LY "2-'7 i3
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONGMA

DE MEXICO 200
}" i
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES i
ZARAGOZA :

,;_*'g
UNIDAD UNIVERSITARIA DE INVESTIGACION%= L
EN CARIOLOGIA

wr

g
s

DETERMINACION DE CADMIO, CROMO Y
MAGNESIO EN ESMALTE DE DIENTE, POR
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA
ELECTROTERMICA.

T E S 1 S

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE:

QUIMICO FARMACEUTICO BIOLOGO
P R E S E N T A

EDUARDO CAMACHOQ GUERRERO

YRAM
FEIS
ASESORES: M.O. DOLORES DE LA CRUZ CARDOSO
M. en C. LOURDES CASTILLO GRANADA
aencats  MEXICO, D. F. , | FEBRERO DE 1999.
TESIS CON N

GALLA DE QRIGEN AN



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



DETERMINACION DE CADMIO, CROMO Y MAGNESIO EN
ESMALTE DE DIENTE, POR ESPECTROSCOPIA DE
ABSORCION ATOMICA ELECTROTERMICA.




ELl. PRESENTE TRABAIJO SE REALIZO EN;

COMISION ESTATAL DE AGUA Y SANEAMIENTO
LABORATORI) DEL AGUA

AREA DE ABSORCION ATOMICA




-J I ——— [ R v e . P P .I.-‘.1
; JURADO
g PRESIDENTE: M. en C. FELIPE A. PEREZ VEGA
:
VOCAL: C.D. DOLORES DE LA CRUZ CARDOSO
SECRETARIO: M. en C. A. LOURDES CASTILLO GRANADA
SUPLENTE:  Q.F.B. MAURO ARRIETA SANCHEZ :
SUPLENTE:  Q.F.B. VICTOR HUGO BECERRA LOPEZ ‘
2 F




AGRADECIMIENTOS:

A MIS ASESORES:

M.O. Dolores de la Cruz Cardoso
M, en C. Lourdes A. Castillo Granada

Por ¢l apoyo, paciencia y estimuloe brindados en la realizacion de este trabajo.

Biol. Armando Cervantes

Por su colaboracion en el analisis estadistico.

m



DEDICATORIAS

A MIS PADRES IN MEMORIAM

LUIS CAMACHO CARRILLO

ESPERANZA GUERRERO BARRIENTOS

Quienes me apoyaron y estimularon en
todo el transcurso de la carrera
para alcanzar una de mis metas, la cual constituye
la herencia mas valiosa que haya podido recibir.

Con admiracién y respeto.

A MIS HERMANOS:

Yolanda, José Luis, Gerardo, Ma. Elena,
Ma. Alberto, Héctor y Ma. Guadalupe.

Por su motivacion y apoyo.

v




o

Cada vex que mis ilusiones se vuclven vealidad,
quisiern encontrar (a palabra que exprese
lo que simto por dentro. . . '

aquellos que siempee har creido y estado abi para apoyarme,
mis padres, familin y grandss amigos.

Son los artifices de éste, mi sueio, pero estoy sequro
cumplirlo hubiese sido imposible sin DJ()S

mi DJC).S quien me ha puesto a soinr.

Eduardo Camtachio G.

s

J.‘L.




"+ INDICE: |

CONTENIDO

1. INTRODUCCION
2. FUNDAMENTACION DEL TEMA
2.1 Antecedentes
2.2 Esmalte Dental
2.2.1 Definicion
2.2.2 Proptedades Fisicas
2.2.3 Composicién Quinica
2.3 Fluor
2.3.1 Mecanismo de accidn
2.3.2 Fluroracién topica
2.3.3 Reaccidn del esmalte
2.3.4 Técnicas topicas de aplicacion
2.4 Oligoelementos
2.4.1 Cadmio
2.4.2 Cromo
2.4.3 Magnesio

iNDICE

2.5. Espectroscopia de absorcion atomica

2.5} El dtomo y la espectroscopia atomica

PAGINA

YR S - LY B ¥ T S L T A

v e e sma mm e e
Mo T I~ ™ B




iNDICE |

2.6 Espectroscopia Atémica Electrotérmica
3. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
4, OBJETIVOS
5. HIPOTESIS
6. EQUIPO Y MATERIAL
7. DESARROLLO EXPERIMENTAL
7.1 Preparacién de Muestras
7.2 Desarrollo de Métodos
7.3 Calculo de Profundidad de Biopsias
8. DIAGRAMA DE FLUJO
9, RESULTADOS
9.1 Diferencia de medias
9.2 Analisis de Medias Pareadas
9.3 Analisis de covarianza
10. DISCUSION DE RESULTADOS
11. CONCLUSIONES
12. RECOMENDACIONES
13. BIBLIOGRAFiA
14. ANEXOS

14.1E] horno de grafito y 1a absorcion atomica_

14.2 F) sistema del horno de grafito

20
ey,
24
25
26
28
28
29
30
3
32
33
36
39
42
49
50
5t
36
56
57




it

mertre

INTRODUCCION

LRI IR

e are R b




' INTRODUCCION |

1. INTRODUCCION

El problema de la incidencia de caries dental en México, es de suma importancia, por
los costos economicos que implica su tratamiento. Las causas son tan variadas
como sujetos existen y es por ello que se siguen realizando investigaciones a fin de
lograr en lo posible su prevencion. Entre las acciones utilizadas para este fin, se

realiza la fluoruracion ya sea en forma sistémica o |a aplicacion topica en el diente,

Se han utilizado varios compuestos de floor como complementos anticaries de
aplicacién topica, entre los que destacan el fluoruro de sodio y flior fosfato
acidulado (APF) ya sea en solucidn o en gel.

Por ello en la presente investigacion se pretende medir la capacidad de proteccion
de tres agentes fluorurados, cuantificando la cantidad de tres elementos traza
presentes en el esmalte dental (Cd, Cr y Mg), antes y despues de la aplicacion de
cada uno de los agentes.

La valoracion se realizd a través de la técnica de biopsia de esmalte dental, antes y
una semana después de ta aplicacion topica de fluoruro de sodio al 2 por ciento en
solucion acuosa, fWior fosfato acidulade al 1.23 por ciento en gel y un bamiz
fluorurado ail 5 por ciento formulado en la Facultad de Estudios Superiores Zaragoza,
U.N.A M. La obtencion de las muestras biologicas antes y después de la aplicacion
det agente fluorurado fue realizada por Ortiz en 1994, y se baso en la técnica de
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biopsia de esmalte dental establecida por De la Cruz y col. en 1982. La
cuantificacion de los elementos traza se realizo por medio de la técnica de Absorcion
Atémica Electrotérmica (horno de grafito} la cual permite trabajar con voliimenes de

muestras minimos { 20 ul. ), ademas de que los limites de deteccion se reducen.

A los resultados oblenidos se les realizo un analisis estadistico de medias pareadas
para observar el compaortamiento de la cantidad del metal presente en las muestras,
antes y después de la aplicacidn del agente fluorurador correspondiente y
posteriormente un analisis de covarianza para establecer si en efecto existe una
diferencia significativa entre los tres tratamientos para las cuatro variables analizadas

{profundidad de biopsia, contenido de cadmio, cromo y magnesio) @3

De esta forma, en los datos oblenidos, se cobserva que si existe una mayor

proteccion al ataque acido por parte de los tres agentes fluorurados, encontrandose -
un mejor efecto en el flior fosfato acidulado (APF), seguido del barniz formulado en

la F.E.S. Zaragoza y una menor proteccion por parte del fluoruro de sodio. Existe
una diferencia significativa en el efecto de antes y después en la variable
profundidad de bicpsia al igual que en el contenido de metales extraidos de las
biopsias tomadas en cada uno de los tratamientos. En cuanto a la diferencia entre
tratamientos se encontrd que existe una diferencia significativa entre el barniz
fluorurado y el flior fosfato acidulado para la variable profundidad de biopsia; y no
existe diferencia significativa entre los tres tratamientos para la cantidad de
magnesio, cadmio y cromo extraidos después de la aplicacién del tratamiento.
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Q. FUNDAMENTACION DEL TEMA

