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8-RESULTADOS
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RESULTADOS DESCRIPTiVOS DE LA MUESTRA

Los datos obtenidospara las nueve seriesde probetas

han sido distribuidos en tres tipos de tablas según las

variablesdependientesquesehayanestudiado.

RESULTADOS DEL ENSAYO DE DUREZA

En la primera serie de tablas, sereflejan los resultados

del estudio de dureza para cada uno de los materiales

sujetos a examen. Como se explicó en el apartado de

método, se establecierontres puntos aleatoriosde cada

probeta para realizar el ensayo. De esta forma, se

plasmanlos valoresen estostres puntos,calculándosela

mediade los trespara cadauna de las probetas. Con los

resultadosde las seis probetas,se calculauna media de

los dieciocho ensayos, representativa de la serie a

analizar. Los resultadosse dan en unidadesde dureza

Rocwell-B (HRB).
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TERMOPOLIMERIZABLES CON INYECCION CONTINUA

Y CICLO CORTO. ¡

PROBETA

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

MEDIA

INYECCION

SIMPLE,

C. CORTO.

PROBETA

2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

2.6

MEDIA

DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA

MEDIA

25,4 20 19,4 21,6

20,7 22,5 19,5 20,9

20,8 22,1 22,3 21,7

23,8 22,3 21,1 22,4

18,1 23,4 15,1 18,9

18,3 23,4 17,3 19,6

20,9

DUREZA- 1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA

MEDIA

15,1 22,6 21,6 19,8

18,2 21,6 20,7 20,2

19,5 17,5 19,7 18,9

15,7 20 20 18,6

19,3 23,2 22,9 21,8

20,8 22,3 23,9 22,3

20,3
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CONPOLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

INYECCION CONTINUA Y MICROONDAS.

PROBETA

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

MEDIA

DUREZA- 1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

36,1 37,3 37,3 36,9

34,7 34,9 35,5 35

34 34,8 35,4 34,7

36,5 34,7 37 36

35,6 34,5 35 35

34,6 34,7 34,7 34,7

35,4

TERMOPOLIMERIZABLES CON EMPAQUETAMIENTO

POR COMPRESION Y CICLO CORTO.

PROBETA

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

MEDIA

DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

18,8 17,6 18,2 18,2

18 19,5 19 18,8

19,8 18,7 18,1 18,9

23,3 17,9 22 21

21,5 20,9 19,3 20,6

18,4 19,8 19,8 19,3

19,5

283



POLíMERO

AUTOPOL.

PROBETA

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

MEDIA

DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

11,9 14,3 9,5 11,9

10,5 14,1 14,9 13,2

11,2 4 7,7 7,6

11,9 10,9 5,5 9,4

12,7 9,4 13,7 12

10,1 10 3,1 7,7

10,3

POLIMEROS TERMOPOLIEMRIZABLES,

EMPAQUETADOS POR COMPRESION Y CICLO LARGO.

PROBETA DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

6.1 13,3 17,3 17,4 16

6.2 16,6 17,8 17,8 17,4

6.3 18,1 17,1 16,6 17,3

6.4 17,4 18,5 12 16

6.5 15,2 17 15,8 16

6.6 16,9 16,9 15,5 16,4

MEDIA 16,5

284



POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

PROBETA

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

MEDIA

DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

32,8 30 28,1 30,3

28,9 30 28,7 29,2

26,8 27,7 27,5 27,3

30,3 29,8 30 30

29,4 32,3 27,5 29,7

29,7 29,1 29,9 29,6

29,35

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

CON

PROBETA DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

8.1 20,2 18 20,8 19,7

8.2 19,5 18,2 20,1 19,3

8.3 18,6 19,8 18 18,8

8.4 18,5 20,1 22 20,2

8.5 21 20,5 20,2 20,6

8.6 18,7 18,6 19,8 19

MEDIA 19,6
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CONPOLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

INYECCION SIMPLE Y CICLO LARGO.

PROBETA DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA

9.1 20,1 21,1 20,7 20,6

9.2 19,1 21 19,1 19,7

9.3 20,8 18,7 20,6 20

9.4 19 19 18,6 18,9

9.5 19,9 20,2 20,2 20,1

9.6 18,4 17,8 18,8 18,3

19,6

MEDIA
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RESULTADOS DEL ENSAYO DE DEFLEXION

TRANSVERSAL: DEFLEXIONES PROMEDIO, FUERZA

DE RUPTURA Y TENSION FLEXURAL.

A continuaciónse exponenlas tablas de los resultados

del ensayode flexión. Paracadaprobeta se expresala

deflexión en milímetros a 15, 35 y 50 newtons,tal y como

exige la metodología de la segunda norma I.S.O.

Asimismo, se reflejan los valores de fuerza en newtonsa

los cuales las probetas se fracturaron. Existieron dos

casosen los cualesla probetano se fracturó, lo cual se

constatay se coloca en su lugar la fuerza máxima que

aceptaron.

También se refleja en las tablas la media de deflexión

para cada carga de las seis probetas, calculándosela

deflexión promedioentre 15 y 35 newtonsy entre 15 y 50

newtons.

Sediferenció la fuerzamáxima promediode la fuerzade

ruptura promediopara aquelloscasosen que la probeta

no se hubiera partido ó hubiera presentadoun valor

diferentede fracturaquede cargamáxima.

Por último, se expresael valor de la tensiónflexural en

megapascales,calculado según la fórmula aportadapor

la tercerarevisión de la norma.

Se exponen los resultados para las nueve series

correspondientesal estudio, añadiéndoseademáslas dos

series extras; la primera correspondientea los ensayos

realizadossobre probetasobtenidassin la caja molde; y
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la segundarepresentativade las probetas del primer

materialMicrobaseestudiado.

288



POLIMEROS CON INYECCION CONTINUA Y CICLO

CORTO.

DEF.al5N DEF.a35N DEF.a5ON

RUPTURA (1

NO ROTURA.

FXMAX: 93

ROTURA:90.

F.MAX: 95

96

93

83

98

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

PRO-

BETA (mm>

0,8

(mm>

1,9

0,8

FUERZA

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

1,9

0,8

0,8

0,9

0,8

(mm>

2,7

2,8

2,6

2,85

3,1

2,7

1,85

1,95

2,1

1,8

1,92ME- 0,82

DIA

2,8

1,1

1,98

93

92

111,6
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POLIMEROS CON INYECCION SIMPLE Y CICLO

CORTO.

DEF.al5N

(mm>

1

0,9

0,8

0,9

0,9

0,8

0,88

DEF. a 35 N

(mm>

2,4

2

1,9

2,1

2,2

1,9

2,1

DEF.a SON

(mm>

3,5

3

2,9

3

3,3

2,8

FUERZA

RUPTURA (1

77

90

96

93

81

99

3,1

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL (MPa>

PRO-

BETA

2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

2.6

ME-

DIA

1,2

2,2

89,5

89,5

107,4
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON

INYECCION CONTINUA Y MICROONDAS.

DEF.al5N DEF.a35N DEF.a5ON

$ RUPTURA (1

67

70

66

54

63

56

DEFLEXION PRQMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

PRO-

BETA (mm>

3.1

3.2

0,8

(mm>

FUERZA

3.3

3.4

3.5

3.6

ME-

0,9

0,8

0,8

1

0,8

0,85

(mm>

3,3

3,5

3,5

3,1

3,7

3,4

2,2

2,3

2,2

2

2,4

2,1

2,2

DIA

3,4

1,35

2,55

62,7

62,7

75,2
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETAMIENTO POR COMPRESION Y

CORTO.

DEF.a35N

(mm>

3,1

3,1

2,7

2,5

2,95

2,7

2,8

DEF.a5ON

(mm>

4,6

4,5

4

3,7

4,45

4

FUERZA

RUPTURA (E

65

68

72

76

69

75

4,2

DEFLEXION PRQMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N>

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

CON

CICLO

1SNPRO-

BETA

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

ME-

DIA

DEF. a

(mm>

1,3

1,2

1,15

1,05

1,2

1,1

1,2

1,6

3

71

71

85,2
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POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

DEP. a 15 N DEF.a35N DEF.aSON

BETA

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

ME-

(mm>

1,1

0,95

1,1

1,05

0,8

1,1

1,02

(mm> (mm>

2,5

2,2

2,5

2,4

2

2,7

2,4

3,15

3,7

3,4

2,9

4,1

3,45

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

RUPTURA (1

43,5

64

52

62

60

55

1,38

(mm>

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

2,43

56,08

56,08FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL <MPa) 67,3

PRO- FUERZA
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON

EMPAQUETAMIENTO

LARGO.

DEF.al5N DEF.a3SN DEF.a SON

RUPTURA (Y

86

94

89

83

78

80,5

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

POR COMPRESION Y CICLO

PRO-

BETA (mm>

1

(mm>

0,9

2,4

2

FUERZA

0,9

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

ME-

1

2,1

2,3

(mm>

3,55

2,8

3

3,3

3,4

3,45

1

1

0,97

2,3

2,4

2,25

DIA

3,25

1,28

2,28

85,1

85,1

102,1
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZAD LES.

DEF.al5N DEF.a35N DEF.a SON
RUPTURA (E

95,5

98,5

91

97

65

94

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

PRO-

BETA (mm>

7.1 0,7

(mm>

7.2 0,7

7.3

FUERZA

0,7

7.4 0,65

7.5 0,7

(mm>

2,2

2,45

2,35

2,25

2,35

2,5

1,6

1,7

1,6

1,55

1,65

1,7

1,6

7.6

ME-

0,7

0,69

DIA

2,35

0,9

1,66

90,2

90,2

108,2
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CONPOLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

DEF.al5N

(mm>

1,1

0,95

0,95

1

1,1

1

1,02

DEF.a3SN

(mm>

2,7

2,3

2,3

2,4

2,5

2,4

2,4

DEF.a5ON

(mm>

4

3,35

3,4

3,6

3,7

3,6

FUERZA

RUPTURA (1

F.MAX: 75

87

83,5

78

80

78,5

3,6

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL <MPa)

PRO-

BETA

8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

8.6

ME-

DIA

1,38

2,58

80,3

81,4

97,7
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON

INYECCION SIMPLE Y CICLO LARGO.

DEF.al5N DEF.a35N DEF.a5ON

RUPTURA (1

F.MAX:76.

72.

83

78,5

80

F.MAX:88,

87.

90

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

<mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N>

TENSION FLEXURAL <MPa)

PRO-

BETA (mm>

9.1 1

(mm>

2,4

9.2

FUERZA

0,9

9.3 1

2,2

9.4 0,9

9.5

2,4

2,3

0,9

(mm>

3,65

3,3

3,6

3,4

3,2

3,2

2,15

0,99.6

ME-

2,15

0,9

DIA

2,3 3,4

1,4

2,5

82,7

81,75

99,2
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SINMICROBASE 2

CAJA.

DEF.al5N DEF.a35N DEF.a5ON

RUPTURA (1

71

74

74

72

79

68

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <Ni

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N>

TENSION FLEXURAL (MPa)

PRO-

BETA (mm>

0,6

(mm>

0,9

2,3

FUERZA

2,2

0,8

0,9

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

ME-

2,1

2,3

0,8

(mm>

3,6

3,4

3,1

3,6

3,3

3,40,8

2,1

2,2

0,8

DIA

2,2 3,4

1,4

2,6

73

73

87,6
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MICROBASE 1.

DEF.alSN DEF.a3SN DEF.a5ON

RUPTURA (E

74,5

77

79

86

78

69

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm>

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

<mm>

FUERZA MAXIMA PROMEDIO <N>

FUERZA RUPTURA PROMEDIO <N)

TENSION FLEXURAL <MPa>

PRO-

BETA (mm>

3.1 0,6

(mm>

3.2

3.3

3.4

0,55

0,6

FUERZA

1,4

1,3

1,4

0,6

3.5 0,6

1,3

(mm>

2

1,9

2

2

2,15

2,10,6

1,45

3.6

ME-

1,4

0,6

DIA

1,4 2,05

0,8

1,45

77,5

77,5

93
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RESULTADOS DEL ENSAYO DE DEFLEXION

TRANSVERSAL: MODULO DE ELASTICIDAD.

Las tablasque a continuaciónseexponenreflejan, para

las seis probetas de cada una de las nueve series, el

punto de la gráfica de tensión-deformación que se

estableciócomo pertenecienteal tramo recto de la curva

medido en newtons; la deflexión que presentaba la

probeta en dicho punto; y el módulo de elasticidad

correspondientea aplicar la fórmula establecidaen la

tercerarevisión de la normaI.S.O. Porúltimo, seexpresa

la media correspondientea las seisprobetas.

Al igual que en las tablas anteriores,se han añadido

los resultados obtenidos del sistema Microbase,

pertenecientesa las probetasobtenidas sin molde y al

materialprimeramenterecibido.
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CONPOLIMEROS TERMOPOLIMERIZAB LES

INYECCION CONTINUA CICLO CORTO.

FUERZA- 1

<N)

40

35

35

35

35

35

DEFLEX- 1

(mm)

2,15

1,9

1,85

1,95

2,1

1,8

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa)

3720,9

3684,2

3783,8

3589,7

3333,3

3888,9

MEDIA (MPa) 3666,8

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

INYECCION SIMPLE,CICLO CORTO.

FUERZA- 1

<N)

35

35

35

35

35

35

DEFLEX- 1

<mm)

2,4

2

1,9

2,1

2,2

1,9

MOD.DE ELASTICIDAD

(MPa)

2916,7

3500

3684,2

3333,3

3181,8

3684,2

MEDIA (MPa)

PRO-

BETA

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

CON

PRO-

BETA

2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

2.6

3383,4
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POL. TERMOPOL.

INYEC. CONTINUA Y

MICROONDAS.

PRO- FUERZA- 1

BETA <N)

3.1 30

3.2 30

3.3 25

3.4 25

3.5 25

3.6 25

DEFLEX- 1

<mm)

1,8

2

1,5

1,4

1,6

1,4

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa)

3333,3

3000

3333,3

3571,4

3125

3571,4

MEDIA (MPa)

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

POR COMPRESION, CICLO CORTO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1

BETA <N) <mm)

4.1 35 3,1

4.2 35 3,1

4.3 35 2,7

4.4 35 2,5

4.5 35 2,95

4.6 35 2,7

MEDIA (MPa)

EMPAQUETADOS

MOD.DE ELASTICIDAD

(MPa)

2258

2258

2592,6

2800

2372,9

2592,6

2479

3322,4

302



POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

FUERZA-’

(N)

30

35

35

35

35

25

DEFLEX- 1

<mm)

2,1

2,2

2,5

2,4

2

1,9

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa)

2857,1

3181,8

2800

2916,7

3500

2631,6

MEDIA (MPa) 2981,2

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

EMPAQUETADOS POR COMPRESION,CICLO LARGO.

FUERZA- 1

(N)

30

35

35

30

30

30

DEFLEX- 1

<mm)

2,05

2

2,1

2

2

2

MOD.DE

<MPa)

2926,8

3500

3333,3

3000

3000

3000

ELASTICIDAD

MEDIA (MPa)

PRO-

BETA

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

PRO-

BETA

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

3126,7
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

FUERZA- 1

<N)

35

35

35

35

35

35

DEFLEX- 1

<mm)

1,6

1,7

1,6

1,55

1,65

1,7

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa)

4375

4117,6

4375

4516,1

4242,4

4117,6

MEDIA (MPa) 4290,6

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

FUERZA- 1

(N)

30

30

30

30

30

30

DEFLEX- 1

(mm)

2,3

1,95

1,95

2,05

2,1

2,1

MOD.DE ELASTICIDAD

(MPa)

2608,7

3076,9

3076,9

2926,8

2857,1

2857,1

MEDIA (MPa)

PRO-

BETA

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

CON

PRO-

BETA

8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

8.6

2900,6
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZAB LES

INYECCION SIMPLE Y CICLO LARGO.

FUERZA- 1

<NP

30

30

30

30

30

30

DEFLEX- 1

(mm>

2,1

1,9

2,1

1,9

1,8

1,85

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa>

2857,1

3157,9

2857,1

3157,9

3333,3

3243,2

MEDIA (MPa)

FUERZA- 1

<N)

MICROBASE 2 SIN

CAJA

PRO-

BETA

3.1 25

3.2 25

3.3 25

3.4 25

3.5 25

3.6 25

DEFLEX- 1

<mm)

1,6

1,5

1,4

1,5

1,4

1,5

MOD.DE ELASTICIDAD

(MPa>

3125

3333,3

3571,4

3333,3

3571,4

3333,3

MEDIA (MPa)

CON

PRO-

BETA

9.1

9.2

9.3

9.4

9.5

9.6

3101

3378
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MICROBASE 1.

FUERZA- 1

<N)

35

35

35

35

35

35

DEFLEX- 1

<mm)

1,4

1,3

1,4

1,3

1,45

1,4

MOD.DE ELASTICIDAD

<MPa)

5000

5384,6

5000

5384,6

4827,6

5000

MEDIA (MPa)

PRO-

BETA

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

5099,5
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RESULTADOS COMPARATiVOS ENTRE MICROBASE

<probetas 2,5 mm) Y MICROBASE (probetas 3,3 mm).

N=6

MATERIAL TENSION

FLEXURAL

(MPa)

MOD.

ELASTICIDAD

(MPa)

2,5 mm 72,2+-4,3 2623+-154,1

3,3 mm 71,9+-2,1 2818,3+-22,9
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El estudio estadísticose ha hecho sobre una muestra

de 54 probetas,correspondientesa 9 seriesde materiales

ó métodosde manipulacióndiferentes.

Se han estudiado cuatro variables dependientes

diferentes,a saber:

1. Dureza.

2. Módulo de elasticidad.

3. Fuerzade ruptura.

4. Tensiónflexural.

Con el fin de poder analizar los resultadosy hacer el

análisis estadístico,lo másrigurosamenteposible, hemos

hechocuatroapartados:

1.- Estadística desriptiva de las nueve series:

En ella, hemos’analizadocadauna de las seriesdesde

el punto de vista descriptivo para cada una de las

variables, entresacandolos datos que nos parecían de

mayor interés. Destacamos en este apartado los

siguientesfactores:

1. Media: Media aritméticade la muestra.

2. Desviaciónestándar.

3. Mediana: Valor que tiene un 50% de los datospor

encimay un 50% por debajo.

4. Moda: Valor másrepelido

5. Rango: Variación total ó diferenciaentre máximoy

mínimo.
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6. Rango intercuartílico: Q3-Q1 6 diferenciaentre los

valoresdel tercercuartil y primer cuartil.

7. Test de Kolmogorov-Smirnov: Determina si la

muestrapresentauna distribución norma ó Gaussianaó

no.

2. Análisis de la varlanza y test de Duncan de las nueve

series:

Parala muestrade 54 probetas,seanalizaen conjunto la

varianza para cada una de las cuatro variables,

estableciendo como hipótesis nula el que no hay

diferencia entre cada una de las series. Dado que en

todos los casos, la varianzanos sales menor a 0.05, se

rechazala hipótesis nula, empleándoseentoncesel test

de Duncande rangosmúltiples para, en cadauna de las

variables, establecerqué seriesson diferentesentre sí y

cualesde ellassoniguales.

El test de Duncan se empleó con un nivel de

significación del 0,05.

En el mismo, se señalancomo iguales, aquellasseries

que tienen la mismaletra, identificándosepor tanto como

diferentes, las que la tienen distinta. Existen algunos

casosen las que las letras se solapan, significando con

esto el que hay unas cuantas series que no poseen

diferencias significativas entre sí, pero si siendo

significativa la diferenciaentrelas primerasde estegrupo

y la seriesiguiente.
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3. AnalIsis descriptivo por grupos:

Por último, se realizó un análisis descriptivo por

grupos, en los que se compararon diez grupos

establecidospor semejanzade material ó de procesode

manipulación. La composición de los diez grupos es la

siguiente:

1. Polímerostermopolimerizables.

2. Polimerosautopolimerizables.

3. Polimerosfotopolimerizables

4. Polímerosempaquetadospor inyecciónsimple.

5. Polimerosempaquetadospor inyeccióncontinua.

6. Polimerosempaquetadospor compresion.

7. Polímeroscuradoscon ciclo corto.

8. Polímeroscuradoscon ciclo largo.

9. Polimeroscuradoscon calorhúmedo.

10. Polimeroscuradoscon calorpor microondas.

Dentro de estoédiez grupos, se analizaronlos mismos

factoresqueen el primer apartado.

4. Comparaciones de los diferentes grupos mediante

el test de Wllcoxon.

Con los diez grupos establecidos,se enfrentaronentre sí,

estableciéndosesiete comparaciones,consideradascomo
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las más relevantes para este trabajo. Dichas

comparacionesfueronlas siguientes:

1. Termopolimerizablesfrentea autopolimerizables.

2. Termopolimerizablesfrentea fotopolimerizables.

3. Autopolimerizablesfrentea fotopolimerizables.

4. Empaquetadopor inyección frente a empaquetado

porcompresión.

5. Ciclo de polimerizacióncortafrentea ciclo largo.

6. Curado por microondasfrente a curado por calor

húmedo.

7. Inyecciónsimplefrentea inyeccióncontinua.

Al estudiarlos valoresque sepresentabanen cadauno

de los gruposy paracadaunade las cuatrovariables,y

dadas las característicasde los datos obtenidos, se

decidió emplearun testno paramétrico,eligiéndosecomo

másapropiadoparaestecasoel testdeWilcoxon.
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ESTADISTICA DESCRIPTiVA

.

