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DESCRIPCION
Procedimiento para producir una restauracion dental

La presente invencién se refiere a un procedimiento en el que partiendo de un material ceramico de 6xido, permite
producir en poco tiempo una restauracion dental con excelentes propiedades. La invencion también se refiere al uso
de un material ceramico de 6xido para producir una restauraciéon dental por medio del procedimiento segun la inven-
cion.

Los materiales ceramicos, como las ceramicas de 6xido, se utilizan a menudo para producir restauraciones dentales
totalmente anatémicas. Estos ofrecen un alto nivel de seguridad clinica, normalmente no contienen metal, también
pueden usarse para preparaciones minimamente invasivas y tienen un precio muy atractivo en comparacién con otras
restauraciones exentas de metal. Sin embargo, la desventaja son las numerosas etapas de trabajo que normalmente
se requieren para producir tales restauraciones.

Las restauraciones generalmente se fresan o se pulen a partir de piezas en bruto presinterizadas, se tifien si es nece-
sario, se sinterizan densamente mediante tratamiento térmico y finalmente se tifien, se glasean y/o se pulen si es
necesario.

Los procedimientos de sinterizacidon convencionales para ceramica dental incluyen un calentamiento lento hasta una
temperatura maxima a la que el material ceramico de 6xido utilizado se sinteriza densamente. Debido a la baja tasa
de calentamiento, un proceso de sinterizacion de ese tipo dura normalmente mucho mas de 4 horas y, por lo tanto,
contribuye en gran medida a una duracion insatisfactoria del ciclo de produccion de ceramica dental, especialmente
para tratamientos en una clinica dental.

En general se conocen enfoques para acelerar el proceso de sinterizacion, aumentando la tasa de calentamiento.

De este modo, el documento EP 2 098 188 A1 describe un horno dental y un procedimiento para sinterizar materiales
dentales, en donde el horno se calienta hasta una temperatura previa a la sinterizacion de al menos 1000°C en un
primer periodo de calentamiento, con una tasa de calentamiento rapida de mas de 50 K/min.

El documento EP 2 101 133 A1 describe un horno de sinterizacion y un procedimiento para la sinterizacion de prepa-
raciones dentales, en donde las preparaciones dentales se mueven a lo largo de una seccién de sinterizacion y se
exponen a diferentes temperaturas. En una primera seccion se pueden utilizar tasas de calentamiento elevadas de
300 K/min o0 mas.

El documento WO 2012/057829 A2 describe un procedimiento para sinterizar rapidamente ceramicas usando induc-
cién electromagnética o un plasma.

El documento WO 2015/091744 A1 describe un procedimiento para planificar la sinterizacion de una pieza de repuesto
dental, en donde un perfil de temperatura para el tratamiento térmico de la pieza de repuesto dental se determina
automaticamente usando un ordenador, dependiendo de ciertos parametros geométricos y materiales de la pieza de
repuesto dental que se va a producir. Por ello, para sinterizar determinadas piezas de repuesto dentales se utiliza una
tasa de calentamiento de entre 100 K/min y 400 K/min.

El documento WO 2015/121364 A1 describe un horno de sinterizacion para componentes dentales con un dispositivo
de calentamiento que permite una tasa de calentamiento de al menos 200 K/min en la zona util.

También se conoce la sinterizacion de materiales dentales bajo un gas protector o al vacio.

El documento WO 2011/020688 A1 describe un dispositivo para la sinterizacion sin oxigeno de metal o ceramica en
la técnica dental bajo un gas protector.

El documento EP 2 703 760 A1 describe un horno dental para sinterizar una prétesis dental, cuya camara de calenta-
miento se puede cerrar mediante un dispositivo de cierre convencional, como por ejemplo, una puerta 0 mediante una
pieza accesoria con un recipiente de vacio y, por lo tanto, se puede utilizar para una sinterizacién normal o para una
sinterizacion al vacio.

El documento EP 2 022 442 A1 se refiere a pilares dentales y a un procedimiento para su produccion, en donde a
partir de un polvo ceramico de 6xido que contiene aglutinante se forman cuerpos en verde y estos se desaglutinan y
sinterizan mediante dos tratamientos térmicos sucesivos. Esos tratamientos térmicos pueden realizarse al aire, al
vacio o en presencia de un gas como nitrégeno o argén. La atmésfera se puede cambiar para ello durante la sinteri-
zacién, de tal manera que la sinterizacion se realice primero a presion reducida y después en una atmosfera inerte.

El documento WO 2015/200017 A1 describe un procedimiento para producir restauraciones dentales, en donde se
sinteriza un material de partida poroso para obtener una vitroceramica de disilicato de litio sinterizada, teniendo lugar
la sinterizacién por encima de una temperatura de 600-700°C a una presién mas baja que por debajo de esa tempe-
ratura.
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El documento EP 0 853 938 A1 describe restauraciones dentales de metal que pueden contener ciertas cantidades
de 6xido. Para producir las restauraciones dentales, se desaglutina y se sinteriza un cuerpo en verde en una atmosfera
no oxidante.

