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RESULTADOS DESCRIPTIVOS DE LA MUESTRA

Los datos obtenidos para las nueve series de probetas
han sido distribuidos en tres tipos de tablas segin las

variables dependientes que se hayan estudiado.
RESULTADOS DEL ENSAYO DE DUREZA

En la primera serie de tablas, se reflejan los resultados
del estudio de dﬁreza para cada uno de los materiales
sujetos a examen. Como se explico en el apartado de
método, se establecieron tres puntos aleatorios de cada
probeta para realizar’ el ensayo. De esta forma, se
plasman los valorés en estos tres puntos, calculandose la
media de los tres para cada una de las probetas. Con los
resultados de las seis probetas, se calcula una media de
los dieciocho ensayos, representativa de la serie a
analizar. Los resultados se dan en unidades de dureza

Rocwell-B (HRB).
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TERMOPOLIMERIZABLES CON INYECCION CONTINUA
Y CICLO CORTO.

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

1.1 25,4 20 19,4 21,6
1.2 20,7 22,5 19,5 20,9
1.3 20,8 22,1 22,3 21,7
1.4 23,8 22,3 21,1 22,4
1.5 18,1 23,4 15,1 18,9
1.6 18,3 23,4 17,3 19,6
MEDIA ' | 20,9
INYECCION
SIMPLE,
C. CORTO. |
PROBETA DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA
| MEDIA
2.1 15,1 22.6 21,6 19,8
2.2 18,2 21,6 20,7 20,2
2.3 19,5 17,5 19,7 18,9
2.4 15,7 20 20 18,6
2.5 19,3 23,2 22,9 21,8

2.6 20,8 22,3 23,9 22,3

MEDIA 20,3
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES, CON
INYECCION CONTINUA Y MICROONDAS.

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

3.1 36,1 37,3 37,3 36,9
3.2 34,7 34,9 35,5 35
3.3 34 34,8 35,4 34,7
3.4 36,5 34,7 37 36
3.5 35,6 34,5 35 35
3.6 34,6 34,7 34,7 34,7
MEDIA | 35,4

TERMOPOLIMERIZABLES CON EMPAQUETAMIENTO
POR COMPRESION Y CICLO CORTO.

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

4.1 18,8 17,6 18,2 18,2
4.2 18 19,5 19 18,8
4.3 19,8 18,7 18,1 18,9
4.4 23,3 17,9 22 21

4.5 21,5 20,9 19,3 20,6
4.6 18,4 19,8 19,8 19,3

MEDIA 19,5
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POLIMERO

AUTOPOL.
PROBETA DUREZA-1 DUREZA-2 DUREZA-3 DUREZA MEDIA
5.1 11,9 14,3 9,5 11,9
5.2 10,5 14,1 14,9 13,2
5.3 11,2 4 7,7 7.6
5.4 11,9 10,9 5,5 9,4
5.5 12,7 9,4 13,7 12
5.6 10,1 10 3,1 7,7
MEDIA 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
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

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

7.1 32,8 30 28,1 30,3
7.2 28,9 30 28,7 29,2
7.3 26,8 27,7 27,5 27,3
7.4 30,3 29,8 30 30
7.5 29,4 32,3 27,5 29,7
7.6 29,7 29,1 29,9 29,6
MEDIA 29,35
POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES, CON

INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

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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POLIMEROS - TERMOPOLIMERIZABLES CON
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 continuacién se exponen las tablas de los resultados
del ensayo de flexién. Para cada probeta se expresa la
deflexién en mi]imétros a 15, 35 y 50 newtons, tal y como
exige la metodologia de la segunda norma [.S.0.
Asimismo, se reflejan los valores de fuerza en newtons a
los cuales las probetas se fracturaron. Existieron dos
casos en los cuales la probeta no se fracturé, lo cual se
constata y se coloca en su lugar la fuerza maxima que
aceptaron. _

También se reﬂ;eja en las tablas la media de deflexion
para cada carga de las seis probetas, calculandose la
deflexiéon promedio entre 15 y 35 newtons y entre 15y 50
newtons. '

Se diferencio la fuerza maxima promedio de la fuerza de
ruptura promedio para aquellos casos en que la probeta
no se hubiera partido 6 hubiera presentado un valor
diferente de fractura que de carga maxima.

Por ultimo, se expresa el valor de la tension flexural en
megapascales, calculado segun la férmula aportada por
la tercera revisiéon de la norma.

Se exponen los resultados para las nueve series
correspondientes al estudio, anadiéndose ademas las dos
series extras; la primera correspondiente a los ensayos

realizados sobre probetas obtenidas sin la caja molde; y
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la segunda representativa de las probetas del primer

material Microbase estudiado.
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POLIMEROS COl:'ﬂr INYECCION CONTINUA Y CICLO
CORTO.

PRO- DEF. a 15 N DEF.a 35 N DEF. a 50 N FUERZA

BETA (mm) (mm) (mm) RUPTURA (1
1.1 0,8 | 1,9 2.7 NO ROTURA.
‘ F.MAX: 93

1.2 0,8 1,9 2.8 ROTURA:90.
' F.MAX: 95

1.3 0,8 | 1,85 2.6 96

1.4 0,8 1,95 2,85 93

1.5 0,9 | 2,1 3,1 83

1.6 0,8 | 1,8 2,7 98

ME- 0,82 1,92 2.8

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N L1

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 1,98

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 93

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 92

TENSION FLEXURAL (MPa) 111,6
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POLIMEROS CON INYECCION SIMPLE Y CICLO
CORTO.

PRO- DEF. a 15 N DEF. a 35 N DEF. a 50 N FUERZA

BETA (mm) (mm) (mm} RUPTURA (I
2.1 1 | 2.4 3,5 77
2.2 0,9 2 3 90
2.3 0,8 , 1,9 2,9 96
2.4 0,9 2,1 3 93
2.5 0,9 2,2 3,3 81
2.6 0,8 | 1,9 2,8 99
ME- 0,88 2,1 3,1

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,2
(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 2,2
(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 89,5

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 89,5

TENSION FLEXURAL (MPa) 107,4
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POLIMEROS  TERMOPOLIMERIZABLES CON
INYECCION CONTINUA Y MICROONDAS.

PRO- DEF. a 15 N DEF. a 35 N DEF. a 50 N FUERZA

BETA (mm) (mm) (mm) ‘" RUPTURA (1
3.1 0,8 2,2 3,3 67
3.2 0,9 ' 2,3 3,5 70
3.3 0,8 2,2 3,5 66
3.4 0,8 ‘ 2 3,1 54
3.5 1 | 2,4 3,7 63
3.6 0,8 2,1 3,4 56
ME- 0,85 2,2 3,4

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,35
(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 2,55
(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 62,7
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 62,7

TENSION FLEXURAL (MPa) 75,2
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON
EMPAQUETAMIENTO POR COMPRESION Y CICLO
CORTO. |

PRO- DEF. a 15 N DEF.a 35 N DEF. a 50 N FUERZA
BETA (mm) (mm) (mm) RUPTURA (1
4.1 1,3 . 3,1 4,6 65

4.2 1,2 | 3,1 4,5 68

4.3 1,15 2,7 4 72

4.4 1,05 2,5 3,7 76

4.5 1,2 2,95 4,45 69

4.6 1,1 2,7 4 75

ME- 1,2 2,8 4,2

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,6
(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 3

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 71
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 71

TENSION FLEXURAL (MPa) 85,2
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POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

PRO- DEF.a 15 N DEF. a 35 N DEF. a 50 N FUERZA
BETA {mm) (mm) (mm) RUPTURA (I
5.1 1,1 2,5 43,5
5.2 0,95 2,2 3,15 64

5.3 1,1 2,5 3,7 52

5.4 1,05 2,4 3,4 62

5.5 0,8 2 2,9 60

5.6 1,1 2,7 4,1 55

ME- 1,02 2,4 3,45

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,38
(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 2.43
(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 56,08
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 56,08

TENSION FLEXURAL (MPa) 67,3
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POLIMEROS - TERMOPOLIMERIZABLES CON
EMPAQUETAMIENTO POR COMPRESION Y CICLO
LARGO.

PRO- DEF. a 156 N DEF. a 35 N DEF. a 50 N FUERZA
BETA (mmy) (mm) (mm) RUPTURA {1
6.1 1 2,4 3,55 86

6.2 0,9 ' 2 2,8 94

6.3 0,9 2,1 3 89

6.4 1 2,3 3,3 83

6.5 1 2,3 3,4 78

0.6 1 2,4 3,45 80,5
ME- 0,97 2,25 3,25

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,28
(mm) |

DEFLEXION PROMEDIO 1550 N 2,28
(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 85,1
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 85,1

TENSION FLEXURAL (MPa) - 102,1

‘
1
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

PRO-
BETA

7.1
7.2
7.3
7.4
7.5
7.6

ME-
DIA

DEF. a 15 N
(mm)

0,7

0,7

0,7

0,65

0,7

0,7

0,69

DEF. a 35 N
(mm)

1,6

1,7

1,6

1,55

1,65

1,7

1,6

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION

(mm)

PROMEDIO 15-50 N

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

DEF. a SO N
(mm)

2,2

2,45

2,35

2,25

2,35

2,9

2,35

FUERZA
RUPTURA {1

95,5
98,5
91
97
65
94

0,9

1,66

90,2

90,2

108,2
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POLIMEROS " TERMOPOLIMERIZABLES CON
INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

PRO- DEF.a 15 N DEF.a 35 N DEF. a 50 N FUERZA
BETA (mm) . (mm) (mm) RUPTURA (I
8.1 1,1 | 2.7 4 F.MAX: 75
8.2 0,95 2.3 3,35 87

8.3 0,95 2.3 3,4 83,5

8.4 1 2,4 3,6 78

8.5 1,1 \ 2,5 3,7 80

8.6 1 ; 2,4 3,6 78,5

ME- 1,02 2.4 3,6

DIA |

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,38
(mm) |

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 2,58
(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 80,3
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 81,4

TENSION FLEXURAL (MPa) 97,7
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON
INYECCION SIMPLE Y CICLO LARGO.

PRO- DEF. a 15 N DEF. a 35 N DEF. a 50 N FUERZA

BETA (mm) ' {(mm) (mm) RUPTURA (I

9.1 1 2.4 3,65 F.MAX:76.
' 72.

9.2 09 2,2 3,3 83

9.3 1 | 2.4 3,6 78,5

9.4 09 2,3 3,4 80

9.5 0,9 2,15 3,2 F.MAX:88,.

87.

9.6 09 2,15 3,2 90

ME- 09 2,3 3,4

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N 1,4

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N 2,5

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N) 82,7

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N) 81,75

TENSION FLEXURAL (MPa) 99,2
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MICROBASE 2 SIN

CAJA.

PRO-
BETA

3.1
3.2
3.3
3.4
3.5
3.6

ME-
DIA

DEF.a 15 N
(mm)

0,6

0,9

0,8

0,9

0,8

0,8

0,8

DEF. a 35 N
(mm)

2,3

2,2

2,1

2,3

2,1

2,2

2,2

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)

FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N)

FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

DEF. a S50 N
(mm)

3,6

3,4

3,1

3,6

3,3

3,4

3,4

FUERZA
RUPTURA (1

71
74
74
72
79
68

1,4

2,6

73

73

87,6
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MICROBASE 1.

PRO- DEF. a 15 N DEF, a 35 N DEF. a S50 N
BETA  (mm) (mm) (mm)

3.1 0,6 1,4 2

3.2 0,55 1,3 1,9

3.3 0,6 1,4 2

3.4 0,6 1,3 2

3.5 0,6 1,45 2,15

3.6 06 . 1,4 2,1

ME- 0,6 1,4 2,05

DIA

DEFLEXION PROMEDIO 15-35 N

(mm)

DEFLEXION PROMEDIO 15-50 N

(mm)
FUERZA MAXIMA PROMEDIO (N)
FUERZA RUPTURA PROMEDIO (N)

TENSION FLEXURAL (MPa)

FUERZA
RUPTURA (1

74,5
77
79
86
78
69

0,8

1,45

77,5

77,5

93
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RESULTADOS  DEL ENSAYO DE DEFLEXION
TRANSVERSAL: MODULO DE ELASTICIDAD.

Las tablas que a continuacion se exponen reflejan, para
las seis probetas de cada una de las nueve series, el
punto de la grafica de tension-deformacion que se
estableci6 como perteneciente al tramo recto de la curva
medido en newtons; la deflexibn que presentaba la
probeta en dicho punto; y el médulo de elasticidad
correspondiente a aplicar la formula establecida en la
tercera revisiéon de la norma 1.S.0. Por ultimo, se expresa
la media correspondiente a las seis probetas.

Al igual que en las tablas anteriores, se han afadido
los resultados obtenidos del sistema Microbase,
pertenecientes a las probetas obtenidas sin molde y al

material primeramente recibido.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON
INYECCION CONTINUA CICLO CORTO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) f (mm) (MPa)

1.1 40 2,15 3720,9

1.2 35 1,9 3684,2

1.3 35 1,85 3783,8

1.4 35 1,95 3589,7

1.5 35 2,1 3333,3

1.6 35 1,8 3888,9

MEDIA (MPa) 3666,8
POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CON

INYECCION SIMPLE,CICLO CORTO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) (mm) (MPa)

2.1 35 2,4 2916,7

2.2 35 2 3500

2.3 35 1,9 3684,2

2.4 35 2,1 3333,3

2.5 35 2,2 3181,8

2.6 35 | 1,9 3684,2

MEDIA (MPa) ' 3383,4

301



POL. TERMOPOL.
INYEC. CONTINUA Y

MICROONDAS.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) : (mm) (MPa)

3.1 30 1,8 3333,3

3.2 30 2 3000

3.3 25 1,5 3333,3

3.4 25 1,4 3571,4

3.5 25 1,6 3125

3.6 25 1,4 3571,4

MEDIA (MPa) 3322,4

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES, EMPAQUETADOS
POR COMPRESION, CICLO CORTO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) | (mm) (MPa)

4.1 35 3,1 2258

4.2 35 3,1 2258

4.3 35 2,7 2592,6

4.4 35 2,5 2800

4.5 35 2,95 2372,9

4.6 35 2,7 2592,6

MEDIA (MPa) ‘ 2479
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POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) | (mm) (MPa)

5.1 30 2,1 2857,1

5.2 35 2,2 3181,8

5.3 35 2,5 2800

5.4 35 2,4 2916,7

5.5 35 2 3500

5.6 25 1,9 2631,6

MEDIA (MPa) 2981,2
POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES,

EMPAQUETADOS POR COMPRESION,CICLO LARGO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) (mm) (MPa)

6.1 30 2,05 2926,8

6.2 35 2 3500

6.3 35 2,1 3333,3

6.4 30 2 3000

6.5 30 2 3000

6.6 30 2 3000

MEDIA (MPa) . 3126,7
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) (mm) (MPa)

7.1 35 1,6 4375

7.2 35 1,7 4117,6

7.3 35 1,6 4375

7.4 35 1,55 4516,1

7.5 35 1,65 42424

7.6 35 1,7 4117,6

MEDIA (MPa) 4290,6
POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES, CON

INYECCION CONTINUA Y CICLO LARGO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) | (mm) (MPa)

8.1 30 2,3 2608,7

8.2 30 1,95 3076,9

8.3 30 1,95 3076,9

8.4 30 2,05 2926,8

8.5 30 2,1 2857,1

8.6 30 2,1 2857,1

MEDIA (MPa) 2900,6
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POLIMEROS - TERMOPOLIMERIZABLES CON
INYECCION SIMPLE Y CICLO LARGO.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) | (mm) (MPa)

9.1 30 2,1 2857,1

9.2 30 1,9 3157,9

9.3 30 2,1 2857,1

9.4 30 1,9 3157,9

9.5 30 1,8 3333,3

9.6 30 1,85 3243,2

MEDIA (MPa) 3101

MICROBASE 2 SIN

CAJA
PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) - (mm) (MPa)

3.1 25 1,6 3125

3.2 25 1,5 3333,3

3.3 25 1,4 3571,4

3.4 25 1,5 3333,3

3.5 25 | 1,4 3571,4

3.6 25 1,5 3333,3

MEDIA (MPa) 3378
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MICROBASE 1.

PRO- FUERZA-1 DEFLEX-1 MOD.DE ELASTICIDAD
BETA (N) {(mm) (MPa)

3.1 35 1,4 5000

3.2 35 1,3 5384,6

3.3 35 1,4 5000

3.4 35 1,3 5384,6

3.5 35 1,45 4827,6

3.6 35 1,4 5000

MEDIA (MPa) 5099,5
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RESULTADOS COMPARATIVOS ENTRE MICROBASE
(probetas 2,5 mm) Y MICROBASE (probetas 3,3 mm).

N=6
T MATERIAL |TENSION MOD.
FLEXURAL |ELASTICIDAD
(MPa) (MPa)
25mm |72,2+-4,3 2623+-154,1
3,3mm |71,9+-2,1 2818,3+-22,9
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9.ANALISIS Y TRATAMIENTO ESTADISTICO
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El estudio estadistico se ha hecho sobre una muestra
de 54 probetas, correspondientes a 9 series de materiales
6 métodos de manipulacién diferentes.

Se han estudiado cuatro variables dependientes
diferentes, a saber:

1. Dureza.

2 Moédulo de elasticidad.

3. Fuerza de ruptura.
4

Tension flexural.

Con €l fin de poder analizar los resultados y hacer el
analisis estadistico, lo mas rigurosamente posible, hemos

hecho cuatro apartados:

1.- Estadistica desriptiva de las nueve series:

En ella, hemos analizado cada una de las series desde
el punto de vista descriptivo para cada una de las
variables, entresacando los datos que nos parecian de
mayor interés. Destacamos en este apartado los

siguientes factores:

1. Media: Media aritmética de la muestra.

2. Desviacion estandar.

3. Mediana: Valor que tiene un 50% de los datos por
encima y un 50% por debajo.

4, Moda: Valor mas repetido

S. Rango: Variacién total 6 diferencia entre maximo y

minimo.
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6. Rango intercuartilico: Q3-Q1 6 diferencia entre los
valores del tercer cuartil y primer cuartil.

7. Test de Kolmogorov—Smirnov: Determina si la
muestra presenta una distribucién norma 6 Gaussiana 6

no.

Anailisis de la varianza y test de Duncan de las nueve

series: ' .

Para la muestra de 54 probetas, se analiza en conjunto la
varianza para cada una de las cuatro variables,
estableciendo como hipédtesis nula el que no hay
diferencia entre cada una de las series. Dado que en
todos los casos, la varianza nos sales menor a 0.05, se
rechaza la hipétesis nula, empleandose entonces el test
de Duncan de rangos miiltiples para, en cada una de las
variables, establecer qué series son diferentes entre si y
cuales de ellas son iguales.

El test de Duncan se empleé con un nivel de
significacion del 0,05.

En el mismo, se sefialan como iguales, aquellas series
que tienen la misma letra, identificandose por tanto como
diferentes, las qﬁe la tienen distinta. Existen algunos
casos en las que las letras se solapan, significando con
esto el que hay unas cuantas series que no poseen
diferencias significativas entre si, pero si siendo
significativa la diferencia entre las primeras de este grupo

y la serie siguiente.
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Analisis descriptivo por grupos:

Por dltimo, se realiz6 un analisis descriptivo por
grupos, en los que se compararon diez grupos
establecidos por semejanza de material 6 de proceso de
manipulaciéon. La composicion de los diez grupos es la
siguiente: |
Polimeros termopolimerizables.

Polimeros autopolimerizables.

Polimeros fotépoh’merizables

Polimeros empaquetados por inyecciéon simple.
Polimeros empaquetados por inyeccion continua.
Polimeros empaquetados por compresion.
Polimeros curados con ciclo corto.

Polimeros curados con ciclo largo.

A A o

Polimeros curados con calor hiimedo.

10. Polimeros curados con calor por microondas.

Dentro de estos diez grupos, se analizaron los mismos

factores que en el primer apartado.

4. Comparacioxfles de los diferentes grupos mediante

el test de Wilcoxon.

Con los diez grupos establecidos, se enfrentaron entre si,

estableciéndose siete comparaciones, consideradas como
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las mas relevantes para este trabajo. Dichas

comparaciones fueron las siguientes:

Termopolimerizables frente a autopolimerizables.
Termopolimerizables frente a fotopolimerizables.