ESTADíSTICA DESCRIPTiVA DE LAS 54 PROBETAS

:

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

21,26

6,97

19,75

16

29,3

4

0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3250,19

DESVIACION ESTANDAR: 532,19

MEDIANA: 3169,85

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

3333,3

2258,1

714,3

0, 1346
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

78,50

13,99

80

83

55,5

22,5

0,0512

94,68

16,75

96

99,6

66,6

27,6

0,0276
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ESTADíSTICA DESCRIPTiVA DE CADA SERIE

:

POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 10,3

DESVIACION ESTANDAR: 2,39

MEDIANA: 10,65

MODA: 7,6

RANGO: 5,6

RANGO INTERCUARTILICO: 4,3

TESTKOLMOGOROV—SMIRNOV: 0,2649

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 2981,2

DESVIACION ESTANDAR: 311,12

MEDIANA: 2886,9

MODA: 2631,6

RANGO: 868,4

RANGO INTERCUARTILICO: 381,8

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,5852
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 56,08

DESVIACION ESTANDAR: 7,60

MEDIANA: 57,5

MODA: 43,5

RANGO: 20,5

RANGO INTERCUARTILICO: 10

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,6159

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA: 67,3

DESVIACION ESTANDAR: 9,12

MEDIANA: 69

MODA: 52,2

RANGO: 24,6

RANGO INTERCUARTILICO: 12

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,6159
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOQOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

4290,61

159,54

4308,7

4117,6

398,5

257,4

0,4115

29,35

1,070

29,65

27,3

3

0,8

0,0740
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV—SMIRNOV:

90,16

12,59

94,75

65

33,5

6

0,0036

108,2

15,11

113,7

78

40,2

7,2

0,0036
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POLIMEROS

CORTO.

DE INYECCION CONTINUA,CICLO

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

20,85

1,35

21,25

18,86

3,54

2,07

0,6272

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

3666,8

191,52

3702,55

3333,3

555,6

194,1

0,6684
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 92

DESVIACION ESTANDAR: 5,8736

MEDIANA: 93

MODA: 83

RANGO: 15

RANGO INTERCUARTILICO: 6

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,7059

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA: 111,6

DESVIACION ESTANDAR: 6,304

MEDIANA: 112,8

MODA: 111,6

RANGO: 18

RANGO INTERCUARTILICO: 3,6

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0878

320



ANÁLISISYIRATAMÍENTOESTADÍSTICO

19,6

0,701

19,5

18,8

1,8

1,2

0,7636

POLIMEROS DE INYECCION CONTINUA,CICLO

LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

2900,58

174,26

2891,95

2857,1

468,2

219,8

0,3439
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 81,4

DESVIACION ESTANDAR: 3,7980

MEDIANA: 80

MODA: 78

RANGO: 9

RANGO INTERCUARTILICO: 5

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3826

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA: 96,4

DESVIACION ESTANDAR: 5,1427

MEDIANA: 95,1

MODA: 90

RANGO: 14,4

RANGO INTERCUARTILICO: 6,6

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,8307
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POLIMEROS DE INYECCION SIMPLE,CICLO CORTO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3383,36

301,83

3416,65

3684,2

767,5

502,4

0,5423

20,26

1,506

20

18,6

3,7

2,9

0,4795
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV—SMIRNOV:

107,2

10,3691

109,8

92,4

26,4

18

0,5752

89,33

8,640

91,5

77

22

15

0,5752
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19,6

POLIMEROS DE INYECCION SIMPLE,CICLO LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

0,8485

19,85

18,3

2,3

1,2

0,6998

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3 101,083

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RAJYJGOINTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

199,81

3157,9

2857,1

476,2

386,1

0, 1856
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

81,75

6,4 167

81,5

72

18

8,5

0,9563

99,2

6,720

97,8

91,2

16,8

12

0,5805
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POLIMEROS EMPAQUETADOS POR

COMPRESION,CICLO CORTO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

19,46

1,098

19,1

18,2

2,8

1,8

0,4073

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV—SMIRNOV:

2479,017

218,07

2482,75

2258

542

334,6

0,3449
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

70,83

4,262

70,5

65

11

7

0,7755

85

5,114

84,6

78

13,2

8,4

0,7755
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16,51

0,6645

16,2

16

1,4

1,3

0,0279

POLIMEROS EMPAQUETADOS POR COMPRESION,

CICLO LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV—SMIRNOV:

3 126,683

232,44

3000

3000

573,2

333,3

0,0456
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

85,08

5,85 16

84,5

78

16

8,5

0,9303

102,1

7,02 1

101,4

93,6

19,2

10,2

0,9303
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES POR

MICROONDAS.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 35,38

DESVIACION ESTANDAR: 0,884

MEDIANA: 35

MODA: 34,7

RANGO: 2,2

RANGOINTERCUARTILICO: 1,3

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0669

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3322,4

DESVIACION ESTANDAR: 231,14

MEDIANA: 3333,3

MODA: 3333,3

RANGO: 571,4

RANGOINTERCUARTILICO: 446,4

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4114
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

62,66

6,377

64,5

54

16

11

0,4546

75,2

7,65

77,4

64,8

19,2

13,2

0,4546
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ANALISIS DE LA VARIANZA

Hipótesis nula: No hay diferencias significativas

entre las nueve series.

1. VARIABLE DUREZA.

PR>F 0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PR>F 0,0001

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PR>F 0,000 1

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PR>F 0,0001
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TEST DE RANGOS MULTIPLES DE DUNCAN

.

Nivel de significación: 0,05.

Los grupos con la misma letra, no son

significativamente diferentes.

1. VARIABLE DUREZA.

GRU

PO

DE

DUN

CAN

MEDIA SERIE

A 35,38 MICROONDAS

B 29,35 FOTOPOLIMERIZABLE

o 20,85 INYECCION CONTINUA,CORTO

o 20,26 INYECCION SIMPLE, CORTO

o 19,60 INYECCION CONTINUA, LARGO

C 19,60 INYECCION SIMPLE, LARGO

C 19,46 COMPRESION,CORTO

D 16,51 COMPRESION,LARGO

E 10,30 AUTOPOLIMERIZABLE

na
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2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

GRU

PO

DE

DUN

CAN

MEDIA SERIE

A 4290,6 FOTOPOLIMERIZABLE

B 3666,8 INYECCION CONTINUA,CORTO

C 3383,4 INYECCION SIMPLE,CORTO

C 3322,4 MICROONDAS

e

e

3126,7 COMPRESION,LARGO

e

e

3101,1 INYECCION SIMPLE, LARGO

D 2981,2 AUTOPOLIMERIZABLE

D 2900,6 INYECCION CONTINUA, LARGO

E 2479 COMPRESION,CORTO

ng
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

GRU

PO

DE

DUN

CAN

MEDIA SERIE

A 92 INYECCION CONTINUA, CORTO

A

A

90,167 FOTOPOLIMERIZABLE

A

A

89,33 INYECCION SIMPLE,CORTO

A

A

85,08 COMPRESION,LARGO

E 81,75 INYECCION SIMPLE, LARGO

E 81,40 INYECCION CONTINUA, LARGO

0 70,83 COMPRESION,CORTO

C

C

62,66 MICROONDAS

D 56,08 AUTOPOLIMERIZABLE
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4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

GRU

PO

DE

DUN

CAN

MEDIA SERIE

A 111,6 INYECCION CONTINUA, CORTO

A

A

108,2 F’OTOPOLIMERIZABLE

C

C

C

107,2 INYECCION SIMPLE,CORTO

C

C

C

102,1 COMPRESION,LARGO

C

C

99,2 INYECCION SIMPLE, LARGO

C 96,4 INYECCION CONTINUA, LARGO

D 85 COMPRESION,CORTO

D

D

75,2 MICROONDAS

E 67,3 AUTOPOLIMERIZABLE
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ESTADíSTICA DESCRIPTIVA POR GRUPOS

.

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZflLES.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

21,67

5,89

19,75

16

20,9

2,8

0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3139,99

DESVIACION ESTANDAR: 412,04

MEDIANA: 3141,45

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3333,3

1630,9

642,9

0,3 149

ng



ANÁLISISYTEATAMIENTOEStADíSTICO

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

80, 125

11,29

80,25

83

45

17,5

0,4466

96,67

13,58

96,3

99,6

54

18

0,293 1
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ANÁLISISYTRATAMIENTOESTADíSTICO

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES DE

INYECCION.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

23,14

6,32

20,2

18,9

18,6

3

0,000 1

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3274,84

336,57

3288,25

3333,3

1280,2

571,4

0,3459
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ANÁLISISYIRATAMIENTOESTADíSTiCO

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

81,05

12,20

82

90

45

15,5

0,2353

97,92

14,55

98,4

111,6

54

20,4

0, 1451
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ANÁLISISY iRATAMIENTOESTADíSTICO

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR COMPRESION.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULODEELASTICIDAD.

17,99

1,76

17,8

16

5

2,9

0,2520

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TESTKOLMOGOROV-SMIRNOV:

2802,85

400,72

2863,4

3000

1242

517,25

0,5353
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ANÁLISISY iRATAMJEMTOESTADíSTICO

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

77,95

8,89

77

65

29

14

0,9460

93,55

10,67

92,4

78

34,8

16,8

0,9460
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ANÁLISISYiRAfA/dIENTOESTADíSTICO

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS CON

CICLO CORTO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

23,99

6,83

20,95

18,9

18,7

9,45

0,0001

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV—SMIRNOV:

3212,89

504,66

3333,3

3333,3

1630,9

778,6

0,032 1
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ANÁLISISYIRAfA/dIENTOESTADíSTICO

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGOINTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

78,13

13,93

76

90

45

26

0, 1611

94,75

17,01

91,8

111,6

54

30,6

0,0676
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS CON

CICLO LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

18,57

1,65

18,95

16

4,6

2,7

0,0359

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCÚARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3042,78

217,68

3000

2857,1

891,3

300,8

0,7060
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 82,82

DESVIACION ESTANDAR: 5,49

MEDIANA: 83

MODA: 1 78

RANGO: 22

RANGO INTERCUARTILICO: 8,5

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,8178

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 99,23

DESVIACION ESTANDAR: 6,42

MEDIANA: 98,1

MODA: 93,6

RANGO: 22,8

RANGO INTERCUARTILICO: 10,2

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4042
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES MEDIANTE

CALOR HUMEDO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

19,38

1,71

19,48

16

6,4

1,9

0, 1788

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3 109.58

429,65

3076,9

2857,1

1630,9

559,55

0,3817
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 83,20

DESVIACION ESTANDAR: 8,90

MEDIANA: 83

MODA: 83

RANGO: 34

RANGO INTERCUARTILICO: 12

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,6252

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 100,25

DESVIACION ESTANDAR: 10,75

MEDIANA: ‘ 99,6

MODA: 99,6

RANGO: 40,8

RANGO INTERCUARTILICO: 16,8

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3515
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR INYECCION SIMPLE.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

19,93

1,21

19,9

18,9

4

1,5

0,4176

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3242,22

285,11

3212,5

2857,1

827,1

379,35

0,3643
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 85,54

DESVIACION ESTANDAR: 8,26

MEDIANA: 85

MODA: 90

RANGO: 27

RANGO INTERCUARTILICO: 12,25

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,9156

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 103,2

DESVIACION ESTANDAR: 9,31

MEDIANA: 102,9

MODA: 108

RANGO: 27,6

RANGO INTERCUARTILICO: 14,7

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4415
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR INYECCION CONTINUA.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

20,22

1,21

19,95

18,8

3,6

2,1

0,3685

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:

MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3283,69

436,56

3205,1

2857,1

1280,2

810,6

0,2853
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 86,7

DESVIACION ESTANDAR: 7,27

MEDIANA: 85,25

MODA: 78

RANGO: 20

RANGO INTERCUARTILICO: 13

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4462

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 104

DESVIACION ESTANDAR: 9,64

MEDIANA: 102,3

MODA: 111,6

RANGO: 27,6

RANGO INTERCUARTILICO: 17,7

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,2857
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COMPARACIONES DE LOS DIFERENTES GRUPOS

MEDIANTE EL TEST DE WILCOXON

.

Hipótesis nula: No existen diferencias significativas

entre los diferentes grupos.

Nivel de significación: 0,05.

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES FRENTE A

POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB> ¡Z! = 0,0001.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB> ¡Z! = 0,0001.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB> ¡Z! = 0,0001.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB> ¡Z! = 0,0001.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZAB LES FRENTE A

POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

PROR> ¡Z! = 0,0052.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROR> ¡Z! = 0,0Ó01.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROR> ¡Z! = 0,0353.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROR> ¡Z! = 0,0411.
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POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES FRENTE A

POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

PROR> = 0,0051.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROR> ¡ZI = 0,0049.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROR> ¡Z! = 0,0051.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROR> ¡Z! = 0,0051.

356



POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR INYECCION FRENTE

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR COMPRESION.

1. VARIABLE DUREZA.

PROR > ¡ZI = 0,0003.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROR> ¡Z! = 0,0019.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROR> ¡Z! = 0,2681.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROR> ¡Z! = 0,2203.

A

357



POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

CICLO CORTO FRENTE A

TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS

LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB> ¡Z! = 0,0009.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROR> = 0,0854.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROR> ¡Z! = 0,2337.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROR> ¡Z! = 0,3734

CURADOS CON

POLIMEROS

CON CICLO
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

MEDIANTE MICROONDAS FRENTE A

TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS

HUMEDO.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB> ¡Z! = 0,0001.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB> ¡Z! = 0,2204.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB> ¡Z! = 0,0003.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > = 0,0002.

CURADOS

POLIMEROS

POR CALOR
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR INYECCION SIMPLE FRENTE A

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES

EMPAQUETADOS POR INYECCION CONTINUA.

1. VARIABLE DUREZA.

PROR> = 0,6439.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROR> ¡Z! = 0,8392.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB> ¡Z! = 0,7660.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROR> ¡Z! = 0,8395.
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10.- DISCUSION

.
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ANALISIS DE LA NORMATIVA 1.5.0. 1567

.

1. ANALISIS DE LA 2~ EDICION DE LA NORMA.

Modificacionesprevistasen la 3 a edición.

La segundarevisión de la norma 1567 (20) datade 1988

(ver apéndice 1). Su normativa se relacionacon otras

cuatro disposiciones150 (100,101,102,103).Asimismo,

existen normativas relacionadas dentro de la A.D.A

(104,105).

La intenciónde la norma es su aplicación sobretodos

los materiales disponibles en el momento para la

confección de bases protéticas. De esta forma, se

señalantodos los conocidoshastael momentode los que

se tenga noticia que se utilizan para estos fines. Sin

duda, estánla inmensamayoriade los que existenen el

mercado,dándose,además,la posibilidaden el apartado

h de los copolimerosformadospor la unión de cualquiera

de las composici9nesquimicasnombradas. De cualquier

forma, y aunqué su uso es realmente infrecuente, se

añadenen la tercerarevisión, los polimerospoliacetálicos

y los ésteresde los ácidosdimetacriicos.

En cuantoa la clasificaciónde los polimerosen tipos y

clases,introducetres tipos diferenciando:

1.Polimerostermopolimerizables.

2. Polimerosautopolimerizables.
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3. Polimerostermoplásticos.

Con esta clasificación, se incluyen dentro del primer

tipo a los polímeros curados mediante microondas

(aspectodiscutible en cuanto a que son polimeros con

composiciónquimica y característicasfisicas diferentes,

comoya vimos con anterioridad),y quedansin clasificar

los polímerosfotopolimerizables.

Estasdeficienciassecorrigenen la terceraedición de la

norma (21), estableciendopara estos dos grupos dos

nuevascategoríasdenominadastipo 4 y tipo 5.

La norma (20) estableceensayosde control de calidad

respectoa lasvariablessiguientes:

1. Plasticidaddel empaquetado.

2. Absorcióndeaguay solubilidad.

3. Translucidez.

4. Ausenciade porosidad.

5. Flexibilidad.

6. Estabilidaddel color.

Cabe destacar, que en el ensayo de ausencia de

porosidad, las probetas solamente se someten a una

inspección visual, requiriéndose Únicamente que no

presentenoquedadesvisiblesa simplevista.

Por otra parte, la norma, también estipula las

condicionesde etiquetadoy embalaje de los productos

correspondientes.

En la terceraedición (21), está previsto introducir un

séptimoy octavoensayos,correspondientesa:
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7. Contenidoresidualde monómerometil metacrilato.

8. Unión a dientessintéticos de polimero (este ensayose

introduce de manera novedosa, aunque en la

introducción de la terceraedición solamentese nombra

comonovedosoal anterior).

Por otra parte, ~e modifica la nomenclaturadel ensayo

de tensión transversal, de tal forma que se identifica

ahora como tensión flexural y módulo de elasticidad.

Estosdos conceptos,sustituyena las medidasde flexión

minima y máxima entre 15 y 35 y 15 y 50 newtons,

enriqueciendola información al requerir cálculos de

fuerzaporunidadde área.

Ensayode deflexióntransversal:

1. PreparacIónde las probetas.

En primer lugar, la normaexige el empleode unamufla

lo suficientementegrande como para poder alojar el

modelo de tal forma que sus bordesse encuentrena 5

milimetros de las paredesde esta. La razón de ello,

radica en que la eliminación del calor generadoen la

polimerización debe ser eliminado de manera más ó

menoshomogénea,dado quede otra forma, la existencia

de diferentesgradientesde temperaturanos provocaría

alteraciones de ,las propiedades fisicas debido a la

apariciónde un mayoró menorgrado de porosidad(en el

trabajo de Vallittu (106), se midieron los picos de

temperatura en la polimerización de los acriicos,

llegándose a la conclusión de que estos eran tanto
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mayorescuantomayor era el grosorde la muestray más

alejado de la superficie de la mufla estaban, lo que

desencadenael que el monómeropuedahervir y producir

porosidad); y debido a un diferente nivel de monómero

residual (ver apartadocorrespondiente).

La distancia exigida, es ajustada, de tal forma que

solamentecon las muflas más grandes (por ejemplo la

Ivocap de Vivadent y la Microbase, empleadasen este

estudio) sepuedenconseguir.

El apartado 7.4.1.1.2 de la edición española de la

norma UNE EN 150 1567 (20) introduce un error de

traducción respectoa su homólogaeditadaen inglés. El

error consisteen que traduce la palabra modelo (model)

por la palabramolde (mould). Las implicaciones de esto

son extensas,dado que si se quiere cumplir lo explicado

en la edición española,se deberealizar un molde ó caja

donde, una vez rellena de cera, enmuflarla, eliminar la

ceray asípodercargarel polímeroen la cavidaddejada.

Sin embargo,si se realiza según la edición inglesa, se

trata de introducir un modelo de la placa-probetay

rodearíade escayola,tal y como se haríacon un patrón

de cera que despuésfuese a transformarseen una

prótesisdefinitiva.

No cabe duda de que se trata de un error de

traducción, puesto que consultadala edición francesay

la terceraedición en inglés, se comprobóla congruencia

de todas ellas. Por otra parte, pensamosque es más
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congruenteutilizar el método del modelo, en el que la

resmaseva a empaquetarrodeadadeyeso, tal y como se

hace normalmenteque no empaquetaríaen un molde,

opciónqueno secorrespondeconla prácticahabitual.

El error, no se descubrió hasta que ya se habían

realizadotodoslos ensayos,por lo quesedecidió,volver a

realizaruna serie,en concretola Microbase,sin molde y

en dos laboratoriosdiferentes,el del C.E.N.I.M en donde

se habíanrealizadotodos los anterioresy el de la casa

Dentsply en Alemania. Como se puede ver en los

resultados,las diferenciasentrehacerlocon y sin cajano

fueron significativas, por lo que se estimó válidos todos

los resultadosobtenidos.

El error detectado se puso en conocimiento de la

secretariadel FENIN paraque lo corrigiese. En cuantoa

estetrabajo, supusoun esfuerzoextraordinarioel realizar

una caja metálica con los bordesen ángulo recto y de

una sola pieza,’ cuando se podía haber utilizado un

molde,muchomássencillode confeccionar.

Las toleranciasexigidaspara la confeccióndel modelo

son de 1 mm, lo cual parecerazonabley no exige una

maquinariade granprecision.

La norma no especificael material de revestimientoa

utilizar, especificandosolamenteque puede ser yeso ó

hidrocoloide. En este trabajo, pensamos que lo

importantees no introducir variables externas,es decir,

realizartodaslasprobetascon el mismorevestimiento,ya

que, como hemos visto, los diferentes revestimientos
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implican diferentés expansionesy por tanto diferentes

contraccionesy tensionesen el procesado,lo que altera

laspropiedadesfisicasen general.

En concretoen estetrabajo, al utilizar la caja metálica,

pensamos que se han eliminado en gran parte las

distorsiones que se pudieran introducir debido a la

contracción y dilatación del yeso, influyendo éste

solamenteen la carasuperior de la placa-probeta,Única

superficie en contactocon el revestimiento. A pesarde

no corresponder esto con la práctica habitual de

enmuflado,creemosque suponeuna ventaja,al eliminar

en parteuna variable externay favorecerun espécimen

demayorexactitud.

La preparación de las tiras probeta tiene algunas

Incongruencias en la segundaedición:

1.Se determinan los nivelesde exactituden las medidas,

solamente para la anchura y el espesor,no así para la

longitud. Por otra parte, la exactitudexigida es de 0,03

mm, cosa que, por una parte parece exageradapor

cuanto requeriría una maquinaria de enormeprecisión

no al alcance de la mayoría de los laboratorios de

investigacióny, por otra parte, no es congruentecon el

margensolicitadoparael modeloqueerade 1 mm.

2. Por otra parte,seexigedisminuir el espesorde Sa 2,5

mm, método parael que no se encuentraexplicaciónen

este trabajo, dado que si lo que se quiere es eliminar la

superficiequeha estadoen contactocon el revestimiento,
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DISCUSION

se puedehacermecanizandolas.dos carasde la probeta

sin tenerque disminuir un espesartan excesivo, que lo

único que provoca es una mayor producciónde calor y

unamayorgénesisde tensionesinternas.