El documento US 2017/349494 A1 describe cuerpos sinterizados de 6xido de circonio que pueden usarse como ma-
teriales de restauracién dental. Estos se pueden producir, entre otras cosas, mediante una sinterizacién en dos etapas
de un cuerpo en verde, en donde la primera sinterizacién se puede realizar sin presién de 1000°C hasta menos de
1650°C y la segunda sinterizacion se puede realizar a al menos 1650°C. Para obtener cuerpos sinterizados de alta
densidad, en la segunda sinterizacion se puede utilizar un prensado isostatico en caliente (HIP) con argén, nitrogeno
u oxigeno como medio de presion, entre los cuales se prefiere el argon.

Sin embargo, se ha mostrado que los enfoques conocidos para acelerar el proceso de sinterizacion conducen a ma-
teriales ceramicos cuyas propiedades, especialmente en términos épticos, no satisfacen los requisitos exigentes del
sector dental.

Por lo tanto, el objetivo de la invencién es proporcionar un procedimiento para producir una restauracién dental en el
que mediante una sinterizacion de material ceramico de 6xido se puedan producir en poco tiempo restauraciones
dentales con excelentes propiedades mecanicas y, en particular, 6pticas.

Este objetivo se consigue segun la invencién mediante el procedimiento para producir una restauracion dental segin
las reivindicaciones 1 a 15. Otro objeto de la invencién también es el uso de un material ceramico de éxido para
producir una restauracién dental segin la reivindicacién 16.

El procedimiento segun la invencién para producir una restauracién dental se caracteriza por que un material ceramico
de oxido

(a) se somete a un primer tratamiento térmico,
(b) se somete a un segundo tratamiento térmico y
(c) se enfria,

en donde el tratamiento térmico en la etapa (a) tiene lugar a una presion mas baja que el tratamiento térmico en la
etapa (b) y el tratamiento térmico en la etapa (b) tiene lugar en una atmésfera que contiene oxigeno

y en donde
el tratamiento térmico en la etapa (a) tiene lugar a una presién inferior a 200 mbar y/o

en la etapa (b) el material ceramico de 6xido (b1} se calienta adicionalmente de forma opcional y (b2) se mantiene a
una temperatura en el intervalo de 1100 a 1600°C y se sinteriza.

Sorprendentemente se ha encontrado que el procedimiento segun la invencion permite una sinterizacién muy rapida
de ceramicas de 6xido para formar restauraciones dentales que tienen buenas propiedades mecanicas y en particular
una alta densidad y que al mismo tiempo también cumplen con los altos requisitos estéticos de las restauraciones
dentales y pueden imitar excelentemente las propiedades épticas del material dental natural.

El material ceramico de 6xido usado en la etapa (a) es normalmente un material ceramico de éxido no sinterizado
densamente y en particular un material ceramico de 6xido presinterizado. El material ceramico de éxido utilizado tiene
habitualmente una densidad relativa en el intervalo del 30 al 90%, en particular en el intervalo del 40 al 80% y prefe-
rentemente en el intervalo del 50 al 70%, en cada caso referido a la densidad pura del material ceramico de 6xido.

La densidad relativa es por tanto la relacion entre la densidad aparente del material ceramico de 6xido y la densidad
pura del material ceramico de éxido.

La densidad aparente del material ceramico de 6xido se puede calcular mediante el método de inmersiéon segun la
norma ISO 18754, a partir de la masa de la muestra seca (mi), la masa aparente de una muestra sumergida en un
liquido de inmersion (mi) y la densidad del liquido de inmersién (pi), segin la formula

Hi
= L X

m,—m,

Como liquido de inmersién se utiliza preferentemente tetracloruro de carbono (CCla).

La densidad pura del material ceramico de 6xido se determina moliendo el material ceramico de 6xido hasta obtener
un polvo con un tamafio medio de particulas de 10 a 30 um, en particular de 20 um, referido al nimero de particulas,
y determinando la densidad del polvo usando un picnémetro. El tamafio de las particulas se puede determinar, por
ejemplo, con el analizador de tamafio de particulas CILAS® 1064 de Quantachrome GmbH & Co. KG, que utiliza di-
fraccion laser segun la norma ISO 13320 (2009).



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 3006442 T3

En la etapa (a), el material ceramico de 6xido se calienta preferiblemente a una temperatura en el intervalo de 1100 a
1600°C, en particular en el intervalo de 1200 a 1500°C, preferiblemente en el intervalo de 1250 a 1450°C y mas
preferiblemente en el intervalo de 1300 a 1400°C y lo mas preferiblemente a aproximadamente 1350°C. Se prefiere
ademas que el material ceramico de 6xido al final de la etapa (a) tenga una densidad relativa en el intervalo del 90 al
97%, en particular en el intervalo del 93 al 96% y preferiblemente una densidad relativa de aproximadamente el 95%,
en cada caso, en funcién de la densidad pura del material ceramico de 6xido.