2.1 ANTECEDENTES

Desde tiempos inmemorables, se traté de conocer la composicion de los tejidos
mineralizados. Una de las primeras caracterizaciones la realizd Empédocles de
Agrigento (492-432 a.C)), el cual los describe como tejidos compuestos por dos
partes de agua, cuatro de fuego y dos de tierra. Posteriormente Aristoteles (384-322
a.C.) establece que los dientes se conforman de tres partes de fuego y dos de tierra.
En el afio de 1803 W. H. Pepys Jr., realiza el primer analisis cuantitativo del esmalte
dental humano. Este esludio revela que el esmalte contiene 78 % de fosfato de cal, 6

% de carbonato de cal y un 16 % de pérdida que era principaimente agua .
p

En el siglo XiX se supo que los dientes consistian principalmente de fosfato de cal
con un poco de fosfato de magnesio, carbonato de cal, carbonato sddico, sales,
materia organica y agua. Tomes informé de un promedio de 72.5 % de sales de cal
en |a dentina. Los dientes cariados tenian 1 % menos de sales de cal y los molares y
bicuspides estaban mucho mas calcificados que los incisivos y caninos, 73.2 %
frente a 71.1 %. Estudios mas recientes muestran que del peso total del diente, los
incisivos poseen aproximadamente un 30 % de esmalte y que el porcentaje aumenta
graduaimente de los caninos a los molares, los cuales contienen alrededor de 40 %
del mismo.
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En el presente siglo Armstrong y otros investigadores consideraron la necesidad de
estudiar y conocer la composicion quimica del esmalte y dentina empleando
métodos de analisis mas sensibles, y llegaron a la conclusion de que las fases
minerales en uno y en otro no eran iguales, que nc existe correfacion en la
composicion del esmalte con la susceptibilidad a la desintegracién del diente ni con
la edad de la erupcion y que la variacidon en la composicién del esmalte es tan
grande en los dientes de una misma persona como en los dientes de diversos

individuos.

Al afio siguiente French y col., encontraron que la razon media de calcio a fosforo
{Ca/P) en la dentina era igual en el esmalte. En 1937, Lefevre y Hodge reportaron
que la edad no causa cambios en la composicidn quimica de los dientes, hay poca
diferencia en el contenido minerai en dientes de hombre y mujer y que la

composicién de la substancia del diente es notablemente constante .

2.2 ESMALTE DENTAL

2.2.t DEFINICION

El esmalte es ef tejido caicificado mas duro det cuerpo humano, su funcion es la de
una cubierta resistente de la corona anatomica de los dientes, permitiéndoles
soportar la aplicacion de fuerzas mecanicas de gran magnitud, lo que los hace
adecuados para la maslicacion. Alcanza un espesor maximo de 2 3 2.5 mm
aproximadamente, adelgazandose hacia abajo del cuello del diente. Es un sistema
altamente mineralizado. Mas del 85 % de su masa es materia inorganica, la mayoria

de la cual se halla en estado cristaling ©%7
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2.2.2 PROPIEDADES FISICAS

El esmalte dental se describe como una capa brillante, sermiopaca, de espesor
variable, es duro y quebradizo, carece de color propio. Por su composicion quimica y
estructura extremadamente ordenada, es el material mas denso de! sistema de los
vertebrados, tiene una densidad de 2.95 g/mL.

Es un sisterna activo que participa en diversas reacciones de intercambio idhico con
ia saliva, incluyendo el transporte de iones y soluciones desde esta a la dentina, de
desmineralizacion y remineralizacién. Se le considera como una membrana
semipermeable que permite el flujo de agua, iones y substancias de pequefio peso
molecular a través de los poros que existen entre los cristales del esmalte del medio
bucal hasta el interior. Es soluble en medio acido, pero ciertos iones modifican su
indice de solubilidad. &7

2.2.3 COMPOSICION QUIMICA

El esmalte dental es un sistema aitamente mineralizado. Mas del 95 % de su masa
es material inorganico, la mayoria de la cual se halla en estado cristalino. Su
contenido inorganico varia de 95-96 % ciento en dientes permanentes y de 92-93 %
en dientes deciduos. El contenido organico se encuentra en un rango de 0.2 al 2 %

presentando valores mas altos en dientes deciduos.

Durante su desarrollo, la matriz del esmalte contiene una relacion de aminoacidos y
complejo de proteinas-polisacaridos, asi mismo se han encontrado lipidos con trazas
de iones de azlcares de citrato y lactato y se ha logrado la identificacion de
triglicéridos y colesterol, el porcentaje remanente es agua. Cuando se informa de la
composicién, es preciso recordar los efectos de la dieta, 1a localidad geografica,

edad, estado del diente e historia clinica del individuo del cual proviene ®%.
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£l esmalte a diferencia de un recipiente agitado lleno de sales recristalizadas, no
tiene una sola estequiometria quimica constante. Ha sido construido y formado
genética y bicguimicamente de manera que puede ser tan variado como la

naturaleza lo permita ©.

Su desarrolio se hace en dos etapas, es decir, la formacién de la matriz y la
maduracion. Si se afecta la formacion de la matriz se producird hipoplasia, si la
maduracion falta o es incompleta, se origina Ia hipocalcificacion del mismo, que es

una deficiencia en el contenido mineral .

2.3 FLUOR

Marggraf en 1768 y Scheele en 1771 realizaron las primeras investigaciones
encaminadas a la obtencion del fidor por medio de la reaccion entre el fluoruro de
calcio y el acido sulfirico. En 1886 Moissan logré fiberar el fllor gaseoso por primera
vez a través de la electrolisis del acido fluorhidrico en una celda de platino. La
presencia de flior en los materiales biologicos ha sido reconaocida desde 1803,
cuando Morichini demostré la presencia de este eiementd en dientes de elsfantes
fosilizados. Actualmente se reconoce que e! flior es un elemento relativamente
comun, en el estado combinado representa alrededor del 0.065 por ciento en peso
de 1a corteza de la tierra. Es el trigésimo elemento quimico mas abundante. Debido a
su marcada electronegatividad y reactividad, el flior no aparece libre en la
naturaleza. El mineral mas importante que lo contiene es el fluorspar
(Can)(1.9.10.11,12.13).
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E! fluoruro es absorbido en los pulmones o en el conducto gastrointestinal, en este
{ltimo su absorcién se produce en forma rapida, aproximadamente en un 40 por
ciento durante los primeros 30 minutos v un 90 por ciento dentro de las 4 horas
después de la ingestion. Tipicamente, alrededor de un 10 a un 15 por ciento
permanece sin ser absorbido y es excretado por las heces ‘.

2.3.1 MECANISMO DE ACCION

Numerosos ensayos clinicos y estudios epidemiologicos han demostrado que la
administracién de fluoruro en seres humanos y animales condiciona reducciones
significativas en el nimero de caries de los sujetos de ia poblacion expuesta.
Actualmente se distingue entre los efectos que la utilizacion del flucruro produce al
actuar sobre el esmalte en formacién, antes de que el diente erupcione, y los efectos
producidos cuando el diente ya se encuentra erupcionado y en contacto con el

medio oral.

La hipotesis del efecto cariostatico preeruptivo del flior se ha basado en la mayor
resistencia de la molécula de fluorapatita, respecto de la hidroxiapatita, frente a la
disolucién producida por el ataque de los Acidos. La accion posteruptiva del fidor
sobre el esmalte, se asocia principalmente, a la aplicacién de formas topicas de fior
como los dentifricos, geles y colutorios. Cuando el esmalte es expuesto a altas
concentraciones de flior (1000 ppm o mas), se produce una precipitacion de los
jones caicioc dando lugar a la formacién de un compuesto altamente insoluble, el
fluoruro de calcio.

Aunque el mecanismo posteruptivo se ha atribuido a varios motivos, como fa
inhibicion de los sistemas enzimaticos bacterianos de la placa, la inhibicion del
almacenamiento de polisacaridos intracelulares, la toxicidad directa sobre las
bacterias o la reduccion de la capacidad del esmalte para adsorber proteinas, el
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principal efecto preventivo del flior esta relacionado con su influencia sobre los
procesos de desmineralizacion y remineralizacion producidos en las inmediaciones
de la superficie libre del esmaite. El flGor inhibe ef proceso de desmineralizacion, su
presencia en el medio frena la velocidad de progresion de las lesiones
experimentales de caries y modifica su aspecte histolégico aumentando el espesor
de la ldmina superficial, ademas, el flaor acelera significativamente la
remineralizacion, catalizando las reacciones de precipitacion de los iones calcio y
fosfato 2.