Lasdoscuestionesexpuestasanteriormentese corrigen

en la terceraedición de la norma, de tal forma que para

el primerpunto la precisiónrequeridacambiaa 0,2 mm,

especificandoque realizandotres medicionesa lo largo

del eje axial, lasdesviacionesno debende ser mayoresa

los 0,02 mm. Pareceobvio que en nuestrocasoesto no

interfiere en los resultados dado que se solicita una

mayorprecisiónen la normavigentequeen la revisión.

Respectoal segundo punto, los grosoresrequeridos

cambian a 3,3 mm, por lo que el mecanizadopara

disminuir el espesor (el más complicado de realizar)

disminuye. El grosor de 3,3 mm parece ser que ya se

utilizaba en las probetaspara ensayosen Alemania con

anterioridad.

Creemosque esto no es importantede cara al cálculo

de los valoresdel módulo de elasticidady de la tensión

flexural dado que tanto esta última como el módulo de

elasticidad se hallan mediante ecuacionesdonde son

proporcionalesla fuerzay el espesor,de tal forma que a

menor espesor,la fuerza disminuye proporcionalmente

manteniendoigual el cociente.

De cualquierforma, sedecidió hacerla pruebacon un

material utilizando los dos grosores:2,5 mm y 3,3 mm.
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El ensayoserealizó con el materialMicrobasey los datos

obtenidos se reflejaron en las tablas comparativasde

resultados. Como se puede ver, no hubo diferencia

significativa entrelos dosgrupos.

El númerode especimenesnecesariosparaefectuarlos

ensayostambiénvaria dadoqueen la segundaedición se

requierenlas seis probetas,mientrasque en la tercera

dejalibertadparahacerlos ensayoscon cincoó con seis.

Una vez confeccionadaslas probetas, se exige un

periodo de 50 horas sumergidas en agua a una

temperaturade 37 0 C. La razónde estoya lo vimosen el

apartadode estado actual del problema en el que se

reflejaba que el nivel de absorción acuosa de los

polímeros es muy bajo, así como que varia según la

temperatura. Por ello, parecerazonableel hacerloa 37

C quees la temperaturaa la queva a estarel polímerode

la prótesis.

Sin embargo,en cuantoal tiempo de almacenamiento,

surgen mayoresdudas, dado que según estudios, los

acrilicos no adquieren la saturación total cuando se

introducen en un medio acuoso hasta los 17 días.

Durante este periodo de tiempo, se producencambios

dimensionales de dilatación y se modifican las

propiedades fisicas. Las normas 150, deberían

recomendartener las probetassumergidaseste periodo

de tiempo(107).

369



DISCUSION

Además, el tiempo necesariopara la saturaciónvaría

dependiendodel grosorde la muestra. Por tanto, quizás

fuese mejor calcular el tiempo necesario para la

saturaciónde la probetay almacenaréstasdicho periodo

en aguaa 37 0 C, con el fm de simular lo máximo posible

las condicionesen las que trabajarála prótesisen boca.

Cuandoentreen vigor la terceraediciónde la norma,este

tiempo tendríaque sermayor, dado quela probetaes de

mayor espesor. Sin embargo, el tiempo de

almacenamientoen agua se conserva con idénticos

valores.

Se ha constatado que si el ensayo de tensión

transversalse realiza en condicionessecas,los valores

queobtendremosserán significativamentemayorespara

el módulode elasticidad.

Ensayode flexibilidad.

Respectoa la máquinade ensayoexigida, la velocidad

de avancedel pistón que se exige es de 5 mm/min +_1

mm/mm, lo cual es un grado de precisiónperfectamente

asumible. La velocidad escogida permite valorar

perfectamentela deformación de la probeta, ya que

velocidades más rápidas harían que se tuviera que

acelerarmucho la velocidaddel registroen papel, dando

unamenorcalidaddel trazado.

Respectoa la precisión requeridaen la medida de la

deformación del centro de la probeta, se solicita una

exactitudde 0,025 mm, lo cual creemosquees dificil de
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conseguir con aparatosde precisión habituales. Para

ello, aceleramosla velocidadde registroen el papela 10

cm/mm y utilizamos un papel milimetrado con

cuadriculasde0,2 milímetros.

El ensayose basaen la realizaciónde una cargasobre

trespuntos. Sabemosqueexisteel ensayopor flexión en

cuatro puntos: A esta segundatécnica se le atribuye

mayorexactitud,a pesarde sermáscompleja,por serun

sectorde la probetay no solamentela porción situada

debajodel punto de carga, la que tiene que soportar la

fuerza, dando mayor reflejo del comportamientode la

probetaentera(38).

A este respecto, los resultadosque se obtienenen los

ensayos de flexión en cuatro puntos no son

significativamente diferentes a los obtenidos con los

ensayosde trespuntos (63), aunquelos valoresde estos

últimos sonun pocomayores.

El caballete de pruebasque se exige especificados

soportescon superficiescilíndricaspulidasde 3,2 mm de

diámetro. La razón de que las superficieshayande ser

cilíndricasradicaen la necesidadde quela probetaapoye

sobreuna superficie puntual y no sobreuna superficie

plana,dadoque de estaforma se favoreceel apoyode la

probetaen cualquiersituaciónde flexión. Por otraparte,

se exige una anchura como mínimo de 10,5 mm,

justificado en el hecho de que toda la anchura de la

probetaesté apoyada. La longitud entre los brazos se
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especificaen 50 mm, distanciasuficientecomoparaque

la probetapuedaflexar sin quesesalgade susapoyos.

Respectoa la altura que debende tener los brazosde

soporteno se especificanada, entendiéndoseque deben

de tener una longitud lo suficientementeelevadacomo

parapermitir flexar todaslas probetassin que lleguen a

la basedel soporte.

El baño María exigido, ya comentamos que se

justificaba en el hecho de que las condiciones de la

probetade humedady saturaciónde aguainfluían en los

resultados,así como la temperatura,razón por la que se

debedejar alcanzarel equilibrio térmico al sumergir el

soportey la probetaen el mismo.

Una vez que estatodo listo parael ensayo,se anotan

las deflexionesal 0,05 mm más cercano,cosacompatible

si se nos ha exigido antesuna precisióndel 0,025. Por

otra parte, se anota la fuerza de ruptura al 0,5 N más

cercano.

La segunda edición de la norma establece unos

mínimos quedebende cumplir los polimerosprocesados.

Tales valores son exactamente unos mínimos, no

significando que los materialesque los cumplanseande

una altísima calidad, dado que los valores que se dan

corresponden a valores medios de los materiales
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actuales, ampliamentesuperadospor los mejores. Los

valoresespecificadossonlos siguientes:

Aumento de la fuerza Deflexión

transversal

N

mas.

Entre15y35

Entre 15y50

La fuerzaderupturatransversalno seráinferior a 55 N

paralos polimerosdel tipo 1 y tipo III y no seráinferior a

50 N paralos polimerosdel tipo II.

mm

mm.

1

2

2,5

5
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ANALISIS DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS

.

1.- ANÁLISIS DE LA DUREZA.

La media obtenidadentro de las nueve sedesfue de

21,26 Kg/mm2, con ampliasvariacionesentre las series;

como lo demuestrauna desviaciónestándarde 6,97, y

una distribución no normal de los resultadoscomo lo

demuestrala cifra de 0,0001 en el test de Kolmogorov-

Smirnov.

Los valores más altos correspondena los polimeros

curadosmediantemicroondas(35,38 Kg/mm2), mientras

que los valoresmás bajoscorrespondena los polimeros

autopolimerizables(10,30Kg/mm2).

Los polimeros fotopolimerizablespresentanun valor

alto (29,35Kg/mm2).

Los polimeros tennopolimerizablesempaquetadospor

compresióny con ciclo de polimerizaciónlargo presentan

los segundosvaloresmásbajos (16,51 Kg/mm2).

En un grupo intermedio,y sin diferenciassignificativas

entre ellos, se encuentran todos los polímeros

termopolimerizablesempaquetadospor inyección, ya sea

simple ó continua, y los polimeros empaquetadospor

compresióny ciclo de polimerizacióncorto.

Dentrodel análisisporgrupos,nosencontramoscon:

1. Unos resultados superiores para los polimeros

termopolimerizablesfrentea los autopolimerizables.
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2. Superioreslos empaquetadospor inyección frente a

los empaquetadosporcompresion.

3. Superioreslos curadoscon ciclo corto respectoa los

curadosconciclo largo.

4. Superioreslos curadospor microondasrespectoa los

curadospor calorhúmedo.

5. Superiores los fotopolimerizables respecto a los

termopalimerizables.

6. No hay diferencias significativas entre los

empaquetados por inyección simple y los

empaquetadospor inyeccióncontinua.

Cabríaesperarque la durezaguardaserelacióncon el

limite de elasticidad; sin embargo, esta propiedad es

complejay en general no existe relación directa entre

ambos parámetros. La única excepción está en la

comparaciónde materialesdel mismotipo (33).

En cuantoa los resultadosobtenidospor otrosautores,

no tenemos gran cantidad de trabajos publicados al

respecto,tal vez por la menor importanciaque se da a

esteaspectofrente a la tensión flexural y el módulo de

elasticidad,que seconsideranaspectosde muchamayor

relevancia.

Como sabemosel ensayode durezano está incluido

dentrode la norma 150 1567. Por tanto, la metodología

seguida es personal, por lo que resulta difícil la

comparaciónde los resultados.
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Tenemos un trabajo de Khan (32) en el que la

microdurezase realizócon una máquinade microdureza

Micromet semiautomática, utilizando 20 gramos de

carga.Los datosqueobtuvofueronlos siguientes:

Triad VLC PMMA

Dureza

(Kg/mm2)

18,93 16,86

Los resultados que obtienen los autores son no

comparablesen cuantoa la durezapuestoque se utiliza

un diferentesistemaal realizadoenestetrabajo.

En el trabajo realizado por Szabo (36), en el que se

comparanla durezadel Lucitone 199 sin tratar con la del

mismo material recubierto de un polímero

fotopolñnerizable,la durezano refleja cambiosentre los

dos grupos. La indentaciónen 15 segundoscon una

cargade 300gramos(durómetrodeWallace)fue de 250 y

247 mm x 10-~ respectivamente. La razón de la no

variación pensarnosque se debea la gran cargaque se

emplea, por lo que, al penetrar mucho, no influye el

tratamiento de superficie. De otra forma, la dureza

debería de elevarse, dado que los polñ-neros

fotopolimerizablespresentanunos valores mayoresque

los termopolinierizables.

La razón de que los polimeroscuradospor microondas

den los mejoresresultadosquizásradiqueen lo explicado
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por Koda (108), que explica que el monómeroresidual

apareceen ordencrecientesegúnsetratede:

1.Curadopor microondas.

2. Curadopor calorhúmedo.

3. Polímerosautopolimerizables.

Por tanto, segúnestosautores,estedeberíaserel orden

de mejoresa peorespropiedadesfisicas mecánicas,dado

que el monómero residual está íntimamente ligado al

empeoramientodeestaspropiedades.

Sin embargo, según Philips (11), con los estudios

realizadoshastala actualidad las propiedadesfisicasde

los polímeros curados por microondas se consideran

similaresy el ajusteigual ó superior.

En el trabajo de Khan (117), los resultados que

obtuvieron para la resmaTriad fueron de 16,9 +- 0,91

Kg/mm2utilizando unacargade 20 gramos. Al igual que

en los anterioresexperimentos,dado que el método ha

sido diferente,los resultadosno sepuedencomparar.

Respectoa las diferenciasexistentesentre los polímeros

curadospor ciclo corto y los curadospor ciclo largo, se

pueden realizar ciclos ultracortos sin que por ello

empeorela dureza.Así, en el trabajo de Ming (109), se

explica que se puedehacer un ciclo de polimerización

corto a altastemperaturassin que sufra la microdureza

superficialni aumentela porosidad.Estoseconsiguecon
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un ciclo de 10 minutos a 120 0 C y 6 atmósferasy los

resultadosque se obtienen son satisfactoriosdebido a

que el punto de ebullición del monómero a esta

temperaturaesde 168,9 0 C.
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2. ANALISIS DE LA TENSION FLEXURAL Y EL

MÓDULO DE ELASTICIDAD.

2.1. TENSION FLEXURAL.

La mediaobtenidapara las nueveseriesfue de 94,68

MPa con ampliasvariacionesentre los grupos, como lo

demuestrauna desviaciónestándarde 16,75 y un rango

de 66,6.

Los valores más altos obtenidos correspondena los

polímeros empaquetadospor inyección continua, ciclo

corto (111,6 Mpa), sin diferenciassignificativas con los

polímeros fotopolimerizables (108,2 MPa); los de

inyección simple, ciclo corto (107,2 MPa); y los

empaquetadospor compresión,ciclo largo (102,1MPa).

Los valores inferiores encontrados,correspondierona

los polímerosautopolimerizables,con una mediade 67,3

MPa, sin diferencias significativas con los curadospor

microondas(75,2 MPa).

Respectoal análisis por grupos,nos encontramoscon

los siguientesresultados:

1. Los polimeros termopolimerizables presentaban

valoresmayoresque los autopolimerizables.

2. Presentaron valores mayores los polímeros

fotopolimerizables respecto a los

termopolimerizables.
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3. No existieron diferencias significativas entre los

empaquetados por compresión frente a los

empaquetadospor inyección.

4. Tampoco existieron diferencias significativas entre

los curadospor ciclo corto frentea los curadospor

ciclo largo.

5. Salieron resultados superioresentre los curados

por calor húmedo respecto a los curados por

microondas.

6. No se encontrarondiferencias entre la inyección

simpley la inyeccióncontinua.

Todas las conclusionesobtenidasson válidas para la

fuerzade ruptura, como eslógico dadoquees la variable

independientede la fórmula empleadaparael cálculo de

la tensiónflexural. Seha queridoexpresarlos resultados

obtenidosparaestavariableporel posibleinterésde cara

a suconsultay discusion.

En la vida real, el plástico termina partiendo por la

formación de multitud de microfisuraspor la acción de

un efecto mecánico crónico: En el polimetilrnetacrilato

aparecensólo cuando hay tensión por traccion. El

concepto moderno es que conforman una separación

mecánicareal de las cadenasde polimeros o gruposde

ellassometidasa tensiónpor tracción(11).

La resistenciaal impacto de los materialesbase de

prótesis ha recibido también considerable atención,

380



DISCUSION

aunquemucho menor que la tensión flexural, dado que

ya se sabeque la causamás habitual de fractura es la

sobrecargay no el impacto.

2.2 MODULO DE ELASTICIDAD.

Las valores medios obtenidospara las 54 probetas

fueron de 3250,19 con una desviación estándarde

532,19. Esta desviaciónestándar,junto al rango de

2258,1, significan una gran variaciónentrelos valores

de lasdiferentessenes.

El valor superior correspondió a los polímeros

fotopolimerizables,con una media de 4290,6 MPa y

una diferenciasignificativa, segúnel test de Duncan,

respectoal segundogrupo que corresponderíacon los

polimeros de inyección continua, ciclo corto (3666,8

MPa).

El valor inferior correspondió a los polimeros

empaquetadosporcompresióny ciclo corto (2479 MPa),

con diferencia significativa segúnel test de Duncan

respectoal penúltimogrupo, integradopor las seriesde

inyeccióncontinua,ciclo largo (2900,6 MPa); polímeros

autopolirnerizables(2981,2 MPa); inyección simple,

ciclo largo (3101,1 MPa); y empaquetado por

compresión,ciclo largo (3126,7MPa).
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Respecto al análisis por grupos, obtenemos las

siguientesdeducciones:

1. Valores superiores para los polimeros

termopolimerizables respecto a los

autopolimerizables.

2. Valores superiores de los fotopolimerizables

respectoa los termopolimerizables.

3. Si existen diferencias significativas entre los

empaquetadospor compresión frente a los

empaquetadospor inyección, siendosuperiores

los valoresde estosúltimos.

4. No hay diferencias significativas entre los

curadoscon ciclo corto y los curadoscon ciclo

largo.

5. No hay diferencias significativas entre los

curadospormicroondasy los curadospor calor

húmedo.

6. No hay diferencia significativa entre los

empaquetadospor inyección simple y los

empaquetadospor inyeccióncontinua.

Por los resultadosobtenidos,podemosapreciarque los

plásticosutilizados en odontologíatienen un módulo de

elasticidad relativamentebajo. Es por esto, que los

autoresadviertenlas implicacionesclínicasque conlleva

en el diseño de las prótesis: Dado que las prótesisno

debendistorsionarsede forma significativa bajo la acción
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de lascargasmasticatorias,la basede laprótesisno debe

construirseconun grosorinferior a 1 mm (14).

La resistencia y rigidez máxima de los plásticos

autopolimerizableses siempre menor que el de los

termocurados,debidoal bajo gradode polimerizaciónque

se consiguey al mayor nivel de monómeroresidual. Sin

embargo,la diferencia de módulo elásticoque nos sale

entre ellos no concuerdacon lo referido por algunos

autores. Así, segúnPhillips (11), los valorescoincidenen

parteentrelos dosgrupos. El módulode elasticidada 37
0C para un plástico convencional termocurado

hidrosaturadoes de 2500 MPa, mientras que para los

plásticosautopolimerizablesestécercade los 2200 MPa,

con variaciónconsiderablesi existeun agentede cadenas

cruzadas. La explicación paraesto puederadicar en la

antigúedad de los análisis realizados por este autor,

pudiendo haber mejorado los resultadosdurante este

tiempode maneranotablelos tennopolimerizables,hecho

que concuerdacon que a nosotrosno den unos valores

másaltosestegrupo.

Respectoal análisisde otros estudios,en primer lugar,

este trabajo quiere constatar la ausenciade artículos

encontradosen la bibliografia que cumplan con los

requisitosde materialy métodode la norma¡50 1567.

Un trabajo realizado con probetassegúnlas normas

150 fue el realizadopor Asad y colaboradores(110). En
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este trabajo, las dimensionesfmales de las probetas

fueron efectivamentelas estipuladas,aunquese cometió

un error en cuanto al método, como fue el partir de una

placaoriginal de 2,80 mm de espesor. Probablemente,la

razón de no respetar el grosor indicado por la norma

fuera porquelos autorespensasen,al igual que se opina

en estetrabajo, queno teniasentidodificultar en extremo

el rebajadode espesorde las probetassin encontrarse

una razón de pesoparaello.

En esteestudio, los resultadosparael ensayode flexión

transversal, hecho con dos polimeros tipo

termopolimerizables,uno con cadenascruzadasy otro

sin ellas (unhomopolimero),fueronlos siguientes:

TREVALON HOMOPOLIME

RO

TENSION

TRANSVERSAL

(MPa)

92,36 68,78

MODULO DE

ELASTICIDAD

(MPa)

2237 2220

En el trabajo, se sacaba la conclusión que los

desinfectantes a base de alcohol, disminuían las

propiedadesfisicas mecánicasde los homopolimerosde

manerasignificativa.

Los valoresson inferiores a los obtenidospor nosotros

para la mismacategoríade polimero, aunqueno sepuede
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estableceruna comparaciónfirme dado que se trata de

una marca de polímero que no se ha ensayadoen este

trabajo.

Existen otros trabajosen los que se cumple en parte la

metodologíade la norma 150 1567 para el ensayo de

deflexión transversal. Tal es el caso del trabajo de

Jerolimov y colaboradores(111), en el que se respeta

escrupulosamentelas medidasde las probetasasícomo

el material del ensayo,cometiendo,sin embargo,un error

en cuantoal métodoal obtenercuatro probetasde cada

placaoriginal, en lugarde tresquesonlas queestipulala

norma. Por otra parte, realiza seriesde 9 ensayospara

cadatipo, superandolo recomendadopor la norma que

son6. La razónde lo primero esque, quizás,los autores

piensen que no sufren modificacionessignificativas las

propiedadesfisicas de las probetasal mecanizarselos

bordeslateralessin desecharel materialintermedioentre

cadauna de ellas. Lo cierto es que en este trabajo, al

hacer este mecanizadomedianteláser, las distorsiones

térmicas producidas pensamos que hubieran sido

pequeñas,no así si este mecanizadose hace mediante

segueta,en cuyo caso, se somete al material durante

mucho más tiempo a estrés mecánicoy térmico. En

cuanto a lo segundo, pensamosque al aumentar el

numero de muestra, se mejorarán las significaciones

estadísticas.
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Las resultados que obtiene con un polimero

termopolimerizable estándar, empaquetado por

compresióny curadopor calor húmedode 7 horasa 700

C y 7 horas a 700 C más 3 horasa 1000 C fueron los

siguientes:

Curado 7 h+3

h.

Curado7 h

Tensión

flexural(MPa)

73,76 68,96

Módulo de

elasticidad

(MPa)

2523,8 2349

Como consecuenciade estos resultados, los autores

proponenutilizar el ciclo de curadode 10 horasdadoque

elimina másmonómeroresidualy mejoralas propiedades

fisicasmecánicas.

Los resultadosestánen la linea de los obtenidospor

nosotros, no encajando, sin embargo, la diferencia

significativa encontadapor ellos ente los dos tipos de

ciclo largo. En este trabajo no se ha ensayadoel ciclo

más largo realizado por ellos, pero nuestrosdatos no

apodandiferenciassignificativasentreel ciclo corto y el

largo. Seriainteresanteel ampliar estaspruebas,puesel

razonamientoteórico dado por los autores nos parece

correcto.

Por otra parte, los resultadosobtenidospor nosotros

tampoco concuerdancon los generalmenteaceptados.
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Así, ya se comentóque cuántomás bajo es el grado de

curadode un polímero sólido, menores suresistencia.A

este respecto,el ciclo de polimerización que se emplea

con la resmatermocurabledeberíaser más importante.