Preferiblemente, el material ceramico de 6xido se calienta en la etapa (a) con una tasa de calentamiento en el intervalo
de 10 a 500 K/min, en particular de 50 a 250 K/min y preferiblemente de 100 a 200 K/min. En una realizacién preferida,
el material ceramico de 6xido se calienta primero con una tasa de calentamiento de 50 a 500 K/min, en particular de
100 a 250 K/min y preferiblemente de 150 a 200 K/min, hasta una temperatura que se encuentra de 100 a 700 K, en
particular de 200 a 450 K y preferiblemente aproximadamente 350 K por debajo de la temperatura maxima alcanzada
en la etapa (a), y posteriormente se calienta ain mas con una tasa de calentamiento de 10 a 200 K/min, en particular
de 25 a 150 K/min y preferentemente de 50 a 100 K/min.

Segun la invencién, el tratamiento térmico en la etapa (a) se realiza a una presién mas baja que el tratamiento térmico
en la etapa (b). El tratamiento térmico en la etapa (a) se realiza preferentemente a una presion inferior a 200 mbar,
preferentemente inferior a 100 mbar y de forma especialmente preferente inferior a 50 mbar, y en particular a una
presion en el intervalo de 0,1 a 200 mbar, preferentemente en el intervalo de 1 a 150 mbar y lo mas preferiblemente
en el intervalo de 50 a 100 mbar.

Esa presion se puede ajustar a temperatura ambiente antes de que comience el calentamiento del material ceramico
de 6xido. Alternativamente, el material ceramico de oxido se puede calentar primero a una temperatura superior a la
temperatura ambiente antes de ajustar la presion definida para la etapa (a). Esa temperatura esta preferiblemente en
el intervalo de 20 a 500°C y en particular en el intervalo de 25 a 100°C.

En la etapa (b), el material ceramico de éxido se calienta preferiblemente (b1) dado el caso, adicionalmente y (b2) se
mantiene a una temperatura, preferiblemente constante, en el intervalo de 1100 a 1600°C, en particular en el intervalo
de 1300 a 1600°C y preferiblemente en el intervalo de 1350 a 1550°C y de manera particularmente preferida a una
temperatura de aproximadamente 1500°C y se sinteriza. El calentamiento adicional en la etapa (b1) se realiza prefe-
rentemente con una tasa de calentamiento de 10 a 200 K/min, en particular de 25 a 150 K/min y preferentemente de
50 a 100 K/min. El mantenimiento en la etapa (b2) se lleva a cabo preferentemente durante 1 a 60 minutos, en parti-
cular 2 a 30 minutos, preferentemente 3 a 15 minutos y de forma especialmente preferente aproximadamente durante
5 minutos. Al mantener a la temperatura adecuada, el material ceramico de 6xido normalmente se sinteriza densa-
mente. A continuacion, el material ceramico de 6xido tiene preferiblemente una densidad relativa de al menos el 97%,
en particular al menos el 98%, preferiblemente al menos el 99% y lo méas preferiblemente al menos el 99,5%, en cada
caso referida a la densidad pura del material ceramico de éxido.

Segun la invencién, el tratamiento térmico en la etapa (b) se realiza a una presién mayor que el tratamiento térmico
en la etapa (a). El tratamiento térmico en la etapa (b) se lleva a cabo preferentemente a una presion superior a 500
mbar y en particular a presién ambiente.

El tratamiento térmico en la etapa (b) tiene lugar en una atmésfera que contiene oxigeno. A modo de atmésfera que
contiene oxigeno son especialmente adecuados el aire, el aire enriquecido con oxigeno, asi como el oxigeno. Para
proporcionar una atmosfera de ese tipo, la camara de calentamiento utilizada para el tratamiento térmico puede lle-
narse con aire y/u oxigeno. En una realizacién preferida, durante la etapa (b), en la camara de calentamiento utilizada
para el tratamiento térmico se hace fluir de forma discontinua o preferentemente de forma continua una atmésfera que
contiene oxigeno, preferentemente aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno, en particular con un caudal de 0,1 a
50 I/min, preferiblemente de 1 a 20 I/min y de manera particularmente preferida de 4 a 8 I/min.

Ademas, se prefiere que el material ceramico de éxido se caliente en la etapa (a) a una temperatura que sea de 0 a
500 K, en particular de 10 a 250 K, preferiblemente de 50 a 200 K y de manera particularmente preferida de 100 a 150
K inferior a la temperatura o al intervalo de temperatura en la que se mantiene el material ceramico de 6xido en la
etapa (b).