2.3.2 FLUORURACION TOPICA

La expresién tratamiento topico con fluoruro se refiere al uso de sistemas que
contengan concentraciones relativamente grandes de este elemento que se aplican
en forma local, o topicamente, a las caras erupcionadas de los dientes. Comprende
el uso de enjuagatorios, dentifricos, pastas. geles y soluciones con fluoruro, que se
aplican de distintas maneras.

El flior presente en los liquidos organicos circulantes es depositado en tejidos
calcificados o excretado metabdlicamente. La manera en que es incorporado a |a
porcion calcificada de los huesos y los dientes, es demostrada por la siguiente
reaccion de sustitucion:

2Cay (POus (OR), + 3F <2 Cayw (PO (CHYF +Cas (POgs Fa + 3 (OHY

Hidroxiapatita Flucrhidroxiapatita Fluarapatita

Su deposito en tejidos calcificados se produce preferentemente en las zonas de

elevada actividad metabélica, con una intima proximidad con los fiquidos circulantes.

23
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Como resuitado, se encuentra una mayor conceniracion en los tejidos periosticos

que en el hueso subyacente.

De lo anterior se desprende que la deposicién de fluoruro en el esmalte ocurre a
través de dos mecanismos: 1) fa precipitacion de una apatita fluorosustituida durante
el deposito mineral sobre la matriz del esmalte y 2) la reaccion del esmaite ya
formado con el flucruro presente en los liquidos internos que bafian las superficies
dentarias ¥

La presencia de elevadas concentraciones del mismo en el esmalte superficial sirve
para hacer que la superficie del diente sea mas resistente al desarroilo de caries
dental. Los iones fluoruro, cuando se sustituyen en los cristales de hidroxiapatita, se
adaptan mas perfectamente en el cristal que los iones oxhidrilo. Este hecho, junto
con el mayor potencial de unién del fluoruro, sirve para hacer a los cristales de
apatita mas compactos y estables. Tales cristales por 10 tanto son mas resistentes a
la disolucién acida que se produce durante la iniciacion de la caries. Este efecto se
hace mas evidente a medida que e! pH de! ambiente del esmalte disminuye por la
péidida momentanea de pequefias cantidades de fluoruro del esmalte en disolucidn

¥y Su casi simultdnea precipitacidén como fluorhidroxiapatita ¢,

2.3.3 REACCION DEL ESMALTE CON DISTINTOS COMPUESTOS DE FLUORURO

Las primeras investigaciones de las reacciones entre el fluoruro de sodio y el
esmalte establecieron que [a naturaleza de ios productos de reaccion era influida por
una serie de factores como la concentracion del fluoruro, el pH de fa solucién y la
duracion de la exposicion. El empleo de soluciones de fluoruro acidas favorecian
notablemente la formacion de fluoruro de calcio, soluciones neutras con

concentraciones de fluoruro de 100 ppm o menos originaron la formacién de




(o _ R "FUNDAMENTACION DEL TEMA |

fluorapatita, principaimenie, mieniras que concentraciones mas altas produjeron la

formacion de fluoruro de calcio.

inicialmente se sugirid que la efectividad del fluoruro de sodio se debe a fa
formacion de una fluorhidroxiapatita, investigaciones posteriores Iindicaron que el
producto de reaccion primario del esmalte con e! fluoruro comprendia la

transformacion de la hidroxiapatita superficial en fluoruro de calcio.

Caw (POJs (OH), + 20F <> 10CaF, +6 (PO,)* + 2(0HY

Hidroxiapatita Fluoruro de talcio

Durante la década de los 60 Brudevold y col. “44” desarrollaron un tercer sistema de
fluoruros para aplicacion topica, conocido como APF, o fluorurofosfato acidulado, en
un esfuerzo por lograr mayor concentracién de fluorhidroxiapatita y menor cantidad
de fluoruro de calcio. Concluyeron que si el pH del sistema de fluoruro se acidulaba
para aumentar {a velocidad de reaccion del fluorure con [a hidroxiapatita y que si se
empleaba acido fosférico como acidulante con el objeto de aumentar Ia
concentracion de fosfato presente en el sitio de 1a reaccién, seria posible obtener
mayores cantidades de fluoruro depositado en el esmalte superficial en forma de
fluorhidroxiapatita, con minima formaciéon de fluoruro de calcio y minima pérdida de
fosfato dei esmalte. La reaccién entre el APF y el esmalte puede escribirse como

sigue:

2 Cayp (POLJs (ORY); + 21 F + HPO, —» 10 CaF; + Cay (POL)s (OH)F + (POL* +3 H0

Hidroxiapatita Fluoruro Fluerhidroxiapatita
de calcic
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Estudios posteriores “*“? indicaron que los objetivos iniciales se lograban sélo de
manera parcial ya que el principal producto de la reaccidn seguia siendo el fluoruro
de calcio.

El depdsito inicial de fluoruro de calcio en las caras dentarias no es de manera
permanente, ya que se produce una rapida pérdida dentro de las primeras 24 horas
“9 'mientras que el resto se pierde en unos 15 dias. La velocidad de la pérdida varia

de un individuo a otro®"

y es influida por la naturaleza del tratamiento con fluoruro .
La influencia cariostatica de las aplicaciones tépicas de fluoruro puede deberse a
aquelta porcidn del mismo que es retenida de manera permanente en forma de
fluorhidroxiapatita, 'y no a la acumulacién transitoria de fluoruro de calcio. También
se prueba que las aplicaciones tépicas son relativamente ineficaces, dado que cada
aplicacion trae como resultado un aumento pequefio en la cantidad de
fluorchidroxiapatita en la porcidn superficial del esmalte. Por lo cual se obsetva que
los maximos beneficios se oblienen sélo después de una serie de aplicaciones
repetidas. Estas conclusiones se observan en la aplicacion del fluoruro de sodio,
fluoruro estannoso y el fluoruro-fosfato acidulado (APF) 1910

2.3.4 TECNICAS TOPICAS DE APLICACION DE FLUORURO.

Basicamente hay dos procedimientos para la administracion de tratamientos topicos
de fluoruro, uno de los cuales se aplica generalmente a todas las soluciones de
fluoruros y el otro a los geles.

En la aplicacion de soluciones de fluoruro, es necesario que el tratamiento este
precedido por una limpieza profunda para eliminar todos los depdsitos superficiales.
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Después de la profilaxis, se enjuaga perfectamente la boca, y luego se ubican en su
posicion los rollos y los portarollos de manera que se aisle la zona que se va tratar.
Se seca entohces la zona a tratar con aire comprimido y se aplica la solucion de
fluoruro con aplicadores de algodon. La aplicacion se realiza simplemente pasando
el aplicador o “pintando” las distintas superficies dentarias con el algodon bien
mojado con la solucion de fluoruro. Este procedimiento se repite en forma continua y
metddica, “cargando” repetidamente el aplicador de algodén, de manera de
mantener las superficies dentarias mojadas durante todo el periodo del tratamiento.
Al concluir este periodo, se retiran los rollos de algodon y los portarollos, se deja
salivar al paciente y se repite el procedimiento en las otras zonas de la boca. Los
dientes deben exponerse al fluoruro durante 4 minutos para lograr los maximos
beneficios cariostaticos.

Para la aplicacién de los geles, es fundamental que el tratamiento se haga después
de una minuciosa limpieza. Se ha sugerido el empleo de cubetas de plastico coma
técnica mas conveniente, Una cubeta adecuada debe cubrir toda la dentadura del
paciente; debe tener también suficiente profundidad como para llegar mas alla del
cuello del diente y contactar con la mucosa alveolar. Una vez hecha la limpieza
inicial, se permite que el paciente se enjuague, y se secan los dientes que se van a
tratar con aire comprimido. Se coloca una cantidad de gel en ta porcién profunda de
la cubeta y se calza sobre todo el arco. Se debe procurar que el gel alcance a todos
los dientes y fluya por los espacios interproximales. Se recomienda que las cubetas
se mantengan en su sitio durante el periodo de 4 minutos gue dura el tratamiento.