Autopolimerizables frente a fotopolimerizables.

AW N~

Empaquetado por inyeccién frente a empaquetado
por compresion.

5. Ciclo de polimerizacion corto frente a ciclo largo.

6. Curado por microondas frente a curado por calor
htimedo.

7. Inyeccion simple frente a inyeccién continua.

Al estudiar los valores que se presentaban en cada uno
de los grupos y para cada una de las cuatro variables, y
dadas las caracteristicas de los datos obtenidos, se
decidié emplear un test no paramétrico, eligiéndose como

mas apropiado para este caso el test de Wilcoxon.
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ESTADISTICA DESCRIPTIVA.

ESTADISTICA DESCRIPTIVA DE LAS 54 PROBETAS:

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

21,26
6,97
19,75
16
29,3

0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3250,19
532,19
3169,85
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:

TEST KOLMOGOROV-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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ESTADISTICA 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
TEST KOLMOGOROV-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

TEST KOLMOGOROV-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
TEST KOLMOGOROV-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

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,6159
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POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

29,35
1,070
29,65
27,3

0,8
0,0740

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

4290,61
159,54
4308,7
4117,6
398,5
257.,4
0,4115
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

4.

ANALISIS ¥ TRATAMIENTO ESTADISTICO

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

90,16
12,59
94,75
65
33,5

0,0036

108,2
15,11
113,7
78
40,2
7,2
0,0036
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POLIMEROS DE INYECCION

CORTO.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

CONTINUA,CICLO

20,85
1,35
21,25
18,86
3,54
2,07
0,6272

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-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
TEST KOLMOGOROV-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
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POLIMEROS DE INYECCION CONTINUA,CICLO

LARGO.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

19,6
0,701
19,5
18,8
1,8

1,2
0,7636

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

2900,58
174,26
2891,95
2857,1
468,2
219.,8
0,3439

321



ANALISIS Y TRATAMIENTQ ESTADISTICO

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 81,4
DESVIACION ESTANDAR: 3,7980
MEDIANA: 80
MODA: 78
RANGO: 9
RANGO INTERCUARTILICO: 5
TEST KOLMOGOROV-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.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

20,26
1,506
20
18,6
3,7

2,9
0,4795

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
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VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

89,33
8,640
91,5
77

22

15
0,5752

107,2
10,3691
109.,8
92,4
26,4

18
0,5752
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POLIMEROS DE INYECCION SIMPLE,CICLO LARGO.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA:
DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA: |

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

19,6
0,8485
19,85
18,3
2,3

1,2
0,6998

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3101,083
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:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA;

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

81,75
6,4167
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.

VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 19,46
DESVIACION ESTANDAR: 1,098
MEDIANA: 19,1
MODA: 18,2
RANGO: 2,8
RANGO INTERCUARTILICO: 1,8
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4073

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 2479,017
DESVIACION ESTANDAR: 218,07
MEDIANA: 2482,75
MODA: 2258
RANGO: 542
RANGO INTERCUARTILICO: 334,6

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3449
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

70,83
4,262
70,5
65

11

0,7755

85
5,114
84,6
78

13,2
3,4
0,7755
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POLIMEROS EMPAQUETADOS POR COMPRESION,
CICLO LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 16,51
DESVIACION ESTANDAR: 0,6645
MEDIANA: 16,2
MODA: 16
RANGO: 1,4
RANGO INTERCUARTILICO: 1,3
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0279

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3126,683
DESVIACION ESTANDAR: 232,44
MEDIANA: 3000
MODA: 3000
RANGO: 573,2
RANGO INTERCUARTILICO: 333,3

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0456
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4.
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MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

85,08
5,8516
84,5
78

16

8,5
0,9303

102,1
7,021
101,4
93,6
19,2
10,2
0,9303

C
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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
RANGO INTERCUARTILICO: 1,3
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0669

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: . 33224
DESVIACION ESTANDAR: 231,14
MEDIANA: 3333,3
MODA: 3333,3
RANGO: 971,4
RANGO INTERCUARTILICO: 446.,4

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

MEDIA: 62,66

DESVIACION ESTANDAR: 6,377
MEDIANA: 64,5
MODA: 54
RANGO: 16
RANGO INTERCUARTILICO: 11
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4546

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

MEDIA: 75,2
DESVIACION ESTANDAR: 7,65
MEDIANA: 77,4
MODA: 64,8
RANGO: 19,2
RANGO INTERCUARTILICO: 13,2

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4546
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ANALISIS DE LA VARIANZA

Hipotesis nula: No hay diferencias significativas

entre las nueve series.

VARIABLE DUREZA.

PR>F 0,0001

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PR>F 0,0001

VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PR>F 0,0001

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

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

Nivel de significacién: 0,05.

Los grupos con la misma letra, no son

significativamente diferentes.

VARIABLE DUREZA.
GRU MEDIA SERIE

PO

DE

DUN

CAN

A 35,38 MICROONDAS

B 29,35 FOTOPOLIMERIZABLE

c 20,85 INYECCION CONTINUA,CORTO
C 20,26 INYECCION SIMPLE, CORTO

C 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
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VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

GRU MEDIA SERIE

PO

DE

DUN

CAN

A 4290,6 FOTOPOLIMERIZABLE

B 3666,8 INYECCION CONTINUA,CORTO
C 3383.,4 INYECCION SIMPLE,CORTO

C 3322,4 MICROONDAS

D 3126,7 COMPRESION,LARGO

C

D 3101,1 INYECCION SIMPLE, LARGO

C

D 2981,2 AUTOPOLIMERIZABLE

D 2900,6 INYECCION CONTINUA, LARGO
E 2479 COMPRESION, CORTO
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

GRU MEDIA SERIE

PO

DE

DUN

CAN

A 92 INYECCION CONTINUA, CORTO
B 90,167 FOTOPOLIMERIZABLE

A

B 89,33 INYECCION SIMPLE,CORTO

A

B 85,08 COMPRESION, LARGO

A

B 81,75 INYECCION SIMPLE, LARGO

B 81,40 INYECCION CONTINUA, LARGO
C 70,83 COMPRESION, CORTO

D 62,66 MICROONDAS

C

D 56,08 AUTOPOLIMERIZABLE
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VARIABLE TENSION FLEXURAL.

GRU MEDIA SERIE

PO

DE

DUN

CAN

A 111,6 INYECCION CONTINUA, CORTO
B 108,2 FOTOPOLIMERIZABLE

A

B 107,2 INYECCION SIMPLE,CORTO
A

C

B 102,1 COMPRESION, LARGO

A

C

B 99,2 INYECCION SIMPLE, LARGO
C

C 96,4 INYECCION CONTINUA, LARGO
D 85 COMPRESION, CORTO

E 75,2 MICROONDAS

D

E 67,3 AUTOPOLIMERIZABLE
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ESTADISTICA DESCRIPTIVA POR GRUPOS,

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

21,67
5,89
19,75
16
20,9
2,8
0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3139,99
412,04
3141,45
3333,3
1630,9
642,9
0,3149
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 80,125
DESVIACION ESTANDAR: 11,29
MEDIANA: 80,25
MODA: 83
RANGO: | 45
RANGO INTERCUARTILICO: 17,5
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4466

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 96,67
DESVIACION ESTANDAR: 13,58
MEDIANA: 96,3
MODA: 99,6
RANGO: 54
RANGO INTERCUARTILICO: 18

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,2931
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES DE
INYECCION.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 23,14
DESVIACION ESTANDAR: 6,32
MEDIANA: 20,2
MODA: 18,9
RANGO: 18,6
RANGO INTERCUARTILICO: 3
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOQV: 0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3274,84
DESVIACION ESTANDAR: 336,57
MEDIANA: 3288,25
MODA: 3333,3
RANGO: 1280,2
RANGO INTERCUARTILICO: 571,4

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3459
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

81,05
12,20
82

90

45
15,5
0,2353

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:

TEST KOLMOGOROV-SMIRNQOV:

97,92
14,55
98,4
111,6
54
20,4
0,1451
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR COMPRESION.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 17,99
DESVIACION ESTANDAR: 1,76
MEDIANA: 17,8
MODA: 16
RANGO: )
RANGO INTERCUARTILICO: 2,9
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,2520

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: . 2802,85
DESVIACION ESTANDAR: 400,72
MEDIANA: 2863,4
MODA: 3000
RANGO: 1242
RANGO INTERCUARTILICO: 517,25

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,5353
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3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

MEDIA: 77,95
DESVIACION ESTANDAR: 8,89
MEDIANA: 77
MODA: 65
RANGO: 29
RANGO INTERCUARTILICO: 14
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,9460

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL

MEDIA: 93,55
DESVIACION ESTANDAR: 10,67
MEDIANA: 92,4
MODA: 78
RANGO: 34,8
RANGO INTERCUARTILICO: 16,8

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,9460
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS CON
CICLO CORTO.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: 23,99
DESVIACION ESTANDAR: 6,83
MEDIANA: 20,95
MODA: 18,9
RANGO: 18,7
RANGO INTERCUARTILICO: 9,45
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0001

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3212,89
DESVIACION ESTANDAR: 504,66
MEDIANA: 3333,3
MODA: 3333,3
RANGO: 1630,9
RANGO INTERCUARTILICO: 778,6

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,0321
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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:

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:

18,57
1,65
18,95
16

4,6
2,7
0,0359

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA: |

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
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:

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:

82,82
5,49
83

78

22
8,5
0,8178

99,23
6,42
98,1
93,6
22,8
10,2
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:

19,38
1,71
19,48
16
6,4
1,9
0,1788

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA:

DESVIACION ESTANDAR:
MEDIANA:

MODA:

RANGO:

RANGO INTERCUARTILICO:
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV:

3109.58
429,65
3076,9
2857,1
1630,9
559,55
0,3817
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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:

83,20
8,90
83

83

34

12
0,6252

100,25
10,75
99,6
99,6
40,8
16,8
0,3515
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR INYECCION SIMPLE.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: | 19,93
DESVIACION ESTANDAR: 1,21
MEDIANA: r 19,9
MODA: 18,9
RANGO: ? 4
RANGO INTERCUARTILICO: 1,5
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,4176

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: 3242,22
DESVIACION ESTANDAR: 285,11
MEDIANA: 3212,5
MODA: 2857,1
RANGO: | 827,1
RANGO INTERCUARTILICO: 379,35

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3643
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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:

85,54
8,26
85

90

27
12,25
0,9156

103,2
9,31
102,9
108
27,6
14,7
0,4415
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR INYECCION CONTINUA.

1. VARIABLE DUREZA.

MEDIA: ; 20,22
DESVIACION ESTANDAR: 1,21
MEDIANA: : 19,95
MODA: i8,8
RANGO: 3,6
RANGO INTERCUARTILICO: 2,1
TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,3685

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

MEDIA: : 3283,69
DESVIACION ESTANDAR: 436,56
MEDIANA: | 3205, 1
MODA: 2857,1
RANGO: 1280,2
RANGO INTERCUARTILICO: 810,6

TEST KOLMOGOROV-SMIRNOV: 0,2853
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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:

86,7
7,27
85,25
78

20

13
0,4462

104
9,64
102,3
111,6
27,6
17,7
0,2857
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COMPARACIONES DE LOS DIFERENTES GRUPOS
MEDIANTE EL TEST DE WILCOXON.

Hipotesis nula: No existen diferencias significativas

entre los diferentes grupos.
Nivel de significacién: 0,05.

POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES FRENTE A
POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES.

VARIABLE DUREiZA.

PROB > jZ! = 0,0001.

VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.
PROB > {Z! = 0,0001.

VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.
PROB > {Z! = 0,0(501.

VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > jZ! = 0,0001.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES FRENTE
POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > jZ! = 0,0052.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > {Z! = 0,0001.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB > {Z! = 0,0353.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL,

PROB > jZ! = 0,0411.

A
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POLIMEROS AUTOPOLIMERIZABLES FRENTE A
POLIMEROS FOTOPOLIMERIZABLES.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > {Z! = 0,0051.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > iZ! = 0,0049.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB > ;Z! = 0,0051.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > jZ! = 0,0051.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR INYECCION FRENTE A
POLIMEROS | TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR COMPRESION.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > {Z! = 0,0003.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > jZ! = 0,0019.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB > {Z! = 0,2681.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > |Z! = 0,2203.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS CON
CICLO CORTO FRENTE A POLIMEROS
TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS CON CICLO
LARGO.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > jZ! = 0,00009.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > {Z! = 0,0854.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB > jZ! = 0,2337.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.
PROB > {Z! = 0,3734
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS
MEDIANTE MICROONDAS FRENTE A POLIMEROS
TERMOPOLIMERIZABLES CURADOS POR CALOR
HUMEDO.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > {Z! = 0,0001.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > {Z! = 0,2204.

. 3. VARIABLE FﬁERZA DE RUPTURA.

PROB > {Z! = 0,0003.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > {Z! = 0,0002.
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POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOS POR INYECCION SIMPLE FRENTE A
POLIMEROS TERMOPOLIMERIZABLES
EMPAQUETADOQ POR INYECCION CONTINUA.

1. VARIABLE DUREZA.

PROB > {Z! = 0,6439.

2. VARIABLE MODULO DE ELASTICIDAD.

PROB > jZ! = 0,8392.

3. VARIABLE FUERZA DE RUPTURA.

PROB > {Z! = 0,7660.

4. VARIABLE TENSION FLEXURAL.

PROB > jZ! = 0,8395.
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10.- DISCUSION.
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1.
2.

ANALISIS DE LA lNORMATIVA 1.8.0. 1567.

.ANALISIS DE LA 2* EDICION DE LA NORMA.

Modificaciones previstas en la 3 ® edicion.

La segunda revision de la norma 1567 (20) data de 1988
(ver apéndice 1).. Su normativa se relaciona con otras
cuatro disposiciones ISO (100,101,102,103). Asimismo,
existen normativas relacionadas dentro de la AD.A

(104,105).

La intencién de la norma es su aplicacién sobre todos
los materiales disponibles en el momento para la
confeccion de bases protéticas. De esta forma, se
sefialan todos los conocidos hasta el momento de los que
se tenga noticia que se utilizan para estos fines. Sin
duda, estan la inmensa mayoria de los que existen en el
mercado, dandose, ademas, la posibilidad en el apartado
h de los copolimeros formados por la unién de cualquiera
de las composiciones quimicas nombradas. De cualquier
forma, y aunqué su uso es realmente infrecuente, se
afiaden en la tercera revision, los polimeros poliacetalicos

y los ésteres de los acidos dimetacrilicos.

En cuanto a la clasificacion de los polimeros en tipos y
clases, introduce tres tipos diferenciando:
Polimeros termopolimerizables.

Polimeros autopolimerizables.

362



3.

S o

Polimeros termoplasticos.

Con esta clasificacién, se incluyen dentro del primer
tipo a los polimeros curados mediante microondas
(aspecto discutible en cuanto a que son polimeros con
composicion quimica y caracteristicas fisicas diferentes,
como ya vimos con anterioridad), y quedan sin clasificar
los polimeros fotopolimerizables.

Estas deficiencias se corrigen en la tercera edicién de la
norma (21), estableciendo para estos dos grupos dos

nuevas categorias denominadas tipo 4 y tipo 5.

La norma (20) éstablece ensayos de control de calidad
respecto a las variables siguientes:

Plasticidad del empaquetado.

Absorcion de agua y solubilidad.

Translucidez.

Ausencia de porosidad.

Flexibilidad.

Estabilidad del color.

Cabe destacar, que en el ensayo de ausencia de
porosidad, las probetas solamente se someten a una
inspeccion visual, requiriéndose uUnicamente que no
presenten oquedades visibles a simple vista.

Por otra parte, la norma, también estipula las
condiciones de etiquetado y embalaje de los productos
correspondientes.

En la tercera edicién (21), esta previsto introducir un

séptimo y octavo ensayos, correspondientes a :
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7.
8.

Contenido residual de mondémero metil metacrilato.

Union a dientes sintéticos de polimero (este ensayo se
introduce de manera novedosa, aunque en la
introduccién de la tercera edicion solamente se nombra
como novedoso al anterior).

Por otra parte, se modifica la nomenclatura del ensayo
de tension transversal, de tal forma que se identifica
ahora como tensién flexural y moédulo de elasticidad.
Estos dos conceptos, sustituyen a las medidas de flexion
minima y maxima entre 15 y 35 y 15 y 30 newtons,
enriqueciendo la informacion al requerir calculos de

fuerza por unidad de area.

Ensayo de deflexion transversal:

Preparacion de las probetas.

En primer lugér, la norma exige el empleo de una mufla
lo suficientemente grande como para poder alojar el
modelo de tal forma que sus bordes se encuentren a 5
milimetros de las paredes de esta. La razon de ello,
radica en que la eliminacion del calor generado en la
polimerizacién debe ser eliminado de manera mas 0
menos homogénea, dado que de otra forma, la existencia
de diferentes gra;dientes de temperatura nos provocaria
alteraciones de las propiedades fisicas debido a la
apariciéon de un mayor 6 menor grado de porosidad (en el
trabajo de Vallittu (106), se midieron los picos de
temperatura en la polimerizacién de los acrilicos,

llegandose a la. conclusion de que estos eran tanto
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mayores cua,ntb mayor era el grosor de la muestra y mas
alejado de la superficie de la mufla estaban, lo que
desencadena el que el monémero pueda hervir y producir
porosidad); y debido a un diferente nivel de monoémero
residual (ver apartado correspondiente).

La distancia exigida, es ajustada, de tal forma que
solamente con las muflas mas grandes {(por ejemplo la
Ivocap de Vivadent y la Microbase, empleadas en este

estudio) se pueden conseguir.

El apartado 7.4.1.1.2 de la edicion espafiola de la
norma UNE EN ISO 1567 (20) introduce un error de
traduccién respecto a su homologa editada en inglés. El
error consiste en que traduce la palabra modelo (model)
por la palabra molde (mould). Las implicaciones de esto
son extensas, dado que si se quiere cumplir lo explicado
en la edicién espaniola, se debe realizar un molde 6 caja
donde, una vez rellena de cera, enmuflarla, eliminar la
cera y asi poder cargar el polimero en la cavidad dejada.

Sin embargo, si se realiza segin la edicién inglesa, se
trata de introducir un modelo de la placa-probeta y
rodearla de escayola, tal y como se haria con un patrén
de cera que después fuese a transformarse en una
protesis defmitivé.

No cabe duda de que se trata de un error de
traduccidn, puesfo que consultada la edicién francesa y
la tercera edicién en inglés, se comprobd la congruencia

de todas ellas. Por otra parte, pensamos que €s mas
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congruente utilizar el método del modelo, en el que la
resina se va a empaquetar rodeada de yeso, tal y como se
hace normalmeni:e que no empaquetarla en un molde,
opcién que no se corresponde con la practica habitual.

El error, no se descubrié hasta que ya se habian
realizado todos los ensayos, por lo que se decidio, volver a
realizar una serie, en concreto la Microbase, sin molde y
en dos laboratorios diferentes, el del C.E.N.LM en donde
se habjan realizado todos los anteriores y el de la casa
Dentsply en Alemania. Como se puede ver en Ios
resultados, las diferencias entre hacerlo con y sin caja no
fueron significativas, por lo que se estimo6 validos todos
los resultados obtenidos.

El error detectado se puso en conocimiento de la
secretaria del FENIN para que lo corrigiese. En cuanto a
este trabajo, supuso un esfuerzo extraordinario el realizar
una caja metalica con los bordes en angulo recto y de
una sola pieza, cuando se podia haber utilizado un
molde, mucho mas sencillo de confeccionar.

Las tolerancias exigidas para la confeccion del modelo
son de 1 mm, 16 cual parece razonable y no exige una
magquinaria de gran precision.

La norma no éspeciﬁca el material de revestimiento a
utilizar, especificando solamente que puede ser yeso 6
hidrocoloide. En este trabajo, pensamos que lo
importante es no introducir variables externas, es decir,
realizar todas las probetas con el mismo revestimiento, ya

que, como hemos visto, los diferentes revestimientos
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implican diferentes expansiones y por tanto diferentes
contracciones y tensiones en el procesado, lo que altera
las propiedades fisicas en general.

