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RESUMEN

El objetivo de este estudio consiste en determinar el
efecto que los tratamientos térmicos de

esterilizacion tienen sobre las propiedades

mecdnicas de una aleacion de Ni-Ti superelastica
con memoria de forma con aplicacion a la
realizacion de fijadores protésicos dentales debido
principalmente a los llamados procesos de
envejecimiento que podrian tener lugar en la
aleacion.
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ABSTRACT

The effect of the sterilization beat treatments on
mechanical properties have been studied in the Ni-Ti
shape memory alloy in order to apply in dental
prosthesic fixations. The ageing of the alloy produces
precipitations that provoke changes in the properties
of the alloy.
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INTRODUCCION

Las aleaciones con memoria de forma se caracteri-
zan por poseer propiedades no comunes respecto a
las aleaciones convencionales utilizadas en
Odontologia, como son el efecto memjoria (e forma,
en la que el material recupera su forma original cuan-
do ha sido deformado plasticamente al ser calentado a
unas temperaturas singulares de la aleacion; y otra
propiedad como es la superelasticidad o también
denominada pseudoelasticidad, ésta consiste en que la
aleacion o el fijador protésico, en nuestro caso va a ser
posible deformarlo hasta una deformacion del 15% y
que el propio material tienda a volver eldsticamente a
su forma original ejerciendo unas tensiones constantes
y ligeras que van a ser utilizadas en Odontologia para
movimientos dentales (Ortodoncia), para soportar una
protesis y que el metal haga una tension constante
sobre los dientes pilares sin posibilidad de desactiva-
cion (Retenedores Protésicos), entre las aplicaciones
mds importantes. Cabe senalar que los aceros inoxida-
bles, el Titanio y sus aleaciones y las aleaciones de
Cromo-Cobalto, los valores de deformacion elastica
que pueden alcanzar no superan el 1%.

Estas aleaciones presentan una transformacion de
fase en su estructura cristalina desde una fase prima-
ria llamada fase de austenita hasta una fase secunda-
ria o fase de martensita. Esta transformacion de fase
puede ser regulada mediante dos mecanismos termo-
dindmicos ya sea por aplicacion de tension sobre el
material o por aplicacion de temperatura. Tanto en un
caso como en otro el material queda caracterizado por
una serie de tensiones caracteristicas (6,,6,) O tempe-
raturas caracteristicas de la transformacion (Ms, My, As,
Ap) que dependen fuertemente de la composicion qui-
mica de la aleacion™®. Estos tres conjuntos de pardme-
tros estan fuertemente ligados y se influyen mutua-
mente, de forma que una disminucion en la composi-
cion quimica de Niquel en la aleacion de Ni-Ti con
memoria de forma lleva consigo un aumento de las
temperaturas caracteristicas de la transformacion que,
por el contrario, implica un descenso en los valores
de las tensiones caracteristicas necesarias para produ-
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cir la transformacion’-. Regulando estos tres pardme-
tros se pueden disenar aplicaciones para estas alea-
ciones que trabajen en un rango de tensiones que
sean de nuestro interés, ya sea el caso de niveles de
tension bajos y constantes para aplicaciones que
impliquen movimiento dentario o simplemente apli-
caciones que impliquen sujecion firme y constante
como el caso de los fijadores protésicos dentales.

Los tratamientos térmicos a los que se pueden
someter estas aleaciones influyen en las temperaturas
de transformacion fundamentalmente porque pue-
den variar la composicion quimica de la fase auste-
nita. Un ejemplo de esta influencia lo constituye el
denominado proceso de envejecimiento o precipita-
cion“?. La precipitacion o envejecimiento es la for-
macion de compuestos en la matriz de la fase auste-
nita y/o martensita que provocan variaciones en las
composiciones quimicas de la matriz y conllevan a
una pérdida de las propiedades de superelasticidad y
del efecto memoria de forma.

T. Saburi, T. Tatsumi y S. Nenno® encontraron
que la temperatura Mg, a la cual la fase de austenita
comienza a transformar a fase de martensita, y el
comportamiento mecanico de aleaciones de Ni-Ti
estequiométricamente ricas en niquel (> 50,7 at%Ni)
eran sensibles a los tratamientos térmicos de enveje-
cimiento, mientras que aquellas aleaciones equieste-
quiométricas (50,4 at%Ni) no eran sensibles practica-
mente a los tratamientos térmicos de envejecimiento.
En aquellas aleaciones que se alejaban de la este-
quiometria se observo la aparicion de precipitados
tras el proceso de envejecimiento.