A continuacion, se enfria el material ceramico de 6xido en la etapa (c). Preferiblemente, el material ceramico de 6xido
se enfria a una temperatura que esté en el intervalo de 20 a 1300°C, en particular en el intervalo de 100 a 1250°C y
preferiblemente en el intervalo de 1000 a 1200°C. Después de alcanzar esa temperatura, el material ceramico de 6xido
se puede retirar de la camara de calentamiento. El enfriamiento se realiza preferentemente con una tasa de enfria-
miento de 50 a 200 K/min, en particular de 75 a 175 K/min y preferentemente de 100 a 150 K/min.

El material ceramico de 6xido obtenido de acuerdo con el procedimiento segun la invencién, presenta preferentemente
un tamario de grano promedio numérico en el intervalo de 1 nm a 1.000 nm, en particular de 10 nm a 800 nm y
preferentemente de 100 nm a 600 nm. El tamafio de grano promedio numérico se puede determinar especialmente
mediante el método de corte lineal segin DIN EN 623-3 0 ASTM E 112, pudiéndose convertir el valor determinado en
el tamafio de grano promedio numérico real en la microestructura tridimensional segun M. |. Mendelson, J. Am. Ceram.
Soc. 1969, 52(8), 443-446, multiplicando por una constante de proporcionalidad de 1,56.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 3006442 T3

El procedimiento segun la invencién es adecuado para diversos tipos de materiales ceramicos de 6xido. Los materiales
ceramicos de 6xido son generalmente materiales ceramicos altamente cristalinos que se basan en compuestos de
Oxido y solo tienen una proporcion muy pequefia de fase vitrea. Los materiales ceramicos de 6xido tipicos se basan
en ZrQO2, Al203, TiO2, MgO, combinaciones, cristales mixtos o sus compuestos, en particular ZrO2/Al203 (ZTA),
Al203/ZrO2 (ATZ) o0 ZrO2/espinela, en donde la espinela es preferentemente espinela Sr, espinela Mg, espinela La y/o
espinela Ce. Se prefieren segun la invencién los materiales ceramicos de 6xido a base de ZrO2 y/o Al20s.

Se prefieren especialmente los materiales ceramicos de 6xido a base de 6xido de circonio y en particular a base de
oxido de circonio tetragonal policristalino (TZP). Se prefieren especialmente los materiales ceramicos de 6xido a base
de 6xido de circonio, en donde el 6xido de circonio se estabiliza con Y203, La203, CeO2, MgO y/o CaO y se estabiliza
preferentemente con un 2 hasta un 12% en moles, en particular un 3 hasta un 5% en moles de esos 6xidos, referido
al contenido en 6xido de circonio.

Se prefiere ademas que el material ceramico de 6xido esté coloreado. Segin la invencién, se entiende por coloreado
un material ceramico de 6xido que esta mezclado con uno o varios elementos colorantes. Ejemplos de elementos
colorantes adecuados son Fe, Mn, Cr, Pr, Th, Er, Yb, Ce, Co, Ni, Nd, Cu y Bi. De manera especialmente preferida, el
material ceramico de 6xido comprende al menos dos capas que se diferencia en su color.

Para los fines de la presente solicitud, los términos "color" y "coloreado" se refieren al color, luminosidad y/o transluci-
dez de un material.

"Translucidez" es la permeabilidad a la luz de un material, cuerpo o capa, es decir, la relacién entre la intensidad de
la luz transmitida y la irradiada.

Los colores también se pueden caracterizar mediante las coordenadas de color L*, a* y b* en el espacio de color
L*a*b* o mediante un codigo de color cominmente utilizado en la industria dental. En el espacio de color L*a*b*, el
valor L* describe la luminosidad de un color con valores de 0 (negro) a 100 (blanco), el valor a* describe el componente
verde o rojo de un color, en donde los valores negativos representan el verde y los valores positivos el rojo, y el valor
b* representa el componente azul o amarillo de un color, en donde los valores negativos representan el azul y los
valores positivos representan el amarillo. Ejemplos de codigos de colores comunes en la industria dental son Vitapan
classical®y Vita 3D Master®, ambos de VITA Zahnfabrik H. Rauter GmbH & Co. KG y Chromascop® de Ivoclar Vivadent
AG. La translucidez se puede caracterizar mediante el valor de contraste CR, en donde 0% significa totalmente trans-
parente y 100% significa totalmente opaco.

Las coordenadas de color L*, a* y b* se determinan normalmente segin DIN 5033 y DIN 6174 y la translucidez se
determina segun BS 5612. Las mediciones correspondientes se pueden realizar en particular utilizando un espectro-
fotometro del tipo CM-3700d (Konica-Minolta). Para ello en las mediciones se utilizan cuerpos de prueba que se han
pulido en himedo por ambos lados con particulas de diamante (tamafio de particula 15-20 um) para obtener un espe-
sor final de muestra de 2,00 + 0,025 mm.