Las curvas de tensión-deformacióntransversalhechas

porHarmany citadaspor Phillips en su libro (11) indican

el debilitamientoprogresivoy la disminuciónde la rigidez

cuandose reduceel tiempo de curadoa unatemperatura

constantede 71 0C. La explicación para esto creemos

que radica en hacerun ciclo corto correcto en cuantoa

temperaturay dtiración. Si este ciclo corto consigue

polimerizar la mayoría del material y deja una baja

cantidad de monómero residual, los resultados serán

satisfactorios.

En otro trabajo en el que se estudiasimultáneamente

la microdureza, tensión flexural y característicasde

tinción de los polímerosfotopolimerizablesrealizadopor

Khan (32), se emplearonparalos tres ensayosprobetas

con las dimensionessiguientes: 75x25x3 mm. Por lo

tanto, no se respetanlas dimensionesde la norma. En

cuanto a los resultadosobtenidos para el ensayo de

flexión transversalcon el polímero Trevalony el polímero

fotopolimerizableTriad fueronlos siguientes:

Triad VLC PMMA

Tensión

flexural(MPa)

127,7 99,63
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En cuanto a los resultadosde tensión flexural, son

más elevadosque los obtenidosen esteestudio para el

polímero fotopolimerizable, mientras que concuerdan

parael gruporepresentativode los PMMA. La explicación

de esto puede radicar en la diferente metodología

seguida, así como en los diferentes tamaños de las

probetasutilizadas. Cabedestacarel que a los autores

les salgauna diferenciasignificativa a favor del polímero

fotopolimerizable, cuanto que a nosotros nos sale

tambiénmayor.

En nuestro trabajo se encuentran diferencias

significativas en• el módulo de elasticidad entre los

polimeros termopolimerizables empaquetados por

compresióny los empaquetadospor inyección, a favor de

estossegundos. Sin embargo,antesse creíaqueesto no

influía. Así, estudios realizados en los años 50 por

Grunewaldy Peyton, parecíandemostrarque no existían

diferencias en cuanto a exactitudy propiedadesfisicas

entre el empaquetadopor compresióny el efectuadopor

inyección(25fl58).

En un trabajo de Rodford (34), se añadíanmateriales

de bajo peso molecularbasadosen el polibutadieno al

monómero,mejorandolas propiedadesfisicas. Desarrolla

un test de impacto de Hounsfield y halla el módulo de

flexibilidad y la tensiónflexural medianteensayosde tres

probetasde 55 mm de longitud y 10 mm de anchura,sin
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especificarel grosor ni el método. Los resultadosque

consigueparael Lucitone 199 modificadode estamanera

sonlos siguientes:

RESISTENCIA AL

IMPACTO (J)

MOD. DE

ELASTICIDAD

(MPa)

LUCITONE 199

CON BUTADIENO

ESTIRENO

0,081 2280

Los resultadosson paradógicosen cuanto a que los

presentacomo una mejorade los valoresdel módulo de

elasticidad, siendo estos menoresque los del Lucitone

199 sin modificar en nuestro trabajo y menoresa la

media de las nueve series empleadas. La razón

suponemosque está en el empleo de un material y

métododeficiente.

El mismoproblemanos encontramosen un trabajode

Szaboy cols. (112), en el queseutilizan probetasde 6,36

x 6,35 x 4,5 mm. Se analizan las propiedadesfisico-

mecanicasde polimeros tratadoscon un recubrimiento

de material fotopolimerizable.Los resultadosque obtiene

sugierenun incrementoen el módulo de elasticidady un

descensoen la tensiónflexural, así como incrementando

los valoresdel ensayode abrasión:
TENSION MOD. DE TENSION MODULO DE

TRANSVERSAL ELASTICIDAD TRANSVERSAL ELASTICIDAD

SIN SIN CON CON

RECUERIMIEN RECUERIMIEN RECUERIMIEN RECUERIMIEN
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TO (MPa> TO (MPa) TO (MPa> TO (MPa)

LUCITO

NE 199

65,3 2077 54,9 2202

Suponemosquela discrepanciade resultadossedebea

la mismarazon.

Otro ejemplo de trabajos realizados sin una

metodología acorde con la norma internacional es el

trabajo realizadopor Barsby (113), en el que se utilizan

probetas de 50 x 5 x 0,5 aproximadamente(segÚn

palabrasdel autor) y se realizan ensayosen seco (ya

sabemos que elevan los valores del módulo de

elasticidad).Utilizando un ciclo de termocuradocon calor

secode 700 C 7 horasmás 3 horasa 1000 C analizalas

propiedadesfisicas del polibutilmetacrilato, sacandolas

conclusionesde que esun material de baja absorciónde

agua pero que no sirve de baseprotética debido a que

poseepropiedadesfisicas mecánicaspobres. Realizalas

pruebascon cinco especímenes.

En un trabajo de Devlin (37), se utilizan probetascon

las dimensionescorrectaspero partiendode una placa-

probeta de 3 mm de espesory con el resto de las

dimensionessin especificar. No especificael número de

probetas que utiliza. Los materiales que utiliza son

polímerosfotopolimerizablesparacubetasy planchaspor

lo que los resultados no se anotan al no ser bases

protéticas.
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En el trabajo dé Shen (114), que estudiala resistencia

de las reparacionesefectuadas con tratamientos de

superficies,utilizá especímenesrectangularesde 60 x 10

x 2,5 mm, empleandoparael restodel métodoel indicado

por la norma salvo el almacenamientoque lo hacía48

horasenaguadestiladaa temperaturaambiental.

En el trabajode Ogle (115), se danunosvaloresparael

ensayo de deflexión transversal que dice conseguir

siguiendo la normativa n0 12 de la ADA, pero sin

especificarninguno de sus pasosni mostrarlas probetas

ó partesdel métodoen fotografia alguna. Los resultados

obtenidosfueronlos siguientes:

Tensión

flexural

(psi)

Deflex.

Transv. a

35 N

Deflex.

Transv.a

50 N

Mod.

Elasticidad

(psi)

Triad

VLC

4850 1,44 2,80 480.000

Hy-pro

Lucito

ne

6960 1,64 3,36 387000

Biocryl

(auto)

5530 2,22 - 338000

En el trabajo de Williamson (116), investigaronel efecto

sobrela tensióntransversaly el módulode elasticidadde
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la adición de fibras de polietileno a polimeroscuradospor

microondas, entre ellos, Lucitone 199. Emplearon

probetasde 65 x 10 x 3 mm fabricadasdirectamenteen

este tamaño, sin previa placa-probetani mecanizado

alguno. Posteriormentese almacenaron10 días a 37 0 C

antesde someterlasal ensayode flexión entrespuntos.

Los resultadosqueobtuvieronfueron:

MATE TENSION MOD.ELASTICI

RIAL TRANSVERSAL (MPa) DAD (MPa)

LUCITO 73,3 2050
NE 199
IDEM 82,2 2010

+0,5%

RELLENO

Los resultadosson igualmenteinferioresa los nuestros,

aunque en este caso, aparte de la metodología

desconociday las diferentesdimensionesde las probetas,

puede tener influencia el mayor tiempo de

almacenamientoen agua, que como sabemosdisminuye

los valores concernientesal módulo de elasticidady de

tensiónflexural.

En el trabajode Khan (117), seemplearonprobetas de

75 x 25 x 3 mm, sealmacenaron48 horasenaguaa 37 ~

C y posteriormentese sometieron a la Instron para

calcular su tensión transversal. Los resultados que

obtuvieronparala resinaTriad fueron los siguientes:
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Tensióntransversal(MPa) Microdureza(Kg/mm2)

(20 gra de carga)

79,5 +- 2,20 16,9 +- 0,91

Los valores obtenidos son inferiores a los nuestros,

tanto para la tensión transversalcomo para la dureza.

Pensamosque los resultados no son comparables,al

igual que en los casos anteriores, por la diferente

sistemáticallevadaa caboparael cálculode los datos.

Otro trabajo hecho sin adecuarsea la normativa y

sobreel mismo temafue el estudiorealizadopor Vallittu

(118) en el que se analizó el efecto de los refuerzos

metálicos así como de determinadasfibras silanizadas

sobre la resistencia a la fractura de los

polimetilmetacrilatos. Se utilizaron probetas no

normalizadasde 50 x 4,5 x 3 mm. Los resultados,que

no seexponenaquipor no sermotivo de análisisestetipo

de plásticos, fueron que tanto las fibras como los

metales,incrementabannotablementela resistenciaa la

fractura.

Existen algunostrabajosrealizadossobreplásticoscon

intención de medir su tensión flexural y su módulo de

elasticidad,que no empleanla metodologíade la norma

150 1567. Citamosa continuaciónalgunosejemplos:

393



En el trabajó de Andreopoulos (119), se utilizan

probetasde 65 x 65 x 2,5 mm para hallar la tensión

flexural de plásticos en los que se había utilizado un

material fotopolimerizable como medio de unión para

reparaciones.

En el trabajo de Beyli (120), se empleanprobetas de

unas dimensionesde 40 x 7 x 2,5 mm almacenándoseen

agua a 37 0 c durante 2 días para luego aplicar la

normativa ADA en aquel entoncesen vigor. Analiza las

líneasde terminaciónen los polímerosacrílicosquevan a

ser reparadosy cual de ellasofrecemayor resistenciaa la

fractura.

En el trabajo de Wíebelt (121), se emplean probetas

cilíndricas de 12,7 mm de diámetroy 19 mm de longitud,

almacenándolas90 días a 37 C antesde someterlasal

ensayo de flexión transversal de tres puntos en la

Instron. Llegan a la conclusión de que las reparaciones

con polimetilmetacrilato son más resistentesque con

cianoacrilato.

Sin embargo, sí que se han encontrado algunos

trabajosque empleanotrasnormativaspara el estudiode

otraspropiedadesde los plásticos. Así, podemoscitar:

En el estudio de Caswell (122), se emplean probetas

cilíndricas acordescon la especificaciónnÚmero 15 de la
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ADA para ensayos con dientes sintéticos. Las

dimensionesde las probetasson de 75 mm de longitud y

8 mm de diámetro, con una partecentral más estrecha

de 6 mm de diámetro y 27 mm de longitud. Es en esta

parte central dondese coloca el material correspondiente

al diente artificial y se ensayasu capacidadde unión a la

resinade la baseprotética.

En el trabajo de Clancy (123), seempleanlas probetas

según la norma nÚmero 15 de la ADA, así como su

metodologíapara el estudio de la unión de los dientes

sintéticos a las basesprotéticas,resultando el de mayor

fuerza de unión el acrílico termocuradoy el menor para

lasbasesfotopolimerizables.

En el artículo de Cucci (124), se describeel estudio de

la estabilidad dimensional lineal de varios polimeros

acriicos. Se utiliza el modelo circular descrito en la

norma 1567 paralos ensayosde absorcióny solubilidad

(no hay ningúnensayonormalizadoparael estudiode los

cambiosdimensionales).

Se han podido encontrarincluso otros trabajosen los

que se propone metodología para realizar una nueva

norma sobreun ‘determinadoaspecto,tal es el casodel

articulo de Mutlu (125), en el que estudiael ensayo de

plasticidad.
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Como se ha podido apreciar, existen pocos trabajos

publicados acerca de las propiedades fisicas de los

polímeros para ‘bases protéticas, y ninguno de los

encontradosse adapta con exactitud a la metodología

exigida por la norma ISO 1567. Es por esto, que la

comparación de los resultados se hace dificil y poco

ilustrativa.
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11- CONCLUSIONES

.
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Primera.- La ‘diferente composición química de los

polímerosparabasesprotéticasmodifica las propiedades

fisico-mecánicasdeestos.

Segunda.- Las propiedadesfisicas mecánicasde los

polimeros utilizados como bases protéticas están

influidas por la té¿nicade procesadoqueseemplee.

Tercera.- Los polímeros termopolimerizables se

mostraron superioresen todas las variables analizadas

(dureza, módulo~ de elasticidad, fuerza de ruptura y

tensiónflexural) á los autopolimerizables.

Cuarta.- El ciclo de curado (corto frente a largo) no

influye en los valores del módulo de elasticidad y de

tensiónflexural, mientrasque silo haceen los valoresde

dureza.

Quinta. - Los polimeros termopolimerizables

empaquetadospor inyección se mostraron superioresen

cuanto a durezay módulo de elasticidadrespectoa los

empaquetadospor compresion.

Sexta.- El tipo de inyección que se emplee (simple ó

contmua)no modifica laspropiedadesfisicasmecánicas.

Septima.- Los polímeros fotopolimerizables se

mostraronpor encimade la mediaen todaslas variables
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analizadasseguidosde los polímerostermopolimerizables

empaquetadospor inyeccióny ciclo corto.

Octava.- El polimero curadopor microondasdestacapor

su alta durezarespectoal restode polñnerosanalizados.
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O INTRODUCCIÓN

Estaedición revisadade la Norma ISO 1567 se elaboréa la luz de la experienciaque se obtuvo con el uso de la
primeraedición (Norma ISO 1567:1978).Las modificacionesprincipalesse puedenencontraren los procedimientos
de ensayo, el cálculode laabsorciónde agua,la solubilidady en los procedimientosde ensayosobrelaestabilidaddel
color. También se ha incluido un requisito para la compatibilidad <unión) con los dientes a base de polímeros sintéticas.
En consecuencia, la mayoría de losmaterialesautopolimerizados(polímerasdel tipo II) y termoplásticos(tipo III) llevan
en la etiqueta la declaración siguiente: “NO SE UNIRÁ A LOS DIENTES A BASE DE POLÍMERO SINTÉTICO”.

Esta Norma Internacional no incluye requisitosespecíficoscualitativos y cuantitativos relativosa la ausenciade
riesgosbiológicos pero se recomiendaquecuandose evalúenlos posiblesriesgosbiológicoso toxicológicosse haga
referenciaal documentoISO/TR 7405.

1 CAMPO DE APLICACIÓN

1.1 EstaNorma Internacional ofrece unaclasificaciónde, y especificalos requisitospara, los polímeros que se
usanparabasede dentaduras;estedocumentotambiénespecificalos métodosde ensayoparadeterminarel cumpli-
mientode dichosrequisitos.

EstaNorma Internacionalse aplica a los polímerasparabasede dentadurassiguientes:

a) poli(ésteresde ácidoacrílico);

b) poli(ésteres de ácido acrílico sustituido);

c) pali(ésteresde vinilo);

d) poliestireno;

e) elastómero modificado de poli(ésíeres de ácido metacrílica);

O policarbonatos;

g) polisulfonas;

h) copolímeroso unamezclade los polímerasmencionadosdesdea) hastag).

1.2 Aunqueesta Norma Internacionalno exigeque los fabricantesdeclarendetallessobrelacomposición,se debe
tener presente el hecho de que algunas autoridades nacionales o internacionalesexigenesetipo de información.

2 NORMASPARA CONSULTA

Las normas que a continuación se relacionan contienen disposiciones válidas para esta Norma Internacional. En el
momento de la publicación las edicionesindicadasestabanen vigor. Todanorma está sujetaa revisiónpor lo que
las partesque basen sus acuerdosen esta Norma Internacionaldebenestudiar la posibilidadde aplicar la edición
más recientede las normas indicadasa continuación. Los miembros de CEI y de ISO poseenel registro de las
NormasInternacionalesen vigor en cadamomento.

150 3336:1977— Odontología.Dientesde Tesina sintética.

ISO 7491:1985— Materiales dentales. Deretminación de la estabilidaddel color de los materiales dentales a base
de polímeros.
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150 8601:1988— Elementosde datosyform6tosde intercambio.Intercambiode información.Representaciónde la
fechay de la hora.

ISO/TR 7405:1984— Evaluación biológica de los materialesdentales.

3 CLASIFICACIÓN

Los polímeros para base de dentaduras cubiertos

Tipo 1: Polímeros termoprocesados

— Clase1: Polvo y líquido

— Clase2: Pastillaplástica

Tipo II: Polímerosautopolimerizados

— Clase 1: Polvo y líquido

— Clase2: Polvo y resinas líquidasfluidas

Tipo ffl: Polvo termoplástico para conformar

por estaNormaInternacionalson de los tiposy clasessiguientes:

la base de la dentadura

4 REQUISITOS

4.1 Composición

Véaseapartado 1.2 sobre la composición.

4.2 Componente liquido

4.2.1 Generalidades. El líquido será, esencialmente,un material monoméricocompatiblecon el polvo. Cuandose
inspeccione,dicho líquido seráclaro y no tendráprecipitadoso sedimentos(véaseapartado7.1).

4.2.2 Estabilidadtérmica.El líquido no mostraráespesamientoo decoloracióncuandose comparecon la muestra
original (véase7.1), trashabersemantenidoenun envasecerradoy opacodurante24 h a 60 0C ±2 0C.

4.3 Componentessólidos

Los componentessólidoso semisólidosestaránexentosde materiasextrañascuandose inspeccionen(véase7.1).

4.4 Resmano procesada,plasticidadde la compactación

Cuandolas resinasdel tipo 1 y de la clase 1 y 2 se sometena ensayode acuerdocon el apanado7.2 y a los tiem-
pos de compactacióninicial y final recomendadospor el fabricante,se podránintroducir en, al menos,dos de los
agujerosdel troquel <véasela figura 1) hastaunaprofundidaddeal menos0,5 mm (véase7.1).

Cuandose preparende acuerdocon las instruccionesdel fabricante,los polímerosdel tipo III produciránunalámi-
na probeta(véasela figura 3) de bordesbiendefinidos.

43 Material polimerizado

_L
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4.5.1 Calidad. Cuando se procesede acuerdo con las instrucciones del fabricante, cl polímero producirá una base
de dentadura que cumpla los requisitos que se establecen en esta Norma Internacional.

4.5.2 Propiedades de la superficie. Cuandose preparansegúnel modo de empleoy con los materialesque el
fabricanterecomienda,las probetas,preparadas de acuerdo con los apartados 7.3.2 y 7.4.1, presentaránuna super-
ficie lisa, duray brillante. Las probetasde ensayoparaestudiarla absorcióny la solubilidadmantendránsu forma
sm deformacióndespuésdel procesamiento.Cuandose pulancon los métodosdentalesconvencionales,el polímero
presentaráuna superficielisa y con muchobrillo <véaseapartado7.1).

4.5.3 Biocompatibilidad.Véasela Introducción

4.5.4 Color. Las muestrasse prepararánde acuerdo con el apartado 7.4.1 y se inspeccionarán de acuerdo con el
apartado7.1.

Una vez procesado, el polímero coloreado tendrá el color que el fabricantedeclarey corresponderácon la guíade
tonalidadesdel fabricante,si se suministrara.El polímeroserátranslúcido(véanselos apanados4.5.5 y 7.4.2) y
estaráuniformementepigmentadoo moteado.

Lospolímerosincolorosseránefectivamenteincolorosy transparentes.

Si las instruccionesdel fabricante(véase8.3) permiten el uso de otros mediosde separaciónademásdel papel de
aluminio, el color y la aparienciageneralde la superficiedel polímeroprocesadoen dichosmediosy pulido según
los métodos dentalesconvencionales,no serándiferentesde los resultadosque se obtienencuandoel polímerose
procesaal contacto de papel de aluminio y se pule de forma similar.

4.5.5 Translucidez. Cuando se sometaa ensayode acuerdocon el apanado7.4.2,el disco opaco iluminadoserá
visible desdeel lado opuestode la láminade la probetade ensayo(véase7.1).

4.5.6 Ausenciade porosidad.Cuandose preparede acuerdocon el apartado7.4.3, las bandasde la probetade
ensayono mostraránoquedades(véase7.1) cuandose observena simple vista (véase7.4.4).

4.5.7 Absorción. Cuandoel polímero procesadose someta a ensayode acuerdocon el apartado7.3, el aumento
de masapor unidadde volumen (absorciónde agua)no excederáde 32 pg/mm3para los materialesdel tipo 1, tipo
II o tipo III.

4.5.8 Solubilidad.Cuando el polímeroprócesadose someta a ensayode acuerdocon el apanado7.3, la pérdida
de masapor unidadde volumen(materiasoluble)no excederáde 1,6 ~g/mm3paralos materialesdel tipo 1 y tipo
III y no excederáde 8,0 pg/mm3para los materialesdel tipo II.

4.5.9 Defledón transversal.Cuando se determinede acuerdocon el apanado7.4.5, la deflexión transversaldcl
polímero procesadocumplirá los requisitos que se especifican en la tabla 1, cuando se ensaya en agua
a 37 0C ±1 0C. La fuerzade rupturatransversalno seráinferior a 55 N paralos polímerosdel tipo 1 y tipo III y
no seráinferiora 50 N paralos polímerosdel tipo II.

Tabla 1
Deflexióntransversal

Aumento de la fuerza
N

Deflexión transversal
mm

Entre 15 y 35

Entre 15 y 50
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4.5.10 Estabilidaddel color. Cuandose sometana ensayode acuerdocon el apartado7.5, las probetasde ensa-
yo no mostrarán(véaseapartado7.1) másqueun ligerocambio enel color, el cual se percibirácon dificultad.
4.5.11 Unión con los dientesde polímerosintético. En casode los polímerosde baseparadentadurasdestinadas

a utilizarse con los dientesde polímerosintético, o bien

— el polímerose podráunir con los dientespoliméricosquecumplenlos requisitosde la Norma150 3336, o

— el envaseexternoy los recipientesllevaránuna declaraciónsobrela imposibilidadde la unión [véanse8.2.1 1) y

el 8.2.2 1)], o
— el envaseexternoy los recipientesofreceráninformación sobrelos tratamientosespecialesnecesariosparaobte-

ner la unión adecuada[véanse8.2.1 m) o 8.2.2 m)].

5 OBTENCIÓN DE MUESTRAS DE ENSAYO

La muestrade ensayodeberáseruno o variosenvasesdel mercadoquecontenganla suficientecantidadde material
como pararealizar los ensayosespecificados,más unacantidadadicional suficienteparacualquierrepeticiónde los
ensayos.Si se necesitamás de un envase,el materialprovendrádel mismo lote de producción.