En concreto en este trabajo, al utilizar la caja metalica,
pensamos que se han eliminado en gran parte las
distorsiones que se pudieran introducir debido a la
contraccién y dilatacién del yeso, influyendo éste
solamente en la cara superior de la placa-probeta, tUnica
superficie en contacto con el revestimiento. A pesar de
no corresponder esto con la practica habitual de
enmuflado, creemos que supone una ventaja, al eliminar
en parte una variable externa y favorecer un espécimen

de mayor exactitud.

La preparacion de las tiras probeta tiene algunas
incongruencias en la segunda edicidn:

Se determinan los niveles de exactitud en las medidas,
solamente para la anchura y el espesor, no asi para la
longitud. Por otra parte, la exactitud exigida es de 0,03
mm, cosa que, .por una parte parece exagerada por
cuanto requeriria una maquinaria de enorme precision
no al alcance de la mayoria de los laboratorios de
investigacion y, por otra parte, no es congruente con el
margen solicitado para el modelo que era de 1 mm.

Por otra parte, se exige disminuir el espesor de 5 a 2,5
mm, método para el que no se encuentra explicacién en
este trabajo, dado que si lo que se quiere es eliminar la

superficie que ha estado en contacto con el revestimiento,
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DISCUSION

se puede hacer mecanizando las. dos caras de la probeta
sin tener que disminuir un espesor tan excesivo, que lo
unico que provoca es una mayor produccion de calor y
una mayor génesis de tensiones internas.

Las dos cuestiones expuestas anteriormente se corrigen
en la tercera edicidon de la norma, de tal forma que para
el primer punto la precisién requerida cambia a 0,2 mm,
especificando que realizando tres mediciones a lo largo
del eje axial, las desviaciones no deben de ser mayores a
los 0,02 mm. Parece obvio que en nuestro caso esto no
interfiere en los resultados dado que se solicita una
mayor precision en la norma vigente que en la revision.

Respecto al segundo punto, los grosores requeridos
cambian a 3,3 mm, por lo que el mecanizado para
disminuir el espesor (el mas complicado de realizar)
disminuye. El grosor de 3,3 mm parece ser que ya se
utilizaba en las probetas para ensayos en Alemania con
anterioridad.

Creemos que esto no es importante de cara al calculo
de los valores del modulo de elasticidad y de la tension
flexural dado que tanto esta ultima como el médulo de
elasticidad se hallan mediante ecuaciones donde son
proporcionales la fuerza y el espesor, de tal forma que a
menor espesor, la fuerza disminuye proporcionalmente

‘manteniendo igual el cociente.

De cualquier forma, se decidié hacer la prueba con un

material utilizando los dos grosores: 2,5 mm y 3,3 mm.
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DISCUSION

El ensayo se realizé con el material Microbase y los datos
obtenidos se reflejaron en las tablas comparativas de
resultados. Como se puede ver, no hubo diferencia

significativa entre los dos grupos.

El nimero de especimenes necesarios para efectuar los
ensayos también varia dado que en la segunda edicion se
requieren las seis probetas, mientras que en la tercera

deja libertad para hacer los ensayos con cinco 6 con seis.

Una vez confeccionadas las probetas, se exige un
periodo de 50 horas sumergidas en agua a una
temperatura de 37 © C. La razén de esto ya lo vimos en el
apartado de estado actual del problema en el que se
reflejaba que el nivel de absorcién acuosa de los
polimeros es muy bajo, asi como que varia segun la
temperatura. Por ello, parece razonable el hacerlo a 37 °
C que es la temperatura a la que va a estar el polimero de
la protesis.

Sin embargo, en cuanto al tiempo de almacenamiento,
surgen mayores dudas, dado que segun estudios, los
acrilicos no adquieren la saturacion total cuando se
introducen en un medio acuoso hasta los 17 dias.
Durante este periodo de tiempo, se producen cambios
‘dimensionales de dilatacibn y se modifican las
propiedades fisicas. Las normas ISO, deberian
recomendar tener las probetas sumergidas este periodo

de tiempo (107).

369



DISCUSION

Ademas, el tiempo necesario para la saturaciéon varia
dependiendo del grosor de la muestra. Por tanto, quizas
fuese mejor calcular el tiempo necesario para la
saturaciéon de la probeta y almacenar éstas dicho periodo
en agua a 37 ° C, con el fin de simular lo maximo posible
las condiciones en las que trabajara la protesis en boca.
Cuando entre en vigor la tercera ediciéon de la norma, este
tiempo tendria que ser mayor, dado que la probeta es de
mayor espesor. Sin  embargo, el tiempo de
almacenamiento en agua se conserva con idénticos
valores.

Se ha constatado que si el ensayo de tensiéon
transversal se realiza en condiciones secas, los valores
que obtendremos seran significativamente mayores para

el médulo de elasticidad.

Ensayo de flexibilidad.

Respecto a la maquina de ensayo exigida, la velocidad
de avance del pistén que se exige es de 5 mm/min +_1
mm/min, lo cual es un grado de precisién perfectamente
asumible. La velocidad escogida permite valorar
perfectamente la deformacién de la probeta, ya que
velocidades mas rapidas harian que se tuviera que
acelerar mucho la velocidad del registro en papel, dando
una menor calidad del trazado.

Respecto a la precision requerida en la medida de la
deformacién del centro de la probeta, se solicita una

exactitud de 0,025 mm, lo cual creemos que es dificil de
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DISCUSION

conseguir con aparatos de precisién habituales. Para
ello, aceleramos la velocidad de registro en el papel a 10
cm/min y utilizamos un papel milimetrado con
cuadriculas de 0,2 milimetros.

El ensayo se basa en la realizacién de una carga sobre
tres puntos. Sabemos que existe el ensayo por flexion en
cuatro puntos: A esta segunda técnica se le atribuye
mayor exactitud, a pesar de ser mas compleja, por ser un
sector de la probeta y no solamente la porciéon situada
debajo del punto de carga, la que tiene que soportar la
fuerza, dando mayor reflejo del comportamiento de la
probeta entera (38).

A este respecto, los resultados que se obtienen en los
ensayos de flexion en cuatro puntos no son
significativamente diferentes a los obtenidos con los
ensayos de tres puntos (63), aunque los valores de estos

ultimos son un poco mayores.

El caballete de pruebas que se exige especifica dos
soportes con superficies cilindricas pulidas de 3,2 mm de
diametro. La razon de que las superficies hayan de ser
cilindricas radica en la necesidad de que la probeta apoye
sobre una superficie puntual y no sobre una superficie
plana, dado que de esta forma se favorece el apoyo de la
probeta en cualquier situacion de flexién. Por otra parte,
se exige una anchura como minimo de 10,5 mm,
justificado en el hecho de que toda la anchura de la

probeta esté apoyada. La longitud entre los brazos se
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especifica en 50 mm, distancia suficiente como para que
la probeta pueda flexar sin que se salga de sus apoyos.
Respecto a la altura que deben de tener los brazos de
soporte no se especifica nada, entendiéndose que deben
de tener una longitud lo suficientemente elevada como
para permitir flexar todas las probetas sin que lleguen a

la base del soporte.

El bafio Maria exigido, ya comentamos que se
justificaba en el hecho de que las condiciones de la
probeta de humedad y saturacién de agua influian en los
resultados, asi como la temperatura, razén por la que se
debe dejar alcanzar el equilibrio térmico al sumergir el

soporte y la probeta en el mismo.

Una vez que esta todo listo para el ensayo, se anotan
las deflexiones al 0,05 mm mas cercano, cosa compatible
si se nos ha exigido antes una precision del 0,025. Por
otra parte, se anota la fuerza de ruptura al 0,5 N mas

cercano.

La segunda edicion de la norma establece unos
minimos que deben de cumplir los polimeros procesados.
Tales valores son exactamente unos minimos, no
significando que los materiales que los cumplan sean de
una altisima calidad, dado que los valores que se dan

corresponden a valores medios de los materiales
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actuales, ampliamente superados por los mejores. Los

valores especificados son los siguientes:

Aumento de la fuerza Deflexion
transversal
N , mm
min
Mmax.
Entre 15y 35 1 2,5

Entre 15 y 50 2 S

La fuerza de rubtura transversal no sera inferior a 55 N
para los polimeros del tipo I y tipo III y no sera inferior a

50 N para los polimeros del tipo II.
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DISCUSION

ANALISIS DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS.

1.- ANALISIS DE LA DUREZA.

La media obtenida dentro de las nueve series fue de
21,26 Kg/mm?, con amplias variaciones entre las series,
como lo demuestra una desviacién estandar de 6,97, y
una distribucién no normal de los resultados como lo
demuestra la cifra de 0,0001 en el test de Kolmogorov-

Smirnov.

Los valores mas altos corresponden a los polimeros
curados mediante microondas (35,38 Kg/mm?2), mientras
que los valores mas bajos corresponden a los polimeros
autopolimerizables (10,30 Kg/mm?2).

Los polimeros fotopolimerizables presentan un valor
alto (29,35 Kg/mm?),

Los polimeros termopolimerizables empaquetados por
compresion y con ciclo de polimerizaciéon largo presentan
los segundos valores mas bajos (16,51 Kg/mm?).

En un grupo intermedio, y sin diferencias significativas
entre ellos, se encuentran todos los polimeros
termopolimerizables empaquetados por inyeccién, ya sea
simple 6 continua, y los polimeros empaquetados por
compresion y ciclo de polimerizacion corto.

Dentro del analisis por grupos, nos encontramos con:

1. Unos resultados superiores para los polimeros

termopolimerizables frente a los autopolimerizables.
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DISCUSION

2. Superiores los empaquetados por inyeccidon frente a
los empaquetados por compresion.

3. Superiores los curados con ciclo corto respecto a los
curados con ciclo largo.

4. Superiores los curados por microondas respecto a los
curados por calor himedo.

5. Superiores los fotopolimerizables respecto a los
termopolimerizables.

6. No hay diferencias significativas entre los
empaquetados por inyeccibn simple y los

empaquetados por inyeccion continua.

Cabria esperar que la dureza guardase relaciéon con el
limite de elasticidad; sin embargo, esta propiedad es
compleja y en general no existe relacién directa entre
ambos parametros. La unica excepcién esta en la

comparacion de materiales del mismo tipo (33).

En cuanto a los resultados obtenidos por otros autores,
no tenemos gran cantidad de trabajos publicados al
respecto, tal vez por la menor importancia que se da a
este aspecto frente a la tension flexural y el médulo de
elasticidad, que se consideran aspectos de mucha mayor
relevancia.

Como sabemos el ensayo de dureza no esta incluido
dentro de la norma ISO 1567. Por tanto, la metodologia
seguida es personal, por lo que resulta dificil la

comparacion de los resultados.
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Tenemos un trabajo de Khan (32) en el que la
microdureza se realiz6 con una maquina de microdureza
Micromet semiautomatica, utilizando 20 gramos de

carga. Los datos que obtuvo fueron los siguientes:

Triad VLC PMMA

Dureza 18,93 16,86
(Kg/mm?)

Los resultados que obtienen los autores son no
comparables en cuanto a la dureza puesto que se utiliza

un diferente sistema al realizado en este trabajo.

En el trabajo realizado por Szabo (36), en el que se
comparan la dureza del Lucitone 199 sin tratar con la del
mismo  material recubierto de un  polimero
fotopolimerizable, la dureza no refleja cambios entre los
dos grupos. La indentaciéon en 15 segundos con una
carga de 300 gramos {(durémetro de Wallace) fue de 250 y
247 mm x 10% respectivamente. La razon de la no
variacion pensamos que se debe a la gran carga que se
emplea, por lo que, al penetrar mucho, no influye el
tratamiento de superficie. De otra forma, la dureza
deberia de elevarse, dado que los polimeros
fotopolimerizables presentan unos valores mayores que

los termopolimerizables.

La razén de que los polimeros curados por microondas

den los mejores resultados quizas radique en lo explicado
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DISCUSION

por Koda (108), que explica que el mondomero residual
aparece en orden creciente segin se trate de:

Curado por microondas.

Curado por calor hiimedo.

Polimeros autopolimerizables.
Por tanto, segin estos autores, este deberia ser el orden
de mejores a peores propiedades fisicas mecanicas, dado
que el mondédmero residual estd intimamente ligado al

empeoramiento de estas propiedades.

Sin embargo, segun Phillips (11), con los estudios
realizados hasta la actualidad las propiedades fisicas de
los polimeros curados por microondas se consideran

similares y el ajuste igual 6 superior.

En el trabajo de Khan (117), los resultados que
obtuvieron para la resina Triad fueron de 16,9 +- 0,91
Kg/mm?2 utilizando una carga de 20 gramos. Al igual que
en los anteriores experimentos, dado que el método ha

sido diferente, los resultados no se pueden comparar.

Respecto a las diferencias existentes entre los polimeros
curados por ciclo corto y los curados por ciclo largo, se
pueden realizar ciclos ultracortos sin que por ello
empeore la dureza. Asi, en el trabajo de Ming (109}, se
explica que se puede hacer un ciclo de polimerizaciéon
corto a altas temperaturas sin que sufra la microdureza

superficial ni aumente la porosidad. Esto se consigue con
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DISCUSION

un ciclo de 10 minutos a 120 ° C y 6 atmésferas y los
resultados que se obtienen son satisfactorios debido a
que el punto de ebullicion del mondémero a esta

temperatura es de 168,9 ° C.
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2. ANALISIS DE LA TENSION FLEXURAL Y EL
MODULO DE ELASTICIDAD.

2.1. TENSION FLEXURAL.

La media obtenida para las nueve series fue de 94,68
MPa con amplias varniaciones entre los grupos, como lo
demuestra una desviacion estandar de 16,75 y un rango
de 66,6.

Los valores mas altos obtenidos corresponden a los
polimeros empaquetados por inyecciéon continua, ciclo
corto (111,6 Mpa), sin diferencias significativas con los
polimeros fotopolimerizables (108,2 MPa); los de
inyeccion simple, ciclo corto (107,2 MPa); y los
empaquetados por compresion, ciclo largo (102,1 MPa).

Los valores inferiores encontrados, correspondieron a
los polimeros autopolimerizables, con una media de 67,3
MPa, sin diferencias significativas con los curados por
microondas (75,2 MPa).

Respecto al andlisis por grupos, nos encontramos con
los siguientes resultados:
1. Los polimeros termopolimerizables presentaban
valores mayores que los autopolimerizables.
2. Presentaron valores mayores los polimeros
fotopolimerizables respecto a los

termopolimerizables.
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3. No existieron diferencias significativas entre los
empaquetados por compresion frente a los
empaquetados por inyeccion.

4. Tampoco existieron diferencias significativas entre
los curados por ciclo corto frente a los curados por
ciclo largo.

5. Salieron resultados superiores entre los curados
por calor hiimedo respecto a los curados por
microondas.

6. No se encontraron diferencias entre la inyeccién

simple y la inyeccién continua.

Todas las conclusiones obtenidas son validas para la
fuerza de ruptura, como es logico dado que es la variable
independiente de la formula empleada para el calculo de
la tension flexural. Se ha querido expresar los resultados
obtenidos para esta variable por el posible interés de cara
a su consulta y discusion.

En la vida real, el plastico termina partiendo por la
formacion de multitud de microfisuras por la accién de
un efecto mecanico cronico: En el polimetilmetacrilato
aparecen so6lo cuando hay tension por traccion. El
concepto moderno es que conforman una separaciéon
mecanica real de las cadenas de polimeros o grupos de

ellas sometidas a tensién por traccion (11}.

La resistencia al impacto de los materiales base de

protesis ha recibido también considerable atencion,
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aunque mucho menor que la tensiéon flexural, dado que
ya se sabe que la causa mas habitual de fractura es la

sobrecarga y no el impacto.

2.2 MODULO DE ELASTICIDAD.

Los valores medios obtenidos para las 54 probetas
fueron de 3250,19 con una desviacién estandar de
532,19. Esta desviacidon estandar, junto al rango de
2258,1, significan una gran variacion entre los valores

de las diferentes series.

El valor superior correspondié6 a los polimeros
fotopolimerizables, con una media de 4290,6 MPa y
una diferencia significativa, segiin el test de Duncan,
respecto al segundo grupo que corresponderia con los
polimeros de inyeccidon continua, ciclo corto (3666,8
MPa).

El wvalor inferior correspondi6 a los polimeros
empaquetados por compresién y ciclo corto (2479 MPa),
con diferencia significativa segiin el test de Duncan
respecto al penultimo grupo, integrado por las series de
inyeccion continua, ciclo largo (2900,6 MPa); polimeros
autopolimerizables (2981,2 MPa); inyeccidon simple,
ciclo largo (3101,1 MPa); y empaquetado por

compresion, ciclo largo (3126,7 MPa).
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Respecto al analisis por grupos, obtenemos las

siguientes deducciones:

1.

Valores superiores para los polimeros
termopolimerizables respecto a los
autopolimerizables.

Valores superiores de los fotopolimerizables
respecto a los termopolimerizables.

Si existen diferencias significativas entre los
empaquetados por compresion frente a los
empaquetados por inyeccion, siendo superiores
los valores de estos ultimos.

No hay diferencias significativas entre los
curados con ciclo corto y los curados con ciclo
largo.

No hay diferencias significativas entre los
curados por microondas y los curados por calor
hiumedo.

No hay diferencia significativa entre los
empaquetados por inyecciéon simple y los

empaquetados por inyeccién continua.

Por los resultados obtenidos, podemos apreciar que los

plasticos utilizados en odontologia tienen un moédulo de

elasticidad relativamente bajo. Es por esto, que los

autores advierten las implicaciones clinicas que conlleva

en el diseno de las prétesis: Dado que las prétesis no

deben distorsionarse de forma significativa bajo la acciéon
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de las cargas masticatorias, la base de la prétesis no debe
construirse con un grosor inferior a 1 mm (14).

La resistencia y rigidez maxima de los plasticos
autopolimerizables es siempre menor que el de los
termocurados, debido al bajo grado de polimerizaciéon que
se consigue y al mayor nivel de monoémero residual. Sin
embargo, la diferencia de méddulo elastico que nos sale
entre ellos no concuerda con lo referido por algunos
autores. Asi, segun Phillips (11), los valores coinciden en
parte entre los dos grupos. El médulo de elasticidad a 37
°C para un plastico convencional termocurado
hidrosaturado es de 2500 MPa, mientras que para los
plasticos autopolimerizables esté cerca de los 2200 MPa,
con variacion considerable si existe un agente de cadenas
cruzadas. La explicacion para esto puede radicar en la
antigiedad de los analisis realizados por este autor,
pudiendo haber mejorado los resultados durante este
titempo de manera notable los termopolimerizables, hecho
que concuerda con que a nosotros no den unos valores

mas altos este grupo.

Respecto al analisis de otros estudios, en primer lugar,
este trabajo quiere constatar la ausencia de articulos
encontrados en la bibliografia que cumplan con los

requisitos de material y método de la norma ISO 1567.

Un trabajo realizado con probetas segiin las normas
ISO fue el realizado por Asad y colaboradores (110). En
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este trabajo, las dimensiones finales de las probetas
fueron efectivamente las estipuladas, aunque se cometio
un error en cuanto al método, como fue el partir de una
placa original de 2,80 mm de espesor. Probablemente, la
razén de no respetar el grosor indicado por la norma
fuera porque los autores pensasen, al igual que se opina
en este trabajo, que no tenia sentido dificultar en extremo
el rebajado de espesor de las probetas sin encontrarse
una razoén de peso para ello.

En este estudio, los resultados para €l ensayo de flexion
transversal, hécho con dos polimeros tipo
termopolimerizables, uno con cadenas cruzadas y otro

sin ellas (un homopolimero), fueron los siguientes:

TREVALON HOMOPOLIME

’ RO
TENSION 92,36 68,78
TRANSVERSAL
(MPa) .
MODULO DE| 2237 2220
ELASTICIDAD
(MPa)

En el trabajo, “se sacaba la conclusion que los
desinfectantes a base de alcohol, disminuian las
propiedades fisicas mecanicas de los homopolimeros de
manera significativa.

Los valores son inferiores a los obtenidos por nosotros

para la misma categoria de polimero, aunque no se puede
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establecer una comparacion firme dado que se trata de
una marca de polimero que no se ha ensayado en este

trabajo.