Preferiblemente, el color o los colores de la restauracién dental obtenida segun la invencién estan en el intervalo de
los colores de los dientes naturales. De manera especialmente preferida, las restauraciones dentales obtenidas segin
la invencién tienen un valor L* en el intervalo de 50 a 100, en particular en el intervalo de 80 a 97, un valor a* en el
intervalo de -10 a 10, en particular en el en el intervalo de -1 a 5, un valor b* en el intervalo de 0 a 50, en particular en
el intervalo de 1 a 20, y/o un valor CR en el intervalo de 50 a 100%, en particular en el intervalo de 75 a 99%.

El procedimiento segun la invencién es especialmente adecuado para la produccion de restauraciones dentales. Las
restauraciones dentales particularmente preferidas son puentes, incrustaciones (inlays), sobreincrustaciones (onlays),
coronas, carillas, laminas y pilares. El procedimiento segun la invencién es particularmente adecuado para producir
restauraciones dentales, en particular puentes, que comprenden dos o mas miembros.

La invencién también se refiere al uso de un material ceramico de 6xido para producir una restauracién dental en
donde el material ceramico de 6xido

(a) se somete a un primer tratamiento térmico,
(b) se somete a un segundo tratamiento térmico y
(c) se enfria,

en donde el tratamiento térmico en la etapa (a) tiene lugar a una presidon mas baja que el tratamiento térmico en la
etapa (b) y el tratamiento térmico en la etapa (b) tiene lugar en una atmésfera que contiene oxigeno

y en donde
el tratamiento térmico en la etapa (a) tiene lugar a una presién inferior a 200 mbar y/o

en la etapa (b) el material ceramico de 6xido (b1) se calienta adicionalmente de forma opcional (b2), se mantiene a
una temperatura en el intervalo de 1100 a 1600°C y se sinteriza.

5
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Las realizaciones de uso preferidas son las descritas anteriormente para el procedimiento segun la invencién.
La invencién se explica mas detalladamente a continuacién mediante ejemplos.

Ejemplos

Procedimiento general: produccién de cuerpos de prueba

A partir de bloques o discos de ceramica de 6xido disponibles comercialmente, se produjeron cuerpos de prueba con
una altura de 17 mm, una anchura de 15,5 mm y un espesor de 2,5 a 3,5 mm, mediante corte en seco con una sierra
de diamante. Después del corte, las cuerpos de prueba se secaron en una estufa de secado a 80°C durante 2 horas.

Ejemplo 1A

Un cuerpo de prueba obtenido de acuerdo con el procedimiento general a partir de bloques ceramicos de 6xido co-
mercialmente disponibles, basados en éxido de circonio con 3% en moles de Y,0; (IPS e.max ZirCAD LT BL, Ivoclar
Vivadent) se sinteriz6é en un horno de sinterizacion con un elemento calefactor de SiC. Para ello se colocé el cuerpo
de prueba a temperatura ambiente en la camara de calentamiento del horno de sinterizacién, se cerr6 la camara de
calentamiento y se cred en la camara de calentamiento un vacio parcial con una presién final de aproximadamente 50
a 100 mbar. El cuerpo de prueba se calentd a una temperatura de aproximadamente 1000°C con una tasa de calen-
tamiento de aproximadamente 180 K/min y se calent6 adicionalmente a una temperatura de aproximadamente 1350°C
con una tasa de calentamiento de aproximadamente 80 K/min. Cuando se alcanzé esa temperatura, la camara de
calentamiento se llend de aire fresco y luego el aire fresco se hizo circular a través de la misma de forma continua con
un caudal de aproximadamente 5 I/min, mientras que el cuerpo de prueba se calentaba adicionalmente a una tempe-
ratura de 1500°C con una tasa de calentamiento de aproximadamente 80 K/min, la temperatura se mantuvo durante
aproximadamente 5 minutos y luego se enfrié a una temperatura de aproximadamente 1100°C con una tasa de en-
friamiento de aproximadamente 140 K/min. A continuacién, se abri6 la camara de calentamiento. La duracion total del
proceso de sinterizacién era de aproximadamente 19,5 minutos.

Ejemplo 1B (comparacion)

Se repitié el Ejemplo 1A, pero no se generé vacio, sino que se hizo circular aire fresco continuamente a través de la
camara de calentamiento con un caudal de aproximadamente 5 I/min durante toda la duracion del proceso de sinteri-
zacion.