6 PREPARACIÓNDE LAS PROBETASDE ENSAYO

6.1 Condicionesambientales

Las probetasde ensayose prepararána 23 0C ±2 0C y a una humedadrelativa de 50% ±10%, salvo en los
casosen los queel fabricanteespecifiqueotros valores.

6.2 Procedimiento

Se preparanprobetasde ensayoa partir de resinasproporcionadas,mezcladas,envasadasy procesadasde acuerdo
con las instruccionesdel fabricante(véase8.3).

7 MÉTODOS DE ENSAYO

7.1 Requisitosde inspección

Las probetasde ensayose inspeccionana siniple vistaa fin de determinarel cumplimiento de los requisitosque se
establecenen los apartados4.2, 4.3, 4.4, 4.5.2,4.5.4, 4.5.5,4.5.6 y 4.5.10 y el capítulo 8. La inspección del
color (véase4.5.4)y laestabilidaddel color (véase4.5.10)se realizade acuerdocon laNorma ISO 7491.

7.2 Plasticidaddel empaquetado

7.2.1 Aparatos

7.2.1.1 Troquel de latón perforado,con las medidasquese muestranen la figura 1 y cuyas perforacionesmedi-
rán 0,75 mm ±0.05 mm de diámetro.

7.2.1.2 Placade vidrio, con las medidassiguientes:60 mm ±5 mmx 60 mm ±5 ruin x 5 ruin + 1 mm.

7.2.1.3 Peso,capazde aplicaruna fuerzade 50 N.
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7.2.2 Condicionesde ensayo.El troquelde latón perforado(véaseapartado7.2.1.1) y la placade vidrio (véase
7.2.1.2)se mantendrána temperaturaambiente,salvo en los casosen los que el fabricantedeclarelo contrario.

7.2.3 Procedimiento.Sepreparaunamuestrade la resmacon unamasade 8 g a 10 g, de acuerdocon las instruc-
cionesdel fabricante. Inmediatamenteantesdel tiemporecomendadoparael inicio del empaquetado[véase8.3 c)], se
conforniala muestrahastalograrun grosor de 5 mm aproximadamente,se colocaen lacara superiordel troquel de
latónperforadoy secubreconunapelículade celulosaregeneradao de polietileno. Llegadoel tiempo de empaquetado
recomendado,se colocacon cuidadolaplacade vidrio y el pesoencima(véase7.2.1.3). 10 mill mástarde se retira
el peso.Cuandoel materialestéconsistente,seregistralaprofundidaddelapenetracióncon unaprecisiónde0,2 mm
midiendodesdela carainferior del troquelhastael polímero introducidoy restandoeste valor al grosordél troquel.
Se repite el ensayoen el tiempode trabajomáximo recomendadoporel fabricante[véase8.3 c)].

Se anotael númerode agujerosen los quese registróunaprofundidadde penetraciónmayor de 0,5 mm.

7.3 Absorciónde aguay solubilidad

7.3.1 Aparatosy materiales

7.3.1.1 Desecador

7.3.1.2 Bastidorparamantenerlas probetasparalelasy separadas.

7.3.1.3 Horno o incubadoraquese puedamantenera unatemperaturade 37 0C ±1 0C.

7.3.1.4 Molde de acero inoxidablecon tapa,con las medidasque se muestranen la figura 2, montadoen yeso

en las dos mitadesseparadasde unamutia.

7.3.1.5 Hojade poliéster,con un espesorde 50 pm ±25 pm y 80 mm de diámetro.

7.3.1.6 Gel de silicio, recientementesecadodurante5 h a 130 0C.

7.3.1.7 Agua,preparadacon uno de los métodossiguientes:

a) por destilaciónmúltiple;

b) por destilaciónseguidade desionización;

c) por destilaciónseguidade ósmosisinversa.

7.3.2 Preparaciónde los discosde las probetasde ensayo.Se prepararántresprobetasde ensayo.

Se mezclala resmay la mezcla se empaquetaen el molde(véase7.3.1.4)con la hojade poliéster(véase7.3.1.5)
contra la tapa de acero del molde. Se procedeal mezcladode acuerdocon las instruccionesdel fabricantemante-
niendola hoja de poliésterduranteel ciclo de procesamiento.

Se verifica que cada uno de los discos probeta tiene un diámetro de 50 mm ± 1 mm, un espesorde
0,5 mm ±0,1 mm y que sussuperficiessuperiore inferior son planas.

NOTA — Si los polínieros del tipo 111 y las resinas en cápsulas predosifucadas precisan un equipo especial, el fabricante deberá proporcionar las
probetas de ensayo y/o el equipo necesario.
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Medidas en milímetros
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NOTA — Las tolerancias de las medidas no especificadas serán de ±1 mm.

1
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o
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Fig. 1 — Troquel de ¡aténparael ensayode plasticidaddel empaquetado(véaseapartado7.2.1.1)
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Medidas en milímetros

072±i

066±í

051±o.i

050 ±0.1

y
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—I

080±í

1
__ Profundidad del molde para conlormar

la probeta de ensayo 0,5 t 0,05

*4

LS1

NOTA — Las tolerancias de las medidas no especificadas serín de ±0,2 mm.

Fig. 2 — Molde y tapade aceroinoxidableparalas probetasde ensayode absorcióny solubilidad
(véaseapartado7.3.1.4)

— 11 —

Molde Tipa
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7.3.3 Procedimientode ensayo

7.3.3.1 Secolocanlasprobetasdeensayoenelbastidor(véaseapartado7.3.1.2)dentrodel desecador(véase7.3.1.1).
Se coloca el desecador en el horno (véase 7.3.1.3) a 37 0C ±1 0C durante 23 h, tras lo cual se retira del horno y se
deja enfriar a temperatura ambiente por espacio de 1 h. Se pesa cada una de las probetas a 23 0C ±1 0C con una
precisión de 0,0002 g; duranteel procesode pesado,el desecadorse abriráy cerrarálo más rápidamenteposible
cuandose retireny reponganlasprobetas.Despuésquesehayanpesadotodaslasprobetas,sesustituyeel gel de silicio
del desecadorporotro quese hayasecadorecientemente(véase7.3.1.6).

7.3.3.2 Se repite el ciclo descritoen el apanado7.3.3.1hastaquese logre unamasaconstante,ni
1, llamada“masa

acondicionada”,es decir, hastaque la pérdidade masade cadadiscaprobetasea inferiora 0,0002 g entrepesadas
sucesivas.

7.3.3.3 Se sumergeel discaen el agua(véase7.3.1.7)a 37
0C ±1 0C durante7 días. Tras este período,se retira

el disco del agua can pinzas, se seca con un paño hasta que quede libre de toda humedad, se agita en el alre duran-
te 15 s y se pesa1 mm despuésde retiradodel aguacon una precisiónde 0,002g. Estamasaseregistracomoni

2.

7.3.3.4 Trascumplirseel ciclo anterior,se reacondicionanlos discosen el desecadorhastalograr una masacons-
tante, segúnsedescribeen el apanado7.3.3.2.Se registrala masade los discos “reacondicionados”comom3.

NOTA — Es esencial que se apliquen las mismas condiciones que en el primer proceso de secado (véase 7.3.3.1>, usando la misma cantidad de
probetas de ensayo en el desecador y con gel de silicio recien secado.

7.3.3.5 Se calculael volumen, 1’, de laprobetade ensayoapartirdel diámetroy el valor mediode cinco mediciones
del espesor,unatomadaen el centroy las otrascuatro en puntossituadosa igual distanciade la circunferencia.La
medicióndel diámetroy el espesorde las probetasde ensayose realizaráantesde sumergirlas probetasen el agua.

7.3.4 Expresiónde los resultados

7.3.4.1 Se calcula el valor de la absorciónde agua,w,~,. de cada disco,expresadoen microgramospor milímetro

cúbico,con la ecuaciónsiguiente:

- ¡u3
w = ___sp

donde

m2 es la masadel disco,en microgramos,despuésde la inmersión(véase7.3.3.3);

ni3 es la masareacondicionadadel disco,en microgramos(véase7.3.3.4);

y es el volumendel disco,en milímetroscúbicos(véase7.3.3.5).

7.3.4.2 Se calcula la materia solublepor unidad de volumen, va,1, lixiviada durantela inmersión, expresadaen
macrogramospor milímetro cúbicoparacadadisco, con la ecuaciónsiguiente:

= m~

—

y

donde

ni, es la “masaacondicionada”del disco, en microgramos(véase7.3.3.2);

m3 y y son igualesque el apartado7.3.4.1.
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7.3.4.3 Con respectoa la absorciónde agua,se redondeael promedio de las determinacionesal microgramopor
milímetro cúbico máscercano;en el casode la solubilidad,se redondeaa 0,1 ~¿gpormilímetro cúbico~máscercano.

Seconservandos de estosdiscosparael ensayode la estabilidaddel color (véaseapanado7.5).

7.4 Translucidez,ausenciadeporosidady flexibilidad

7.4J Preparaciónde laplacade la probetade ensayo

7.4.1.1 Aparatos

7.4.1.1.1 Mufla, con capacidadparaalojar la placa de la probetade ensayo(véasela figura 3) de maneraque las

esquinasse encuentrena másde 5 mm de distanciade las paredesde la mufla.

7.4.1.1.2 Molde de la placa probeta,de metal o de polímero.

7.4.11.3 Equipo parael procesamientode la resma,incluyendoyesoo hidrocoloide[véase8.3 d)].

7.4.1.1.4 Papelabrasivometalogríficonormalizado,de granode 30 pm’> aproximadamente.

Medidas en milfmetros

u,

NOTA — Las tolerancias de las medidas serán de ±1 mm

flg. 3 — Modelo de la placa probeta(véase7.4.1.1.2)

7.4.1.2 Preparacióndel molde. Se reviste el molde de la placa probeta(véase 7.4.1.1.2) en la mufla (véase
7.4.1.1.1).Se preparanlos materialesdel tipo II, clase2 y tipo III presentadosen cápsulas,de acuerdocon las ins-
truccionesdel fabricante.

NOTA — Si se requiere un equipo especial, el fabricante debera proporcionar las placas probeta y/o facilitar el equipo necesario.

1) Se recomienda un papel abrasivo de número normalizado 500 FEPA <Federación Europea para productos Abrasivos); sin embargo, se permi-
te el uso de cualquier otro tipo de papel que cumpla estos requisitos.
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7.4.1.3 Procedimiento.Se preparala ñsina, se empaquetay se procesade acuerdocon las instruccionesdel
fabricante.Se.prepararándos placasprobetaa partir de diferentesmezclas. Se retiranlas placasprobetade la mufla
y se examinanparaver su conformidadcon los apartados4.5.2,4.5.4,4.5.5 y 7.4.2.

7.4.2 Procedimientodel ensayode traslucidez. Se colocaun disco opacade 10 mm de diámetrosobreuno de los
ladosde la láminade laprobetade ensayopulida y se ilumina con unabombilla opacade 40 W a 500 mm del lado
opuestode la láminade ensayo.El ensayose realizaparaverificar el cumplimiento de lo establecidoen el aparta-
do 4.5.5.

7.4.3 Preparaciónde las tirasde la probeta.Se preparanseistiras de probeta.

Cadaplacase sierralongitudinalmentedemaneraqueselogrentrestiras igualesde64 mm delargo, 10mm ±0,03 mm
de anchoy 2,5 mm ±0,03 mm de espesor.Se repasanlos bordesde las tirasa distanciasigualesde las superficies
moldeadasde maneraquelas dimensionesseanun poco mayores.Se tendrácuidadoen no sobrecalentarlaprobeta.
Con el papel abrasivometalográficoapropiado(véaseapartado7.4.1.1.4),se lijan en húmedo todas las carasy
bordesde las tirasparaobtenerla anchuray el espesorrequeridoy las superficieslisasy planas.

7.4.4 Ausenciade porosidad.Se examinanlas tiras de las probetasde acuerdoconel apartado7.1 paradetermi-
nar el cumplimientode lo establecidoen el apanado4.5.6 y posteriormentese introducenen aguaa unatemperatu-
ra de 37 0C ±1 0C durante50 h ±2 h antesde someterlasal ensayode flexibilidad.

7.4.5 flexibilidad

7.4.5.1 Aparatos

7.4.5.1.1 Máquina de ensayo,calibrada,conunavelocidadde avanceconstantedesmm/min±1 mm/mm y dotada
deun dísposatívoquemida ladeformacióndel centrode laprobetaconunaprecisiónde0,025mm. Cuandose calibre
la máquinase tendrápresentecualquierfuerzaejercidaqueel dispositivode medidade la deformaciónregistre.

7.4.5.1.2 Caballeteparapruebas,compuestoporun brazo de cargacentraly dos soportescan superficiescilla-
dricaspulidas,de 3,2 mm de diámetro y, al menos, 10.5 mm de largo. Los soportesseránparaleloscon unaprecí-
sión de 0,1 mm y perpendicularesa la líneacentral longitudinal. La distanciaentre los centrosde los soportesserá
de 50 mm ±0,1 mm y elpistónde cargaseencontraráen la mitadde ladistanciaquemedia entrelos soportes.Se
tomaránmedidastendentesa evitar que laprobetapierdasu alineacióncon los apoyos.

7.4.5.1.3 BañoMaria, que puedamantenerla probetahúmeday a unatemperaturade 37 0C ±1 0C duranteel
cursodel ensayo.

7.4.5.2 Procedimiento.Se toma unade las tiras de la probetaque se prepararonde acuerdocon el apartado7.4.3
y se almacenaronde acuerdocon el apanado7.4.4 e inmediatamentese coloca su superficieplanasimétricamente
sobrelos soportesdel caballete,(véase7.4.5.1.2)el cual se hayasumergidoen bañoMaría (véase7.4.5.1.3)a una
temperaturamantenidaa 37 0C ±1 0C. Sé deja que laprobetaalcanceel equilibrio térmicacon el aguadel baño
Maña.

Se aumentala fuerza ejercida por el pistón uniformemente, a partir de cero, a un régimen constantede
5 mm/mm ±1 mm/mm hastaquela probetase rompa.

Se registray anotala desviaciónal 0,05 mm másCercano,paralas fuerzasaplicadasde 15 N. 35 N y SO N.

Se anotala deflexión promedio,al 0,05 mm más cercano,de las seisprobetasparalas fuerzasaplicadasentre15 N
y 35 N y entre15 N y 50 N, comoladeflexióntransversalacompararcon losrequisitosqueseespecificanenla tabla 1.

Se anotala fuerza de rupturapromedio de las seis probetasensayadasa 0,5 N, conformea lo establecidoen el
apartado4.5.9.

7.5 Estabilidaddel color
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7.5.1 Preparaciónde las probetas.Se usarándos de los discos que se utilizaron en el ensayo de solubilidad
(véaseapanado7.3).

Se guardauna de las probetasen la oscuridady a temperaturaambiente. La otra probetase sumergeen agua a
37 0C ±1 0C durante24 h antesde laexposición.

7.5.2 Procedimiento.Se tapa la mitad del segundodisca con papel de aluminio u hoja de estañoy se transfiere
haciala cámarade radiación.La probetasé sumergiráen aguaa 37oc ±5 oc mientrasse expongaa la radiación
durante24 h, de acuerdocon la Norma 150 7491. Despuésde finalizado el ciclo de radiación,se retira el papel
metálicoantesde compararel color de las probetas,incluyendolaque no se ha expuestoa la radiación. La compa-
ración del color se llevará a cabo de acuerdocon los requisitosestablecidosen el apanado4.5.10de estaNorma
Internacionaly de acuerdocon el procedimientoparala comparaciónde colorde la NormaISO 7491.

8 EMBALAJE, MARCADO E INSTRUCCIONESDEL FABRICANTE

8.1 Embalaje

El material se suministraráen envasest>selladosherméticamentehechos de materialesque sus componentesno
contaminenni permitan la contaminacióndel contenido. Los envasesse embalaránde maneraque se evite que el
productose dañe o escapedurantelas operacionesde transportey almacenamiento.El líquido se envasaráen un
recipientede coloroscurou opaco. Se puedeutilizar tambiénun embalajeexternoparapresentarlos envasescomo
unasolaunidad.

8.2 Marcadode los embalajesy de losenvasest>

8.2.1 Embalajes.Cadaembalajese marcaráclaramentecon la informaciónsiguiente:

a) el nombreo la marcacomercialdel material;

b) el nombrey la direccióndel fabricantey/o de su representanteen el paísde venta;

c) el tipo, la clasey el colordel materialy su aplicación,expresadosclaramente;

d) la fecha“ÚSESE ANTE DE”, despuésde la cual el materialpuedeno presentarsus mejorespropiedades.Las
palabras“ÚSESE ANTES DE” o la “FECHA DE CADUCIDAD” seguidasde la fecha(añoy mes), expresada
de acuerdocon la NormaISO 8601;

e) las condicionesde almacenamientorecomendadas;

1) la especificacióndel contenido,incluyendoel número, lamasay/o el volumende cadacomponente;

g) indicacionesespecialeso precaucionesrelativasa las característicastóxicas, peligrosas,irritantes o de inflama-

bilidad;
h) en los casosen los queseaaplicable,la temperaturade inflamabilidaddel líquido;

i) cualquieringredientefannacológicamenteactivo;

j) la referenciadel lote del fabricante;

k) el númerode estaNormaInternacional,esdecir ISO 1567, paraindicar la conformidad;

1) en los casosen los que seaaplicable(véase4.5.11),la declaraciónsiguiente: “NO SE UNIRÁ A LOS DIEN-
TES A BASE DE POLÍMEROS SINTETICOS”;

m) en los casosen los que sea aplicable,informaciónsobrecualquiertratamientoespecialparalograr launión con
los dientesa basede polimerossintéticQs(véase4.5.11).

1) Para el propósito de esta Norma Internacional, se considerará al envase como la envoltura inmediata de los componentes.
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8.2.2 Todoslosenvases1>.Todoslos envasesse marcaránclaramentecon la informaciónsiguiente:

a) el nombreo la marcacomercialdel material;

b) el nombrey la direccióndel fabricantey/o de su representanteen el paísde venta;

c) el tipa, laclasey el color del material y su aplicación,expresadosclaramente;

d) la fecha “ÚSESE ANTES DE”. despuésde la cual el material puedeno presentarsus mejorespropiedades.
Las palabras “ÚSESE ANTES DE” o la “FECHA DE CADUCIDAD” seguidasde la fecha (año y mes),
expresadade acuerdocon la Norma150 8601;

e) las condicionesde almacenamientorecomendadas;

1) la especificacióndel contenido,incluyendoel número, la masay/o el volumen de cadacomponente;

g) indicacionesespecialeso precaucionesrelativasa las característicastóxicas,peligrosas,irritantes o de inflama-

bilidad;
Ii) en los casosen los que seaaplicable,la, temperaturade inflamabilidaddel líquido;

i) cualquieringredientefarmacológicamenteactivo:

j) la referenciadel lote del fabricante;

k) el númerode estaNormaInternacional,es decir150 1567, paraindicar la conformidad;

1) en los casosen los que sea aplicable(véaseapartado4.5.11), la declaraciónsiguiente: “NO SE UNIRÁ A
LOS DIENTES A BASE DE POLÍMEROSSINTÉTICOS”;

m) en los casosen los que seaaplicable,informaciónsobrecualquiertratamientoespecialparalograr la unión con
los dientesa basede polímerossintéticos(véase4.5.11).

8.2.3 Envasesparapolvossolamente.El color se identificaráclaramentesobrecadaenvasede polvo.

8.3 Instruccionesdel fabricante

Cadaembalajeestaráacompañadode instruccionesadecuadasy precisasparael almacenamiento,la preparacióny
el procesamientode la resma.Dichasinstruccionesincluirán, segúnseaaplicable,los detallessiguientes:

a) la proporciónpolvo-líquido(masapor unidadde volumen);

b) el tiempo, la temperaturay el procedimientoparaprepararelmaterialparaelempaquetado;

c) el tiempode trabajodespuésdel cual se puedeprocederel empaquetado;

d) el materialparaprepararel molde (por djemplo, yesoo hidrocoloide);

e) la temperaturade la mufladuranteel procesode empaquetado;

O el ciclo detalladotiempo/temperaturaparael procesamiento,calentamiento,enfriamientoy retiradadel políme-
ro de la mufla;

g) instruccionessobrela reparacióndel materialprocesado;

h) unallamadade alerta contrael contactoprolongadode la piel con el material no polimerizadoy la inhalación

excesivade los vaporesde monómero.

NOTA — Pueden necesirarse insncciones especiales prn el equipo y el procesamiento de los materiales del tipo III y los presentados en cáp-
sulas predosificadas, según se indica en los apartados 7.3.2 y 7.4.1.2.

1) Para el propósito de esta Norma Internacional, se considerará al envase como la envoltura inmediata de los componentes.
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ANEXO ZA (Normativo)

Relaciónde las publicacionesInternacionalescon las publicacionesEuropeascorrespondientes

EstaNorma Europeaincorporadisposicionesde otras publicacionespor su referencia,con o sin fecha. Estasrefe-
rencias normativasse citan en los lugaresapropiadosdel texto de la norma y se relacionana continuación.Las
revisioneso modificacionesposterioresde cúalquierade las publicacionesreferenciadascon fecha, sólo se aplican a
esta Norma Europeacuando se incorporanmediante revisión o modificación. Para las referenciassin fecha se
aplica laúltima ediciónde esa publicación(incluyendosusmodificaciones).