Existen otros trabajos en los que se cumple en parte la
metodologia de la norma ISO 1567 para el ensayo de
deflexiéon transversal. Tal es el caso del trabajo de
Jerolimov y colaboradores (111), en el que se respeta
escrupulosamente las medidas de las probetas asi como
el material del enéayo, cometiendo, sin embargo, un error
en cuanto al método al obtener cuatro probetas de cada
placa original, en lugar de tres que son las que estipula la
norma. Por otra parte, realiza series de 9 ensayos para
cada tipo, superando lo recomendado por la norma que
son 6. La razén de lo primero es que, quizas, los autores
piensen que no ’sufren modificaciones significativas las
propiedades fisicas de las probetas al mecanizarse los
bordes laterales sin desechar el material intermedio entre
cada una de ellas. Lo cierto es que en este trabajo, al
hacer este mecanizado mediante laser, las distorsiones
térmicas producidas pensamos que hubieran sido
pequenas, no asi si este mecanizado se hace mediante
segueta, en cuyo caso, se somete al material durante
mucho mas tiempo a estrés mecanico y térmico. En
cuanto a lo segundo, pensamos que al aumentar el
numero de muéstra, se mejoraran las significaciones

estadisticas.
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Los resultados que obtiene con un polimero
termopolimerizable estandar, empaquetado por
compresién y curado por calor huimedo de 7 horas a 70°

Cy 7 horas a 70° C mas 3 horas a 100° C fueron los

siguientes:
Curado 7 h+3 Curado 7 h
h.
Tension 73,76 68,96
flexural(MPa)
Médulo de 2523,8 2349
elasticidad
(MPa)

Como consecuencia de estos resultados, los autores
proponen utilizar el ciclo de curado de 10 horas dado que
elimina mas monémero residual y mejora las propiedades
fisicas mecanicas.

Los resultados estan en la linea de los obtenidos por
nosotros, no encajando, sin embargo, la diferencia
significativa encontrada por ellos entre los dos tipos de
ciclo largo. En este trabajo no se ha ensayado el ciclo
mas largo realizado por ellos, pero nuestros datos no
aportan diferencias significativas entre el ciclo corto y el
largo. Seria interesante el ampliar estas pruebas, pues el
razonamiento teérico dado por los autores nos parece
correcto.

Por otra parte, los resultados obtenidos por nosotros

tampoco concuerdan con los generalmente aceptados.
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Asi, ya se comenté que cuanto mas bajo es el grado de
curado de un polimero sélido, menor es su resistencia. A
este respecto, el ciclo de polimerizaciéon que se emplea
con la resina termocurable deberia ser mas importante.
Las curvas de tensidon-deformaciéon transversal hechas
por Harman y citadas por Phillips en su libro (11) indican
el debilitamiento progresivo y la disminucién de la rigidez
cuando se reduce el tiempo de curado a una temperatura
constante de 71 °C. La explicacion para esto creemos
que radica en hacer un ciclo corto correcto en cuanto a
temperatura y duraciéon. Si este ciclo corto consigue
polimerizar la mayoria del material y deja una baja
cantidad de mondémero residual, los resultados seran

satisfactorios.

En otro trabajd en el que se estudia simultaneamente
la microdureza, tensién flexural y caracteristicas de
tincion de los polimeros fotopolimerizables realizado por
Khan (32), se emplearon para los tres ensayos probetas
con las dimensiones siguientes: 75x25x3 mm. Por lo
tanto, no se respetan las dimensiones de la norma. En
cuanto a los resultados obtenidos para el ensayo de
flexién transversal con el polimero Trevalon y el polimero

fotopolimerizable Triad fueron los siguientes:

Triad VLC PMMA

Tension 1277 99,63
flexural(MPa)
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En cuanto a los resultados de tension flexural, son
mas elevados que los obtenidos en este estudio para el
polimero fotopoﬁmeﬁzable, mientras que concuerdan
para el grupo representativo de los PMMA. La explicacion
de esto puede radicar en la diferente metodologia
seguida, asi como en los diferentes tamarnos de las
probetas utilizadas. Cabe destacar el que a los autores
les salga una diferencia significativa a favor del polimero
fotopolimerizable, cuanto que a nosotros nos sale

también mayor.

En nuestro trabajo se encuentran diferencias
significativas en' el modulo de elasticidad entre Ilos
polimeros  termopolimerizables empaquetados  por
compresion y los empaquetados por inyeccion, a favor de
estos segundos. Sin embargo, antes se creia que esto no
influia. Asi, estudios realizados en los anos 50 por
Grunewald y Peyton, parecian demostrar que no existian
diferencias en cuanto a exactitud y propiedades fisicas
entre el empaquetado por compresion y el efectuado por

inyeccién (25)(58).

En un trabajo de Rodford (34), se anadian materiales
de bajo peso molecular basados en el polibutadieno al
monémero, mejorando las propiedades fisicas. Desarrolla
un test de impacto de Hounsfield y halla el médulo de
flexibilidad y la tensién flexural mediante ensayos de tres

probetas de 55 mm de longitud y 10 mm de anchura, sin
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especificar el grosor ni el método. Los resuitados que
consigue para el Lucitone 199 modificado de esta manera

son los siguientes:

RESISTENCIA AL MOD. DE
IMPACTO (J) ELASTICIDAD
(MPa)
LUCITONE 199 0,081 2280
CON BUTADIENO
ESTIRENO

Los resultados son paradégicos en cuanto a que los
presenta como una mejora de los valores del médulo de
elasticidad, siendo estos menores que los del Lucitone
199 sin modificar en nuestro trabajo y menores a la
media de las nueve series empleadas. La razon
suponemos que esta en el empleo de un material y

meétodo deficiente.

El mismo problema nos encontramos en un trabajo de
Szabo y cols. (112), en el que se utilizan probetas de 6,36
X 6,35 x 4,5 mm. Se analizan las propiedades fisico-
mecanicas de polimeros tratados con un recubrimiento
de material fotopolimerizable. Los resultados que obtiene
sugieren un incremento en el médulo de elasticidad y un
descenso en la tensién flexural, asi como incrementando

los valores del ensayo de abrasion:

TENSION MOD. DE [ TENSION MODULO DE
TRANSVERSAL |ELASTICIDAD |[TRANSVERSAL | ELASTICIDAD
SIN ‘ SIN CON CON

RECUBRIMIEN |RECUBRIMIEN | RECUBRIMIEN | RECUBRIMIEN
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TO (MPa) . |TO (MPa) TO (MPa) TO (MPa)

LUCITO 65,3 2077 54,9 2202
NE 199

Suponemos que la discrepancia de resultados se debe a

la misma razon.

Otro ejemplo de trabajos realizados sin una
metodologia acorde con la norma internacional es el
trabajo realizado por Barsby (113), en el que se utilizan
probetas de 50.x 5 x 0,5 aproximadamente (segun
palabras del autbr) y se realizan ensayos en seco (yva
sabemos que elevan los valores del médulo de
elasticidad). Utilizando un ciclo de termocurado con calor
seco de 70° C 7 horas mas 3 horas a 100° C analiza las
propiedades ﬁsicr;ls del polibutilmetacrilato, sacando las
conclusiones de que es un material de baja absorcion de
agua pero que no sirve de base protética debido a que
posee propiedade:s fisicas mecanicas pobres. Realiza las

pruebas con cinco especimenes.

En un trabajo de Devlin (37), se utilizan probetas con
las dimensiones correctas pero partiendo de una placa-
probeta de 3 mm de espesor y con el resto de las
dimensiones sin especificar. No especifica €l namero de
probetas que uf:iliza. Los materiales que utiliza son
polimeros fotopolirnerizables para cubetas y planchas por
lo que los resultados no se anotan al no ser bases

protéticas.
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En el trabajo de Shen (114), que estudia la resistencia
de las reparaciones efectuadas con tratamientos de
superficies, utiliza especimenes rectangulares de 60 x 10
x 2,5 mm, emplegndo para el resto del método el indicado
por la norma salvo el almacenamiento que lo hacia 48

horas en agua destilada a temperatura ambiental.

En el trabajo de Ogle (115), se dan unos valores para el
ensayo de deﬂeﬁién transversal que dice conseguir
siguiendo la normativa n° 12 de la ADA, pero sin
especificar ningm;lo de sus pasos ni mostrar las probetas
6 partes del métqdo en fotografia alguna. Los resultados

obtenidos fueron los siguientes:

Tension , |Deflex. Deflex. Mod.
flexural | Transv. ajTransv.a |Elasticidad
(psi) - |35 N S50 N (psi)
Triad | 4850 1,44 2,80 |480.000
VLC
Hy-pro 6960 1,64 3,36 387000
Lucito '
ne
Biocryl 5530 2,22 - 338000
(auto)

En el trabajo de Williamson (116}, investigaron el efecto

sobre la tension transversal y el modulo de elasticidad de
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la adicién de fibras de ;ﬁolietileno a polimeros curados por
microondas, entre ellos, Lucitone 199. Emplearon
probetas de 65 x 10 x 3 mm fabricadas directamente en
este tamano, sin previa placa-probeta ni mecanizado
alguno. Posteriormente se almacenaron 10 dias a 37 ° C
antes de someterlas al ensayo de flexion en tres puntos.

Los resultados que obtuvieron fueron:

MATE TENSION MOD.ELASTICI
RIAL TRANSVERSAL {MPa) DAD (MPa)
LUCITO 73,3 5050

NE 199

IDEM 82,2 2010

+0,5% -

RELLENO

Los resultados son igualmente inferiores a los nuestros,
aunque en este caso, aparte de la metodologia
desconocida y las diferentes dimensiones de las probetas,
puede tener influencia el mayor tiempo de
almacenamiento en agua, que como sabemos disminuye
los valores concernientes al médulo de elasticidad y de

tension flexural. -

En el trabajo d_e Khan (117), se emplearon probetas de
75 x 25 x 3 mm, se almacenaron 48 horas en agua a 37 °
Cy posteriorménte se sometieron a la Instron para
calcular su tension transversal. Los resultados que

obtuvieron para la resina Triad fueron los siguientes:
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Tension transveréal (MPa) Microdureza (Kg/mm?)
' (20 grs de carga)

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

Los valores obtenidos son inferiores a los nuestros,
tanto para la teﬁsién transversal como para la dureza.
Pensamos que los resultados no son comparables, al
igual que en los casos anteriores, por la diferente

sistematica llevada a cabo para el calculo de los datos.

Otro trabajo hecho sin adecuarse a la normativa y
sobre el mismo tema fue el estudio realizado por Vallittu
(118) en el que se analizé el efecto de los refuerzos
metalicos asi como de determinadas fibras silanizadas
sobre la resi:stencia a la fractura de los
polimetilmetacrilatos. Se utilizaron probetas no
normalizadas de 50 x 4,5 x 3 mm. Los resultados, que
no se exponen aqiui por no ser motivo de analisis este tipo
de plést_icos, fueron que tanto las fibras como los
metales, incremexj1taban notablemente la resistencia a la

fractura.

Existen algunos trabajos realizados sobre plasticos con
intencién de medir su tensién flexural y su modulo de
elasticidad, que no emplean la metodologia de la norma

ISO 1567. Citamos a continuacion algunos ejemplos:
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En el trabajo de Andreopoulos (119), se utilizan
probetas de 65 x 65 x 2,5 mm para hallar la tension
flexural de plasticos en los que se habia utilizado un
material fotopolimerizable como medio de union para

reparaciones.

En el trabajo de Beyli (120), se emplean probetas de
unas dimensioneé de 40 x 7 X 2,5 mm almacenandose en
agua a 37 ° ¢ durante 2 dias para luego aplicar la
normativa ADA en aquel entonces en vigor. Analiza las
lineas de terminacién en los polimeros acrilicos que van a
ser reparados y cﬁal de ellas ofrece mayor resistencia a la

fractura.

En el trabajo de Wiebelt (121), se emplean probetas
cilindricas de 12,7 mm de diametro y 19 mm de longitud,
almacenandolas 90 dias a 37 ® C antes de someterlas al
ensayo de flexion transversal de tres puntos en la
Instron. Llegan a la conclusiéon de que las reparaciones
con polimetilmetacrilato son mas resistentes que con

cianoacrilato.
Sin embargo, - si que se han encontrado algunos
trabajos que emplean otras normativas para el estudio de

otras propiedadeé de los plasticos. Asi, podemos citar:

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

cilindricas acordes con la especificaciéon numero 15 de la
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ADA para ensayos con dientes sintéticos. Las
dimensiones de las probetas son de 75 mm de longitud y
8 mm de diémet:fo, con una parte central mas estrecha
de 6 mm de diametro y 27 mm de longitud. Es en esta
parte central donde se coloca el material correspondiente
al diente artificial y se ensaya su capacidad de uniéon a la

resina de la base protética.

En el trabajo de Clancy (123), se emplean las probetas
segun la normalnﬂmero 15 de la ADA, asi como su
metodologia para el estudio de la unién de los dientes
sintéticos a las bases protéticas, resultando el de mayor
fuerza de unién el acrilico termocurado y el menor para

las bases fotopolimerizables.

En el articulo d:e Cucci (124), se describe el estudio de
la estabilidad dimensional lineal de varios polimeros
acrilicos. Se utiliza el modelo circular descrito en la
norma 1567 paré los ensayos de absorcién y solubilidad
(no hay ninguin ensayo normalizado para el estudio de los

cambios dimensionales).

Se han podido :encontrar incluso otros trabajos en los
que se propone | metodologia para realizar una nueva
norma sobre un determinado aspecto, tal es el caso del
articulo de Mutlu (125), en el que estudia el ensayo de

plasticidad. ,
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Como se ha podido apreciar, existen pocos trabajos
publicados acerca de las propiedades fisicas de los
polimeros para bases protéticas, y ninguno de los
encontrados se édapta con exactitud a la metodologia
exigida por la nbrma ISO 1567. Es por esto, que la
comparacién de los resultados se hace dificil y poco

ilustrativa.
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11- CONCLUSIONES.

397



Primera.- La 'diferente composicién quimica de los
polimeros para bases protéticas modifica las propiedades

fisico-mecanicas de estos.

Segunda.- Las propiedades fisicas mecanicas de los
polimeros utilizados como bases protéticas estan

influidas por la técnica de procesado que se emplee.

Tercera.- Los polimeros termopolimerizables se
mostraron superiores en todas las variables analizadas
(dureza, médulo. de elasticidad, fuerza de ruptura y

tension flexural) a los autopolimerizables.

Cuarta.- El ciclo de curado (corto frente a largo) no
influye en los valores del mddulo de elasticidad y de
tensién flexural, mientras que si lo hace en los valores de

dureza.

Quinta.- 'Los polimeros termopolimerizables
' %

empaquetados por inyeccién se mostraron superiores en

cuanto a dureza y moédulo de elasticidad respecto a los

empaquetados por compresion.

Sexta.- El tipd de inyeccién que se emplee (simple 6

continua) no modifica las propiedades fisicas mecanicas.

Septima.- Los polimeros fotopolimerizables se
mostraron por encima de la media en todas las variables
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analizadas seguidos de los polimeros termopolimerizables

empaquetados por inyeccién y ciclo corto.

Octava.- El polimero curado por microondas destaca por

su alta dureza respecto al resto de polimeros analizados.
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se le opongan deberan anularse antes de julio de 1995,

De acuerdo con el Reglamento Interior de CEN/CEN ELEC, los siguientes paises estin obligados a

adoptar esta Norma Europea: Alemania, Austria, Bélgica, Dinamarca, Espaiia, Finlandia, Francia,
Grecia, Irlanda, Islandia, Italia, Luxemburgo, Noruega, Paises Bajos, Portugal, Reino Unido, Suecia
y Suiza.

DECLARACION

El texto de la Norma Internacional ISO 1567:1988 ha sido aprobado por CEN como Norma Europea
sin ninguna modificacion.

NOTA - Las referencias a publicaciones internacionales se relacionan en el anexo ZA (Normativo).



_5- ' ISO 1567:1988

0 INTRODUCCION

Esta edicion revisada de la Norma ISO 1567 se elabor a la luz de la experiencia que se obtuvo con el uso de la
primera edicién (Norma ISO 1567:1978). Las modificaciones principales se pueden encontrar en los procedimientos
de ensayo, el cilculo de la absorcién de agua, la solubilidad y en los procedimientos de ensayo sobre la estabilidad del
color. También se ha incluido un requisito para la compatibilidad (unién) con los dientes a base de polimeros sintéticos.
En consecuencia, la mayoria de los materiales autopolimerizados (polfmeros del tipo IT) y termoplasticos (tipo HI} llevan
en la etiqueta la declaracion siguiente: "NO SE UNIRA A LOS DIENTES A BASE DE POLIMERO SINTETICO".

Esta Norma Internacional no incluye requisitos especificos cualitativos y cuantitativos relativos a la ansencia de

riesgos biol6gicos pero se recomienda que cuando se evaliien los posibles riesgos biolégicos o toxicologicos se haga
referencia al documento ISO/TR 7405.

1 CAMPO DE APLICACION

1.1 Esta Norma Internacional ofrece una cllasiﬁcacién de, y especifica los requisitos para, los polimeros que ‘se
usan para base de dentaduras; este documento también especifica los métodos de ensayo para determinar el cumpli-
miento de dichos requisitos.

Esta Norma Internacional se aplica a los polimeros para base de dentaduras siguientes:

a) poli(ésteres de icido acrilico);

b) poli(ésteres de Acido acrilico sustituido);

¢) poli(ésteres de vinilo);

d) poliestireno;

¢) elastdmero modificado de poli(ésteres de 4cido metacrilico);

f) policarbonatos;

g) polisulfonas;

k) copolimeros o una mezcia de los polimeros mencionados desde a) hasta g).

1.2 Aunque esta Norma Internacional no exige que los fabricantes declaren detalles sobre la composicién, se debe
tener presente el hecho de que algunas autoridades nacionales o internacionales exigen ese tipo de informacién.

2 NORMAS PARA CONSULTA |

Las normas que a continuacién se relacionan contienen disposiciones vilidas para esta Norma Internacional. En el
momento de la publicacion las ediciones indicadas estaban en vigor. Toda norma estd sujeta a revisién por lo que
las partes que basen sus acuerdos en esta Norma Internacional deben estudiar la posibilidad de aplicar la edicién
mis reciente de las normas indicadas a continuacién. Los miembros de CEI y de ISO poseen el registro de las
Normas Internacionales en vigor en cada momento.

ISO 3336:1977 — Odontologia. Dientes de resina sintérica.

ISO 7491:1985 — Materiales dentales. Determinacion de la estabilidad del color de los materiales dentales a base
de polimeros.
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ISO 8601:1988 — Elementos de datos y formatos de intercambio. Iniercambio de informacion. Representacion de la
fecha y de la hora.

ISO/TR 7405:1984 — Evaluacion bicldgica de los materiales dentales.

3 CLASIFICACION

Los polimeros para base de dentaduras cubiertos por esta Norma Internacional son de los tipos y clases siguientes:
Tipo I: Polimeros termoprocesados

— Clase 1: Polvo y liquido

— Clase 2: Pastilla plastica
Tipo II: Polimeros autopolimerizados
-~ Clase 1: Polvo y liquido i

—~ Clase 2: Polvo y resinas liquidas fluidas

Tipo III: Polvo termoplistico para conformar la base de la dentadura

4 REQUISITOS

4.1 Composicién |

Véase apartado 1.2 sobre la composicién.
4.2 Componente liquido

4.2.1 Generalidades. El liquido serd, escnci?lmente. un material monomérico compatible con el polvo. Cuando se
inspeccione, dicho liquido serd claro y no tendré precipitados o sedimentos (véase apartado 7.1).

4.2.2 Estabilidad térmica. El liquido no mostrard espesamiento o decoloracién cuando se compare con la muestra
original (véase 7.1), tras haberse mantenido en un envase cerrado y opaco durante 24 h a 60 °C + 2 °C.

4.3 Componentes sélidos

Los componentes sélidos o semisdlidos estardn exentos de materias extraias cuando se inspeccionen (véase 7.1).

4.4 Resina no procesada, plasticidad de la compactacién

Cuando las resinas del tipo I'y de la clase 1 y 2 se someten 2 ensayo de acuerdo con el apartado 7.2 y a los tiem-
pos de compactacion inicial y final recomendados por el fabricante, se podran introducir en, al menos, dos de los
agujeros del troquel (véase la figura 1) hasta una profundidad de al menos 0,5 mm (véase 7.1).

Cuando se preparen de acuerdo con las instrucciones del fabricante, los polimeros del tipo III producirén una limi-
na probeta (véase la figura 3) de bordes bien definidos.