Experimentalmente se ha observado que los pro-
cesos de envejecimiento producen una disminucion
en los valores de las tensiones criticas de transfor-
macion (o) y de retransformacion (6,)5%). Este des-
censo de las tensiones criticas se justifica por la apa-
ricion de unos precipitados ricos en niquel (TiNis y/o
TixNis2) en la fase matriz o austenitica, lo que pro-
voca un descenso del contenido de niquel en la fase
susceptible de transformacion y, por lo tanto, una
variacion en la composicion quimica que implica un
aumento en las temperaturas de transformacion y
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como consecuencia una disminucion en las tensio-
nes necesarias para inducir la tranformacion®®.

Este proceso de precipitacion puede provocar la
pérdida de la superelasticidad de la aleacion, ya que
al aumentar la temperatura de transformacion Ms, se
estabiliza la fase de martensita en la matriz austeniti-
ca. Al estabilizarse martensita lo que se observa en un
diagrama de tension deformacion es una deformacion
permanente en el estado libre de tension. Esta defor-
macion deberia desaparecer si se calienta por encima
de la temperatura As a partir de la cual toda la fase
martensitica ha transformado a fase austenitica y la
Gnica fase presente es austenita, pero incluso aplican-
do temperatura, la recuperacion a la forma original no
es total debido a que los precipitados bloquean la
retransformacion de algunas placas martensiticas!+9.

Para la recuperacion de las propiedades de supe-
relasticidad de la aleacion se debe aplicar un trata-
miento térmico a 950°C, para la total disolucion de
los precipitados en la fase austenitica seguido de un
temple en agua para estabilizar esta fase a tempera-
tura ambiente©7.

Por lo tanto, para estas aleaciones se deben evitar
las largas esterilizaciones térmicas a altas temperatu-
ras ya que, como se ha observado, los precipitados
afectan muy considerablemente a las propiedades®®.

MATERIALES Y METODOS

Mediante microanalisis con un Microscopio elec-
tronico de barrido se estimaron las proporciones ato-
micas de nuestra aleacion. Los resultados promedios
obtenidos para el porcentaje de niquel arrojaron un
valor medio de un 52% de porcentaje atomico de Ni
y 48% de Ti.

A partir de este resultado y de las conclusiones
obtenidas en el trabajo de Saburi®, vemos que nues-
tra aleacion deberia ser susceptible a los tratamientos
térmicos prolongados de esterilizacion a altas tempe-
raturas, ya que posee un valor de concentracion en
porcentaje atomico mayor del 50,7 at%Ni.

En nuestro caso, la aleacion de Ni-Ti con memoria
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de forma que se ha utilizado para la obtencion de un
fijador dental podria sufrir pérdida de las propiedades
superelasticas para las que fue disenado y, por lo
tanto, su total ineficacia debido principalmente a los
tratamientos térmicos que sufre durante los procesos
de esterilizacion a los que se somete el fijador. En este
caso de aplicacion clinica, los procesos de esteriliza-
cién consisten en someter el fijador a una temperatu-
ra de T = 120°C, en calor himedo, durante un cierto
intervalo de tiempo de t = 2 h y a una presion de P =
2 atm. En el presente estudio se realizaron tratamien-
tos térmicos a las temperaturas de 150°C y 500°C
durante diferentes tiempos: 30 minutos, 1, 2'y 4 horas.

Un método de medida indirecto, no destructivo y
sencillo de observar si los tratamientos térmicos de
envejecimiento o esterilizacion influyen de alguna
manera en las propiedades de la aleacion, consiste
en hacer medidas de dureza, mediante un microin-
dentador Vickers. Las condiciones de dureza se han
realizado bajo una carga constante de L = 1 Kg
durante un tiempo de aplicacion de t = 15 s. Los pre-
cipitados producen rapidos endurecimientos y fragi-
lidad en el material®59.

RESULTADOS Y DISCUSION

Se han realizado medidas de dureza sobre la ale-
acion de Ni-Ti a partir del material de colada con el
que se ha obtenido el fijador, siendo el valor de
dureza Vickers obtenido de HV1 = 225. A partir de
este material se ha realizado un tratamiento térmico
de T = 900°C durante un tiempo de t = 10 min. para
disolver los posibles precipitados y obtener una fase
inicial austenitica. El valor de dureza obtenido ha
sido en este caso de HV; = 215. A continuacion este
material se ha sometido a procesos de esterilizacion
a una temperatura media de T = 150°C, donde se ha
multiplicado la temperatura de esterilizacion normal
de T = 120°C por un factor de seguridad, para hacer
las condiciones un poco mas drésticas, durante dis-
tintos intervalos de tiempo. Los valores de dureza
que se han obtenido estin reflejados en la tabla 1.
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Tabla 1 Valores de dureza para la aleacion de Ni-Ti
sometida a proceso de esterilizacion a T=