Norma Año Tftulo ENIHD Año

ISO 3336 1977 Odontología.Dientesde resmasintética

ISO 7491 1985 Materialesdentales.Determinaciónde la
estabilidaddel colorde los productosdenta
les a basede polímeros

EN 27491 1991

ISO 8601 1988 Elementosde datosy formatosde intercam-
bio. Inteicanibio de información.Represen
tación delafechay de lahora

EN 28601 1992

ISO/TR7405 1984 Evaluaciónbiológicade los materialesden
tales
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ANEXO NACIONAL

Las siguientesNormasInternacionales,citadas
numeraciónque seindica:

en esta NormaEuropea,están adoptadascomo normasUNE con la

Norma Internacional NormaEuropea

ISO 7491:1985 EN 27491:1991 UNE-EN 27491:1992

ISO 8601:1988
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Foreword

General Information

¡SO <the International Orgartization for Standardizatiofl) is a world-wide federation of
national standards bodies (150 member bodias). Tite work of preparlng International
Standards is nomially carried out through ¡SO technical committees. Each member
body interested in a subject for which a techn¡cal committae has bean established
has the right to be represented mi that cammittee. International organtsations,
govemmental and nongovemmental. iii llaison with lSD, also take pan in the work.
lSD callaborates closely with the International Electrotechfltcal Cammission (IEC) on
ah matters of electrotechnical standardizatiofl.

Specific Information

Draft International Standards adoptad by the techn¡cal committees are
circulated to the membar bodies for approval before the¡r acceptance w¡th ¡SO
procedures requiring at least 75 % approval by the mamber bodies voting.

International Standard lSD 1567 was preparad by Technical Comrnittee
ISO/TC 106, Dent¡stry. Sub-Cammittee SC 2, Prosthodontic Materials

TIds th¡rd edition canceis and replaces the second edition (¡50 1567:1988).

Significarit differences between this th¡rd edition and the second edition are:

Twa new categorles of materlais (Iight activated and microwava curad)

have been added as Type 4 and Type 5 to ClassiflcaUon (clause 4)

Requirements and tests previous¡y ¡dentified as transversa deflection
properties are now identified as ¶exural strength” (clauses 5.2.7 and
8.5-3.5) and “flexural modujus” (clauses 5.2.8 and 8.5.3.5> The
determination of flexural strength and flexural modulus requira forne
per unit area calculatioris.

A requirernent and tests for residual methyl methacrylate monomer
content (clauses 5.2.10 and 8.7) haya been added.

ISOIDIS 1567: 1997 Dentistry - Denture base palymers Pagel of 39



Introduction:

Specific qualitative and quantitative requirements for freedom fram biological hazard
am not included in this international Standard, but it is recammended that, in
assessing poss¡ble biological or toxicological hazards, reference should be made to
lSD 10993-1: 1992, Biological evaluatiorí of medical devices - Part 1: Guidarice on
selaction of tests and ISOITR 7405: 1984, Biological evaluation ofdental materlais,
or more recent editions.

ISO/DIS 1567:1997 Dentistry - Dentura basa palymars
Page2of39



Dentistry - Denture base polymers

1 Scope

1.1 This International Standard ciassifies denture base polyrners and
copolymers and specif¡es the requirements. It also specifies the test rnethods to be
used in deterrnining compliance with these requirements. It further specifies
requ¡rements with respect to packaging and marking the products and to the
¡nstructions to be supplied for use of the matertais.

1.2 Although this International Standard does not requ¡re manufacturers to
declare detalis ofthe camposition, attention is drawn to the fact that sorne natiorial or
¡ntemational•authorities require such detalís to be provided.

1.3 Ihis lnternat¡Qnal Standard apphies to denture base polymers such as
those Usted beíow:

a) Poiy (acryl¡c acid esters);

b) PoIy (substituted acrylic acid esters»

c> PoIy (vinyl esters);

d) Polystyrene;

e) Rubber modified poly (methacryhic acid esters»

O Poíycarbonates;

g) Polysulfones;

h> Paly (dirnethacrylic acid esters);

i) Poíyacetals (polyoxyrnethylene);

j) Copolymers or mixtures of the polyrners usted in a) through ¡).

ISO/DIS 1567:1997 Dentistry - Denture base polymers Page 30139



Normative references2
The fohlow¡ng standards contain provisions which, through reference in this text,
constitute provis¡ons of this International Standard. At the time of publication, the
editions indicated were vahid. Ah standards are subject to revision, and parties to
agreements based on this International Standard are encauraged to investigate the
possibil¡ty of applying the most recent editioris of the standards indicated beíow.Members of IEC and

Standards.

¡SOl DIS 463:1988,

150 1942- 1:1989,

lSD 1942-2:1989,

¡SO 1942 -5:1989,

lSD 3336:1993,

lSD 3696:1987,

lSD 7491 :1985,

lSD 8601 :1988.

150 maintain registers of currently vahid International

Metrie dial gauges for linear measurement

Dental voc,abulary - Pan 1
General and dintel temis

Dental vocabula’y - Pan 2
Dental meteríais

Dental vocabulary - Pan 5

Temis associated i,s4di testing

Dentisby - Synthetic polymer teeth.

Water for analytical laboratory use - Speciflcation and test
methods

Dental matedais - Dotermination of colour stabiliiy of
dental polymedc matedaIs.

Date elements and interchange formats - Information
interchange - Representafron ofdates and times
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3 Definitions

For the purposes of this International Standard the fohlowing deflnitions apply:

Autopolyrnerized poíymers:

Capsulated material:

Denture:

Products having polymerization initiated by chemical
means and not requiring application of verffiable
temperatures aboye 65 C to complete the process.

A material consisting of twa or more components
suppl¡ed in a cantainer wh¡ch keeps them separated
until the time they are mixed together and dispensed
lar use d¡rectly from the container.

Art artificial substitute for missing natural
adjacent tissues, to include also any
needed br optimum funotion.

teeth and
additions

Denture Base:

Heat processed polymers:

lmmediate container-,

Liquid:

Packing <of a denture):

Packirtg time, initial:

Packing time, final:

Processing:

Duter packaging:

The part of a denture which rests on soft tissue
foundat¡ons and to which teeth are added.

Products requiring appl¡cation ofverifiable
temperatures aboye 65 O~ to complete
polymerization.

The container which is in direct contact with the
materlaís.

The monomerio fluid to be mixed with polymeric
particles to form a mauldable dough or fluid resin
mixture used br forming denture bases.

The act of filhing a denture base mould
material (using a compress¡on, paur ar
technique) to form a denture base.

The time after mixing, or other preparation,
denture base material mixture first maches
consistency

The last time, after achievement of
time, at which a denture base
retains packing cons¡stency.

the initial
material

with a
injectian

wt’uen a
packing

packing
mixture

The procedure to prepare a solid denture base
polymer plate andlor specimen by polymerization or
injection moulding.

A labelled container or wrapping within wh¡ch other
containers are packed.
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Themioplastic:

Transíucency:

4

A characteristie of a hard polymeric material that
allows it to be softened by applicat¡on of heat to
make it mauldable, and then retum to the hardened
state upan caoling.

The capacity of a body of material to allow the
passage of l¡ght, yet diffusing the light so as not to
render objects lying beyond the body clearly visible.

Classiflcat¡on
Denture base polymers covered by this International Standard are ab the following
Types and Cíasses

Type 1:

Class 1:

Class 2:

Type2:

Cíass 1:

Class 2:

Type3:

Type4:

Type5:

Heat-processed polymers

Pawder and liquid

Plastic.cake

Autopolymertzed palymers

Powder and ¡¡quid

Powder and liquid pour-type resins

Thermopíastic blank or powder

Ugllt.activated matertals

Mlcrowave cured matertals
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Requirements5

5.1 Unpolymerized material

5.1.1 l..iquid component

5.1.1.1 General

The liquid shall consist essential¡y of monomeric material compatible with the

powder.

5.1.1.2 Homogeneit9

The liquid shall be bree of deposit or sediment that can be observed by visual

inspection <clause 8.1).

5.1.2 Salid components

The solid or semí-solid cornponents shall be free of extraneous material that can be

observed by visual inspection (clause 8.1>.

5.1.3 Packing plasticlty

When Type 1 Class 1, Type 1 Cíass 2, Type 2 Class 1, Type 2 Class 2, Type 4 and
Type 5 materlals are tested in accordance with clause 8.2, at the initial packing time
recommended by the manufacturer, they shall be capable of being intruded into at
least two holes in the die <Figure -1) to a depth of not less than 0,5 mm (clause
8.2.3.1.1). Type 1 Class 1, Type 1 Class 2. Type 4 and Type 5 materlaís shall also
meet the requirements when tested at the final pack¡ng time (clause 8.2.3.1.2>

5.2 Polymer¡zed material

-5.2.1 Biocompatibility

See the Introduction for guidance on biocompatibility

5.2.2 Surface characteristica

When processed in the mariner and against materials recommended by the
manufacturer, denture base spec¡mens prepared in accordance with clauses 8.4.3,
8.7.2.2 and 8.8.3 shall have a smooth, hard and glossy surface.

The specimens for colour stability, the spec¡mens for residual methyl methacryíate
monomer and the specimens far sorption and soíub¡lity testing shall retain the¡r form
wtthout distortion after processing.

When polished in accordance with clause 8.5.1.3 the specimen plates shall present
a smooth surface with a high gloss (clause 8.1>.
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When prepared in accordance witti the manufacturer’S instructions ah types ob
denture base polymers shall pmduc~ a test specimen plate (clause 8.5.1) with
defined edges after deflasking <Figure 3).

5.2.3 Galaur

A spec¡mens strip shall shaw no more than a sI¡ght difference when compared with
the corresponding shade ob the shade guide, when tested in accordance with clause
8.3 and inspected in accardance with clause 8.1.

Ilie manufacturer shall pravide a shade guide on request.

Colaured denture base palymers shall be translucent (clauses 5.2.5 and 8.5.2) and

evenly pigmented andlar, where applicable, evenly fibred.

Clear denture base paíymers shaB be olear and colourtess.

5.2.4 Colaur stabiílty

When tested in accordance with clause 8.4 and inspected in accardarice with clause
8.1, test specimens shall not shciw more than a slight change in colour, perceptible
with difficulty.

5.2.5 Translucency

When tested in accordance with clause 8.5.2.3 the shadow ofthe illuminated opaque

disc shall be visible brom the apposlte side of the test specimen plate.

5.2.6 Freedom from poroslty

When prepared in accordance with clause 8.5.3.3. specimens stuips shall nat shaw

vaids (clause 8.1) that can be observed by visual inspectian.

5.2.7 Flexural strength

When determined in accordance with clause 8.5.3.5, the flexural strength shall be
not Iess than 65 MPa bar Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5 polymers and nat less
than 60 MPa bar Type 2 polymers when tested in water at (37 ±1) C.

5.2.8 Flexural modulus

When detem,ined in accordance wtth clause 8.5.3.5, the flexural modulus ob the
processed palymer shall be at least 2000 MPa bar Type 1, Type 3, Type 4 and Type
5 polymers and at Ieast 1500 MPa for Type 2 poíymers when tested in water at
(37±1)C.
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5.2.9 Bond¡ng to synthet¡c polymer teeth

Denture base palymers intended lar use with synthetic poíymer teeth shall meet one
ob the follawing requirements:

a> The polymer shall, when tested accarding to clause 8.6, be capable of
banding to palymer teeth compíying with the banding requ¡rements of
350 3336.

b> lb there are prablems ab achieving bonding, the autor packages and
containers shall cantain information about special treatments necessary
ta achieve b~nding and/or indicate that burther inforrnation is pravided
in the manufacturer’5 instructions (clauses 8.6.3, 9.2.1 k>, 9.2.2 k>, and
9.2 h>).

5.2.10 Residual methyl methacryíate monomer

When prepared and tested in accordance with clause 8.7 the following shall appíy:
The upper Iimit (maximum) bar residual methyl methacrylate is 2,2 per cent by mass
bar denture base palymers ob Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5.
The upper limit (maximum) bar residual methyl methacrylate is 4,5 per cent by mass
bar denture base polymers ab Type 2.
lb lower percentages ab residual methyl methacrylate monomer are claimed by the
manubacturer, the content shalí not be more than 0,2 por cent higher than that stated
by the manufacturer.

5.2.11 Sorption

When the processed palymer is tested in accordance with clause 8.8, the increase in
mass por unit valume (water sorption) shall not exceed 32 ~g/mm3bar Type 1, Type
2, Type 3, Type 4 orType,5 poíymers.

5.2.12 Solubility

When the processed polymer is tested in accordance with clause 8.8, the loss in
mass per unit valume (solUble matter> shall not exceed 1,6 ~gImm3bar Type 1, Type
3, Type 4 ar Type 5 polymers, and shall not exceed 8,0 ~ig/mm3lar Type 2 polymers.

Tabíe 1 A summary of the limits for the requirements described in the clauses
5.2,7, 5.2.8, 5.2.10, 5.2.11 and 5.2.12.

Requirement Flexural
strength

Flexural
modulus

Residual methyl
methacrytate

Sorptian Solub¡lity

monomer
Unit of

Measurement
Percent by mass

[MPa] [MPa] [wt-%] [~glmm3]
mm. mm. max. max.

65 2000 2,2 1 32
60j 1500 J 4,5 32

[MgImm3]
max.

1,6
8,0

ypel,3.4.5
ype2
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6 Sampl¡ng

The test sample shall consist of a retail package or packages, containing sufficient
material to carry out the specffied tests, plus an allowance bor any necessary
repetitian of the tests. lb more than ono package is required, alí material shall be of
the same batch.

7 Preparation of test spec¡mens

ti Laboratory environment

Unless otherwise specified in this standard or the manubacturer’s instructians the test
specimens shail be prepared and tested at (23 ±2> C and (50 ±10) % relative
humidity.

7.2 Procedures

Unless otherwise specttied ¡n this standard the materlaís used bar making the
specimens shall be prepared, manipuláted and pracessed using the equipment and
procedures recommended in the manufaeturer’5 instructions (clause 9.3)
A separate mix shall be made for each spocimen preparad brom a material requir¡ng
mixture of twa or more ingredients.

7.3 Special equipment

Any special equipmerit specifled by the manufacturer bar processing a material shall
be made available by the manufacturer (or the manubacturer may prepare injectian
moulded specimens, and submit them to the test Iaboratory).

8 Testmethods

8.1 Inspection for compliance determination

Observe the test samples by visual inspection to determine compliance with the
requirements laid dawn in 5.1.1.2, 5.1.2. 5.2.2, 5.2.3, 5.2.4, 5.2.5, 5.2.6 and clause
9. ( lnspect bar colaur (clause 5.2.3) and colaur stability (clause 5.2.4) in accordance
with ¡50 7491).
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8.2 Pack¡ng plasticlty

8.2.1 Apparatus

a) Perforated brass dio, having the dimensions shown in Figure 1,
with perforations having a diameter ob <0,75 ±0,05) mm.

b) Glass plato, (60±5)mm x (60±5)mm x <5±1)mm.

c) WeighC capable of applying a borne ob (50 ±1) N.

d> Polyethylene or polysster 7dm, 0,035 mm to 0,050 mm thick and

approxiknateíy 50 mm by 50 mm.

e> Dial gauge, (complying with ISO/DIS 463) or linear gauge
accuraté to 0,01 mm, equipped with a probo capable ob entering
hales in Vio brass dio bar measuring depth ab penetration ob the
material into the dio,

8.2.2 Test conditions

The perforated brass dio <clause 8.2.1 a)) and glass plato (clause 8.2.1 b>) shall be
maintained at canditions specified in clause 7.1, except where otherwise specified by
the manubacturer.

8.2.3 Procedure

8.2.3.1 For Type 1 Class 1, Type 1 Class 2, Type 4 and Type 5

8.2.3.1.1 Initial packing time

Prepare a sample ob tho material having a mass of 16 g to 20 g. Immediately prior to
the manufacturers recommendod initial packing time <clause 9.3 e>), shape one-halb
ob the sample into a cake approximateíy 5 mm thick, placo it on the upper surface ob
tho brass dio (clause 8.2.1 a)> and cover it with a plastic sheot <clauso 8.2.1 d>). At
the recommonded initial packing time place tho glass plato (clauso 8.2.1 b>) and the
weight (clause 82.1 c)) on the plastio covered resin cako. After 10 mm ±30 s,
remove the weight. When the material is firm, introduce the measuring instrument
probo into each hale ta contact the penetrat¡ng material to determine the depth in the
hale not penotratod.

Calculate the depth of penetration bar each hale accarding to the following barmula:

DP = d -

whore

DF depth ab penetration in millimetres

d = thickness ob the brass dic in millimetres

the deptti not penetrated in miBimetres
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8.2.3.1.2 FInal packing time

lmmediately befare the final packing time (clause 9.3 e>) recommended by the
manufacturer, shapo the second halb ob the sample into a cake and test this partion
according to clause 8.2.3.1.1.

8.2.3.2 Far Type 2, Class 1

Prepare a sample having a mass 8 g to 10 g. Shapo this increment and tost it

according to the pracedure described in clauso 8.2.3.1.1

8.2.3.3 For Type 2, Class 2

Prepare a sample having a mass 8 g to 10 g. Introduce this increment anta the top
surface ob the brass dio at the time recommendod by Vio manufacturor (clause
9.2 d)) bar pauring the fluid mix into the mould. Determine tho depth ab penotration
values accarding to the procedure in c!auso 8.2.3.1.1

8.2.4 Passlfail determinations

Ib the first specimen baus to comp¡y with Vio requiremeflt statod in clauso 5.1.3 test
twa addit¡onal specimens. lb the second and third specimons comply with the
requiroment the product passes.

8.2J Exprossion of resuíts

Repad the numbor of hales penotrated to a depth of not less than 0,5 mm by each
specimon and whother the material passes or falís.
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D¡mensíons in millimetres

1:

Hoes

00,75 ±o»s

A-A

L L

NOTE - Dimensional tolerances not specified shall be ±1 mm

Figure 1 - Perforated brass dio bar packing plasticity test (see clause 8.2)

Al
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DimeflSiOflS in millimetres

MotilO depU~ <o Ion
s~jecunen 0.5 i 0.05

NOTE - Dimensional tolerances not specífled shell be ±0,2 mm

Stainless steel mould and cover bar colaur stabillty, sarption and saíubility
(seo clausos 8.4 and 8.8>

MotilO con.

F¡gure2-
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8.3 Colour

Compare a specimen strip prepared in accárdance with clause 8.5.3.3, and
inspected in accordance with clause 8.1, with tho shade guido for compliance with
clause 5.2.3.

8.4 Colour stability

8.4.1 Materlals

a) Sheet of polyester film, having a thickness ob (50 ±25> ~m ta

caver tho steel mauld (clause 8.4.2 a)>.

b) Aluminium foil

8.4.2 Apparatus

a> Stainíess steel mould and cover, <Type 1 and Type 2 matertals>
having tho dimensions shown in Figure 2, maunted in gypsum in
separate halves ob a denture flask.

b) Mouíds andlor equipment ~Type2 Class 2, Type 3, Type 4,
Type 5 and capsuíated materlals) recommonded by the
manubacturer to produce specimens wtth the dimonsians specifiod
in clausé 8.4.3.

c) Hydraulic ar hand press and clamp, where applicable

d> Water baila, capable of mainta¡ning constant temperatures. where

applicable.

e) Oven capable of being maintained at (37 t 1) 0C.

fi Micrometer or dial calliper, accurato ta 0,01 mm and fitted with
parallol anvils.

g) Radiation saurce and test chamber, clauses 3.1.1 and 3.1.3 ob
ISO 7491.

8.4.3 Pmparation of test specimens

Type 1 and Type 2 materlals:
Mako twa specimens brom’ separate mixes. Mix the resin and pack Vio mixture into
the mauld (clause 8.4.2 a» with the polyoster film (clause 8.4.1 a>) against tho steel
cover ob the mould. Process the mixture in accordance with tho manufacturer’s
instructians, but retain tho palyostor 1dm during the processing cycle.

Type 2 Class 2, Typo 3, Type 4, Typo 5 and capsulated materlaís:
Prepare the spocimons as described by the manufacturer.
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Check with a micrometer or dial calliper <clause 8.4.2 b)) ta ensuro that each
specimen has a diameter ab (50±1> mm and a th¡ckness ob (0,5 ±0,1) mm and that
the top and bottam surfaces are fiat.

8.4.4 Proceduro

Store the twa specimons in the oven (clause 8.4.2 e)) bar 24 h ±30 mm. Thon storo
ano specimen in the dark in laboratary environment (clause 7.1) until the cotaur
camparison test is made.

Cover halb of the second specimen with aluminium boil (clause 8.4.1.b)) and transber
it to the radiation saurce and test chamber (clause 8.4.2 g)). The specimen shall be
immersed in wator at (37 ±5) Cwhon oxpased to the radiation bar 24 h ±30 mm mn
accordance with ¡SO 7491. Abtor exposure, remave the aluminium boíl befare colour
comparison ab the specimens including the unexposed specimen. Iho coiour
comparison shall be carried aut in accardance with the requirements specified in
clause 5.2.4 of this International Standard and in accardance with the procoduro bar
colaur comparison laid down in lSD 7491.

For Type 4 materíals stare tho exposed specimen in Iaboratary environment (clause
7.1> bar 6 days ±2 h until tho colaur cómparisan test is made.