4.5 Material polimerizado




-7- ISO 1567:1988

4.5.1 Calidad. Cuando se procese de acuerdo con las instrucciones del fabricante, el polimero producird una base
de dentadura que cumpla los requisitos que se establecen en esta Norma Internacional.

4.5.2 Propiedades de la superficie. Cuando se preparan segin ¢l modo de empleo y con los materiales que el
fabricante recomienda, las probetas, preparadas de acuerdo con los apartados 7.3.2 y 7.4.1, presentarin una super-
ficie lisa, dura y brillante. Las probetas de ensayo para estudiar la absorcién y la solubilidad mantendran su forma
sin deformacién después del procesamiento. Cuando se pulan con los métodos dentales convencionales, el polimero
presentara una superficie lisa y con mucho brillo (véase apartado 7.1).

4.5.3 Biocompatibilidad. Véase la Introduccién

4.5.4 Color. Las muestras se prepararin de acuerdo con el apartado 7.4.1 y se inspeccionarin de acuerdo con el
apartado 7.1.

Una vez procesado, el polimero coloreado tendré el color que el fabricante declare y corresponder con la guia de
tonalidades del fabricante, si se suministrara. El polimero serd translicido (véanse los apartados 4.5.5y 7.4.2) ¥
estard uniformemente pigmentado ¢ moteado.

Los polimeros incoloros serdn efectivamente incoloros y transparentes. .
Si las instrucciones del fabricante (véase 8.3) permiten el uso de otros medios de separacion ademés del papel de
aluminio, el color y la apariencia general de la superficie del polimero procesado en dichos medios y pulido segin
los métodos dentales convencionales, no serdn diferentes de los resultados que se obtienen cuando el polimero se
procesa al contacto de papel de aluminio y se pule de forma similar.

4.5.5 Translucidez. Cuando se someta a énsayo de acuerdo con el apartado 7.4.2, el disco opaco iluminado serd
visible desde el lado opuesto de la limina de la probeta de ensayo (véase 7.1).

4.5.6 Ausencia de porosidad. Cuando se prepare de acuerdo con el apartado 7.4.3, las bandas de la probeta de
ensayo no mostrarin oquedades (véase 7.1) cuando se observen a simple vista (véase 7.4.4).

4.5.7 Absorcién. Cuando el polimero procesado se someta a ensayo de acuerdo con el apartado 7.3, el aumento
de masa por unidad de volumen (absorcion de agua) no excederi de 32 pg/mm® para los materiales del tipo I, tipo
11 o tipo IIL '

4.5.8 Solubilidad. Cuando el polimero procesado se someta a ensayo de acuerdo con el apartado 7.3, la pérdida
de masa por unidad de volumen (materia soluble) no excederd de 1,6 pg/mm’ para los materiales del tipo I y tipo
Il y no excederd de 8,0 pg/mm’ para los materiales del tipo II.

4.5.9 Deflexién transversal. Cuando se determine de acuerdo con el apartado 7.4.5, la deflexién transversal del
polimero procesado cumplird los requisitos que se especifican en la tabla I, cuando se ensaya en agua
a37 °C £ 1 °C. La fuerza de ruptura transversal no seré inferior a 55 N para los polimeros del tipo I 'y tipo HI'y
no sera inferior a 50 N para los polimeros del tipo II.

Tabla 1
Deflexién transversal

Deflexién transversal

Aumento dl:'.I Ia fuerza - mm
min max
Entre 15y 35 1 , 2.5

Entre 15 y 50 2 5
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4.5.10 Estabilidad del color. Cuando se sometan a ensayo de acuerdo con el apartado 7.5, las probetas de ensa-
Yo no mostrardn (véase apartado 7.1) mis que un ligero cambio en el color, el cual se percibira con dificultad.

4.5.11 Unidn con los dientes de polimero sintético. En caso de los polimeros de base para dentaduras destinadas
a utilizarse con los dientes de polimero sintético, o bien

— el polimero se podr4 unir con los dientes poliméricos que cumplen los requisitos de la Norma ISO 3336, o

— el envase externo y los recipientes llevaran una declaracién sobre la imposibilidad de la unién [véanse 8.2.1 1) y
El 8.2-2 l)]! 8] ) '

— ¢l envase externo y los recipientes ofrecerdn informacion sobre los tratamientos especiales necesarios para obte-
ner [a union adecuada [véanse 8.2.1 m) 0 8.2.2 m)]. :

5 OBTENCION DE MUESTRAS DE ENSAYO

La muestra de ensayo debera ser uno o varios envases del mercado que contengan la suficiente cantidad de material
como para realizar los ensayos especificados, mds una cantidad adicional suficiente para cualquier repeticién de los
ensayos. Si se necesita mds de un envase, el material provendré del mismo lote de produccion.

6 PREPARACION DE LAS PROBETAS DE ENSAYO

6.1 Condiciones ambientales

Las probetas de ensayo se prepararin a 23 °C £ 2 °C y a una humedad relativa de 50% =+ 10%, salvo en los
casos en los que el fabricante especifique otros valores.

6.2 Procedimiento

Se preparan probetas de ensayo a partir de resinas proporcionadas, mezcladas, envasadas y procesadas de acuerdo
con las instrucciones del fabricante (véase 8.3).

7 METODOS DE ENSAYO

7.1 Requisitos de inspeccién

Las probetas de ensayo se inspeccionan a simple vista a fin de determinar el cumplimiento de los requisitos que se
establecen en los apartados 4.2, 4.3, 4.4, 4.5.2, 4.5.4, 4.5.5,4.5.6 y 4.5.10 y el capitulo 8. La inspeccién del
color (véase 4.5.4) y la estabilidad del color (véase 4.5.10) se realiza de acuerdo con la Norma ISO 7491,

7.2 Plasticidad del empaquetado
7.2.1 Aparatos

7.2.1.1 Troquel de latén perforado, con las medidas que se muestran en la figura 1 y cuyas perforaciones medi-
rdn 0,75 mm + 0,05 mm de diimetro.

7.2.1.2 Placa de vidrio, con las medidas siguientes: 60 mm + 5 mm x 60 mm + 5mmx 5 mm ++ mm.

7.2.1.3 Peso, capaz de aplicar una fuerza de 50 N.
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7.2.2 Condiciones de ensayo. El troquel de latén perforado (véase apartado 7.2.1.1) y la placa de vidrio (véase
7.2.1.2) se mantendrin a temperatura ambiente, salvo en los casos en los que el fabricante declare lo contrario.

7.2.3 Procedimiento. Se prepara una muestra de la resina con una masa de 8 g a 10 g, de acuerdo con las instruc-
ciones del fabricante. Inmediatamente antes de! tiempo recomendado para el inicio del empaquetado [véase 8.3 c)], se
conforma la muestra hasta lograr un grosor de 5 mm aproximadamente, se coloca en la cara superior del troquel de
latén perforado y se cubre con una pelicula de celulosa regenerada o de polietileno. Llegado el tiempo de empaquetado
recomendado, se coloca con cuidado la placa de vidrio y el peso encima (véase 7.2.1.3). 10 min mas tarde se retira
el peso. Cuando el material esté consistente, se registra ia profundidad de la penetracién con una precisién de 0,2 mm
midiendo desde la cara inferior del troquel hasta el polimero introducido y restando este valor al grosor del troquel.
Se repite el ensayo en el tiempo de trabajo miximo recomendado por el fabricante [véase 8.3 c)}.

Se anota el ndmero de agujeros en los que s& registré una profundidad de penetracidon mayor de 0,5 mm.

7.3 Absorcién de agua y solubilidad

7.3.1 Aparatos y materiales

7.3.1.1 Desecador

7.3.1.2 Bastidor para mantener las probetas paralelas y separadas.

7.3.1.3 Horno o incubadora que se pueda mantener a una temperatura de 37 °C + 1 °C.

7.3.1.4 Molde de acero inoxidable con tapa, con las medidas que se muestran en la figura 2, montado en yeso
en las dos mitades separadas de una mufla.

7.3.1.5 Hoja de poliéster, con un espesor de 50 pm + 25 pym y 80 mm de didmetro.

7.3.1.6 Gel de silicio, recientemente secad;> durante 5 h a 130 °C.

7.3.1.7 Agua, preparada con uno de los métodos siguientes:

a) por destilacién miltiple;

b) por destilacién seguida de desionizaciétzl;

c) por destilacién seguida de dsmosis inversa.

7.3.2 Preparacién de los discos de las probetas de ensayo. Se prepararan tres probetas de ensayo.

Se mezcla la resina y la mezcla se empiqueta en el molde (véase 7.3.1.4) con la hoja de poliéster (véase 7.3.1.5)
contra la tapa de acero del molde. Se procede al mezclado de acuerdo con las instrucciones del fabricante mante-

niendo la hoja de poliéster durante el ciclo de procesamiento.

Se verifica que cada uno de los discos probeta tiene un didmetro de 50 mm # 1 mm, un espesor de
0,5 mm + 0,1 mm y que sus superficies superior ¢ inferior son planas.

NOTA - Si los polimeros del tipo III y las resinas en cipsulas predosificadas precisan un equipo especial, el fabricante deberd propercionar las
probetas de ensayo y/c ¢l equipo necesario.
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Mbedidas en milimetros
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Fig. 1 — Troquel de latén para el ensayo de plasticidad del empaquetado (véase apartado 7.2.1.1)
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Medidas en milimetros
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NOTA — Las rolerancias de las medidas no especificadas serin de + 0,2 mm.

Fig. 2 — Molde y tapa de acero inoxidable para las probetas de ensayo de absorcién y solubilidad
(véase apartado 7.3.1.4)



ISO 1567:1988 : -12-

7.3.3 Procedimiento de ensayo

7.3.3.1 Se colocan las probetas de ensayo en el bastidor (véase apartado 7.3.1.2) dentro del desecador (véase 7.3.1.1).
Se coloca el desecador en el homno (véase 7.3.1.3) a 37 °C t 1 °C durante 23 h, 1ras 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 °C + 1 °C con una
precision de 0,0002 g; durante el proceso de pesado, el desecador se abrird y cerrard lo mis répidamente posible
cuando se retiren y repongan las probetas. Después que se hayan pesado todas las probetas, se sustituye el gel de silicio
del desecador por otro que se haya secado recientemente (véase 7.3.1.6).

7.3.3.2 Se repite el ciclo descrito en el apartado 7.3.3.1 hasta que se logre una masa constante, m,, lamada "masa
acondicionada”, es decir, hasta que la pérdida de masa de cada disco probeta sea inferior a 0,0002 g entre pesadas
sucesivas. : :

7.3.3.3 Se sumerge el disco en el agua (véase 7.3.1.7) a 37 °C 4 1 °C durante 7 dias. Tras este periodo, se retira
el disco del agua con pinzas, se seca con un: pafio hasta que quede libre de toda humedad, se agita en el aire duran-
te 15 s y se pesa 1 min después de retirado del agua con una precision de 0,002 g. Esta masa se registra como mi,.

7.3.3.4 Tras cumplirse el ciclo anterior, se reacondicionan los discos en el desecador hasta lograr una masa cons-
tante, segiin se describe en el apartado 7.3.3.2. Se registra la masa de los discos "reacondicionados” como m;.

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 calcula el volumen, V, de la probeta de ensayo a partir del didmetro y el valor medio de cinco mediciones
del espesor, una tomada en el centro y las otras cuatro en puntos situados a igual distancia de la circunferencia. La
medicién del didmetro y el espesor de las probetas de ensayo se realizard antes de sumergir las probetas en el agua.

7.3.4 Expresion de los resultados

7.3.4.1 Se caicula el valor de la absorcién de agua, w,, de cada disco, expresado en microgramos por milimetro
ciibico, con la ecuacidn siguiente: ;

m, - m,
wsp = —V—
donde
m, ¢s la masa del disco, en microgramos, después de la inmersién (véase 7.3.3.3);
my es la masa reacondicionada del disco, en microgramos (véase 7.3.3.4);
V  es el volumen del disco, en milimetros cibicos (véase 7.3.3.5).

7.3.4.2 Se calcula ia materia soluble por unidad de volumen, w,,, lixiviada durante la inmersién, expresada en
microgramos por milimetro cibico para cada disco, con la ecuacidén siguiente:

_omy ~my
w’f - V
donde
m es la "masa acondicionada” del disco, en microgramos (véase 7.3.3.2);

my;y V son iguales que el apartado 7.3.4.1.
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7.3.4.3 Con respecto a la absorcién de agua, se redondea el promedio de las determinaciones al microgramo por
milimetro cdbico mis cercano; ¢n el caso de la solubilidad, se redondea a 0,1 pg por milimetro ciibico mds cercano.

Se conservan dos de estos discos para el ensayo de la estabilidad del color (véase apartado 7.5).

7.4 Translucidez, ausencia de porosidad y flexibilidad
7.4.1 Preparacion de la placa de la probeta de ensayo
7.4.1.1 Aparatos

7.4.1.1.1 Mufla, con capacidad para alojar la placa de la probeta de ensayo (véase la figura 3) de manera que las
esquinas se encuentren a més de 5 mm de distancia de las paredes de la mufla.

7.4.1.1.2 Molde de la placa probeta, de metal o de polimero.
7.4.1.1.3 Equipo para el procesamiento de Ia resina, incluyendo yeso o hidrocoloide [véase 8.3 d)].
7.4.1.1.4 Papel abrasivo metalogrifico normalizado, de grano de 30 ym" aproximadamente.

Medidas en milimetros

NOTA - Las tolerancias de las medidas serdn de + 1 mm
Fig. 3 — Modelo de la placa probeta (véase 7.4.1.1.2)

7.4.1.2 Preparacién del 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 preparan los materiales del tipo II, clase 2 y tipo III presentados en cépsulas, de acuerdo con las ins-
trucciones del fabricante.

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

1} Se recomienda un papel abrasivo de nimere normalizado 500 FEPA (Federacion 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 prepara la resina, se empaqueta y se procesa de acuerdo con las instrucciones del
fabricante. Se.prepararan dos placas probeta a partir de diferentes mezclas. Se retiran las placas probeta de la mufla
Y se examinan para ver su conformidad con los apartados 4.5.2, 4.5.4, 4.5.5 y 7.4.2.

7.4.2 Procedimiento del ensayo de traslucidez. Se coloca un disco opaco de 10 mm de didmetro sobre uno de los
lados de la lamina de la probeta de ensayo pulida y se ilumina con una bombilla opaca de 40 W a 500 mm del lado
opuesto de la ldmina de ensayo. El ensayo se realiza para verificar el cumplimiento de lo establecido en el aparta-
do 4.5.5. : ‘

7.4.3 Preparacién de las tiras de la probeta. Se preparan seis tiras de probeta.

Cada placa se sierra longitudinalmente de manera que se logren tres tiras iguales de 64 mm de largo, 10 mm + 0,03 mm
de ancho y 2,5 mm + 0,03 mm de espesor. Se repasan los bordes de las tiras a distancias iguales de las superficies
moldeadas de manera que las dimensiones sean un poco mayores. Se tendra cuidado en no sobrecalentar la probeta.
Con el papel abrasivo metalografico apropiado (véase apartado 7.4.1.1.4), se lijan en himedo todas las caras y
bordes de las tiras para obtener la anchura y el espesor requerido y las superficies lisas y planas.

7.4.4 Ausencia de porosidad. Se examinan las tiras de las probetas de acuerdo con el apartado 7.1 para determi-
nar el cumplimiento de lo establecido en el apartado 4.5.6 y posteriormente se introducen en agua a una temperatu-
rade 37 °C £ 1 °C durante 50 h + 2 h antes de someterias al ensayo de flexibilidad.

7.4.5 Flexibilidad
7.4.5.1 Aparatos , _

7.4.5.1.1 Méquina de ensayo, calibrada, con una velocidad de avance constante de 5 mm/min + 1 mm/min y dotada
de un dispositivo que mida la deformacién del centro de Ia probeta con una precisién de 0,025 mm. Cuando se calibre
la miquina se tendr4 presente cualquier fue}'za ejercida que el dispositivo de medida de 1a deformacién registre.

7.4.5.1.2 Caballete para pruebas, compuesto por un brazo de carga central y dos soportes con superficies cilin-
dricas pulidas, de 3,2 mm de didmetro y, al menos, 10,5 mm de largo. Los soportes serdn paralelos con una preci-
stén de 0,1 mm y perpendiculares a la linea central longitudinal. La distancia entre los centros de los soportes serd
de 50 mm + 0,1 mm y el pistén de carga se encontrari en la mitad de la distancia que media entre los soportes. Se
tomaran medidas tendentes a evitar que la probeta pierda su alineacién con los apoyos.

7.4.5.1.3 Bafio Maria, que pueda mantener la probeta hiimeda y a una temperatura de 37 °C + 1 °C durante el
curso del ensayo.

7.4.5.2 Procedimiento. Se toma una de las tiras de la probeta que se prepararon de acuerdo con el apartado 7.4.3
y se almacenaron de acuerdo con el apartado 7.4.4 e inmediatamente se coloca su superficie plana simétricamente
sobre los soportes del caballete, (véase 7.4.5.1.2) el cual se haya sumergido en bafio Maria (véase 7.4.5.1.3) a una
temperatura mantenida a 37 °C + 1 °C. Se deja que la probeta alcance el equilibrio térmico con el agua del bafio
Maria.

Se aumenta la fuerza ejercida por el pistén uniformemente, a partir de cero, a un régimen constante de
5 mm/min + | mm/min hasta que la probeta se rompa.

Se registra y anota la desviacién al 0,05 mm mis cercano, para las fuerzas aplicadas de 15 N, 35 Ny 50 N.

Se anota la deflexién promedio, al 0,05 mm mis cercano, de las seis pfobetas para las fuerzas aplicadas entre 15 N
y35Nyentre 15Ny 50 N, como la deflexién transversal a comparar con los requisitos que se especifican en la tabla 1.

Se anota la fuerza de ruptura promedio de. las seis probetas ensayadas a 0,5 N, conforme a lo establecido en el
apartado 4.5.9. ‘

7.5 Estabilidad del color
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7.5.1 Preparacién de las probetas. Se usarin dos de los discos que se utilizaron en el ensayo de solubilidad
(véase apartado 7.3).

Se guarda una de las probetas en la oscuridad y a temperatura ambiente. La otra probeta se sumerge en agua a
37 °C £ 1 °C durante 24 h antes de la exposicién.

7.5.2 Procedimiento. Se tapa la mitad del segundo disco con papel de aluminio u hoja de estafio y se transfiere
hacia la cdmara de radiacion. La probeta s¢ sumergird en agua a 37°C + 5°C mientras se exponga a la radiacién
durante 24 h, de acuerdo con la Norma I1SO 7491. Después de finalizado el ciclo de radiacién, se retira el papel
metilico antes de comparar ¢l color de las probetas, incluyendo la que no se ha expuesto a la radiacién. La compa-
racién del color se llevard a cabo de acuerdo con los requisitos establecidos en el apartado 4.5.10 de esta Norma
Internacional y de acuerdo con el procedimiento para la comparacién de color de la Norma ISO 7491.

8 EMBALAJE, MARCADOE INSTRUCCIONES DEL FABRICANTE

8.1 Embalaje

El material se suministrard en envases” sellados herméticamente hechos de materiales gue sus componentes no
contaminen ni permitan la contaminacién del contenido. Los envases se embalardn de manera que se evite que el
producto se dafie o escape durante las operaciones de transporte y almacenamiento. El liquido se envasard en un
recipiente de color oscuro u opaco. Se puede utilizar también un embalaje externo para presentar los envases como
una sola unidad. : '

8.2 Marcado de los embalajes y de los envases"”
8.2.1 Embalajes. Cada embalaje se marcara claramente con la informacién siguiente:

a) el nombre o la marca comercial del material;
b) el nombre y la direccién del fabricante y/o de su representante en el pais de venta;
c) el tipo, la clase y el color del material y su aplicacion, expresados claramente;

d) la fecha "I:_TSESE ANTE DE", después de la cual el material puede no presentar sus mejores propiedades. Las
palabras "USESE ANTES DE" o la "FECHA DE CADUCIDAD" seguidas de 1a fecha (afio y mes), expresada
de acuerdo con la Norma ISO 8601;

e) las condiciones de almacenamiento recomendadas;
fy la especificacién del contenido, incluyendo el mimero, la masa y/o el volumen de cada componente;

g) indicaciones especiales o precauciones relativas a las caracteristicas téxicas, peligrosas, irritantes o de inflama-
bilidad; ' :

h) en los casos en los que sea aplicable, lé temperatura de inflamabilidad del liquido;

i) cualquier ingrediente farmacoldgicamerite activo;

j)  la referencia del lote del fabricante; '

k) el mimero de esta Norma Internacional, es decir 1SO 1567, para indicar la conformidad;

1) en los casos en los que sea aplicable (véase 4.5.11), la declaracién siguiente: "NO SE UNIRA A LOS DIEN-
TES A BASE DE POLIMEROS SINTETICOS™;

m) en los casos en los que sea aplicable, informacién sobre cualquier tratamiento especial para lograr la union con
los dientes a base de polimeros sintéticos (véase 4.5.11).

