humanos para acercar la investigacion a
una situacion parecida a la aplicacion clinica, si bien los principios de
acondicionamiento del diente natural y la manera en la que actdan los sistemas
adhesivos con la dentina y el esmalte han sido ampliamente estudiados aun son
aspectos que estan evolucionando. El primer paso para acercar la técnica melt
etching a la realidad clinica es incorporar estos elementos.

Actualmente previo a la cementacion de restauraciones ceramicas
indirectas se ha propuesto realizar un procedimiento en la dentina llamado “sellado
dentinario inmediato”, que argumenta que la dentina recién cortada presenta
proteinas y fibras coldgeno en su superficie, las cuales al ser selladas y
preservadas con sistemas adhesivos tienen una consecuencia directa sobre la
longevidad de las restauraciones y mayor fuerza de adhesion, ademas el paciente
percibe una menor sensibilidad postoperatoria (Magne, 2004).

En un estudio se realiz6 adhesion de ceramica (Lava, 3M ESPE) a dentina
humana y se encontré que la mayoria de las fallas adhesivas se dieron en la
interfase entre la ceramica y el cemento, con lo que se puede concluir que
realizando una buena técnica de adhesion a dentina los valores de fuerza de

adhesion pueden ser aun mayores (Gailani, 2021).

En otro estudio se compararon dos técnicas de tratamiento de superficie de
la zirconia de abrasion por particulas transportadas por aire, el arenado
convencional contra el tratamiento triboquimico que incluye particulas de silice, en
un grupo.se utiliz6 cemento con 10 MDP y se demostré que ofrece fuerzas de
adhesién mayores en comparacion de los cementos que no lo contienen, ademas
otro factor que aumenta la fuerza de adhesién es la aplicacion del sellado
dentinario inmediato. EI 10 MDP también actia sobre la dentina realizando una
descalcificacién acidica que incrementa la difusion de la resina en la dentina
creando uniones quimicas con iones de calcio y grupos amino de la estructura
dental (Rigos, 2019).
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En futuros estudios se recomienda continuar desarrollando la técnica melt
etching para seguir probando su efectividad, y disefiar diferentes procesos para
simplificarla y hacer de ella una realidad en el laboratorio dental ya que ha
demostrado resultados prometedores. Esta técnica a futuro puede ser adoptada
por técnicos dentales y clinicos que es donde reside la importancia de mezclar
conceptos de laboratorio dental con procedimientos clinicos, derivado de lo
anterior en un futuro deben hacerse estudios donde se incorpore el sellado

dentinario inmediato y se realicen comparaciones.

De igual manera en este estudio se utilizaron los compuestos de difluoruro
de amonio y difluoruro de potasio en una solucion, en estudios anteriores se
habian utilizado Unicamente en presentacion polvo. Sin embargo, una solucién es
mas eficaz hasta donde se sabe actualmente ya que permite que el compuesto se
disperse por toda la superficie a tratar incluso hasta los angulos que se formen en
el intaglio de las restauraciones. En un futuro se podrian desarrollar formulacion
con mas componentes de relleno para mejorar el manejo de la sustancia y

disminuir los riesgos para el cuerpo humano.

Entre algunas limitaciones para la replicacion de este estudio se enfatiza
sobre el uso de equipos. especializados que pueden estar presentes en
laboratorios dedicados ‘al estudio de la quimica, pero no al laboratorio dental
convencional. Los equipos mas complejos para este estudio son las muflas para

elevar la temperatura y la campana extractora de gases.

Con los resultados de este estudio podemos corroborar la hipotesis
planteada puesto que la aplicacion de la técnica melt-etching si logré aumentar los
valores de fuerza de adhesion en comparacion de los obtenidos con la técnica de
arenado, sin embargo, estadisticamente no hubo diferencia significativa. La
investigacion mostrd resultados prometedores y la técnica ofrece beneficios sobre
otras ya que deteriora en menor cantidad la ceramica, por lo que debe ser tomada
con seriedad como una técnica que pueda sustituir los métodos actuales en un

futuro.
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V. CONCLUSIONES

El tratamiento superficial de la zirconia con difluoruro de potasio durante 12
minutos si generd mayor fuerza de adhesion en las pruebas de fuerza de adhesion
al cizallamiento a comparacion del mismo tratamiento por 10 minutos, pero no fue

estadisticamente significativo.

El tratamiento superficial de la zirconia con difluoruro de amonio durante 7
minutos no generé mayor fuerza de adhesion en las pruebas de fuerza de

adhesion al cizallamiento a comparacion del mismo tratamiento por-10 minutos.

El tratamiento superficial de la zirconia con difluoruro de amonio y difluoruro
de potasio por 7, 10 y 12 minutos generd0 mayor fuerza de adhesion que el
tratamiento de arenado, pero no hubo diferencia estadisticamente significativa

entre grupo.
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