8.5 PoI¡shab¡Iity, translucency, freedom from porosity,
flexural strength and flexural modulus

8.5.1 Polishablllty

8.5.1.1 Apparatus

a> Denture flask, capable of accommadating Vio test specimen
plato so that the comers are nat loss than 5 mm brom the walls ob
the flask.

b) Modal of the spec¡men plate, in metal or polymer (Figure 3).

c) Equipment for processing the rosin, including gypsum or

hydrocolloid (clause 9.3 t)>.

d> Standard metalíographit grinding papar, with a grain size ob

approximately 30 am. Seo Nato 1 clauso 8.5.1.1

Note 1 Grinding Paper with a 600 FEPA < Pédémton curopénnedesprodults abraslfs: European
Federation for Abrasíve Prcducts> standatd number is recammencled; however any other paper
meeting tic same requirementais suitable.

e> Wet pumba, having a grain size ob approximately 10 ¡.im ta 20 pm

1> PoI¡shlng compound
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g) A muslin wheel, with 16 to 36 ply hav¡ng a diameter ob 70 mmto
95 mm ánd st least 10 mm between tho autor diameter and Vio
stitching br other ro¡nforcement.

h) A unstltched muslin wheel, wtth 16 to 36
ob7O mmta 95 mm.

ply having a diameter

Dimensions in millimetres

Figure 3 - Madol of the specimen plato (seo clause 8.5)

Preparation of the mould

For Type 1 and Type 2 Class 1 polymers invost the madel ob the spoc¡men plato
(clauso 8.5.1.1 b)) in Vio denture fiask (clause 8.5.1.1 a)) in accardance with the
manufacturor’s instruction. Prepare Vio mauld bar Type 2 Class 2 ,Type 3, Type 4,
Type 5 and capsulated materlaís in accordance wtth Vie manubacturor’s insúuctians.

Procedure

Form and process according ta Vio manufacturer’s instruction twa specimen platos
each bram a soparate mix using Vio material and equipment specífiod in clauso
8.5.1.2. Grind and polish surfaces ab Vio spocimen platos bar nat langor than 1 mm
with pumice (clause 8.5.1.1 e» and with a wot muslin whool (clause 8.5.1.1 g» st a
circumberontial speed ob (650 ±350) mlmin. (A wheol with a diamoter ob 70 mm
rotating st 1500 m1n1 w¡Il have a cirumferential speed of 329 mlmin and a 100 mm
wheel rotating at 3500 min1 will hayo a circumberontial speed ab 1010 m/min).
Thereafter with an unstitchod muslin wheel (clause 8.5.1.1 f)) with a polishing
compound (clause 8.5.1.1 fU. Afler polishing and cleaning examine Vio polishod
surfaces bar compliance with clauso 5.2.2.

NOTE- Dimensional tolerances shali be ±1 mm

t5A2

t5A.3
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8.5.1.4 PassIFaIl determinatiOn,

lb both spocimen platos camply with clause 5.2.2, tho material .passes. Ib both
specimen platos fail to comply w¡th clause 5.2.2, the material bails. It anly ano of the
specimen píates complios, prepare and evaluato three new plates. The material
passes only ib alí three new platos comply.

8.5.1.5 Expression of results

Repart the number ob specimen platos
whethor the material passes.

8.5.2

8.5.2.1

evaluated, the number camplying and

Translucency

Materlais

a> Two spec¡men plates,
8.5.1

prepared and tested according ta clause

8.5.2.2

8.5.2.3

Apparatus

a> Opaque disc, diameter (10±1)mm and thickness (2±1) mm

b> A frosted 40 W electrical tight bulb

Proced uro

Examine each ab the twa specimen platos separatoly. Pasition the palished
spec¡men plato appraximately 500 mmfrom tho Iight bulb (clause 8.5.2.2 b)) with Vio
apaquo disc (clause 8.5.2.2 a>) centrad on the surface nearest the Iight bulb. Darken
the raom. View the spec¡men plato fram the sido appasito tha disc locatian to
determine whether the material campliés with clause 5.2.5.

Pass/faiI determination

lb both specimen platos compíy with clause 5.2.5, the material passos. lb bath
specimen platos baUs, the material baus. lb aníy ana of the specimen platos passos,
prepare and ovaluate throe new platos. Tho material passes anly ib alí thme new
platos compíy.

Expression of results

8.5.2.4

8.5.2.5

Report the
wheVier the

numbor ab specimon platos
material passos.

evaluatod, the number comply¡ng and
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8.5.3 Fmedom from porosity, flexural strength and flexural modulus

8.5.3.1 Materlals

a) Two specimen platos, preparad and tastod according to clausos

8.5.1 and 8.5.2.

8.5.3.2 Apparatus

a> A sawing machine, ar other cutting device bar sectioning the
specimen platos

b> Mllling machine, ar amar instrumentatian bar air or water coaled
cutting so as not to generate temperatures aboye 30 C during
shaping ob the specimens. <A machine with a miIling head and a
sharp carbide edgo, is suitablo.)

c) Standard metallographic giinding papers, having a grain siza
ab apprax¡mately 30 jam (500 PEPA> and 14 Mm (1200 FEPA>.
Seo Note 1 clauso 8.5.1.1.

d> Micrometer, anWar dial calliper accurate ta 0,01 mm and fitted
with parallel anv¡ls.

e) A container of water, bar storing the specimen strips at
(37 ±1) C br pre-test condition

fi Testing machine, calibrated to provido br a constant ;rasshead
speed of <5 ±1) mm/mm and equipped with instrumentation bar
measuring tho deflectian ob the specimon ta within 0,025 mm.
Any load exertod by the deflectian instrument shall be accounted
bar when calibrating the machine.

g) Flexural test ñg, consisting ob a central Iaading plunger and twa
polished cylindrical supports, 3,2 mm in diamatar and at laast 10,5
mm long. Tha supports shall be parallel to within 0,1 mm and
perpendicular to tho longitudinal centre lino. The distanco
betweon centros ab the supparts shaíl be (50 ±0,1) mm, and the
loading plungar shall be midway between the supports to within
0,1 mm. Moans to prevent misalignmont ob tho specimon shall be
included in tho dosign.

h) Water bath, bar maintaining tho specimens wot and at a
tompar~ture ob (37 ±1) C, during testing.
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8.5.3.3 Proceduro

Prepare six spec¡men strips. Cut oach plata lengthways into three oqual strips, 64
mm long, (10,0 ±0,2)mm wide and (3,3 ±0,2>mm in height. Machine the strips in a
milling machine (clause 8.5.3.2 b)) on tha edgos and aqually bram bath maulded
surfaces so that Vio dimonsions romain slightly oversized. Take cara to avaid
avertieating the specimen. Wet-grind alí bacas and edges smaath and fiat with the
metallographic grinding papers (clause 8.5.3.2 o)> ta the requirad width and height.
Three maasurements ab the specimen height shall be made aíong the long axis with
an accuracy ab ±0,01 mm. The deviatian batwean the threa maasurements along
tho long axis shall be nat more than .± 0,02 mm. The speciman shall be fiat and
haya an even height.

t5.3.4 Freodom from poroslty

Six test spociman str¡ps shall be preparad in accordance with 8.5.3.3 and examinad
bar complianco with clause 5.2.6.

8.5.3.4.1 Passlfail dotermination

The material passes only ib at Ieást five out of six specimen strips comply with the

requiremant in clausa 5.2.6.

8.5.3.4.2 Expross¡on of rosults

Ropofl the numbor ab spocimon strips complying and whothar tha material passes.

t5.3.5 Floxural strength and floxural modulus

Stora the five or six specimon strtps free from vaids, preparad accord¡ng ta clause
8.5.3.3 and complying with clauso 5.2.6, in water at a temperatura of (37 ±1) C bar
<50 ±2) h prior ta floxural tasting. Take a spec¡man strip brom wator storage and
immediately lay the fiat surface syrnmetrically on Vio supparts ab the flaxural tast ng
<clause 8.5.3.2 g)> immarsad in tha water bath (clause 8.5.3.2 h)). AIIow tha
spacimen to come to equilibrium with tho watar baVi temperatura.
Increasa tho barco on the laading plungar brom raro, unifomily, at a constant rato ob
<5 ±1) mmlmin until tho specimon bmaks.
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8.5.3.5.1 Calculabon and oxpross¡on of results

8.5.3.5.1.1 Fíoxural strength

Calculata the flexural strength, a , in megapascaís brom the ballowing aquatian:

3F1
a

2bh2
where

F is the maximum load, in newtons, exerted an the
specimen

¡ is tha distance, in millimetres, batwoen tha supports
accurata ta ±0,01mm

b is tha width, in millimotres, ob tho spocimen moasurad
immediately prior to water storaga.

h is the height, in millimetres, ob tha spac¡men measured
¡mmediately prior ta water storage.

8.5.3.5.1.2 Flexural modulus

Calculato the fiexural modulus E, in mogapascaís, brom the fallowing oquation:

4bh3d

where

is Vio Iaad, in newtans, at a convenient point in
the straight lino portion of the trace;

Por greater accuracy, ¡he straíght une may be extended.

d

I,bandh

is the doflaction, in millimatres, st load F,.

aro es defined in clause 8.5.3.5.1.1

8.5.3.5.1.3 Passlfall detemiinatlon of floxural strongth

It at Iaast baur of tha results are not less than 65 MPsbar Typa 1, Type 3, Typo 4 and
Typo 5 palymers and nat Iess than 60 MPa bar Type 2 poíymers, the material is
deemed to flava complied with the roquiroments of clause 5.2.7.

Ib st least thrao ob the rosult are loss than 65 MPs bar Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 polyrnars and less than 60 MPa for Typa 2 polymers, the material is doemod
to flava bailad absolutaly. ¡

Note 2
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Ib twa ob the resuhs are less than 65 MPabar Type 1, Twa 3, Type 4 and Type 5
polymers and 60 MPa bar Typo 2 palymars, repeat the whale test but on this
accasian preparO six specimOn strips.;

Ib st ieast five ob tha rasults are nat leés than 65 MPabar Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 palymers and nat loss than 60 MPa bar Typo 2 polymers on tha second
accasion, the material is doemed to flava campliod with the requirements of clause
5.2.7.

8.5.3.5.1.4 Passlfall dotormination ob floxural modulus

lb at least baur of the results passed tho requirements ob clause 5.2.7 on tha first
occasian, calcuiate the flaxural modulus according ta clausa 8.5.3.5.1.2 bar aach ab
the five spocimens.

lb a sacond serios was testad, calculate tha flaxural madulus bar fiva ob the s¡x
specimens from this series only.
Ib at least faur ob the resutts are not less than 2000 MPa bar Typa 1, Twa 3, Typo 4
and Type 5 polymers and nat less than 1500 MPabar Type 2 polymers the material
is deamed to haya compIlad with Vio requiremeflts of clauso 5.2.8.

lb at least three ab tha results are Iess than 2000 MPabar Twa 1, Twa 3, Type 4 and
Type 5 polymers and lass than ISbO MPa bar Type 2 paíymors, the material is
deemed ta haya fallad absolutaly.

lb twa ob the results are Iess than 20d0 MPabar Type 1, Type 3, Twa 4 and Type 5
polymers and less than 1500 MPa b~r Type 2 polymers, repeat tho whale test, but
an this occasion prepara six specímen strips. In this series at Ieast five resuhs far
bath flexural strength and flexural rr~odulus must compíy with the requirements of
clauses 5.2.7 and 5.2.8.

8.5.3.5.1-5 Exprossion of rosuíts

Rapad tho number ob specimen strips evaluated, alt resufts bar flaxural strength and
flaxural madulus with the number ab strips complying with the clauses 5.2.7 and
5.2.8, and whether the material passes.
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8.6 Bonding to synthetic polymer teeth

8.6.1 Matorlals

a) Maxillary anterior synthatic polymor teeth camplying with

ISO 3336.

b) Dental mounting wax

8.6.2 Apparatus

a) Metal form ab the design illustrated in Figure 3 a of ISO 3336.
wtiich incorporates a traugh 5 mm wide by 1,5 mm deep bar use in
maunting tho taoth.

b) Normal dental laboratory apparatus bar donture flasking and
processing.

c) Tensile tosting apparatus with specially designad grips
illustrated in Figure 3 c ab lSD 3336.

8.6.3 Procodum

Grind a set ab s¡x maxiílaty anterior teaVi (clause 8.6.1 a>) on the ridga lap. Maunt
thase teeth on a metal bonn (clauso 8.6.2 a)) wtth wax (clause 8.6.1 .b)), as illustratad
in Figuro 3 a ob ISO 3336, so that abaut ana-hall ob Vio lingual surfaco ob Vio mncísal
portian ob tha taaVi projects beyand the metal barm.
IJslng a donture flask (clause 8.6.2 b>), set the maunted taeVi in dental gypsum
(Figure 3 b of ¡SO 3336). Ramove the metal bonn and then flush tha wax brom the
taeth with bo¡ling tap-water containing a detorgent until alí wax has been removed,
fallawed by rinsing several times with ba¡ling tap-water. Prepare and pracoss the
denture base palymer ta tha teeVi according to the manubacturer’s ,nstructíons
(clause 9.3> abtar propor plasticity has bean reached. Test tha danture base-
maunted teeth in Vio tonsila testing apparstus (clausa 8.6.2 c)> designad ta parmit a
diract pulí on the incisal part ab the lingual surface in a labial directian at a consistant
height aboye the acrylic bar (Figure 3 c ob 150 3336). Use equipmant which doas
not parmtt lateral daflection ar change ob positian.
Load each taaVi, as illustratod in Figuro 3 c ob lSD 3336, at a displacement rata in
Vio rango 0,5 mmlmin to 10 mmlmin until fracture accurs.

8.6.4 Passlbaií dotarminatian

Tha band passes Vio tast ib tha fracture path doas nat accur cloanly slang the taoth
surface. Thus, toaVi remnants shall remain bondad to tho denture baso palymar
andlor donture basa paíymer shalí romain flrmly banded ta tho dotached tooth or tha
adhesiva shall romain firmíy bondad to both detachad tooth and danturo base. lb at
losst uva msxilíary anterior teath pass tha tast, tho denture basa polymer is deemed
to compíy with tho requirement ab clause 5.2.9.
lf oníy thrae comply, tho dentura base polymer batís.
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lb anly baur comply, prepare an additianal denture basa palymor with six maxillary
anterior toeth from ana set. lb at Ieast five maxillary anterior teeth pass this second
test, tha danturo baso poíymer is deemad to comply with tha requimment.

Note 3 OnIy pum adhesive interfacial fracture indicates a failure te meet ¡he requimmeflt. Cohesive
fracture in efther ¡he tooth. tic dentufe base polymer or an adhesive. is necessary br a
sat¡sfactory bond.

8.6.5 Expression of rosults

Rapad the number ob toeth bar which the bond passes tha test.

8.7 Residual methyl methacrylate monomer

8.7.1 PrincipIo

Salvont extractian ab the methyl methacrylate (MMA) monomer from polymorizad
denturo base materials ballawed by chromatagraphic analysas.
A gas chromatagraphic (GC> rnethod, high perfarmance liquid chromatagraphY
(HPLC) mathod (Annox A) or any othar chromatographic method wtiich givas tha
sama results as with the methads ab this standard can be usad. This must be
varillad by prof¡ciency tosting basad an tha chromatographic methads describad in
this standard.

8.7.2 Preparation of tost speclmon disca

8.7.2.1 Apparatus

a) A circular statníoss steel mould, <Type 1 and Type 2) with a
diameter of 50 mm and a depth ob (3,0±0,1)mm wiVi a fiat cavar.
A similar mould (lass deep> is showri in Figure 2. The mauld shall
be maunted in gypsum in separata halves ob a denture flask.

b) Moulds andlar equipmont (Typa 2 Class 2, Typa 3, Typa 4,
Typo 5 and capsulatod mataríaIs> recommended by tha
manufacturar to produce spac¡mans with Vio dimensions specified
in clause 8.7.2.1 a).

c) Standard metallographlc grinding papen. with a grain size ob
approximately 30 pm (500 FEPA> and 15 lJm(1200 FEPA). Sae
Note 1 clausa 8.5.1.1
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8.7.2.2 Procedure

Propare thme specímens fram three separata mixes as described in clause 8.4.3,
except that tha mouid shall haya the dimensíons given in clause 8.72.1 a>. Keep
the specimons in tha dark at Iaboratory environment <clause 7.1> bar at laast 24
hours prior to grinding. Use tha matallographic grinding papers <clause 812.1 c)) in
turn, to wet grind material equally brom both sidas ab the specimen disc, until a
thickness of <2,0 ±0,1> mmis abtained. Grind the periphery of the specimens
against the 15 íam grain metallagraph¡c grinding papar until the entire periphery is
abraded and smooth. Avaid brictianal heat which can causo lass ab monamer ar
depalyrnerizatian. Examino tha specimens visually withaut magnificatian. Ib the
specimen demonstratas minimal porosity. then three samples can be obtained bram
-It.

Note 4 It ¡he specimens are atored in ¡he refrigrator ¡he monomer content remains constant br several
(faya. it ¡he speomens are atorad in ¡he freezer (betow -18 0) ¡he monomer content rernaina
constant for several months.

Stare tha gmund specimens in tha dark at laboratary environment bar (24 ±1) h prior
to extraction ob monamer.

8.7.3 Extraction of monomer

8.7.3.1 Roagonts

a) Hydroquinono, (HO)

b) Acetono, ob analytical ar HPLC grade

c) Mothanol, (CH3-OH) ob anaíytical or HPLC grade

d) Intemal Standard <1.5.), ob analyt¡cal grade, n-Pentanal ar any
othor suitable ¡.5. <a.g. 1-butanol> whase paak does nat intarfere
with any aViar peak in the sample salution.

8.7.3.2 Apparatus

Ord¡nary laboratory apparatus and

a> Magnotic stining apparatus, with PTFE coated magnetic stirrar

b> Analytical balance, with an accurancy ob 0,05 mg or botter

c) ono-mark volumatrio glass flasks, ab capacitias 5 mí, 10 ml and

II

d) Glass contrifugation tubos.

e) Volumetric pipottas, ob capacitios 100 pl, 2 mí, 3 ml and 5 ml.

fi Centrifugo, capable ab centrtbug¡ng at 3000 x g~ m/s
2
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8.7.3.3 Propamtk’ri of solutions

8.7.3.3.1 Acetona solution (A>

Wo¡gh approximatoly 0,02 g HO (clauso 8.7.3.1 a)) into a 11 ana-mark volumetric
glass flask (clause 8.7.3.2 c)). Add acetone (clauso 8.7.3.1 b)) until tha total volume
¡5 1 1.

8.7.3.3.2 Mothanol solution (5)

Weigh appraximatety 0.02 g HO (clause 8.7.3.1 b)) into a 1 1 ana-mark volumetric
glass flask <clause 8.7.3.2 c>). Add mothanal <clausa 8.7.3.1 d)> until the total
valume ¡5 1 1.

8.7.3.3.3 MethanollAcotofle solution (C)

Mix ana valume part ab solutian A (clausa 8.7.3.3.1) and faur volume parts ob salution
B <clause 8.7.3.3.2).

8.7.3.3.4 Intomal Standard (l.S.) solution

In arder to achieve an 1.S. peak which will reprosent a concentration located in the
middle ab the calibration curve, weigh approximatoíy 350 mg 1.5. (clauso 8.7.3.1 d))
inta a 10 ml ana-mark valumetric glass flask <clausa 8.7.3.2 c)). Add tha methanol
solution <B) (clause 8.7.3.3.2> until the total volume 19 10 ml. Tha volume ab 10 ml is
to ensure that there is enough 1.S. solutian bar additianal analyses. The cancentratían
ob the 1.5. in the final solution will be approximataly 2 percant by mass ab the quantity
ob the specimen pieces (e.g. 650 mg> treated with tha acetona solution (A> (clause
8.7.3.3.1> and the methanol solutian <B> (clause 8.7.3.3.2)

8.7.3.3.5 Samplo solutions

Analyse three sample salut¡ons from each test specimen, ¡.e. a total ab nine sampla
solutions.
Break each specimen disc (clausa 8.7.2) inta piecas small enaugh ta pass thraugh
the neck of the ana-mark 10 ml valumetrio glass flasks (clause 8.7.3.2.c)). A sample
sizo ab approximately 650 mg is introduced into separata ana-mark volumetric glass
flasks. Tho mass is weighed out with an analytical balance (clause 8.7.3.2 b)) and
recordad bar each individual sampla salution.
Add tha acetane salution <A> (clausa8.7.3.3.1) until tho total voluma is 10 ml and
thon introduce a clean PTFE coated magnetic stirrer (clausa 8.7.3.2.1) ta each ana-
mark volumatric glass flask. Ensura that tha yolumetjic ona-mark glass flasks are
properly soalod and agitate tho sampla sotutians by magnetic stining bar (72 ±2) h at
raom temperatura.
Ta procipitata tho dissolved palymer, use a separata volumebio p¡petto (clause
8.7.3.2 a>) to transbar a 2 ml aliquat ab aach proviously preparad sampla salution to
each ana-mark 10 ml ya[umetric flask.
Then add 100 ~.ilob tha 1.5. salutian (clausa 8.7.3.3.4> to each fiask. Add mathanol
salution (6) (clauso 8.7.3.3.2> to each ab thase samplo salutions ta a total valume ab
10 ml.
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Use separata yolumetric pipottes <clause 8.7.3.2 e)) ta transber 5 ml ab Vie polymer
and monomer containing slurry from each ob the 10 ml fiasks to glass centrifugatian
tubas (clause 8.7.3.2 d)>. 2
Centrifugo tha sluny at 3000 x g~ mis bar 15 mm in a centrifugo (clauso 8.7.3.2 1)).
Use saparate valumatric pipattes to transbar a 3 ml aliquot ob aach centrifugad
solution to separata glass tubos. Determine that thare is no remaining palymar in
the saludan by adding additional amounts ab mathanol ta an allquot ob the remaining
centribugate in a tast tuba. The centribugato shall appaar clear whon a beam of light
is directod vertically through the test tuba containing the saludan. This test must be
cardad atA in a dark room. lb the solution does nat appear clear, repeat the
proceduro dascribed aboye using a largor amaunt ab Vie mathanal saludan <B).
Recard the valume of the mathanol salution <8> necessary to complete precipitatian
ab palymar. When tha saludan appears clear, dotarmine Vio residual monomar
cantont by maans ob the GC method, HPLC mothad (Annox A> or another equiyalent
chramatagraphic method <clause 8.7.1>.