1) Para el propdsito de esta Norma Internacional, se considerari al envase como la envoltura inmediata de los componentes.
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8.2.2 Todos los envases”. Todos los envases se marcarin claramente con la informacion siguiente:

a)
b)
c)
d)

e
f
g

h)
i)
)
k)
D

m)

el nombre o la marca comercial del mat;arial;
el nombre y la direccion del fabricante y/o de su representante en el pais de venta;
el tipo, la clase y el color del material y su aplicacion, expresados claramente;

la fecha "USESE ANTES DE", después de la cual el material puede no presentar sus mejores propiedades.
Las palabras "USESE ANTES DE" o' la "FECHA DE CADUCIDAD" seguidas de la fecha (ano y mes),
expresada de acuerdo con la Norma ISO 8601;

las condiciones de almacenamiento recomendadas;
la especificacién del contenido, incluyendo el ndmero, la masa y/o el volumen de cada componente;

indicaciones especiales o precauciones relanvas a las caracteristicas téxicas, peligrosas, irritantes o de inflama-
bilidad; \

en los casos en los que sea aplicable, la, temperatura de inflamabilidad del liquido;
cualquier ingrediente farmacolégicamente activo;

la referencia del lote del fabricante;

el nimero de esta Norma Internacional, es decir ISO 1567, para indicar la conformidad;

en los casos en los que sea aplicable (véase apartado 4.5.11), la declaracién siguiente: "NO SE UNIRA A
LOS DIENTES A BASE DE POLIMEROS SINTETICOS":

en los casos en los que sea aplicable, informacién sobre cualquier tratamiento especial para lograr la unién con
los dientes a base de polimeros sintéticos (véase 4.5.11).

8.2.3 Envases para polvos solamente. El color se identificard claramente sobre cada envase de polvo.

8.3 Instrucciones del fabricante

Cada embalaje estard acompainado de instrucciones adecuadas y precisas para el almacenamiento, la preparacién y
el procesamiento de la resina. Dichas instrucciones incluirdn, segilin sea aplicable, los detalles siguientes:

a}
b)
©)
d)
€)
D

g
h)

la proporcién polvo-liquido (masa por uj:lidad de volumen);

el tiempo, la temperatura y el procedimi;ento para preparar el material para el empaquetado;
el tiempo de trabajo después del cual se puede proceder el empaquetado;

¢l material para preparar el molde (por gjemplo, yeso o hidrocoloide):

Ia temperatura de 1a mufla durante el proceso de empaquetado;

el ciclo detallado uempo/tempcratura para el procesamiento, calentamiento, enfriamiento y retirada del polime-
ro de la mufla;

instrucciones sobre la reparacién del material procesado;

una llamada de alerta contra el contacto prolongado de la piel con el material no polimerizado y la inhalacién
excesiva de los vapores de monémero, -

NOTA = Pueden necesitarse instrucciones especiales para el equipo y el procesamiento de los materiales del tipo III v los presentados en cip-

sulas predosificadas, segin se indica en los apartados 7.3.2 y 7.4.1.2.

1) Para el propésito de esta Norma Internacional, se considerard aj envase como la envoltura inmediata de los componentes,
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ANEXO ZA (Normativo)

Relacién de las publicaciones Internacionales con las publicaciones Europeas correspondientes

Esta Norma Europea incorpora disposiciones de otras publicacicnes por su referencia, con o sin fecha. Estas refe-
rencias normativas se citan en los lugares apropiados del texto de la norma y se relacionan a continuacién. Las
revisiones o modificaciones posteriores de cualquiera de las publicaciones referenciadas con fecha, sélo se aplican a
esta Norma Europea cuando se incorporan mediante revisién o modificacion. Para las referencias sin fecha se
aplica la dltima edicidn de esa publicacién (incluyendo sus modificaciones).

Norma Ao Titulo EN/HD Afio
ISO 3336 1977 Odontologia. Dientes de resina sintética
I1SO 7491 1985 Materiales dentales. Determinacion de la EN 27491 1991

estabilidad del color de los productos denta-
les a base de polimeros

ISO 8601 1988 Elementos de datos y formatos de intercam- EN 28601 1992
bio. Intercambio de informacién. Represen-
tacion de'la fecha y de la hora

ISO/TR 7405 1984 Evaluacion bioldgica de los materiales den-
tales .
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ANEXO NACIONAL

Las siguientes Normas Internacionales, citadas en esta Norma Europea, estdn adoptadas como normas UNE con la
numeracién que se indica:

Norma Internacional ; Norma Europea Norma UNE
ISO 7491:1985 1 EN 27491:1991 UNE-EN 27491:1992

ISO 8601:1988 ' UNE 1 143:1991
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Foreword

General Information

ISO (the International Organization for Standardization) is a world-wide federation of .
national standards bodies (ISO member bodies). The work of preparing International
Standards is normally carried out through 1SO technical committees. Each member
body interested in a subject for which a technical committee has been established
has the right to be represented on that committee. International organisations,
governmental and nongovernmental, in liaison with I1SO, also take part in the work.
ISO coltaborates closely with the intemational Electrotechnical Commission (IEC) on

all matters of electrotechnic;al standardization.

Specific Information

Draft International Standards adopted by the technical committees are
circulated to the member bodies for approval before their acceptance with ISO
procedures requiring at ieast 75 % approval by the member bodies voting.

International Standard ISO 1567 was prepared by Technical Committee
ISO/TC 106, Dentistry. Sub-Committee SC 2, Prosthodontic Materials

This third edition cancels and replaces the second edition (ISO 1567 : 1988).
~ Significant differences between this third edition and the second edition are:

Two new categories of materials (light activated and microwave cured)
have been added as Type 4 and Type 5 to Classification (ctause 4)

Requirements and tests previously identified as transverse deflection
properties are now identified as “flexural strength” (clauses 5.2.7 and
8.5.3.5) and “flexural modulus™ (clauses 528 and 8.5.3.5) The
determination of fiexural strength and flexural modulus require force
per unit area calculations.

A requirement and tests for residual rhethyl methacrylate monomer
content (clauses 5.2.10 and 8.7) have been added.
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Introduction:

Specific qualitative and quantitative requirements for freedom from biological hazard
are not included in this Intemational Standard, but it is recommended that, in
assessing possible biological or toxicological hazards, reference should be made to
1SO 10993-1: 1992, Biological evaluation of medical devices - Part 1: Guidance on
selection of tests and ISO/TR 7405: 1984, Biological evaluation of dental materials,

or more recent editions.
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Dentistry - Denture base polymers

1 Scope
1.1 This International Standard classifies denture base polymers and .
copolymers and specifies the requirements. It also specifies the test methods to be
used in determining compliance with these reguirements. It further specifies

requirements with respect to packaging and marking the products and to the
instructions to be supplied for use of the materials.

1.2 ~ Although this Intemational Standard does not require manufacturers to
declare details of the composition, attention is drawn to the fact that some national or
intemational authorities require such details to be provided.

1.3 This Intermational Standard applies to denture base polymers such as
those listed below:

a)  Poly (acrylic acid esters);
b) Poly (Substnuted acrylic acid esters);
c) Poly (vjnyl esters);
d)  Polystyrene;
e) Rubbe} modified poly (methacrylic acid esters);
f Polycarbonates;
a) Polysulfones;
h)  Poly (d:z'met'hacrylic acid esters);
| i) Polyaéetals {polyoxymethylene),

i) Copolymers or mixtures of the polymers listed in &) through ).
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2

Normative references

The foliowing standards contain provisions which, through reference in this text,
constitute provisions of this international Standard. At the time of publication, the
editions indicated were valid. All standards are subject to revision, and parties to
agreements based on this International Standard are encouraged to investigate the
possibility of applying the most recent editions of the standards indicated below.
Members of IEC and ISO maintain registers of currentiy valid Intemational

Standards.
1ISO/ DIS 463 : 1988,

1ISO 1942 - 1 : 1989,

1SO 1942 - 2 : 1989,

ISO 1942 - 5 : 1989,

1ISO 3336 :

1ISO 3696 :

ISO 7481 :

ISO 8601 :

1893,

1987,

1985,

1988,

Metric dial gauges for linear measurement

Dental vocabulary - Part 1
General and clinical terms

Dental vocabulary - Part 2
Dental materials

Dental vocabulary - Part 5
Terms associated with testing

Dentistry - Synthetic polymer teeth.

Water for analytical laboratory use - Specification and test
methods

Dental materials - Determination of colour stability of
dental polymeric matenials.

Data elements and interchange formats - Information
interchange - Representation of dates and times
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3 Definitions

For the pufposes of this Intemational Standard the following definitions apply:

Autopolymerized polymers:

' Capsulated material:

Denture:

Denture Base: ,

Heat processed polymers:

Immediate container:

Liquid:

Packing (of a denture)f

Packing time, initial:

Packing time, final:

Processing:

Outer packaging:

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

A material consisting of two or more components
supplied in a container which keeps them separated
until the time they are mixed together and dispensed
for use directly from the container.

An artificial substitute for 'missing natural teeth and
adjacent tissues, to include also any additions
needed for optimum function.

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

Products requiring application of verifiable
temperatures above 65 °C to complete
polymerization.

The container which is in direct contact with the
materials.

The monomeric fluid to be mixed with polymeric
particles to form a mouidable dough or fluid resin
mixture used for forming denture bases.

The act of filing a denture base mould with a
material (using a compression, pour or injection
technique) to form a denture base.

The time after mixing, or other preparation, when a
denture base materiai mixture first reaches packing
consistency

The last time, after achievement of the initial packing
time, at which a denture base materiali mixture
retains packing consistency.

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

A labelled container or wrapping within which other
containers are packed.

ISO/MIS 1567 : 1897 Demisu'y'- Denture base polymers
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Thermoplastic: A characteristic of a hard polymeric material that
- allows it to be softened by application of heat to
make it mouldable, and then retum to the hardened

state upon cooling.
Translucency: The capacity of a body of material to allow the

passage of light, yet diffusing the light so as not to
render objects lying beyond the body ciearly visible.

4 Classification

Denture base polymers covered by this Intemational Standard are of the following
Types and Classes : :

Type 1: Heat-proceésed polymers
Class 1: Powder and liquid
Class 2: Plastic cake

Type 2: Autopolymerized polymers

Class 1: Powder and liquid

Class 2. Powder and liquid pour-type resins
Type 3: Thermopla'stic blank or powder
Type 4: Light-activated materials

Type 5: Microwave cured materials
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5 Requirements

5.1 Unpolymerized material
5.1.1 Liquid component
5.1.1.1 General

The liquid shall consist essentially of monomeric material compatible with the
powder. ' .

5.1.1.2 Homogeneity

The liquid shall be free of deposit or sediment that can be observed by visual
inspection (clause 8.1).

51.2 Solid components

The solid or semi-solid components shall be free of extraneous material that can be
observed by visual inspection (clause 8.1).

5143  Packing plasticity

When Type 1 Class 1, Type 1 Class 2, Type 2 Class 1, Type 2 Class 2, Type 4 and
Type 5 materials 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 materials shall also
meet the requirements when tested at the final packing time (clause 8.2.3.1.2)

5.2 Polymerized material
5.2.1 ~ Biocompatibility
See the Introduction for guidance on biocompatibility

522 Surface characteristics

When processed in the manner and against materials recommended by the
manufacturer, denture base specimens 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 specimens for residual methyl methacrylate
monomer and the specimens for sorption and solubility testing shall retain their form

without 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 with (the manufacturer’s instructions all types of
denture base poiymers shall produce a test specimen plate (clause 8.5.1) with
defined edges after deflasking (Figure .3)‘ ’

523 Colour

A specimens strip shall show no more than a slight difference when compared with
the corresponding shade of the shade guide, when tested in accordance with clause
8.3 and inspected in accordance with clause 8.1.

The manufacturer shall provide a shade guide on request.

Coloured denture base polymers shall be translucent (clauses 5.2.5 and 8.5.2) and
evenly pigmented and/or, where applicable, evenly fibred.

Clear denture base polymers shall be. clear and colouriess.

5.2.4 Colour stability

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

5.2.5 Transiucency

When tested in accordance with clause 8.5.2.3 the shadow of the illuminated opaque
disc shall be visible from the opposite side of the test specimen plate.

5.2.6 Freedom from porosity

When prepared in accordance with clause 8.5.3.3, specimens strips shall not show
voids (clause 8.1) that can be observed by visual inspection.

5.2.7 Fiexural strength

When determined in accordance with clause 8.5.3.5, the fiexural strength shall be
not less than 65 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5 polymers and not less
than 60 MPa for Type 2 polymers when tested in water at (37 £ 1) °C.

5.2.8 Fliexural modulus

When determined in accordance with clause 8.5.3.5, the flexural moduius of the
processed polymer shall be at least 2000 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and Type
5 polymers and at least 1500 MPa for Type 2 polymers when tested in water at

(37 £ 1) °C. ‘
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I
5.2.9 Bonding to synthetic polymer teeth

Denture base polymers intended for use with synthetic polymer teeth shall meet one
of the following requirements: :

a) The polymer shall, when tested according to clause 8.6, be capable of
bonding to polymer teeth complying with the bonding requirements of
ISO 3336. '

b} If there are problems of achieving bonding, the outer packages and
containers shall contain information about special treatments necessary
to achieve bonding and/or indicate that further information is provided
in the manufacturer’s instructions (clauses 8.6.3, 9.2.1 k), 9.2.2 k), and
9.3 h)).

5.2.10 Residual méthyl methacrylate monomer

When prepared and tested in accordance with clause 8.7 the following shall apply:
The upper limit (maximum) for residual methyl methacrylate is 2,2 per cent by mass
for denture base polymers of Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5.

The upper limit (maximum) for residual methyl methacrylate is 4,5 per cent by mass
for denture base polymers of Type 2.

If lower percentages of residual methyl methacrylate monomer are ciaimed by the
manufacturer, the content shall not be more than 0,2 per cent higher than that stated
by the manufacturer. ;

5.2.11 Sorption

When the processed polymer is tested in accordance with clause 8.8, the increase in
mass per unit volume (water sorption) shall not exceed 32 pglmm3 for Type 1, Type
2, Type 3, Type 4 or Type.‘s polymers.

5.2.12 Solubility

When the processed polymer is tested in accordance with clause 8.8, the ioss in
mass per unit volume (soliuble matter) shall not exceed 1,6 |.:glmm3 for Type 1, Type
3, Type 4 or Type 5 polymers, and shall not exceed 8,0 |.|g:'mrn3 for Type 2 polymers.

Table 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 Fiexural | Flexural | Residual methyl | Sorption Solubility
strength | modulus methacrylate
monomer
Unit of . Percent by mass
Measurement | [MPa). | [MPa] [wt-%) po/mm® | [ug/mmd
min. | min. max. max. max.

Type 1,3,4,5 65 | 2000 2,2 I 32 | 16
[Type 2 60 1500 45 32 ] 8,0
ISO/DIS 1567 : 1897 Dentistry - Denture base polymers Page 9 of 39
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6 Sampling
R ) I

The test sample shall consist of a retail package or packages, containing sufficient
material to camy out the specified tests, plus an allowance for any necessary
repetition of the tests. If more than one package is required, all material shall be of

the same batch.

7 Preparation of test specimens

7.1 Laboratory environment

Uniess otherwise specified in this standard or the manufacturer's instructions the test
specimens shall be prepared and tested at (23 = 2) °C and (50 + 10) % relative
humidity. ' ;

7.2 Procedures

Unless otherwise specified in this standard the materials used for making the
specimens shall be prepared, manipulated and processed using the equipment and
procedures recommended in the manufacturer's instructions (clause 9.3)

A separate mix shall be made for each specimen prepared from a material requiring
mixture of two or more ingredients.

7.3 Special equipment

Any special equipment specified by the manufacturer for processing a material shall
be made available by the manufacturer (or the manufacturer may prepare injection
moulded specimens, and submit them to the test laboratory).

8 Tesf methods

8.1 inspection for compliance determination

Observe the test samples by visual jinspection to determine compliance with the
requirements laid down 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. ( Inspect for colour (clause 5.2.3) and colour stability (clause 5.2.4) in accordance

with 1SO 7491).
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8.2 Packing piasticity

8.2.1 Apparatus

a) Perforated brass die, having the dimensions shown in Figure 1,
with perforations having a diameter of (0,75 + 0,05) mm.

b) Glass plate, (60 £ 5)mm x (60 25)mm x (5% 1) mm.
c) Weight' capable of applying a force of (50 £ 1) N.

d) Polyethylene or polyester film, 0,035 mm to 0,050 mm tthk and
apprommately 50 mm by 50 mm.

e) Dial gauge, (complying with ISO/DIS 463) or linear gauge
accurate to 0,01 mm, equipped with a probe capable of entering
holes in the brass die for measuring depth of penetration of the
material into the die,

8.2.2 Test cond_itibns

The perforated brass die (clause 8.2.1 a)) and glass plate (clause 8.2.1 b)) shall be
maintained at conditions speczﬂed in clause 7.1, except where otherwise specified by
the manufacturer.

8.2.3 Procedure
8.2.3.1 For Type 1 Class 1, Type 1 Class 2, Type 4 and Type §

8.2.3.1.1 Initial packing time

Prepare a sample of the material having a mass of 16 g to 20 g. Immediately prior to
the manufacturer's recommended initial packing time (clause 9.3 e)), shape one-half
of the sample into a cake approxlmately 5 mm thick, place it on the upper surface of
the brass die (clause 8.2.1 a)} and cover it with a plastic sheet (clause 8.2.1 d)). At
the recommended initial packing time ptace the glass piate {clause 8.2.1 b)) and the
weight (clause 8.2.1 ¢)) on the plastic covered resin cake. After 10 min + 30 s,
remove the weight. When the material is firm, introduce the measuring instrument
probe into each hole to contact the penetrating material to determine the depth in the
hole not penetrated.

Calculate the depth of penetration for each hole according to the following formuta:

DP=d-d'
where
DP ‘= depth of penetration in millimetres
d = thickness of the brass die in millimetres
d = thedepth not peﬁetrated in miflimetres
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8.2.3.1.2 Final packing time

Immediately before the final packing time (clause 9.3 e)) recommended' by the
manufacturer, shape the second half of the sampie into a cake and test this portion

according to clause 8.2.3.1.1.

8.2.3.2- For Type 2, Class 1

Prepare a sampie having a mass 8 g to 10 g. Shape this increment and test it
according to the procedure described in clause 8.2.3.1.1

8.2.3.3 For Type 2, Class 2

Prepare a sample having a mass 8gto 10 g. Introduce this increment onto the top
surface of the brass die at the time recommended by the manufacturer (clause
9.3 d)) for pouring the fluid mix into the mould. Determine the depth of penetration

values according to the procedure in clause 8.2.3.1.1

'

8.2.4 Pass/fail determinations

If the first specimen fails to comply with the requirement stated in clause 5.1.3 test
two additional specimens. If the second and third specimens comply with the

requirement the product passes.

8.2.5 Expression of results -

Report the number of holes penetrated to a depth of not less than 0,5 mm by each
specimen and whether the material passes or fails.
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Dimensions in millimetres
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Figure 1 - Perforated brass die for packing plasticity test (see clause 8.2)
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Dimensions in millimetres
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Figure 2 - Stainless steel mould and cfover for colour stability, sorption and solubility
(see clauses 8.4 and 8.8) . '
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8.3 Colour

Compare a specimen stnp prepared in accordance with clause 8.5.3.3, and
inspected in accordance wnh clause 8.1, with the shade guide for compliance with

clause 5.2.3. ;

8.4 Colour stability

8.4.1 Materials

a) Sheet of polyester film, having a thickness of (50 % 25) pm to
cover the steet mould (clause 8.4.2 a)).

b) Aluminium foil
8.4.2 Apparatus

a) Stainless steel mould and cover, (Type 1 and Type 2 materials)
having. the dimensions shown in Figure 2, mounted in gypsum in
sepamt? halves of a denture flask.

b) Moulds. and/or equipment (Type 2 Class 2, Type 3, Type 4,
Type 5 and capsulated materials) recommended by the
manufacturer to produce specimens with the dimensions specified
in clause 8.4.3.

c) Hydraulgic_ or hand press and clamp, where applicable

d) Water bath, capable of maintaining constant temperatures, where
applicable.

e) Oven'ca'pable of being maintained at (37 £ 1) °C.

f) Micrometer or dial calliper, accurate to 0,01 mm and fitted with
parallet .;'mvi!s.

g) Radiation source and test chamber, clauses 3.1.1 and 3.1.3 of
ISO 7491.