La técnica original de “Knutson” para aplicacion topica de fluoruro de sodio consistia
en una serie de 4 aplicaciones a intervalos de una semana, se sugeria que esta serie

de aplicaciones se realizaran a los 3, 7, 10 y 13 afios de edad (4.90.77)
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2.4 OLIGOELEMENTOS

2.4.1 GENERALIDADES

Este término se utiliza para las substancias que se encuentren en cantidades muy
pequehas en los sistemas biclogicos( microgramos o miligramos por gramo de
tejido). Los oligoelementos pueden clasificarse en tres categorias:

+ Los elementos que no desempefian un papel bioldgico y que sélo estan presentes
en los tejidos como contaminantes adventicios del ambiente (cadmio, plomo,
mercurio, arsénico).

+ Los elementos esenciales para los procesos enzimaticos de células vivas (fierro,
zinc, cobre, molibdeno, manganeso, selenio, cromo).

+ Los elementos que probablemente son nutrientes esenciales pero cuya accién no

esia clara (fldor, bromo, bario, estroncia).
En cuanto a su distribucién en el diente:

» Con concentracion superior en la supesficie del esmalte que en el interior (fllor,
plomo, zinc, hierro, antimonio).

+ Con una menor concentracion en la superficie que en el interior {sodio, magnesio,
carbonato).

+ Distribucion aproximadamente uniforme (estroncio, cobre, aluminio, potasio).

Los iones que se fijan con rapidez en el cristal de apaltita tienden a acumularse en
aquellas partes del diente que estan expuestas a los fluidos corporales durante
mayor tiempo, o sea, el esmalte exterior que esta bafiado en fluido despues de la
mineralizacion y antes de la erupcidn, y en saliva, alimentos y bebidas después de la
erupcion. E! cemento exterior y 1a dentina interior también estan en contacto con
fluido tisular durante toda su vida y tienden a concentrar huellas de elementos, de la




{ _ ¥ FUNDAMENTACION DEL TEMA |

misma forma que el esmalte exterior. Si, por ofra parte, un ion se disuelve
rapidamente de los tejidos calcificados por la accidn de los fluidos corporales (citrato,
carbonato, magnesio, sodio) entonces las capas externas que estan mas
vigorosamente bafadas por estos fluidos serdn las que contengan estos
constituyentes en menor cantidad %%,

Las diferencias en la composicion y distribucion del esmalte se explica por el
continuo intercambio fisicoquimico entre la superficie adamantina y el liquido bucal,
asi como los cambios que se presentan durante la disolucién del esmalte, esto
origina la discrepancia que existe en la concentracidn de los elementos traza a

medida que se avanza de las capas externas a las internas en esmalte.

Es importante sefialar que los elementos traza, tanto esenciales como no esenciales
es ideal que se encuentren en concentraciones Optimas en la dieta, ya que un

exceso puede ser téxico y la insuficiencia conducir a una alteracion dei metabolismo
(1,14.1516,17})

La btisqueda de una explicacion al papel que desempenan los elementos traza en
los tejidos dentales, ha propiciado que se lleven a cabo un gran ndmero de
investigaciones. Loose y col. {1974) en un estudio para determinar ta presencia y
variacidn de elementos traza y su influencia sobre el proceso carioso en el esmalte,
encontraron por lo menos 41 elementos incorporados al mismo. En el analisis de los
elementos restantes, con esmalte total obtenido de premolares, se encontraron 35
elementos en concentraciones mensurables mientras que 31, tenian
concentraciones por debajo de los limites detectables a través del procedimiento
utilizado. Brudevold y Soremark {1967}, encontraron que el esmalte superficial difiere
considerablemente en cuanto a contenido de elementos traza con respecto al

esmailte mas profundo “*?,
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Los oligoelementos pueden ayudar a reducir la frecuencia de caries ya sea
modificando la solubilidad del diente, cambiando la morfologia dentaria o bien
alterando el tamario o la forma de Ia red cristalina y por lo tanto de la estructura
adamantina. Actiian como una barrera impidiendo la difusion de los icnes hidronio
(H.0"), reduciendo la velocidad de disolucion, a la vez que relardan la
desmineralizaciéon del esmalte; ademas pueden influir en la ecologia microbiana de
la placa, ya sea inhibiendo o promaoviendo el crecimiento de bacterias productoras de
caries 9.

2.4.2 CADMIO

Se presenta generalmente asociade con minerales de zinc y plomo y pueden
encontrarse trazas en el carbén mineral y petrdleo. Forma aleaciones que funden
facilmente con cobre, niquel, oro, plata, bismuto y aluminio, empleadas para recubrir
otros materiales, hacer electrodos para soldaduras, etc. Se utiliza también para
electrodos de baterias aicalinas, como estabilizador de plasticos, en la elaboracion
de !amparas fluorescentes, semiconductores, fotoceldas y joyeria. Diversos
compuestos de este elemento se utilizan como fungicidas, insecticidas; en la
industria fotografica, para elaborar pigmentos de uso en vidrio, ceramica, textiles y
papel .

Ingresa al organismo por ingestion (poblacién general), y por la inhalacion
{trabajadores). La ingesta ocurre a fravés de agua o alimentos contaminados. Debido
a su ubicuvidad en los ambientes urbanos, se calcula que se ingieren entre 15-7%
microgramos de Cd/dia. S6lo el 6 por ciento del cadmio ingerido es absorbido. Se
encuentra en la sangre fanto en los globuios rojos como en el plasma unido a
proteinas ricas en grupos sulfhidrilos, su vida media en la sangre es de 77 dias, en
tanto que la vida media corporal total, se ha caleulado entre 10-30 afios. En

autopsias se ha encontrado su acumulacion en 1a corteza renal con valores que van
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de cero en los recién nacidos hasta 30-70 ug/g de tejido en adultos mayores de 50

afios 9.

Ei cadmio al igual que otros metales (cobre, zinc y mercurio), se une a las proteinas
intracelulares que contienen un elevado nimero de grupos sulfhidrilos (SH'). Estas
proteinas se denominan metalotioneinas y su sintesis se incrementa con la
presencia de estos metales. En fos sujetos con exposicion prolongada a este
elemento, la metalotioneina se encuentra tanto en plasma como en orina. Su
toxicidad depende de la capacidad para interferic los procesos fisiclogicos que
requieran de cobre, zinc o hierro. Se acumula en festiculo y prostata, existen
evidencias epidemiolégicas de una mayor incidencia de céancer prostatico en la

poblacién ocupacionalmente expuesta '*2°%!#%.

Se han realizado estudios para demostrar las interacciones del cadmio y otros
metales traza con respecto a la caries dental. £l estudio se ha realizado en dientes
de ratas y muestra la formacién de hidroxiapatita en el cepillado de cristales en vitro.
En el caso de caries profundas, muestran en el fondo tres veces mas cadmio en el
esmalte de premolares que los casos de caries superficiales. Pero se han
encontrado incertidumbre en las posibles interacciones con ccbre, manganeso,
plomo y selenio. En nifios, cuyo ambiente se encuentra contaminado con
abundantes metales pesados (cadmio y plomo) hay un incremento de la caries
dental, y un retraso en la erupcion del diente, comparado con una comunidad

parecida pero con niveles bajos de contaminacion “*%%.

2.43 CROMO
El cromo esta ampliamente distribuido en la corteza terrestre, su concentracion
promedio es de 125 mg/kg. No se presenta en la naturaleza en forma de metal libre

sino como cromita (cromato de calcio, cromato hidréxido de zinc, cromato de
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estroncio, cromato de bario, acetato crémico y dicromato de sodio) o mineral de
hierra-cromo (FeOCr.Qs). En condiciones naturales se presenta casi siempre en
forma trivalente y practicamente todo el cromo hexavalente que existe es generado
por ias actividades humanas. El cromo Vi es un agente oxidante que en contacio con

material organico se reduce a cromo lil.

Se utiliza para producir aleaciones de ferrocromo utilizadas como aditivos en la
produccion de acero inoxidable, aceros especiales y otras aleaciones: en la
manufactura de materiales refractarios empleados en 1a elaboracién de hierro y
acero, refinacion de aleaciones no ferrosas, fabricacion de vidrio y cemento, y en la
industria quimica para producir acido crémico para cromado y otros compuestos para
1a elaboraci6n de pigmentos, baterias de alta temperatura, fungicidas, curtiduria, etc.
(18.25).