Ejemplo 1C (comparacion)

Un cuerpo de prueba obtenido de acuerdo con el procedimiento general a partir de bloques ceramicos de 6xido co-
mercialmente disponibles, basados en éxido de circonio con 3% en moles de Y,0; (IPS e.max ZirCAD LT BL, Ivoclar
Vivadent) se sinterizé en un horno de sinterizacién de tipo Programat CS4 (lvoclar Vivadent) con el programa P2 sin
presecado automatico. El cuerpo de prueba se calenté desde la temperatura ambiente hasta aproximadamente 900°C
con una tasa de calentamiento de aproximadamente 130 K/min, luego hasta aproximadamente 1035°C con una tasa
de calentamiento de aproximadamente 50 K/min y finalmente hasta aproximadamente 1460°C con una tasa de calen-
tamiento de aproximadamente 15 K/min. El cuerpo de prueba se mantuvo a esa temperatura durante aproximada-
mente 6 minutos y luego se enfrié a una temperatura de aproximadamente 1200°C con una tasa de enfriamiento de
aproximadamente 70 K/min. A continuacion, se abrié la camara de calentamiento. La duracion total del proceso de
sinterizacién era de aproximadamente 47 minutos.

La densidad, la translucidez y las coordenadas de color de los materiales de ceramica de 6xido obtenidos en los
Ejemplos 1A-C se muestran en la Tabla 1.

Tabla 1
T i s s o G T T T
| [min] gorl | [
1A 19,5 6,065 88,99295,87%-0,37 175
:1B(comparacién)§ 19,5 6,066 l92,54§96,14§-0,31 1,81§
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El procedimiento segun la invencién segun el Ejemplo 1A permite alcanzar a continuacién una densidad comparable
alos Ejemplos 1By 1C con un tiempo de sinterizacién muy corto, inferior a 20 minutos y al mismo tiempo obtener una
translucidez comparable a la translucidez obtenida con una sinterizacion lenta segun el Ejemplo 1C vy significativa-
mente mayor que la translucidez obtenida con una sinterizacién rapida segun el Ejemplo 1B.

Ejemplo 2

Los cuerpos de prueba obtenidos de acuerdo con el procedimiento general a partir de bloques ceramicos de 6xido
disponibles comercialmente, basados en 6xido de circonio con 3% en moles de Y,0; (IPS e.max ZirCAD LT BL B45
o IPS e.max ZirCAD LT A3 B45, Ivoclar Vivadent), o a partir de discos ceramicos de éxido disponibles comercialmente,
basados en éxido de circonio (Zenostar MT 3, Wieland Dental+Technik), se sinterizaron en cada caso en un horno de
sinterizacién con elemento calefactor de MoSi;. Para ello, los cuerpos de prueba se colocaron a temperatura ambiente
en la camara de calentamiento del horno de sinterizacion, se cerr6 la camara de calentamiento y se cre6 en la camara
de calentamiento un vacio parcial con una presion final <50 mbar. Los cuerpos de prueba se calentaron con una tasa
de calentamiento de aproximadamente 180 K/min hasta una temperatura de aproximadamente 1050°C y adicional-
mente con una tasa de calentamiento de aproximadamente 80 K/min hasta una temperatura de aproximadamente
1500°C. Segun la Tabla 2, cuando se alcanzd una temperatura de 1350, 1400, 1450 o 1500°C, la camara de calenta-
miento se inundé con aire fresco y luego durante el proceso de sinterizacién restante, se hizo circular continuamente
aire fresco con un caudal de aproximadamente 5 I/min. Los cuerpos de prueba se mantuvieron a una temperatura de
aproximadamente 1500°C durante aproximadamente 5 minutos y luego se enfriaron a una temperatura de aproxima-
damente 1100°C con una tasa de enfriamiento de aproximadamente 140 K/min. A continuacion se abrié la camara de
calentamiento.

A modo de comparacion, se repitié el modo de proceder anterior, pero no se generd vacio sino que se hizo circular
aire fresco continuamente a través de la camara de calentamiento, con un caudal de aproximadamente 5 I/min durante
toda la duracion del proceso de sinterizacion.

Las coordenadas de densidad, translucidez y color de los materiales ceramicos de 6xido obtenidos se muestran en la
Tabla 2.

Tabla 2
——— e T
| g gem
§|PS e.max ZirCAD LT BL B45 1350 6,072
N S 1400 .................. 6 ,075 ...................
T H
1500 6,075 88,05 {9495 :-0,47 : 3,25
sin vacio® 6,070 92,35 96,06 | -0,25 : 1,85
%lPS e.max ZirCAD LT A3 B45 1350 6,079 96,66 | 82,78 | 4,76 17,89

‘Zenostar MT 3
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iMateriaI Vacio hasta Densidad CR L* a* | b

sinvacio” 6,033 99,50 | 86,96 | 1,27 14,45 :

* (Comparacién)