8.4.3 Preparation 6f test specimens

Type 1 and Type 2 materials:

Make two specimens from separate mixes. Mix the resin and pack the mixture into
the mould (clause 8.4.2 a)) with the polyester film (clause 8.4.1 a)) against the steel
cover of the mould. Process the mixture in accordance with the manufacturer's

instructions, but retain the polyester film during the processing cycle.

Type 2 Class 2, Type 3, Type 4, Type 5 and capsulated materials:
Prepare the specimens as described by the manufacturer.
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Check with a micrometer or dial calliper (clause 8.4.2 f)) to ensure that each
specimen has a diameter of (50 £ 1) mm and a thickness of (0,5 £ 0,1) mm and that
the top and bottom surfaces are flat. .

i

8.4.4 Procedure |

Store the two specimens in the oven ({:Iause 8.4.2 e)) for 24 h + 30 min. Then store
one specimen in the dark in iaboratory environment (clause 7.1) until the colour
comparison test is made. '

Cover half of the second specimen with aluminium foil (clause 8.4.1.b)) and transfer
it to the radiation source and test chamber (clause 8.4.2 g)). The specimen shail be
immersed in water at (37 £ 5) °C when exposed fo the radiation for 24 h + 30 min in
accordance with 1ISO 7491, After exposure, remove the aluminium foil before colour
comparison of the specimens including the unexposed specimen. The colour
comparison shall be caried out in accordance with the requirements specified in
clause 5.2.4 of this Intemational Standard and in accordance with the procedure for

colour comparison laid down in ISO 7491.

For Type 4 materials store the exposed specimen in laboratory environment (clause
7.1) for 6 days # 2 h until the colour comparison test is made.

8.5 | Polishability, tranélucency, freedom from porosity,
flexural strength and flexural modulus

8.5.1 Polishability

8.5.1.1 _ Apparatus

a) Denture flask, capable of accommodating the test specimen
plate so that the comers are not less than 5 mm from the walls of
the flask.

b) Mode! of the specimen plate, in metal or polymer (Figure 3).

¢) Equipment for processing the resin, including gypsum or
hydrocolioid (clause 9.3 f)).

d) Standard metallographic grinding paper, with a grain size of
approximately 30 pm. See Note 1 clause 8.5.1.1

Note 1 Grinding Paper with a 500 FEPA ( Fédération europénne des produits abrasifs: European
Federation for Abrasive Products) standard number is recommended; however any other paper
mesting the same requirements,is suitable.

e) Wet pumice, havir}g a grain size of approximately 10 ym to 20 ym

f) Polishing compound
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g) A musliri wheel, with 16 to 36 ply having a diameter of 70 mm to
95 mm and at least 10 mm between the outer diameter and the
stitching or other reinforcement.

hy A unstitqhed muslin wheel, with 16 to 36 ply having a diameter
of 70 mm to 95 mm.

Dimensions in millimetres

$0

NOTE - Dimensional tolerances shall be £ 1 mm

Figure 3 - Model of the specimen plate (see clause 8.5)

8.5.1.2 Preparation of the mould

‘For Type 1 and Type 2 Class 1 polymers invest the model of the specimen plate
(clause 8.5.1.1 b)) in the denture fiask (clause 8.5.1.1 a)) in accordance with the
manufacturer's instruction. Prepare the mould for Type 2 Class 2 ,Type 3, Type 4,
Type 5 and capsulated materials in accordance with the manufacturer's instructions.

8.5.1 3 Procedure

Form and process according to the manufacturer's instruction two specimen plates
each from a separate mix:using the material and equipment specified in clause
8.5.1.2. Grind and polish surfaces of the specimen piates for not longer than 1 min
with pumice (clause 8.5.1.1'e)) and with a wet musiin wheel (clause 8.5.1.1 g)) ata
circumferential speed of (650 + 350) m/min. (A wheel with a diameter of 70 mm
rotating at 1500 min™' will have a cirumferential speed of 329 m/min and a 100 mm
wheel rotating at 3500 min” will have a circumferential speed of 1010 m/min).
Thereafter with an unstitched muslin wheel (clause 8.5.1.1 f)) with a polishing
compound (clause 8.5.1.1 f)). After polishing and cleaning examine the polished
surfaces for compliance with clause 5.2.2.
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8514  Pass/Fail determination,

If both specimen plates comply with clause 5.2.2, the material passes. If both
specimen piates fail to comply with clause 5.2.2, the material fails. if oniy one of the

specimen plates complies, prepare and evaluate three new plates. The material
passes only if all three new plates comply.

8.5.1.5 Expression of results

Report the number of specimen plates evaluated, the number complying and
whether the material passes. .

8.5.2 Translucency

8.5.2.1 Materials !

a) Two specimen plates, prepared and tested according to clause
8.5.1 :

8.5.2.2 Apparatus
a) Opaque disc, diameter (10 + 1) mm and thickness (2 £ 1) mm
b) A frosted 40 W electrical light bulb

8.5.2.3 Procedure

Examine each of the two specimeh plates separately. Position the polished
specimen plate approximately 500 mm from the light bulb (clause 8.5.2.2 b)) with the
opaque disc (clause 8.5.2.2 a)) centred on the surface nearest the light bulb. Darken
the room. View the specimen plate from the side opposite the disc iocation to
determine whether the material complies with clause 5.2.5.

8.5.2.4 Pass/fail determination

If both specimen plates comply witﬁ clause 5.2.5, the material passes. If both
specimen plates fails, the material fails. if only one of the specimen plates passes,
prepare and evaluate three new plates. The material passes only if all three new

piates comply.
. 8.5.2.5 Expression of results

Report the number of specimen plates evaluated, the number complying and
whether the material passes.
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8.5.3 Freedom from porosity, flexural strength and flexural modulus

8.5.31  Materials

a)

8.6.3.2 Apparatus !

a)

b)

g)

h)

Two specimen plates, prepared and tested according to clauses
8.5.1 and 8.5.2.

A sawing machine, or other cutting device for sectioning the
specimen plates

~ Milling machine, or other instrumentation for air or water. cooled

cutting so as not to generate temperatures above 30 °C during
shaping of the specimens. (A machine with a miling head and a
sharp carbide edge, is suitable.)

Standard metallographic grinding papers, having a grain size
of approximately 30 pym (500 FEPA) and 14 pm (1200 FEPA).
See Note 1 clause 8.5.1.1.

Micrometer, and/or dial caliiper accurate to 0,01 mm and fitted
with parallel anvits.

A container of water, for storing the specimen strips at
(37 £ 1) °C for pre-test condition

Testing machine, calibrated to provide for a constant crosshead

speed of (5 + 1) mm/min and equipped with instrumentation for
measuring the deflection of the specimen to within 0,025 mm.
Any load exerted by the defiection instrument shall be accounted
for when calibrating the machine.

Flexural test rig, consisting of a central loading plunger and two
polished cylindrical supports, 3,2 mm in diameter and at least 10,5
mm long. The supports shall be parallel to within 0,4 mm and
perpendicular to the longitudinal centre line. The distance
between centres of the supports shall be (50 £ 0,1) mm, and the
ioading plunger shall be midway between the supports to within
0,1 mm. Means to prevent misalignment of the specimen shall be
included in the design.

- Water bath, for fnaintaining the specimens wet and at a
- temperature of (37 £ 1) °C, during testing.
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8.5.3.3 Procedure

Prepare six specimen strips. Cut each plate lengthways into three equal 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 the edges and equally from both moulded
surfaces so that the dimensions remain slightly oversized. Take care to avoid
overheating the specimen. Wet-grind all faces and edges smooth and flat with the
metallographic grinding papers (clause 8.5.3.2 c)) to the required width and height.
Three measurements of the specimen. height shall be made along the long axis with
an accuracy of + 0,01 mm. The deviation between the three measurements along
the long axis shall be not more than '+ 0,02 mm. The specimen shall be flat and
have an even height. i :

8.5.3.4 Freedom from porosity

Six test specimen strips shall be prepared in accordance with 8.5.3.3 and examined
for compliance with clause 5.2.6. :

8.5.3.4.1 Pass/fail determination

The material passes only if at least five out of six specimen strips comply with the
requirement in clause 5.2.6. ’

8.5.3.4.2 Expression of results
Report the number of specimen strips complying and whether the material passes.
8.5.3.5 Flexural strength and fiexura!_ modulus

Store the five or six specimen strips free from voids, prepared according to clause
8.5.3.3 and complying with clause 5.2.6, in water at a temperature of (37 £ 1) °C for
(50 £ 2) h prior to flexural testing. Take a specimen strip from water storage and
immediately lay the flat surface symmetrically on the supports of the flexural test rig
(clause 8.5.3.2 g)) immersed in the water bath (clause 8.5.3.2 h)). Allow the
specimen to come to equilibrium with the water bath temperature.

Increase the force on the loading plunger from zero, uniformly, at a constant rate of
(5 £ 1) mm/min until the specimen breaks.
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8.5.3.51 Calculation }and expression of resuits

8.5.3.5.4.1 Flexural strength
Caiculate the flexural strefigth, o , in megapascals from the following equation:
 3F1
o= -—2'
2bh

where

F is the maximum load, in newtons, exerted on the
‘specimen; .

/ ’is the distance, in millimetres, between the supports
‘accurate to £ 0,01 mm

b 'is the width, in millimetres, of the specimen measured
.immediately prior to water storage.

h .is the height, in millimetres, of the specimen measured
.immediately prior to water storage.
8.5.3.5.1.2 Flexural modulus

Calcutate the flexural modulus E, in megapascails, from the following equation:

__AP
4bh’d
where
F, : is the load, in newtons, at a convenient point in
' the straight line portion of the trace;
Note 2 For greater accu;acy. the straight line may be extended.
d is the deflection, in miliimetres, at load F,.

Lb énd h  are as defined in clause 8.5.3.5.1.1
8.5.3.5.1.3 Pass/fail determination of flexural strength

If at least four of the results are not less than 65 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 polymers and not less than 60 MPa for Type 2 polymers, the material is
deemed to have complied with the requirements of clause 5.2.7.

If at least three of the result are less than 65 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 polymers and less than 60 MPa for Type 2 polymers, the material is deemed
to have failed absolutely. :
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if two of the results are less than 65 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5
polymers and 60 MPa for Type 2 polymers, repeat the whole test but on this

occasion prepare six specimen strips.

if at least five of the results are not less than 65 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 polymers and not less than 60 MPa for Type 2 polymers on the second
occasion, the material is deemed to rjave complied with the requirements of clause

5.2.7.

-----

If at least four of the resuits passed the requirements of clause 5.2.7 on the first
occasion, calculate the fiexural modulus according to clause 8.5.3.5.1.2 for each of

the five specimens.

If a second series was tested, calcﬁlate the flexural modulus for five of the six

specimens from this series only.
If at least four of the results are not less than 2000 MPa for Type 1, Type 3, Type 4

and Type 5 polymers and not less than 1500 MPa for Type 2 polymers the material
is deemed to have complied with the requirements of clause 5.2.8.

if at least three of the results are less than 2000 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and
Type 5 polymers and less than 1500 MPa for Type 2 polymers, the material is
deemed to have failed absolutely.

If two of the results are less than 2000 MPa for Type 1, Type 3, Type 4 and Type 5
polymers and less than 1500 MPa for Type 2 polymers, repeat the whole test, but
on this occasion prepare six specimen strips. In this series at least five results for
both flexural strength and flexural modulus must comply with the requirements of
clauses 5.2.7 and 5.2.8. '

8.5.3.5.4.5 Expression of results .

Report the number of specimen strips evaluated, all results for flexural stréngth and
flexural modulus with the number of strips complying with the clauses 5.2.7 and
5.2.8, and whether the material passrfzs.
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8.6 Bonding tc;: synthetic polymer teeth

8.6.1 " Materials

a) Maxillary anterior synthetic polymer teeth complying with
ISO 3336.

b) Dental mounting wax

8.6.2 Apparatus |

a) Metal form of the design illustrated in Figure 3 a of ISO 3336,
which incorporates a trough 5 mm wide by 1,5 mm deep for use in
mounting the teeth.

b) Normaf dental laboratory apparatus for denture flasking and
processing.

c) Tensile testing apparatus with specially designed grips
illustrated in Figure 3 ¢ of 1ISO 3336.

8.6.3 Procedure .

Grind a set of six maxillary anterior teeth (clause 8.6.1 a)) on the ridge lap. Mount
these teeth on a metal form (clause 8.6.2 a)) with wax (clause 8.6.1.b)), as illustrated
in Figure 3 a of ISO 3336, so that about one-half of the lingual surface of the incisal
portion of the tooth projects beyond the metal form.

Using a denture flask (clause 8.6.2 b)), set the mounted teeth in dental gypsum
(Figure 3 b of ISO 3336). Remove the metal form and then flush the wax from the
teeth with boiling tap-water containing a detergent until all wax has been removed,
followed by rinsing several times with boiling tap-water. Prepare and process the
denture base polymer to the teeth according to the manufacturer's instructions
(clause 9.3) after proper plasticity has been reached. Test the denture base-
mounted teeth in the tensile testing apparatus (ciause 8.6.2 ¢)) designed to permit a
direct pull on the incisai part of the lingual surface in a labial direction at a consistent
height above the acrylic bar (Figure 3 ¢ of ISO 3336). Use equipment which does
not permit lateral defiection or change of position.

Load each tooth, as illustrated in Figure 3 ¢ of 1ISO 3336, ata displacement rate in
the range 0,5 mm/min to 10 mm/min until fracture occurs.

8.6.4 Pass/fail determination

The bond passes the test if the fracture path does not occur cleanly along the tooth
surface. Thus, tooth remnants shall remain bonded to the denture base polymer
and/or denture base polymer shall remain firmly bonded to the detached tooth or the
adhesive shall remain firmly bonded to both detached tooth and denture base. [f at
least five maxillary anterior teeth pass the test, the denture base polymer is deemed
to comply with the requirement of clause 5.2.9.

If only three comply, the denture base polymer fails.
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if only four comply, prepare an additional denture base polymer with six maxiliary
anterior teeth from one set. If at least five maxillary anterior teeth pass this second
test, the denture base polymer is deemed to comply with the requirement.

Note 3 Only pure adhesive interfacial fracture indicates a failure to meet the requirement. Cohesive
fracture in either the tooth, the denture base polymer or an adhesive, is necessary for a
satisfactory bond.

8.6.5 Expression of results -

Report the number of teeth for which the bond passes the test.

8.7 Residual methyl methacrylate monomer

8.7.1 Principle

Solvent extraction of the methyl methacrylate (MMA) monomer from poiymerized
denture base materials followed by chromatographic analyses.

A gas chromatographic (GC) method, high performance liquid chromatography
(HPLC) method (Annex A) or any other chromatographic method which gives the
same results as with the methods of this standard can be used. This must be
verified by proficiency testing based on the chromatographic methods described in
this standard.

8.7.2 Preparation of test specimen discs

8.7.2.1 Apparatus

a) A circular stainiess steel mould, (Type 1 and Type 2) with a
diameter of 50 mm and a depth of (3,0 £ 0,1) mm with a flat cover.
A similar mould {less deep) is shown in Figure 2. The mouid shall
be mounted in gypsum in separate halves of a denture flask.

b) Moulds and/or equipment (Type 2 Class 2, Type 3, Type 4,
Type 5 and capsulated materials) recommended by the
manufacturer to produce specimens with the dimensions specified

in clause 8.7.2.1 a).

¢) Standard metallographic grinding papers, with a grain size of
approximately 30 pm (500 FEPA) and 15 pm(1200 FEPA). See
Note 1 clause 8.5.1.1
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8.7.2.2 Procedure -

Prepare three specimens from three separate mixes as described in clause 8.4.3,
except that the mould shall have the dimensions given in clause 8.7.2.1 a). Keep
the specimens in the dark at laboratory environment (clause 7.1) for at ieast 24
hours prior to grinding. Use the metaliographic grinding papers (clause 8.7.2.1 ¢)) in
. turn, to wet grind material equally from both sides of the specimen disc, until a
thickness of (2,0 £ 0,1) mm is obtained. Grind the periphery of the specimens °
against the 15 pm grain metallographic grinding paper until the entire periphery is
abraded and smooth. Avoid frictional heat which can cause loss of monomer or
depolymerization. Examine the specimens visually without magnification. If the
specimen demonstrates minimal porosity, then three samples can be obtained from

it.

Note 4 If the specimens are stored in the refrigrator the monomer content remains constant for several
days. lf the specimens are stored in the freezer (below -18 *C) the monomer content remains

constant for several months.
Store the ground specimehs in the dark at laboratory environment for (24 £ 1) h prior
to extraction of monomer.
8.7.3 Extraction Qf monomer
8.7.3.1 Reagents

a) Hydroquinone, (HQ)

b) Acetoné, of analytical or HPLC grade

c) Methaﬁol, (CH3;-OH) of analytical or HPLC grade

d) Internal Standard (1.S.), of analytical grade, n-Pentanol or any .

other suitable 1.S. (e.g. 1-butanol) whose peak does not interfere
with any other peak in the sample soiution.

8.7.3.2 Apparatus

Ordinary iaboratory apparatus and
a) Magnetic stirring apparatus, with PTFE coated magnetic stirrer
b) AnalyﬁFal balance, with an accurancy of 0,05 mg or better

c) One-mark volumetric glass flasks, of capacities 5 ml, 10 m! and
11

d) Glass éentrifugation tubes.

e) Volumetric pipettes, of capacities 100 pl, 2 ml, 3 ml and 5 ml.

f)  Centrifuge, capable of centrifuging at 3000 x g, m/s?
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8.7.3.3 Preparation of solutions
8.73.3.1  Acetone soiution (A)

Weigh approximately 0,02 g HQ (clau'se 8.7.3.1 a)) into a 1 | one-mark volumetric
glass flask (ciause 8.7.3.2 ¢)). Add acetone (ctause 8.7.3.1 b)) until the total volume

is1l.
8.7.3.3.2 Methanol solution (B)

Weigh approximately 0,02 g HQ (ctause 8.7.3.1 b)) into a 1! one-mark volumetric
glass flask (clause 8.7.3.2 c)). Add methanol {clause 8.7.3.1 d)) until the total
volumeis 1 |. :

8.7.3.3.3 Methanol/Acetone solution (C)

Mix one volume part of solution A (clause 8.7.3.3.1) and four volume parts of sotution
B (clause 8.7.3.3.2).

8.7.3.3.4 Internal Standard (1.S.) solution

In order to achieve an L.S. peak which will represent a concentration located in the
middle of the calibration curve, weigh approximately 350 mg |.S. (clause 8.7.3.1 d))
into a 10 ml one-mark volumetric glass flask (clause 8.7.3.2 c)). Add the methanol
solution (B) (clause 8.7.3.3.2) until the total volume is 10 mi. The volume of 10 ml is
to ensure that there is enough 1.S. soiution for additional analyses. The concentration
of the 1.S. in the final solution will be approximately 2 percent by mass of the quantity
of the specimen pieces (e.g. 650 mg) treated with the acetone solution (A) (clause
8.7.3.3.1) and the methanol solution (B) (clause 8.7.3.3.2)

8.7.3.3.5 Sample solutions

Analyse three sample solutions from each test specimen, i.e. a total of nine sample
solutions. ’

Break each specimen disc (clause 8.7.2) into pieces small enough to pass through
the neck of the one-mark 10 ml volumetric glass flasks (clause 8.7.3.2.c)). A sample
size of approximately 650 mg is introduced into separate one-mark volumetric glass
flasks. The mass is weighed out withi an analytical balance (clause 8.7.3.2 b)) and
recorded for each individual sample solution.