El cromo es un elemento esencial traza para el organismo humano. Se requiere
para el metabolismo de los acidos grasos, también actua como cofactor en el
metabolismo de la glucosa y en otros sistemas enzimaticos "'®. Unidos a fa niacina
forma el factor de tolerancia a la glucosa y se encuentra en grandes concentraciones
en los acidos ribonucleicos (RNA). El ctomo Vi se absorbe facilmente a través de las
membranas celulares y a nivel del reticulo endoplasmatico se reduce a cromo 1l
Este cromo trivalente tiene (a capacidad de formar complejos estabies con las
macromoléculas celulares. El cromo trivalente se distribuye por varios érganos,
principalmente al sistema reticulo endoteliat, higado, bazo y huesos. La ingestion de
pequenas dosis de cromo haxavalente por largo tiempo puede determinar la
aparicion de erosién y color amariflo de los dientes 52527

Se absorbe pohremente por el tracto gastrointestinal, Diariamente se ingieren de
200 a 290 ng de los que 63-78 se eliminan por las heces y 100-160 por la orina. La
concentracion hepatica de cromo es aita en fa nifiez y declina hasta niveles muy
bajos después de los 20 anos de edad "',
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2.4.4 MAGNESIO

Un varon aduito tiene alrededor de 16.7 mmol/kg (400 mg/kg.) de magnesic en su
organismo, del cual casi la mitad se encuentra en el hueso. Es el segundo catidn
infracelular mas abundante (el potasio es el principal); su concentracion en ias
células esta alrededor de 7.5 mmolkg y un tercio de esta cantidad se encuentra

unido a proteinas.

Ejerce papeles importantes en muchas reacciones enzimaticas. Los iones de
magnesio y de calcio tienen efectos estabilizantes similares en membranas
excitables, pero en la mayor parte de otros aspecios son antagonicos (liberacion del
transmisor de las terminales nerviosas, libéracion de la secrecion de muchas

glandulas, y mecanismo contractit del mascuio).

Se estima que el requerimiento diaric es de 150 mg en nifios menores de 10 afos,
200-300 mg para nifios mayores, 300-400 mg en varones (con ingestion diaria de
proteinas de 60-80 g) y 300 en mujeres. Estas necesidades aumentan cuando la
ingestibn de proteinas es mayor. Una dieta media proporciona alrededor de 400
mgfkg de los cuales se absorbe una tercera parte, principaimente en duodeno y
yeyuno, La carencia de este elemenio sueie ser comiin en caso de diarrea

prolongada, el kwashiorkor o alcoholismo prolongado 2%,

En el esmalte de dientes, tiene el mismo patrén de distribucién que el carbonato y ef
sodio, la concentracion cerca de la unidn esmalte-dentina puede ser hasta tres veces
la de la capa superficial. En los diente que no han brotado se encuentra el mismo
patron de distribucion que el carbonato, sugiriendo que la distribucién del magnesio

no es un resultado de los cambios posteriores al brote 2:3031:32.32.34.35)
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2.5 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA

2.5.1 EL ATOMO Y LA ESPECTROSCOPIA ATOMICA

El atomo esta constituido por un nicleo rodeado por electrones. Cada elemento
tiene un nimero determinado de electrones que esta directamente relacionado con
el nicleo atdémico y que conjuntamente con él, da una estructura orbital, que es
Unica para cada elemento. Los electrones ocupan posiciones orbitales en una forma
predecible y ordenada. La configuracion mas estable y de mas bajo contenido
energético, es conocida como estado fundamental y es la configuracion orbital
normal para el atomo.

Si a un atomo se le aplica energia de determinada longitud de onda, esta sera
absorbida por él e inducira que el electrén exterior sea promovido a un orbital menos
estable o estado excitado, este proceso se conoce como Absorcién Atémica (AA).
Como este estado es inestable, el dtomo en forma inmediata y espontanea retornara
a su configuracién fundamental. El electron por lo tanto regresara a su orbital inicial
estable y emitira energia radiante equivalente a la cantidad de energia inicialmente
absarbida en el proceso de excitacion a este proceso se conoce como Emision
Atémica (AE). El proceso se ilustra en la fig. 1

Excitacié Decairmiento

—_— —_—
Energia + 4 A AE 4 *'(\)
Atomo en estado Atoma en estado Atomo en estado Energla
fundamental excitado fundamental luminosa

Fig. 1 Proceso de excitacion y decaimiento de un tomo.
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La longitud de onda de la energia radiante emitida esta directamente relacionada a
la transicion electronica que se ha producide, puesto que un elemento dado tienen
una estructura electronica (nica gue lo caracteriza; la longitud de onda de la

radiacién emitida es una propiedad especifica y caracteristica de cada elemento.

La caracteristica de interés en las medidas por absorcion atémica, es el monto de
radiacion, a la longitud de onda resonante, que es absorbida, cuando la radiacién
pasa a través de una nube atémica. Conforme el nimero de atomos se incrementa
en el paso de la radiacidn, la cantidad que de ésta serd absorbida se incrementara
en una forma predecible. Se puede efectuar una determinacion cuantitativa del

analito presente, midiendo la cantidad de radiacion absorbida.

La nube de atomos requerida para las mediciones en absorcion atoémica, es
producida por la adicion de suficiente energia térmica a la muestra por disociar y

transformar los compuestos quimicos en atomos libres %37,

2.6 ESPECTROSCOPIA ATOMICA ELECTROTERMICA

Lta bisqueda de formas para mejorar la sensibilidad en absorcidn atdmica
recientemente condujo al uso del horno de grafifo. Con este accesorio se pueden
determinar elementos en concentraciones 1000 veces mas bajas que las que se
pueden detectar con llama. La extrema sensibilidad de la absorcion atémica con
horno de grafito Ja hace ideal para aplicaciones en andlisis de ultra trazas (ppb).
Ademas, como sdlo se requiere de unos pocos microlitros de muestra ( 20 ul ), se
puede aplicar esta técnica en situaciones en las que se disponga de una pequefia

cantidad de ella.
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El horno de grafito es un accesorio de muestreo sin llama. La energia requerida para
la atomizacion es obtenida aplicando una diferencia de potencial eléctrico a través
de un tubo de grafito dentro dei cual se ha colocado fa muestra. El horno esta
alineado en el area de muestreo del espectrofotometro en forma tal que la radiacién
de la lampara espectral pasara por el centro del tubo. El vapor atémico generado por
la muestra cuando ei horno esta encendido absorberd entonces radiacién de la
lampara. Como en los métodos de alta sensibilidad, 1a sefial de la absorcion es
transitoria, se produce una sefial en forma de pico conforme se eleva la
concentracion en el horno. Se puede usar generalmente la altura de la banda para la

cuantificacion, aunque en algunos casos el area bajo la curva ofrece ventajas ?".

El horno de grafito es el mas importante de los recursos de muestreo de alta
sensibilidad para absorcion atdémica. La fuente de poder programable suministra un
control mas versatil y preciso sobre las condiciones de calentamiento. Es aplicable a
una gran variedad de tipos de muestras y en algunos casos se pueden analizar
directamente muestras sdlidas sin una previa disolucion. Para muchos elementos los
limites de deteccion estan en la regidn de los picogramos y por esta técnica es

posible la cuantificacién de 64 elementos®® ¥
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3. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El aumento de casos de canes dental en la poblacion infantil, es un asunto de suma
importancia, por los costos que implica su tratamiento, sobre todo en perscnas de
bajos recursos que no cuentan con los ingresos suficientes para su tratamiento en
especialistas privados y por lo tanto acuden a los centros piblicos de salud.

Una de las principales acciones que se utilizan para prevenir la caries, es la
aplicacién topica en el diente, pero se tiene el problema de la dosis a la cual se
debe administrar, para evitar una fluorosis y por otro lado lograr una accion
profilactica efectiva a fin de evitar la accidn de los acidos de las bacterias que
originan una caries. En trabajos realizados en la Unidad Universitaria de
Investigacion en Cariologia de la F.E.S. Zaragoza, se realizé la evaluacion de la
efectividad de diferentes agentes fluorurados, en términos de medir su capacidad
para depositar fluoruro en el esmalte del diente y ia cuantificacién de varios
elementos {raza, por la técnica de llama directa y de acuerdo con la técnica utilizada
en la toma de muestras, n0 se ha podido obtener un volumen suficiente y es

necesario hacer diluciones grandes para poder realizar los andlisis de las mismas
(7.9.40,11,12.13)

Este trabajo es una continuacion del realizado por Ortiz en 1994, empleando las
mismas muestras biologicas tomadas y en el cual se pretende observar la efectividad
del fiiior aplicado topicamente en el esmalte del diente, a fin de prevenir la accion del
atague Acido.