Ejemplo 3

Los cuerpos de prueba obtenidos de acuerdo con el procedimiento general a partir de bloques ceramicos de 6xido,
disponibles comercialmente, basados en 6xido de circonio que contienen un 3% en moles de Y,0; (IPS e.max ZirCAD
LT BL B45 o IPS e.max ZirCAD LT A3 B45, Ivoclar Vivadent), o a partir de discos ceramicos de 6xido disponibles
comercialmente, basados en éxido de circonio (Zenostar MT 3, Wieland Dental+Technik), se sinterizaron en cada caso
en un horno de sinterizacién con un elemento calefactor de MoSi,. Para ello se colocaron los cuerpos de prueba en la
camara de calentamiento del horno de sinterizacién a temperatura ambiente, se cerré la camara de calentamiento y
en la camara de calentamiento se cred un vacio parcial con una presion final de 50, 100 o 200 mbar segun la Tabla 3.
Los cuerpos de prueba se calentaron a una temperatura de aproximadamente 1000°C con una tasa de calentamiento
de aproximadamente 180 K/min y luego a una temperatura de aproximadamente 1350°C con una tasa de calenta-
miento de aproximadamente 80 K/min. Cuando se alcanzd esa temperatura, la camara de calentamiento se inundé
con aire fresco y luego el aire fresco se hizo circular a través de ella continuamente con un caudal de aproximadamente
5 I/min, mientras que los cuerpos de prueba se calentaban adicionalmente a una temperatura de 1500°C con una tasa
de calentamiento de aproximadamente 80 K/min. La temperatura se mantuvo durante aproximadamente 5 minutos y
luego se enfrié a una temperatura de aproximadamente 1100°C con una tasa de enfriamiento de aproximadamente
140 K/min. A continuacion se abrié la camara de calentamiento.

La densidad de los materiales ceramicos 6xidos obtenidos en cada caso se muestra en la Tabla 3.

Tabla 3
Matenal Vacloparclal s
| [mbar] [g/cm?]
|PSemaXZ|rCADLTA3545 ............................ 50 ............................ 6 ,085 ............
L e 100 ......................... 6,084 ...........

200 6,081

éZenostar MT A3 50 6,052

V 100 6,049
.............. s 6048

Ejemplo 4

Los cuerpos de prueba obtenidos de acuerdo con el procedimiento general a partir de bloques ceramicos de 6xido,
disponibles comercialmente, basados en 6xido de circonio con un 3% en moles de Y,0; (IPS e.max ZirCAD LT BL
B45 o IPS e.max ZirCAD LT A3 B45, Ivoclar Vivadent), o a partir de discos ceramicos de 6xido disponibles comercial-
mente, basados en 6xido de circonio (Zenostar MT 3, Wieland Dental+Technik), se sinterizaron en cada caso en un
horno de sinterizacién con un elemento calefactor de SiC. Para ello se colocaron los cuerpos de prueba a temperatura
ambiente en la cdmara de calentamiento del horno de sinterizacién, se cerré la camara de calentamiento y se creé en
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la camara de calentamiento un vacio parcial con una presién final de aproximadamente 50 a 100 mbar. Los cuerpos
de prueba se calentaron con una tasa de calentamiento de aproximadamente 180 K/min hasta una temperatura de
aproximadamente 1050°C y adicionalmente con una tasa de calentamiento de aproximadamente 80 K/min hasta una
temperatura de aproximadamente 1500°C. Segun la Tabla 4, cuando se alcanzé una temperatura de 1250, 1300 o
1350°C, la camara de calentamiento se inund6 con aire fresco o con oxigeno y luego éste se hizo circular a través de
ella continuamente con un caudal de aproximadamente 5 I/min durante el resto del proceso de sinterizacién. Los
cuerpos de prueba se mantuvieron a una temperatura de aproximadamente 1500°C durante aproximadamente 5 mi-
nutos y luego se enfriaron a una temperatura de aproximadamente 1100°C con una tasa de enfriamiento de aproxi-
madamente 140 K/min. A continuacion, se abrié la camara de calentamiento.

A modo de comparacion, se repitié el modo de proceder anterior, pero no se generd vacio sino que se hizo circular
aire fresco u oxigeno continuamente a través de la cdmara de calentamiento con un caudal de aproximadamente 5
I/min segun la Tabla 4, durante toda la duracién del proceso de sinterizacion. En otra comparacién se repitié el modo
de proceder anterior, pero el vacio parcial se mantuvo durante toda la duracién del proceso de sinterizacién con una
presion final de aproximadamente 50 a 100 mbar.

La densidad, el tamafio de grano promedio, |a translucidez y las coordenadas de color de los materiales ceramicos de
oxido obtenidos se muestran en la Tabla 4.
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento para la produccién de una restauracion dental, en el que un material ceramico de éxido
(a) se somete a un primer tratamiento térmico,
(b) se somete a un segundo tratamiento térmico y
(c) se enfria,

en donde el tratamiento térmico en la etapa (a) se efectiia a una presidon mas baja que el tratamiento térmico en la
etapa (b) y el tratamiento térmico en la etapa (b) se efectlia en una atmésfera que contiene oxigeno

y caracterizado por que
el tratamiento térmico en la etapa (a) se efectlia a una presion inferior a 200 mbar y/o

en la etapa (b) el material ceramico de 6xido en una etapa (b1) se calienta opcionalmente de forma adicional y en una
etapa (b2) se mantiene a una temperatura en el intervalo de 1100 a 1600°C y se sinteriza.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde en la etapa (a) el material ceramico de 6xido se calienta a una
temperatura que se encuentra en el intervalo de 1100 a 1600°C, en particular en el intervalo de 1200 a 1500°C,
preferiblemente en el intervalo de 1250 a 1450°C y mas preferiblemente en el intervalo de 1300 a 1400°C y lo mas
preferiblemente aproximadamente a 1350°C.