Add the acetone solution (A) (clause 8.7.3.3.1) until the total volume is 10 mi and
then introduce a clean PTFE coated magnetic stirrer (clause 8.7.3.2.1) to each one-
mark volumetric glass flask. Ensure that the volumetric one-mark glass flasks are
properly sealed and agitate the sample solutions by magnetic stirring for (72 £ 2) h at
room temperature.

To precipitate the dissolved polymer, use a separate volumetric pipette (clause
8.7.3.2 e)) to transfer a 2 ml aliquot of each previously prepared sample soiution to
each one-mark 10 ml volumetric flask.

Then add 100 pl of the 1.S. solution (ciause 8.7.3.3.4) to each flask. Add methanol
solution (B) (clause 8.7.3.3.2) to each of these sample solutions to a tota! volume of

10 ml.
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Use separate volumetric pipettes (clause 8.7.3.2 e)) to transfer 5 mi of the polymer
and monomer containing slurry from each of the 10 mi flasks to glass centrifugation
tubes (clause 8.7.3.2d)). '

Centrifuge the slurry at 3000 x g, m/s? for 15 min in a centrifuge (clause 8.7.3.2 f)).
Use separate volumetric pipettes to transfer a 3 mi aliquot of each centrifuged
solution to separate glass tubes. Determine that there is no remaining polymer in
the solution by adding additional amounts of methanol to an aliquot of the remaining
centrifugate in a test tube. The centrifugate shall appear clear when a beam of light -
is directed vertically through the test tube containing the solution. This test must be
carried out in a dark room. |f the solution does not appear clear, repeat the
procedure described above using a larger amount of the methanol solution (B).
Record the volume of the methanol solution (B) necessary to complete precipitation
of polymer. When the solution appears clear, determine the residual monomer
content by means of the GC method, HPLC method (Annex A) or another equivalent
chromatographic method (clause 8.7.1).

8.7.4 Gas chromatography
8.7.4.1 Reagent

a) Methyl methacrylate (MMA), GC-purity > 99 %
8.7.4.2 Apparatus

a) Gas chromatograph with split/splittess injection port for liquid
samples (split mode 1 : 10 recommended) flame ionisation
detector and recording system. '

b) Microsyringe capacity 0,1 pl to 5 pi.
8.7.4.3 Procedure
8.7.4.3.1 Preparationldf calibration solutions for gas chromatography

Make at least five standard solutions with concentrations of MMA between
approximately 0,1 percent by mass to approximately 6 percent by mass of the
quantity of the specimen pieces. Prepare the calibration solutions of MMA by
weighing approximately 6 mg, 60 mg, 150 mg, 300 mg and 400 mg of MMA (clause
8.7.4.1 a)) into separate one-mark volumetric glass flasks of capacity 5 ml (clause
8.7.3.2 ¢)). Add solution C (clause 8.7.3.3.3) until the total volume is 5 ml. 100 pl of
each calibration solution shall be transferred into separate 10 mi one-mark
volumetric glass flasks together with 100 pl of the I.S. solution (clause 8.7.3.3.4) and
the solution C is added until the totai volume is 10 ml.

Record the mass of MMA for each individual calibration solution and calculate the
final concentrations (ug/mi).

If the MMA content of the sample solutions does not fit within the extreme MMA
concentrations of the caiibration graph, make additional calibration points.
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8.7.4.4 Gas chromatographic equipment, gases and operating conditions

a) Column; fused silica capillary tube of length
‘ 30 m and intemal diameter 0,25 mm is
recommended. A stationary phase of a
polysiloxane derivative (e.g.
polysiloxane with methyl and phenyl
groups) or palyethylene glycol.

b) Column 6 to 10 hours under gas flow and at
conditioning; : ~ elevated temperatures

¢) Recommended
column temperature; 75 °C, isothermal

d) Injector temperature; 200 °C
e) Detector temperature; 200 °C

f) Carrier gas; ' helium.for gas chromatography with a
. flow rate of approximately 1,3 ml/min.

g) Fuel gases; ' hydrogen and air for gas

chromatography
8.7.4.5 Gas chromatograms of sample and calibration solutions

According to the sensitivity of the gas chromatograph used, inject a suitable volume
of the sample solution (prepared according to clause 8.7.3.3.5) or the calibration
solution (prepared according to clause 8.7.4.3.1). The injected volume is not critical
for the calculation of resuits, but shall be identicai for comresponding samples and
calibration solutions. Operate the gas chromatograph until ali components are
completely eluted.

To ensure correct quantification of fhe MMA content in the sampie solutions, good
separation of all substances must be secured by using different column oven
temperature profiles.

8.7.4.6 Evaluation of peaks of gas chromatogram

The retention times of MMA and 1.S. shall be known, at least in relation to each
other. The exact values vary according to the age of the column and other gas

chromatographic parameters.
The peak height or area of MMA and 1.S. shall be determined by electronic

registration and integration. ‘
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8.7.5 Calculation and expression of results
8.7.5.1 Calculation of results from a calibration graph
8.7.5.1.1 Drawing of the calibration graph

Draw a calibration graph by plotting the ratios of the peak area (or height)

A
Ars
where
A.mu, is the peak area (height) of methyl methacrylate
" monomer in the calibration solution.
A, isthe peak area (or height) of internal standard (e.g.
n-pentanol) in the calibration solution.
8.7.5.1.1.1 Precision of measurements

The correlation coefficient of the calibration graph established by linear regression
shall not be less than 0,990.

8.7.5.1.2 Determination of the percentage of methyl methacrylate

- With the corresponding ratios determined from the sample solutions

_A MMA

Auis.

where
y: is the peak area (or height) of methyl methacrylate in

the sampie solution.

As is the peak area (or height) of intemal standard (e.g.
n-pentanol) in the sample solution.

Use the calibration graph to determine the concentration of MMA (c 4} in the
analysed sample solution in pg/mil. -
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Total quantity of MMA in the sample sé'.;lution. m s (HQ), is calculated according to
the equation (See Note 4): :

10 (ml) o
M pma = [ © mma (HG/MI) X x 10 (ml} ]ug
2 (ml)
Note 5 ‘ For precipitation of dissolved polymer methanol solution (B) Is added to a 2 ml

aliquot of the sampie solution and 100 pl 1.S. solution in a volumetric closed glass flask
until a total volume of 10 m! is achieved. If compiete precipitation of polymer is not
achieved with a 2 : 10 dilution, this factor must be altered.

The volume of the original sample solution was 10 mi.

: ™ panma X 100
Residual monomer ( wi-% ) = —_—
| M SAMPLE

M sAMPLE = Mass of sample {ug)

8.7.5.2 PassHail determinationé

if results obtained for at least seven of the sample solutions comply with the
requirement stated in clause 5.2.10 the material passes.

If four or fewer of the sample solutions comply with the reguirement stated in clause
5.2.10, the material fails.

If only five or six comply make new spécimen discs and solutions and repeat the test.
If at least eight of the second series of solutions comply with the requirement stated
in clause 5.2.10 the matenal passes.

8.7.5.3 Expression of results

Report the number of sample solutions evaluated, all results for residual monomer
content and whether the material passes.
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8.8 Water sorpfion and solubility

8.8.1 Materials
a) Silica gel, freshly dried for (300 % 10) min at ( 130 £ 5) °C.
b) Water, complying with grade 2 of ISO 3696.

8.8.2 Apparatus

a) Rack to keep the specimens parallel. and separated.

b) Two desiccators

c) Oven, maintained at (37 £ 1) °C.

d) Polymer coated tweezers

e) Clean dry towel

f) Micrometer, accurate to 0,01 mm

g) Dial gal.;ge calliper or slide calliper, accurate to 0,01 mm
8.8.3 Preparation of test specimens

Specimens shall be prepared as described in clause 8.4.3, except that five
- specimens shall be preparef:d.

8.8.4 Procedure
8.8.4.1 Conditioned ;specimens

Place the specimens in the rack (clause 8.8.2 a)) inside one of the desiccators
" (clause 8.8.2 b)) containing freshiy dried silica gel (clause 8.8.1 a)). Store the
desiccator in the oven (clause 8.8.2 ¢)) at (37 % 1) °C for (23 + 1) h and then remove
the desiccator from the oven.

Transfer the specimens kept in the rack directly to the second desiccator which has
been supplied with freshly dried silica gel. The second desiccator is kept at

(23 + 2) °C. After (60 £ 10) min in the second desiccator the specimens are ready
for weighing. ,

Use an analytical balance (clause 8.7.3.2 b)) to weigh the specimen to an accuracy
of 0,2 mg. Keep the desiccator sealed except for the shortest possible period
required for removing and repiacing specimens. After all the specimens have been
weighed, replace the silica gel in the first desiccator with freshly dried gel and place
the desiccator in the oven.;

Repeat the cycle described until a constant mass, m, , to be called the "conditioned
mass”, is reached, i.e. until the loss in mass of each specimen is not more than

0,2 mg between successive weighing. At this point calculate the volume V, of each
specimen from the mean of three diameter measurements and the mean of five
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thickness measurements. The thickness measurements are taken in the centre and
at four equally spaced locations around the circumference.

8.8.4.2 Wet specimens

Immerse the conditioned specimens in water (clause 8.8.1 b)) at (37 = 1) °C for
7 days = 2 h. After this time, remove the discs from the water with polymer coated
tweezers (clause 8.8.2 d)), wipe with a clean dry towel (clause 8.8.2 e)} until free
from visible moisture, wave in the air for (15 £ 1) s and weigh (60 + 10) s after
removal from the water (with an accuracy of 0,2 mg). Record this mass as m,.

8.8.4.3 Reconditioned specimens

After this weighing, recondition the specumens to constant mass in the desiccator as
described in clause 8.8.4.1. Record the mass of the "reconditioned” specimens as

mj.

Note 6 It is essential that the same conditions be applied as for the first drying process (clause
8.8.4.1), using the same number of specimens and the freshiy dried silica gel in the
desiccators.

8.8.5 Calculation and ex;iression of results

8.8.5.1 Water sorption

Calculate the value for the water sorptuon w 5 , for each specimen, expressed in
microgram per cubic miilimetre (pug/mm?) from the following equation:

_m-om
Wo= =7
where m, is thé mass of the specimen, in micrograms (ug),

after immersion in water (clause 8.8.4.2).

m, is the reconditioned mass of the specimen, in
micrograms (ug) (clause 8.8.4.3).

14 is the volume of the specimen, in cubic millimetres
(mma) (clause 8.8.4.1).

Round off the ca!cuiated values for water sorption to the nearest microgram per
cubic millimetre (ug/mm?).
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8852  Water solubility
|
Calculate the soluble matter per unit volume, ¥, , leached out during immersion,

expressed in microgram per cubic millimetre (uglmm3 ) for-each specimen from the
following equation : '

where 'm is the "conditioned” mass of the specimen, in
microgram (ug) (see clause 8.8.4.1).

:m, and ¥ are as given in clause 8.8.5.1.

Round off the calculated values for water solubility {o the nearest 0,1 microgram per
cubic millimetre (pg/mm?®).

8.8.5.3 Pass/fail determination of water sorption

If at least four of the water sorption results comply with the requirement stated in
clause 5.2.11, the material passes.

If at least two of the water sorption results do not comply with the requirement stated
in clause 5.2.11, the material is deemed to have failed absolutely.

If only three of the water sorption results comply with the requirement stated in
clause 5.2.11, prepare and test a series of six additional specimens. If at least five
- of the water sorption results of the second series comply with the requirement stated
in clause 5.2.11, the material is deemed to have passed.

8.8.5.4 Pass/fail determination of water solubility

If at ieast four of the watér soiubility results comply with the requirements stated in
clause 5.2.12, the material passes.

If at least two of the watér solubility results do not comply with the requirements
stated in clause 5.2.12, the materials is deemed to have failed absolutely.

if only three of the water solubility results comply with the requirements stated in
clause 5.2.12, prepare and test a series of six additional specimens. If at least five
of the water solubility resuits of the second series comply with the requirements
stated in clause 5.2.12, the material is deemed to have passed.

8.8.5.5 Expression of results

Report the number of specimens evaluated, all results for water sorption and water
solubility with the number of specimens complying with the clauses 5.2.11 and
5.2.12, and whether the material passes.
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9 Requirements for labelling, marking,
| packaging and instructions, supplied by

manufacturer

9.1 Packaging '

The material shall be supplied in properly sealed containers made of materials which
neither contaminate nor allow contamination of the contents. The containers shall be
packaged so as to prevent damage or leakage during transit and storage. The liquid
shall be contained in a dark-coloured bottle or opaque container. An outer package
may be used to present one or more immediate containers for retail marketing.

9.2 Marking of outer packages and containers

9.2.1 Outer packages

Each outer package shall be clearly marked with the following information;

a)
b)

c)

d)

g)

h)

D

The material's trade or brand name
Manufacturer's name and address and/or agent in country of sale

The Type, Class and colour of the material and its application
given in clear language

The term expiry date followed by a 4 digit number indicating the
applicable year and month for example:

Expiry date 9607, where the first pair of digits represent the year
1996 and the second pair of digits represent the month July (ISO
8601)

Recommended conditions of storage

The specification of the contents, including the number, mass
and/or volume of each item

Cautionary statements with regard to flammability and flashpoint
of the liquid (when applicabie)

Cautionary statements with regard to toxic, hazardous, or irritating
characteristics '

Identification of any pharmaceutically active ingredients present in
the material and referred to in product information and instructions
provided by the manufacturer

Manufacturer's batch reference
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k) Where applicable, information of any special treatment to achieve
bonding to synthetic polymer teeth ( clause 5.2.9)
9.2.2 All inmediate containers

All immediate containers shall be clearly marked with the following information:

a) The material's trade or brand name

b) Manufacturer's name and address and/or agent in country of sale

¢) The Type, Class and colour of material and its application given in
clear language

d) The term expiry date followed by a 4 digit number indicating the
applicable year and month for example:
Expiry date 9607, where the first pair of digits represent the year
1896 and the second pair of digits represent the month July (ISO
8601)

e) Recommended conditions of storage

fy The specification of the contents, including the number, mass
and/or volume

g) Cautionary statements with regard to flammability and flashpoint
of the liquid {(when applicable)

h) Cautionary statements with regard to toxic, hazardous, or irritating
characteristics

i) Identification of any pharmaceutical active ingredients present-in
the material and referred to in product information and instructions
provided by the manufacturer.

J}) Manufa¢turer's batch reference;

k) Where applicabie, information of any special treatment to achieve
bonding to synthetic polymer teeth (clause 5.2.9)

9.2.3 Containers 6f powder, blank and plastic materials

The colour shall be clearly marked on each container of powder.

924 Containers of liquid

The flashpoint of the liquid'shall be clearly marked on each container of liquid.
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9.3 Manufacturer’s instructions

The instructions needed for safe and effective use of the material shall be included in
each individual package. All processing methods described in the manufacturer’'s
instructions must resut in a denture base polymer which fulfils the requirements laid
down in this standard. As a minimum they shall include (as applicable) the following

information:

a) Recommended stof'age conditions for unprocessed material

b) Cautions against prolonged skin contact with the unpolymerized
gel or liquid and against inhalation of the monomer

c) Powder/ liquid ratio (mass per unit volume or mass per mass)

d) The time, temperature and procedures to prepare the material for
packing '

e} The time over which packing may be effectively conducted: initial
packing time and final packing time

f) The equipment and the material needed to prepare the mould
(e.g. type of flask, gypsum, hydrocolloid)

g) Recommended seﬁaration media

h) Any special treatm:ent necessary to achieve bonding to synthetic
polymer teeth

f) The temperature of the flask during packing

j) The detailed procedure for activating and completing
polymerization of the material

k) Post processing tréatment of the processed material (cooling and
storage after deflasking)

) The maximum residual monomer content (per cent by weight)
when tested according to clause 8.7 '

m) The curing cycle necessary to achieve a monomer content
claimed to be less than 1 %.

Note 7 Special instructions may be necessary for the equipment and processing of Type 2 Class 2,

Type 3, Type 4 and Type 5 and capsulated material as indicated in clauses B.4.3 and 8.5.1.2.
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Annex A (Normative)

HPLC-METHOD FOR DETERMINATION OF MMA-CONTE.NT

_Several items needed for the HPLC method are identical to some of those required
for use in the GC method, clause 8.7 of ISO 1567. ‘

A1 Preparation of test specimens see clause 8.7.2
A2 Extraction of monomer

A2.1 Reagents

A2.1.1 Use reagents as described in clause 8.7.3.1

A.2.1.2 Tetrahydrofurane (THF), of analytical or HPLC grade
A.2.1.3 Water, complying with grade 2 of 1SO 3696.

A.2.2 Apparatus'

Apparatus as described in clause 8.7.3.2

A.2.3 Preparation of solutions

See clause 8.7.3.3 and Note 7;

Note 8 THF can substitute acetone.
An intemal Standard (1.S.) solution {ciause B.7.3.3.4) is not required. Therefore, the addition
of the 1.5. to the sample soiutions (clause B8.7.3.3.5) and the addition of the LS. to the

calibration solutions (clause 8.7.4.3.1) is not required.

A.2.4 High performance liquid chromatography (HPLC)

A24.1 Reagent
see clause 8.7.4.1

A24.2 Apparatus

A.2.4.21 High performance liquid chromatography with ultraviolet
spectroscopy detector capable of measuring at 205 nm and a recording

system.

A.24.2.2 Injection toop; e.g. 20 ul
A24.3 Procedure

A.2.4.3.1 Preparation of calibration solutions for HPLC

see clause 8.7.4.3.1, except that |.S. is not required and that THF can substitute
acetone.
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A2.44 HPLC chromatographic equipment and operating conditions:

a) Column: Octadecyl silanized, 5 um, 250 mm length and
4-5 mm intemal diameter.

b) Mobile phase: 66 % CH30H /34 % H20, isocratic elution.
c) Fiow: 0,8 mi/min.

d) Detection: UV - 205 nm

e) - Temperature: Constant room temperature

Note 8 The operating conditions can be altered if satisfactory separation is achieved.
Another mobile phase system, e.g. acetonitrilwater (CH3CN/M0), can be used, if separation
is satisfactory.

A.24.5 HPLC chromatograms of sample and calibration solutions

The wavelength of 205 nm is suitable for low concentrations of MMA in the sample
solution. The calibration graph must be linear. if the concentration of the sample
solution is too high quantitative dilution of sampie and calibration sofutions is
required, or a different choice of wavelength, e.g. 225 nm, can be made.

To ensure that a constant volume of the sample solutions and the calibration
solutions are injected, a loop with a fixed volume (e.g. 20 ¢l } is used.

To ensure correct quantification of the MMA content in the sample solutions, good
separation of all substances must be secured by selecting an appropriate mobile
phase composition.

'Operate the HPLC until all components are completely eluted.
A.2.4.6 Evaluation of peaks from HPLC chromatograms

The retention time of MMA shalf be known and shall be stable during the analyses of
sample soiutions and calibration solutions. The retention time is dependent upon the

column and mobiie phase composition.
The peak height or area of MMA shall be determined by electronic registration and

integration.
A25 Calculation and expression of results
A.25.1 Calculation of results from a calibration graph

A.2.51.1 Drawing of the calibration graph

Draw a calibration graph by plotting the peak area (or height) of methyl methacrylate
monomer in the calibration solution against the respective concentrations of MMA

expressed in pg/ml.
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A.2.5.1.1.1 Precision of measurements

The correlation coefficient of the calibration graph established by linear regression
shall not be less than 0,990. :

A.2.5.1.1.2 Determination of the percentage of methyl methacrylate

Use the calibration graph to determine the concentration of MMA (¢ yua) in the
analysed sample solutions in pg/ml.

Total quantity of MMA in the sample solution, m pyya (HQ), is calculated according to
the equation {(see Note 9): :

10 (ml)
m yma = [ € mma (H9/MI) X x 10 {(ml)] ug
2 (ml)
Note 10 For precipitation of dissolved polymer methanol solution (B) is added o a 2 mi! aliquot of the

sample solution in a volumetric closed glass flask until a tota! voiume of 10 ml is achieved. If
complete precipitation of polymer is not achieved with a 2 : 10 dilution, this factor must be
altered.

The volume of the original sample solutibn was 10 mi.

m g X 100

Residual monomer { wt-% ) =
M sAMPLE

M sAMPLE™ Mass of sample (Hg)
A.2.5.2 Interpretation of results

see clause 8.6.5.2
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