150°C a distintos tiempos
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Tabla 2 Valores de dureza para la aleacion de Ni-Ti
sometida a tratamientos térmicos a T=

500°C a distintos tiempos

Tiempo (Horas) Dureza HV;
0 215
0,5 220 -
1.0 222
2,0 230
4,0 230

A partir de estos resultados vemos que la tempe-
ratura de esterilizacion a la que se trabaja tiene muy
poca influencia en los valores de dureza de la alea-
cion. Por lo tanto podemos concluir que este proce-
so de envejecimiento no tendra influencia sobre las
propiedades de memoria de forma y superelasticidad
de la aleacion.

El ligero endurecimiento se produce por la apari-
cion de peliculas de oxido en la superficie de la
pieza pero no por la precipitacion. Esto ha sido con-
firmado mediante la observacion de cargas electros-
taticas sobre la superficie de las muestras durante la
observacion en el microscopio electronico de barri-
do, ya que los oxidos formados no son conductores.

El proceso de envejecimiento que provoca precipi-
tados en la estructura de la aleacion NiTi es un proce-
so controlado por la difusion atomica, es decir, la tem-
peratura promueve el movimiento de los dtomos para
formar estructuras que tengan menor energia. Estas
estructuras corresponden a las que se indican en el dia-
grama de equilibrio de esta aleacion binaria y se con-
sigue cuando el enfriamiento de la aleacion se hace a
velocidades muy lentas. La estructura que se obtiene es
un eutectoide de dos fases solidas, el cual no tiene pro-
piedades de memoria de forma ni de pseudoelastici-
dad. Por eso, en la aleacion NiTi que se aplica en los
retenedores protésicos con memoria de forma, enfria-
mos muy rapidamente desde la fase austenitica con el
fin de evitar la transformacion eutectoide del equilibrio
y que corresponde a la minima energia.

La fase austenitica y/o martensitica que presentan
los fijadores no son de equilibrio, y al aplicar tempe-

Tiempo (Horas) Dureza HV,
0 215
0,5 290
1.0 Si2
2,0 330
4,0 340

ratura durante un tiempo, provocard la precipitacion
de las fases del eutectoide. En los estudios realizados
no se observan cambios de dureza significativos que
mostrarian la aparicion de precipitados y por tanto se
puede afirmar que esta temperatura de 120°C no es
suficiente para vencer las energias de activacion de
movimientos de atomos para dar lugar a los precipi-
tados. En ocasiones, al dejar la aleacion a una tempe-
ratura determinada durante largos tiempos se produ-
cen nucleaciones de precipitados en lo que se deno-
minan tiempos de incubacion; una vez nucleados
estos precipitados pasan a crecer aumentando consi-
derablemente la dureza. Se observa que en cuatro
horas, el material no ha sufrido un cambio significati-
vo en los valores de dureza y por tanto el tiempo de
cuatro horas no es suficiente a los 150°C ensayados
para producir esta precipitacion.

La influencia de la temperatura y el tiempo de tra-
tamiento térmico es manifiesta cuando los tratamien-
tos se realizan a temperaturas superiores, en nuestro
caso se realizo a 500°C, en un horno con atmosfera
controlada de Argon con el fin de no producir oxi-
daciones en la aleacion que pudieran modificar los
ralores de dureza. Los resultados obtenidos se mues-
tran en la tabla 2.

A la luz de estos resultados, se confirma la apari-
cion de precipitados a los treinta minutos de trata-
miento térmico. Se observa como al ir aumentando el
tiempo de tratamiento térmico hay un aumento en
los valores de dureza, producto del mayor ndmero
de precipitados que aparecen. Las temperaturas de
500°C no son las comtnmente utilizadas en clinica y
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menos en procesos de esterilizacion, pero nos sirve
para mostrar la influencia de los tratamientos térmi-
cos en las propiedades supereldsticas de las aleacio-
nes Ni-Ti utilizadas como fijadores protésicos.

Ademis de perder las propiedades de memoria de
forma y de superelasticidad de estas aleaciones por
la presencia de precipitados, también éstos proaucen
fragilidad en la aleacion.

Los precipitados que se han podido formar en la
aleacion pueden ser disueltos, realizando un calenta-
miento a una temperatura de 900°C durante unos 30
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