22
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Por ello se plantea la cuantificacién de fos elementos traza u ofigoelementos cadmio,
cromo ¥ magnesio, en relacion a la profundidad de la biopsia realizada, antes y
después de la aplicacion del agente fluorurado correspondiente (flior fosfato
acidulado al 1.23 % en gel, fluoruro de sodio al 2 % en solucién acuosa y un barniz
fluorurado al § %), utilizando la técnica de espectroscopia de absorcidn atémica
electrotérmica, ya que esta técnica permite el empleo de volimenes peguetios de
muestra (20 microlitros), ademas de obtener limites de deteccion menores que los
que permite la técnica de llama y con esto contribuir a la determinacién de la
estructura mineralizada del esmaite.
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4. OBETNOS

Objetivo general:

Evaluar la concentracién de los elementos cadmio, cromo y magnesio présente en
el esmaite dental humano antes y después de la aplicacion tépica de tres agentes
flucrurados.

Objetivos especificos:

1. Comparacién de las concentraciones de los elementos cadmio, cromo y magnesio
en muestras de esmalte de diente antes y después de 1a aplicacion topica in vivo
de: fluorfosfato acidulado al 1.23 por ciento en gel, fluorure de sodic al 2 por
ciento en solucidn acuesa y un barniz fluorurado al S por ciento formulado en la
F.E.S. Zaragoza.

2. Evaluar la resistencia del esmalte dental, al ataque acido después de la aplicacion
topica in vivo de: flior fosfato acidulado al 1.23 por ciento en gel; fluoruro de sodio
al 2 por ciento en solucion acuosa y un barniz fiuorurado al 5 por ciento formulado
en la F.E.S. Zaragoza.
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5. HPOTESS

La aplicacién de un compuesto fluorurado en el esmalte de dientes permitira una
proteccién adecuada a la accion de los acidos e impedira una extraccion mayor de
los elementos cadmio, cromo y magnesio.

25
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6. €QUIPO Y MATERIAL

6.1 Equipo e Instrumentos

Espectrofotémetro de absorcion atdmica Perkin Elmer Mod. 3100.

Balanza analitica Sartorius 2842.
Horno de grafito Perkin Eimer Mod. HGA-400.

Lamparas de catodo hueco de calcio, cromo cadmio y magnesio Intensitron de
Perkin Eimer.

-

6.2 Material

6.2.1 Material diverso

» Tubos de grafito con cubierta pirolitica marca Perkin Eimer.
» Micropipetas Jencons, Sealpelle.

+ Puntillas desechables para micropipeta.

6.2.2 Material comun de laboratorio

+ Matraces volumétricos de 10, 50, 100 mi. marca Pyrex

» Pipetas volumétricas de 1, 2, 5, 10, mL marca Pyrex
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» Bureta de 10 y 100 mL marca Pyrex

» Vasos de precipitados de 30, 50, 100. 250 y 2000 mL marca Pyrex
+ Pipetas graduadas de 1, 2, 5y 10 mL marca Pyrex

» Frascos de polietileno

6.3 Reactivos y Soluciones

Reactivos grado analitico. Las soluciones preparadas para esie analisis deben
almacenarse en recipientes de polietileno.

6.3.1 Reactivos

Gas argdn grado alta pureza o cromatografico.

Agua libre de metales. Utilicese agua libre de metales para preparar todos los
reactivos y como agua de dilucion .

Acido nitrico (HNO,) J. T, Baker.

Solucidn estandar certificada de: Cromo, Calcio, Cadmio y Magnesio J.T. Baker.

6.3.2 Soluciones

» Agua acidulada {con HNO;) al 0.2 por ciento.
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7. DESARROLIO EXPERMENTAL

7.1 METODOLOGIA

7.1.1 GENERALIDADES

La obtencion de las muestras biolgicas antes y después de fa aplicacion del agente
fluorurado fue realizada por Ortiz en 1994, y se basé en la técnica de biopsia de
esmalte dental establecida por De la Cruz y col. en 1992 “. Se tomaron muestras
de esmalte por la técnica de ataque acido in vivo, en una muestra poblacional de 42
escolares (14 para cada uno de los tres tratamientos), de la faja etaria de 7 a 12
afnos y que presenten los dos dientes anteriores permanentes, a uno de los cuales
se le tomé una biopsia de esmalte antes de la aplicacion del tratamiento
correspondiente, y otra sobre el diente contiguo una semana después del

tratamiento.

7.1.2 Preparacion de las muestras.

+ Tomar 200 microlitros de cada una de las muestras y transferifas a un matraz

volumétrico de 10 mL vy llevar a volumen con agua desionizada.




O e e owiatio o)

7.1.3 Desarrollo de los métodos para la determinacién de cadmio, cromo ¥
magnesio.

+ Se instald en el instrumento una [ampara de catodo hueco para el metal deseado
y se establecit el dial aproximado de la longitud de onda para cada elemento
analizado.

» Se fij6 la anchura de la rendija.

» Se encendié el instrumento, y se aplicé la corriente adecuada a la lampara de
catodo hueco y se dejé calentar el aparato hasta que se estabilizé la fuente de
energia.

« Se reajusto la corriente después del calentamiento cuando fue necesario.

 Se optimizé la longitud de onda mediante el ajuste del dial de longitudes de onda
hasta que se obtuvé la ganancia 6ptima de energia.

» Se monto y se alineo el dispositivo de! horno. Se seleccioné el flujo apropiado de
gas inerte o de proteccién y de agua de enfriamiento.

* Se corrieron blancos electrénicos sin muestra hasta que se logro la estabilizacion
del instrumento.

« Se inyectd una porcion alicuota de agua acidulada como blanco de reactivos y se
puso a cero el instrumento. Se repitid la accion hasta que se logré una
reproducibilidad en las lecturas.

» Se inyectd una porcion adecuada de cada solucién patron. Se analizd cada
solucion patron por triplicado para comprobar la precision del método (ver anexo
No. 3).

+ Se comieron las muestras por triplicado para verificar fa precision de las lecturas.




7.1.4 Caiculo de {a profundidad de la biopsia.

La cuantificacion de la profundidad de biopsia se realizd nuevamenie ya gue no
existe reporte de datos de las mismas en el trabajo anterior (Ortiz 1994). La cantidad
de esmalte extraido es calculada a partir de fa concentracion de calcio cuantificado,
asumiendo que la concentracién caracteristica de calcio en el esmalte de diente es
de 37.4 por 100 y dado que existe una relacion directa en cuanto a la profundidad de

las biopsias y el volumen de esmalte extraido, es posible su calculo mediante ia
formula siguiente:

um=we/dA

donde:

um = Profundidad de la biopsia en micrémetros.
we = Peso del esmalte extraido.

5 = Densidad del esmailte.

A = Area de esmalte expuesta.
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Q. RESULTADOS

9.1 GENERALIDADES

La Tabla 1 nos muestra los valores medios obtenidos, de las variables manejadas:
diferencia profundidad de biopsia (DPB), diferencia de contenido de cadmio (DCCd),
diferencia de contenido de cromo {DCCr) y diferencia de contenido de magnesio
(DCMg) en el presente estudio antes y después de aplicar los tres agentes
ensayados.