3. Procedimiento seguin la reivindicacién 1 o 2, en donde en la etapa (a) el material ceramico de 6xido se calienta con
una tasa de calentamiento en el intervalo de 10 a 500 K/min, en particular de 50 a 250 K/min y preferiblemente de 100
a 200 K/min.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, en donde el tratamiento térmico en la etapa (a) se efectia
a una presién inferior a 200 mbar, preferiblemente inferior a 100 mbar y particularmente preferido inferior a 50 mbar y
en particular a una presién en el intervalo de 0,1 a 200 mbar, preferiblemente en el intervalo de 1 a 150 mbar y
particularmente preferido en el intervalo de 50 a 100 mbar.

5. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 4, en donde en la etapa (b) el material ceramico de 6xido (b1)
se calienta opcionalmente de forma adicional y (b2) se mantiene a una temperatura preferiblemente constante en el
intervalo de 1100 a 1600°C, en particular en el intervalo de 1300 a 1600°C y preferiblemente en el intervalo de 1350
a 1550°C y particularmente preferido a una temperatura de aproximadamente 1500°C y se sinteriza.

6. Procedimiento segun la reivindicacién 5, en donde el mantenimiento en la etapa (b2) se efectia durante 1 a 60
minutos, en particular 2 a 30 minutos, preferiblemente 3 a 15 minutos y particularmente preferido durante aproxima-
damente 5 minutos.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, en donde el tratamiento térmico en la etapa (b) se efectia
a una presién superior a 500 mbar y en particular a presién ambiente.

8. Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1 a 7, en donde el tratamiento térmico en la etapa (b) se efectla
en aire, en aire enriquecido con oxigeno o en oxigeno.

9. Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1 a 8, en donde una atmésfera que contiene oxigeno, preferible-
mente aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno, fluye a través de la camara de calentamiento durante la etapa (b)
de forma discontinua o preferiblemente de forma continua, en particular con un caudal de 0,1 a 50 I/min, preferible-
mente de 1 a 20 I/min y particularmente preferido de 4 a 8 I/min.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 5 a 9, en donde en la etapa (a) el material ceramico de 6xido se
calienta a una temperatura que se encuentra de 0 a 500 K, en particular de 10 a 250 K, preferiblemente de 50 a 200
K'y particularmente preferido de 100 a 150 K por debajo de la temperatura o del intervalo de temperatura en la que se
mantiene el material ceramico de 6xido en la etapa (b).

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 10, en donde en la etapa (c) el material ceramico de 6xido se
enfria a una temperatura que se encuentra en el intervalo de 20 a 1300°C, en particular en el intervalo de 100 a 1250°C
y preferiblemente en el intervalo de 1000 a 1200°C.

12. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 11, en donde el material ceramico de 6xido se basa en éxido
de circonio y en particular en 6xido de circonio tetragonal policristalino (TZP).

13. Procedimiento segun la reivindicacién 12, en donde el 6xido de circonio se estabiliza con Y203, CeO2, MgO y/o

Ca0 y preferiblemente se estabiliza con 2 a 12% en moles, en particular 3 a 5% en moles, de esos 6xidos, en relacién
con el contenido en 6xido de circonio.

11
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14. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 13, en donde el material ceramico de 6xido esta coloreado y
comprende preferiblemente al menos dos capas que se diferencian en particular por su color.

15. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 14, en donde |a restauracion dental es un puente, una incrus-
tacion, una sobreincrustacion, una corona, una carilla, una lamina o un pilar y comprende preferiblemente dos 0 mas
miembros.

16. Uso de un material ceramico de 6xido para la produccion de una restauracion dental, en donde el material ceramico
de oxido

(a) se somete a un primer tratamiento térmico,
(b) se somete a un segundo tratamiento térmico y
(c) se enfria,

en donde el tratamiento térmico en la etapa (a) se efectlia a una presidon mas baja que el tratamiento térmico en la
etapa (b) y el tratamiento térmico en la etapa (b) se efectlia en una atmoésfera que contiene oxigeno

y caracterizado por que
el tratamiento térmico de la etapa (a) se efectlia a una presion inferior a 200 mbar y/o

en la etapa (b) el material ceramico de 6xido en una etapa (b1) se calienta opcionalmente de forma adicional y en
una etapa (b2) se mantiene a una temperatura en el intervalo de 1100 a 1600°C y se sinteriza.

12
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