8.7.4 Gas chromatography

8.7.4.1 Reagont

a) Methyí mathacryíate <MMA), GC-purity> 99 %

8.7.4.2 Apparatus

a> Gas chromatograph with splitlsplitless injectian port bar liquid
samplas (split moda 1 : 10 racommendod> flama ¡onisatian
detector and recording system.

b) Mlcrosyringo capacity 0,1 ~jlto 5 i’~•

8.7.4.3 Procedure

8.7.4.3.1 Preparation of calibration soíut¡ons for gas chromatography

Mako st Iéast fiva standard soludons witti concentrations ab MMA betweon
approximataly 0,1 percant by mass to appraximateíy 6 parcont by mass ob the
quantity ob tha spaciman piecos. Preparo tha calibration saíutions ab MMA by
weigh¡ng approximately 6 mg, 60 mg, 150 mg, 300 mg and 400 mg ab MMA (clause
8.7.4.1 a>) into separata ana-mark valumotric glass flasks ab capacity 5 ml (clauso
8.7.32 c)>. Add solution C (clause 8.7.3.3.3> until Vio total valumo is 5 ml. 100 ial ab
aach calibratian saludan shall be transbarrad into separata 10 ml ana-mark
volumetrio glsss fiasks together with 100 la! ob Vis 1.5. saludan (clause 8.7.3.3.4> and
the saludan C is added until the tatal voluma is 10 ml.

Racord the mass ob MMA bar aach indiyidual calibration saludan and calculate the
final concentrations (vg/ml).

lb Vis MMA content ab Vio sampla salutiane daes not flt within the extrema MMA
concentrat¡ons ob the calibraban grsph, maka additianal calibraban paints.
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8.7.4.4 Gas chromatograph¡C oquipmeflt, gases and operating cond¡tions

a) Column;

b) Coíumn
condition¡ng;

c) Rocommondod
coíumfl temperatura;

d) lnjoctor temperaturo;

e) Detectar temperaturo;

fi Cantar gas;

g) Fuel gases;

bused silica cap¡llary tube of langth
30 m and interna! diameter 0,25 mm is
recammended. A stationary phase of a
polysiloxane derivativo <e.g.
polysilaxana with mathyl and phenyl
groups) ar polyethylana glycal.

6ta 10 hours under gas flaw and at
elevated temperaturas

75 C, isottiamial

200 0C

200 C

helium bar gas chfomatagraphy with a
fiow rata ab approximately 1,3 mvmin.

hydragan and air bar gas
chromatagraphy

8.7.4.5 Gas chromatograms ob sample and calíbration solutions

According to the sensitivity ob tha gas chramatograph usad, ¡nject a suitable voluma
ob the sample solution (preparad according to clauso 8.7.3.3.5) or the calibration
saludan (preparad accarding ta clausa 8.7.4.3.1>. Tha injected valuma ¡5 nat critical
bar the calculation ob rosults, but shall be idantical bar carraspanding samplos and
calibratian solutions. Operata tha gas chromatograph until aB companents are
completely aMad.

To onsure corroct quantification ab Vio MMA content in the sample solutions, goad
soparatian ob alí substancas musf be socurod by using dibfaront calumn ovan
temperatura prafiles.

Evaluation of poaks of gas chromatogram

The rotantian times ab MMA and LS. shall be known, at laast in relation to each
other. The axact valuas vary sccord¡ng ta the aga ob tho column and other gas
chromatagraphic paramotars.
The peak height or ama ab MMA and ¡.5.
registratiarl and intogratian. 4

shall be determined by alectranio
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8.7.5 Calculation ~ndoxpress¡on of resuíts

8.7.5.1 Calculation of results from a calíbration graph

8.7.5.1.1 Draw¡ng ofthe calibration graph

Draw a calibratian graph by plotting tha radas ob the paak ama (or haight)

AMMA

A12

whera

is the peak ama <height) ab mothyl mathacrylato
manomer in the calibration saludan.

AÁ. is tha poak ama (ar haight) ob intamal standard (a.g.

n-pentanol) in the calibration saludan.

8.7.5.1.1.1 Pmcision of measuremonts

The correlation caefficiont ob tha calibration graph establishad by linear regrossian

shall not be Ioss than 0,990.

8.7.5.1.2 Dotorminatlon of tite percentago of mothyl mothacryíate

With tha corresponding ratias determinad from the samplo solut¡ons

A
A,2.

where

A,2

Use the calibration graph to
analysad sample saludan in

AMMA is the peak ama (or height> ab mathyl mothacrylate in
the sample solution.

is tha peak ama (ar height> of intemal standard (e.g.
n-pentanal) in the sample solutian.

determino tha concantration ob MMA (c MMA> in Vio
pg/ml.
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Total quantity ob MMA in the sampla solution, m MMA (pg), is calculated accarding ta
tho equatian (Sea Note 4):

10 (mí)
m MMA = [c ~~(Mg/ml) x x 10 <mi)] pg

2<ml>

Por precipitation of diesolved polymer methariol solution (B) le added to a 2 ml
aliquot of ¡he sample solution and 100 pl l.S. solution in a volumetric closed glaes fiask
until a total volume of 10 ml is achíeved. lf complete precipitatiori of polymer is not
achieved wtth a 2:10 dilution, this factor must be altered.

The volume of hhe original sample solution was 10 ml.

m MMAX 100

Residual monomer ( wt-% ) =
m SAMPLE

m SAMPLE = Mass ob sampla (pg)

8.7.5.2 Passlfall determinations

Ib results abtained bar at least seven ob the sample solutions camply
requirament stated in clausa 5.2.10 the material passes.

wtth tha

lb baur or bewar ob tha sample solutians comply with the requiroment statod in clause
5.2.10, tha material batís.

Ib only fiva or six comply maka new spaciman discs and salutians and ropaat tha tost.
lb at loast eight ob tho sacond serles ab solutions camply with the requiromant stated
in clause 5.2.10 tha material passes.

8.7.523 Exprossion of results

Repofl tha numbar ob sample salutiaris avaluatad, ah resufts bar residual monomar
cantant and whethor tho material passos.
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8.8 Water sorption and solubility

8.8.1 MataríaIs

a) Silica gel, brashly driad bar (300±10) mm at (130±5>0C.

b> Wator, complying w¡th grado 2 ab 130 3696.

8.8.2 Apparatus

a> Rack to keep the spoc¡mons parallol.and separated.

b) Two desiccators

c) Oven, maintained at <37±1> C.

d) Polymer coated tweozers

e> Clean dry towel

1) Mlcrornetor, accurata ta 0,01 mm

g) Dial gauge callipor or sUde calliper, accurata to 0,01 mm

8.8.3 Preparation of tost spec¡mons

Specimens shall be preparad as describod in clausa 8.4.3, except that fivo
spacimans shall be preparad.

8.8.4 Proceduro

8.8.4.1 Conditloned ‘specimens

Placa the specimans in tho rack (clauso 8.8.2 a)> inside ano ob tho dosiccators
<clauso 8.8.2 b>) containing brashly dried silica gel <clausa 8.8.1 a)>. Store the
desiccator in the oven (clausa 8.8.2 c» at (37 ±1) C bar <23 ±1) h and than ramove
tha dosiccatar from the oyen.
Transbar tho specimens kapt in the rack diractly ta tha second dasíccator which has
been suppliod with breshly dried silica gal. Tha socond dasiccator is kept at
(23 ±2> 0C. Abtor (60 ±10) mm in tha sacond desiccator tho spacimens are ready
bar weighing.
Use an analyt¡cal balance (clause 8.7.3.2 b» ta weigh tha spaciman ta an accuracy
ab 0,2 mg. Keap the dasiccator sealed oxcept bar tha shartast possible peñad
required bar romoving and replacing specimens. ASar alí the specimans haya been
weighod, raplaco tha silica’ gal in tho flrst dasiccator with froshly dried gel and place
tha desiccatar in tho oven.
Ropoat tha cyclo describod until a constant mass, m,, to be callad tha conditioned
mas?, is roachod, ¡.0. until the loss in mass ofaach spaciman is not more than
0,2 mg botwoen succossiva weighing. At this paint calculato tha voluma y, of each
speciman brom the mean ob thraa diamotar moasurements and the mean ob uve
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th¡ckness measurements. The thickness measuremants are taken in the centre and

at baur equally spacad Iocations araund the circumferance.

8.8.4.2 Wot specimons

lmmorsa tha conditianad specimans in Water (clauso 8.8.1 b)> at (37 ±1) 0C bar
7 days ±2 h. After this time, romave tho disos from tho water with palymer coated
tweazers <clauso 8.8.2 d>), wipa with a clean dry towel (clausa 8.8.2 a)> until bree
fram visible moistura, wava in the air bar <15 ±1> s and weigh (60 ±10) s abter
removal fram tho watar (with an accuracy ob 0,2 mg). Racord Vis mass as m

2.

8.8.4.3 Recondltioned specimens

Mar this weighing, racandition tha spoc¡mens ta constant mass in tha dasiccator as
dascribad in clausa 8.8.4.1. Racord Vio mass ab tha “racanditianed” specimans as
m3.

Note 6 It Is cesental ¡fiat ¡he same eanditions be appl¡ed es br ¡he ural drying pmcess (clause
8.8.4.1), us¡ng ¡he same numbér of speomens and ¡he freshly dried silica gel in ¡he
dssiccators.

8.8.5 Calculation and exhirosslon ob results

8.8.5.1 Water sorptlon

Calculata tha valuo bar the water sarptian, w ~, bar each spac¡men, axpressed in

micragram por cubic millimetro (~glmm
3> brom tho bollowing equation:

~sp

where na
1 is Vio mass ab Vio spocimen, in micrograms (Mg),

aftar ¡mmors¡on in watar (clausa 8.8.4.2>.

vn3 is the recanditioned mass ab tha specimen, ¡n
micragrams (Mg> (clause 8.8.4.3).

Y is Vio valuma obVie spec¡men, in cub¡c millimotros
(mm

3) <clause 8.8.4.1>.

Round aif the calculatod values barwator sorptian ta tha nearest micragram par
cubio millimatro (lJglmm3).
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8.8.5.2 Water solubllity

Calculate the soluble mallar por unit volume, W~, loachad aut during immors¡on,
exprossed in microgram par cubie millimetre <¡~gImm3 ) boreach specimen brom the
bollowing aquatian:

Y

where is the “canditioned” mass ob the specimen, in
micragram (Mg) <sea clause 8.8.4.1>.

ni
3 and Y are as givan in clausa 8.8.5.1.

Round aif the calculatad values bar watar solubility ta the noarest 0,1 microgram por
cubic millimetre (~jgImm

3).

8.8.5.3 Passlfall dotermination ob wator sorptlon

Ib at least baur ob the water sarption rosults comply with the requirement stated in
clauso 5.2.11, the material passes.

lb at least twa ob tho watar sarptian rasults da not comply with tho requiremont stated
in clause 5.2.11, the material is deamed to haya bailad absolutaly.

lb anly three of the water sorption results comply with the requirement stated in
clause 5.2.11, prepare and tast a serias ob six additional specimans. lb at least five
ab the water sorption results ab the secand serles comply with ttie requirement stated
in clause 5.2.11, tho material is deemed to hayo passed.

8.8.5.4 Pass/fall deterrnination of water solublllty

lb at Ieast baur ob tho wator salubility resu¡ts comply with the raquiromonts stated in
clause 5.2.12, the material passes.

lb at loast twa ob the watar salub¡lity rasults da nat comply with the roquiremonts
stated in clausa 5.2.12, tho matarlals is deemod to haya bailad absolutely.

lb only thrae of tho watar salubility results camply with tho requirements statad in
clausa 5.2.12, prepara and tast a series ab six additianal spacimons. lb at loast five
ab tha water salub¡lity rosults ob tha socond serios camply with the requirements
stated in clause 5.2.12, the material is daemed to haya passed.

8.8.5.5 Expression ob resulta

Rapan tha numbar ab specimans evaluatad, al! rasults bar watar sorptian and water
salubility with tha numbar of spac¡mans camplying with the clausos 5.2.11 and
5.2.12. and whathar Vio material passes.
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9 Requirements for Iabelling, marking,
packag¡ng and instruct¡ons, suppl¡ed by
manufacturer ¡

9.1 Packaging

The material shall be supplied in praperly sealed containers made ab materials which
neither contaminate nar allow contaminaban of the contents. Iha containers shall be
packaged so as ta prevent damage ar Iaakage during transit and staraga. The liquid
shall be contained in a dark-caloured bailía or apaqua container. •An autor package
may bo usad ta prosent ana or more immediato containers bar ratail markoting.

9.2 Marking of outer packages and containers

9.2.1 Outor packages

Each auter package shall be claarly marked with the bollawing inbarmatian;

a> The material’s frado or brand name

b> Manubacturats nama and addross and/ar agant in cauntry of sala

c) 11,a Type, Class and colour of tha material and its application

givon in clear language

d) The term expiry date followod by a 4 d¡git numbar indicat¡ng the
applicable year and month bar axampla:
Expiry date 9607, where the first pair ob d¡gits rapresent tho year
1996 and tha second pair ab digits reprasant tha month July (¡SO
8601>

e> Recommondad conditions ab staraga

1) Tha spacification ab the contents, including the numbor, mass

and/or volume ob each ítem

g> Cautianary statamonts with ragard ta flammability and flashpaint

ob tha liquid (whan applicabla)

h) Cautianary statomants with ragard to tox¡c, hazardaus, or irritating

charactoristics

1) Idantificatian ab any pharmaceudcally active ingrediants prosent in
the material and roborrad ta in praduct informatian and ¡nstructians
pravided by tha manufacturar

Manufacturar’s batch raborance
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k) Where applicable, information ob any spacial treatmont ta achieve

bonding ta synthetic patymar toath < clause 5.2.9)

9.2.2 Al! lmmodiate containers

AII immodiata containers shall be clearly marked with the ballawing inforrnatian:

a> The matprial’s trade or brand name

b) Manufacturer’s name and addrass and/ar agont in cauntry of salo

c> The Type. Class and colour ab material and its application given in
cloar languago

d> Tha term oxpiry dato bollawad by a 4 digit numbar indicating the
applicable yaar and manth bar examplo:
Expiry dato 9607, whoro the first pair ab digits rapresent tha yaar
1996 and tho second pa-Ir of digits represont tho manth July (lSD
8601)

o> Racoinmended conditians ob storage

fi The speciflcation ab the cantonts, including the numbar, mass
andlor volume

g> Caudonary statamonts with ragard ta flammability and flashpoint
obtho liquid <when applicablo)

h) Cautianary statements w¡th regard ta toxio, hazardaus, or irritating
characteristics

1) Identification ab any pharmaceutical activa ingradionts prosent - in
tha material and rebanad ta in praduct information and instructians
provided by tha manufacturar.

j) Manufacturer’s batch raberence;

k) Whara applicabla, information ob any special traatmant ta achiova
banding to synthetic palymer teoth (clauso 5.2.9)

9.2.3 Containers of powder, blank and plastic matorlals

Tha colaur shall be clearly marked on each container ob powdar.

9.2.4 Containers of ¡¡quid

Tha flashpoint of tha liquid shall be clearly markod on oach container of ¡¡quid.
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Manufacturer’S instructions9.3

The instructians needed bar sabe and ebbectiva use ofthe material shall be includad in
each individual package. AII procassing mathads describod in tho manubacturer’s
instructions must rasult in a danture baso polymer which buiflís tha requirements laid
dawn in this standard. As a minimum they shall includo (as applicable) the bollowing
inforrnatian:

a> Recommendod starage conditions bar unprocessed material

b> Cautions against prolongad skin contact with tha unpolymerizod
gal ar liquid and against inhalatian ab the monamar

c> Pawder ¡ liquid rafia (mass por unU voluma ar mass por mass)

d> The time, temperatura and procoduras to preparo tha mataría! bar
packing

e) Tha timo ovar wtiich packing may be efbectively conductad: initial
packing time arjd final packing time

fi Iho aquipment and tho material neoded to prepare tha mauld

<a.g. type obflask, gypsum, hydrocollaid)

g> Rocommended soparation media

h> Any special treatment necessary to achieve banding ta synthat¡c
polymer teeth

1> The temperatura ab the flask during packing

j> Tha detallad pracedure bar activating and complating

polyrnenzatian ob the material

k> Post processing treatment of tha procassed material (cooling and

storage abter daf)asking)

1) Tha maximum residual manamar cantent (par cant by waight)

when tostad accarding ta clause 8.7

m) Iha curing cyclo nacessary to achieva a manomer content

claimad ta be Iass than 1 %.
Note 7 Special insúuctions may be necessary for ¡he equ¡pment atid processing ofType 2 Class 2.

Type 3, Type 4 and Type 5 and capeulated material as indícated ¡ti clauses 8.4.3 and 8.5.1.2.
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Annex A (Normative)

HPLC-METHOD FOR DETERMINATION OF MMA-CONTENT

Several items needed bar the HPLC method are idantical ta some of those required
bar uso in tho GC mathod, clause 8.7 ab ¡SO 1567.

A.1

A.2

A.2.1

A.2.1 .1

A.2.1 .2

A.2.1.3

A.2.2

Apparatus

A.2.3

Sea clause

Note 8

A.2.4

A.2.4.1

A.2.4.2

A.2.4.2.1

A.2.4.2.2

A.2.4.3

A.2.4.3.1

sea clausa

acetona.

150/015 1567

Preparation ob test spec¡mens seo clause 8.7.2

Extraction of monomer

Roagents

Use reagants as dascribed in clause 8.7.3.1

Tetrahydrofurane (THF>, ob analytical ar HPLC grade

Wator, complying with grado.2 ab ¡SO 3696.

Apparatus

as describad in clause 8.7.3.2

Preparation of solutions

8.7.3.3 and Note 7;

THF can substitute acetone.
Ab Intemal Standard (I.S.) solulleo (clause 8.7.3.3.4) is not required. Therefore. ¡he addltlon
of ¡he ¡.S. te ¡he samp4e solutiofis (datase 8.7.3.3.5) and ¡he addition of the LS. te ¡he
calibrabon solutiotis (clause 8.7.4.3.1) ¡a not required.

Hlgh performance liquid chromatography (HPLC)

Reagent
sea clauso 8.74.1

Apparatus

High perfomianco liquid chromatography with ultravialat
spactroscopy detector capablo ob measuring at 205 nm and a recording
systom.

Injection toop; o.g. 20 ~l
Procodure

Proparation of calibration soíutions for HPLC

8.7.42.1, oxcapt that ¡.S. is not raquirod and that THF can substituta
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A.2.4.4 HPLC chromatograph¡C oqu¡pment and operating conditions:

a> Column: Octadocyl silanizad, 5 Mm, 250 mm longth and
4-5 mm interna! diamatar.

Mobilo phase: 66 % CH3OH /34 % H20, isocratio elution.

Flow: 0,8 mvmin.

Detection: UV - 205 nm

o> Tomporature: Canstant raam temperatura

Note 9 The operating conditiona can be altered ¡f satisfactory separetion ¡a acJdeved.
Ano¡her mobile phase system. e.g. acetonitiil/watef (cH3cNIH2O). can be used, if separation
is satisfactory.

A.2.4.5 HPLC chromatogmms of samplo and catibration solutions

Tha wavolangth ob 205 nm is suitabla bar law concantrat¡ons ab MMA in the sample
saludan. Iha calibratian graph must be linear. lb the concentratian ab the sample
salutian is tao high quantitativo dilution ab sample and calibration salut¡ans 15
roquirod, or a difberant choice ob wavelengVi, e.g. 225 nm, can be mado.

Ta ensura that a constant valumo ob tha samplo salutions and Vio calibratian
solutions are injoctod, a Iaap wtth a fixed volume (a.g. 20 M

1 >IS usad.

Ta ensure correct quantificatian of the MMA cantent in Vio sample solutions, goad
separatian ab alt substances must be sacurad by selacting an appropriata mabila
phase composition.

Operate the HPLC until alt components are completely eluted.

A.2.4.6 Evaluation of peaks froni HPLC chromatograms

Tha ratentian timo of MMA shall be known and shall be stablo during the analyses ob
sampla salutians and calibratian solutians. Tha retantian timo is dapondent upan the
column and mabile phase compositian.
Tho paak haight or ama ab MMA shall be determinad by electronic registration and
integratían.

A.2.5 Calcutation and exprossion of results

A.2.5.1 Calculation of rosults from a calibration graph

A.2.5.1.1 Drawing of Vio calibration graph

Draw a calibration graph by platting Vio peak ama (ar hoight> ab methyl methacryíata
monomer in the calibration saludan against Vio respectiva concentratians of MMA
axprassed in vg/ml.
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A.2.5.1.1.1 Pmctslon of moasuremerits

The carrelation coabficiont ab Vio calibratian graph establishad by linear regression
shall nat be loss Vian 0,990.

A.2.5.1.1.2 Determinatíon ob dio porcentago of methyl methacrylate

Use tho calibration graph ta determina the canceritration ab MMA (e MM) in the
anaíysed sample solutians in ~agIml.

Total quantity ob MMA in the sample salution, m MMA (~~>‘ is calculated according to
the equation (sea Note 9):

10(ml>
m~,,.~=[C~~,(Mglml>x 2<ml> xlO <mí)]

Note 10 Por precipitaban of diasolved polymer methanol soluton (B) Es edded ¡o 82 ml aliquot of ¡he
sample soluton En 8 volumetilc closed glasa fiask until a total volume of 10 ml Es achieved. It
complete precipltation of poiymer Es mt achieved wi¡h a 2:10 diltation. ¡hEs factor must be
altered.

The volume ofIhe original sarnple soltaban was 10 ml.

mM~Jfi~x 100
Residual monamer ( wt-% > = ___________

m SAMPLE

mSfl¶PLE= Mass ob sample (~sg>

A.2.5.2 lnterprotatiofl of resulta

sea clause 8.6.5.2
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