En los resultados se observa primeramente que el fldor fosfato acidulado al 1.23 %
(APF) en gel, presenta una {DPB) de -1.6464 micras con una desviacidn estandar de
0.4185, DCCd de -0.4660 ppm y una desviacion estandar de 0.0800, DCCr de -
1.8222 ppm con una desviacion estandar de 0.2582 y magnesio DCMg de -268.4285
ppm con desviacion estandar de 84,1722

En seguida tenemos al fluoruro de sodio en solucién acuosa (NaF), el cual muestra
una DPB de -0.7642 micras con una desviacion estandar de 0.1936, DCCd de -
0.1420 ppm y una desviacion estandar de 0.0414, DCCr de -1.4160 ppm con una
desviacién estandar de 0.1886, DCMg de -205.2414 ppm y una desviacion estandar
de 66.0509. |
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Por ultimo tenemos al bamiz fluorurado al 5 % (BF) elaborado en la Facultad de
Estudios Superiores Zaragoza, con una DPB de -0.7700 ppm con una desviacion
estandar de 0.0.2096, una DCCd igual a -0.2986 ppm con una desviacién estandar
de 0.0712, una DCCr de -1.4382 con una desviaciéon estandar de 0.1.6919 una
DCMg de -252.3564 y una desviacién estandar de 0.59.1760. Estos datos se
representan en las Graficas 1-4, en las cuales se gbserva con mas claridad las
diferencias en el resultado de la aplicacion de cada uno de los ires agentes
fluorurados, obteniéndose un mejor efecto por parte del fidor fosfato acidulado,
seguido por €l barniz fluorurado y una menor proteccion por parte del fluoruro de

sodio en solucién acuosa.

TABLA 1 DIFERENCIA DE MEDIAS ANTES Y DESPUES DE LA APLICACION TOPICA DE
TRES AGENTES FLUORURADOS

: 0.2096
-0.4660 01420 | 00414 | -02986 | 0.0712
14 | 18222 | 02882 | -14160 | 1.1886 | -1.4382 | 1.6919
14 |-282.4285| 84.1722 |-205.4214 | 66.0509 | -252.3564 | 59.1760

DPB= Difarencia profundidad de biopsia, DCCd= Diferencia contenido de cadmio
DCCr= Diferencia contenido de cromo DCMg= Diferencia contenido de magnesio
n= NUmero de datos
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GRAF. 1 DIFERENCIA PROFUNDIDAD DE BIOPSIA, DESPUES DE

APLICAR TRES AGENTES FLUORURADOS

= Filr ioulato scidutaco en gel ol 1.23%
[MaF = Flucrurg de sodio sn solucidn scuces s 2 %
BF =Bamniz Muonsedc ol 5%
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GRAF. 2 DIFERENCIA CONTENIDO DE CADMIO, DESPUES DE APLICAR

TRES AGENTES TOPICOS FLUORURADOS

APF
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GRAF. 3 DIFERENCIA CONTENIDO DE CROMO DESPUES DE APLICAR
TRES AGENTES FLUORURADOS
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AGENTE TOPICO

'F = Flixor fosiato ackhaladc en el s 1 22 %
NaF o Fluorure de s00io en sciucion acuosa 8l 2 %
BF =Barez fudrurado ol S%

GRAF. 4 DIFERENCIA CONTENIDO DE MAGNESIO, DESPUES DE
APLICAR TRES AGENTES FLUORURADOS
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APF

APF = Fioor fosiate: scduiedo on gel ol 1.23 %
NaF = Fluofuro de 3o on $okucyn SCUosd al T %
BF =Bacmiz fuoruredo al 5%

35




Para establecer si existe una diferencia significativa por la aplicacion de cada uno de
los tres agentes en cuanto a incrementar la proteccion del esmalte del diente al
ataque acido, mostrado por la profundidad de biopsia y el contenido de cadmio,
cromo y magnesio exiraidos antes y después de la aplicaciéon del tratamiento
comespondiente se realizé un andlisis de medias pareadas.

ANALISIS DE MEDIAS PAREADAS

Se realizd un anélisis estadistico de medias pareadas con auxilio del paquete
estadistico Stalisfical Analisys System para establecer si existe una diferencia
significativa entre la cantidad de metal extraido {cadmio, cromo y magnesio) antes y
después de la aplicacion del agente fluorurade correspondiente. Para tal efecto se
realizé la siguiente contraste de hipotesis:

Ho: A-D =0 No existe efecto de tratamiento antes y después de la variable de
respuesta.
Ha: A-D = 0 Si existe efecto de tratamiento de antes y después sobre la variable

de respuesta.

Variable de respuesta: Profundidad de biopsia, o contenido de cadmio, cromo y

magnesio.
Con el criterio de rechazar Ho sil to | >ty nt

Dado a un nivel de significancia a= 0.05t 2513 = 2.1604
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TABLA 2 COMPARACION DE MEDIAS DE PROFUNDIDAD DE BIOPSIAS

DESVIACION _
ESTANﬁAR o b . | SIGNIFICANCIA
0.4185 0.0017 .
0.2006 0.0028 *
0.1936 0.00217 :

DR L
NaF = Fluoruro de sodio en solucion acuosa al 2 %, APF = Flior fosfato acidulado en getal 1.23 %

BF = Barniz fluorurado at 5 %
» Valor estadlsticamente significativo

TABLA 3 COMPARACION DE MEDIAS DE CONTENIDO DE CADMIO

: él_‘éNlFldMClA

K
-0.2986

00712

0.0011

14

-0.1420

0.0414

0.0045

14

- 0.4660

0.0800

0.0001

NaF
BF = Bamiz fluorurado al § %
» Valor estadisticamente significativo

o en solucion acuosa al 2 %, APF = Fluor fosfato acidulado en gel al 1.23 %

TABLA 4 COMPARACION DE MEDIAS DE CONTENIDO DE CROMO

DESVlAclON ,
siféﬁiﬂcmcm
53585 | 0,000 —
0.1886 0.0001 ;
01173 376001 ;

BF = Barniz fluorurado al 5 %

« Valor estadisticamente significativo

NaF Fluordro de sodlo en solucidn acucsa al 2 %, APF = Flior fesfato acidulado en gel al 1.23 %
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TABLA 5 COMPARACION DE MEDIAS DE CONTENIDO DE MAGNESIO

e e ) WDE‘, oy
5’ 5 > 2
BT Lk ‘%3\“;, PE
- 258.4285 84.1722
-205.4114 66.0509
- 252.3564 59.1760

NaF = me'o de sodio en solucion acucsa al 2 %, APF = Fidor fosfato acidulado en gel at 1.23 %
BF = Barniz fluorurado al 5 %
* Valor estadisticamente significativo

La Tabla 2 nos muestran los valores para “ t; *, que expresan la probabilidad de que
en cada uno de los tratamientos ensayados, exista diferencia en el efecto de antes y
después de la aplicacion del agente fluorurado correspondiente. De tal forma que
observamos que para ia variable profundidad de biopsia, en los tres tratamientos, se
rechaza la hipbtesis nula, es decir si existe diferencia estadisticamente significativa,
de la variable de respuesta en el efecto de antes y después de la aplicacién del
agente fluorurado.

En la Tabla 3 observamos ia comparacién de medias para la variable contenido de
cadmio en la que, de igual manera, se rechaza la hipétesis nuia y se acepta la
altemna, es decir si existe diferencia en el efecto de antes y después.

De igual forma, 1as Tablas 4 y 5 muestran los valores de “ t, ", para las dos variables
restantes analizadas (CCr y Cmg) y de las cuales se extrae que se rfechaza la
hipdtesis nula y se acepta la hipbtesis atterna, y por lo cual se puede concluir que si
existe diferencia estadistica en la variable de respuesta del efecto de antes y
después de la aplicacion de los tres tratamientos.
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Por Gltimo se realizé un analisis de covarianza para determinar la diferencia
significativa existente entre los tres tratamientos, para la variable profundidad de
biopsia, contenido de cadmio, contenido de cromo y contenido de magnesio. Con la
finalidad de comprobar si la diferencia entre medias de grupos es significativa, y
después de haber ajustado los datos iniciales de la variable de respuesta y eliminar

los efectos de {a covariable.

ANALISIS DE COVARIANZA
La hipétesis nula establecida para la variable estudiada fue: la media de (i) es igual
alamediade(j).

Ho: Media de (i ) = Media de (j )

S 0.1545 0.0742

bERE L
1. Fldor fosfato acidulado en gel al 1.23 %
2. Fluoruro ¢e sodio en solucién acucsa al 2 %

3. Bamiz fluorurado al 5 %
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TABLA 7 COMPARACION DE TRATAMIENTOS DE comemoo DE CADMIO
¥ i ite > | T4

0.3693 0.8621

8 0.5148 0.8621
1. Fidor fostato adiduiado engefal 123 %

2. Fivoruro de sodio en solucién acuosa al 2 %
3. Barniz fuorurado al 5 %

TABLA 8 COMPARACION DE TRATAMIENTOS DE CONTENIDO DE CROMO

0.2330
09912

foslatoaoddado engelal 1.23%
2. Fluoruro de 30dio en solucidn acuosa al 2 %
3. Bamiz fluorwado al 5 %

TABLA 9 COMPARACIGN DE TRATAMIENTOS DE CONTENIDO DE MAGNESIO

Fdn 06217 .
e 6055 0.6772

1|=h3molamoaduaao engeial 123 %
2. Fluornro de 300 en solucion acuosa al 2 %
3. Barniz fluorurado at 5 %
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El criterio de aceptacion de Ho fue si Pr > | Tles menor a 0.05. Se observa en la
Tabla 6 que para la variable profundidad de biopsia si existe diferencia significativa
entre el flior fosfato acidulado y el barniz fluorurado, en tanto que para el fluoruro de

sodio no existe diferencia significativa.

Las Tablas 7-9 nos muestran los valores del analisis de covarianza para el contenido
de cadmio, cromo y magnesio respectivamente, y en las cuales se observa que para
estas tres variables estudiadas no existe diferencia significativa en cuanto a impedir
una extraccién mayor de la cantidad de estos metales.
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10. DKCUSION DE RESULTADOS

10.1 GENERALIDADES

El presente estudio no depende de diferencias entre grupos y es totalmente
aleatorio, ya que el grupo experimental se tomé como grupo de referencia. Esto nos
proporciona una covariable que representa el estado inicial del individuo
experimental, antes de aplicar los tratamientos analizados y por lo mismo una
intefpretacién mas cofrecta de los resultados.

La hipétesis planteada iniciaimente establece que la aplicacién de un compuesto
fluorurado en el esmalte de dientes, permitird una proteccion adecuada a la accion
de los acidos representada por la profundidad de biopsia obtenida, e impedird una
exiraccion mayor de los elementos cadmio, cromo y magnesio.

Las diferencias observadas en la efectividad de proteccion de los tres tratamientos
utilizados, presentados en las Graficas 1-4 diferencias observadas en la profundidad
de la biopsia, contenido de cromo, cadrﬁio y magnesio muestran que existe un
incremento en la proteccion del fluoruro aplicado en fa superficie del diente, en los
tres {ratamientos ensayados, encontrandose un mejor efecto por parte del flior
fosfato acidulado al 1.23 % en gel (APF), seguido por el barniz fluorurado al 5 % (BF)
elahorado en la Facultad de Estudios Superiores Zaragoza-tU.N.A.M. y por ultimo la
solucion de fluoruro de sodio en solucién acuosa al 2 % (Naf) y que por lo tanto la

hipétesis planteada se acepta.
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Debido a que no se tenian mas datos en cuanto al ambiente en que se desarrollaron
los individuos de los cuales provienen las muestras, fue sdlo posible la comparacion
de los tres agentes fluorurados, aplicados en los dientes en cuanto a su forma
topica. La diferencia cbservada entre los tres compuestos, nos hace pensar que la
mayor efectividad por parte del APF, se debe principalmente a las caracteristicas
gue debe reunir ei agente topico para lograr un mayor tiempo de contacto con la
superficie del diente, encaminadas a lograr un deposito mayor del principio activo.

Por un lado las soluciones acuosas mantienen un menor tiempo de contacto ya que
tienden a eliminarse por escurrimiento y por la misma salivacion, impidiendo con esto
una deposicion efectiva del principio activo; por otro lado los componentes del barniz
hacen de éste un modo efectivo de aplicar el fluoruro en la superficie dental, debido
a los agentes resinosos, que al entrar en contacto con la saliva y el esmalte, se
endurecen formando una cubierta sobre la superficie del diente, impidiendo su
remocion y por lo tanto logrando un mayor tiempo de contacto con el mismo. De esta
manera se deposita una mayor cantidad de fluoruro en su superficie. Por dltimo la
aplicacion topica en forma de gel no puede ser removido tan facilmente de la
superficie del esmalte, sobre todo si se realiza empleando cubetas (como se
recomienda), y por lo tanto mantiene un tiempo de contacto mayor que la solucién

acuosa, pero menor que el barniz.

Sin embargo, como se observa en los resultados, es el APF en gel, el que logra
depositar una mayor cantidad de flior y no el barniz, concordando con el trabajo

anterior'®™

y en el cual se reportan estudios de estabilidad acelerada, encontrandose
un problema en la formulacion det barniz, lo que originéd la sedimentacion del
principio activo, y por lo mismo no tener una distribucién homogénea, dando por

resultado el no tener una concentracion adecuada al momento de su aplicacitn.
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10.2 PROFUNDIDAD DE BIOPSIA

Se observa en los resultados que si existe una diferencia en el efecto de antes y
después por parte de los tres agentes fluorurados ensayados, en cuanto a
incrementar la resistencia al ataque acido, y al realizar el analisis estadistico de
medias pareadas, se corrobora la diferencia estadisticamente significativa en la
resistencia y proteccién det fluoruro de cada uno de los tres tratamientos aplicados.
Estos resultados no son similares a los reportados por Ortiz en 1994 ya que el
encontr6 que no existia una diferencia signicativa sobre e! efecto de antes y
después, pero si con los resultados obtenidos Amado en 1993 y Gonzalez en el
mismo afio. En et andlisis de covarianza (Tabla 6) se aprecia que si existe diferencia
significativa entre el flior fosfato acidulado y el barniz fluorurado, en tanto que para
el fluoruro de sodio no existe diferencia significativa, resultados que de igual manera
no concuerdan con los reportados en el trabajo anterior 2
Gonzalez en 1993 ©2

y con los obtenidos por

Esta discrepancia de resuitados se deben en gran medida al método de analisis
empleado, debido a que Ia técnica de hormno de grafito es mas sensible y tiene
mejores limites de deteccién que la técnica de flama directa y por lo mismo
cuantificar mas precisamente 1a concentracion que pudieran contener las muestras.
Por ofro lado la ausencia de elevados factores de dilucidon empleados en flama, nos
reditia en una mejor forma de cuantificacion de los metales presentes en las
mismas.
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10.3 OLIGOELEMENTOS

Las cantidades de metales encontrados, nos muestran que en el caso del cadmio
difiere con respecto a los resultados reportados en la literatura por diversos

investigadores **44%

. Curzon y Crocker en 1978 reportan una concentracién media
para cadmio de 1.87 ug/g. con un rango de 0-27 pg/g, en tanto que en ese mismo
afio Loosee, Cutress y Brown reportan valores de 0.51 £ 0.12 pg/g, como se observa
el valor encontrado es menor que el reportado por Curzon y por Crocker, pero mayor

gue el encontrado por Loosee y colaboradores.

En el caso del cromo, los valores medios encontrados por Curzon y Crocker en 1978
nos muestran concentraciones de 0.45 ng/g con un rango de 0-18.0 pg/g. Por otro
lado Retief y Cleaton-Jones en 1971 reportan vaiores de 1.02 = 0.51 pg/g en tanto
que L.oosee, Cutress y Brown en 1974 encontraron valores de 3.2 + 0.80 pg/g. Estos
valores de igual manera no coinciden con los encontrados en el presente estudio,

slendo mayores con respecto a los encontrados por estos investigadores,

El magnesio reporta valores de 0.28 + 0.07 ug/g por Lakoma en 1977 y que es un
resultado menor al encontrado en este trabajo, sin embargo estudios realizados por
Brudevold y col. en 1973 encontraron valores de magnesio de 1650 pg/g en tanto
que Loosee y Cutres en 1974 reportan una concentracién de 1670 % 120, que
aunque son valores mayores se asemejan mas a los resultados encontrados en el
presente estudio.
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10.4 DISENO DE LA INVESTIGACION Y ANALISIS ESTADISTICO

El analisis estadistico realizado, sirve para poder estabiecer si existe una diferencia
significativa en la resistencia y proteccion dei fluoruro de cada uno de los tres
tratamientos aplicados, hacia el ataque acido, mostrado por la profundiﬁad de
biopsia y el contenido de cadmio, cromo y magnesio extraidos antes y después de la
aplicacion del tratamiento correspondiente.

La Yabla 2 nos muestran los valores para * t, “, que expresan la probabilidad de que
en cada uno de los tratamientos ensayados, exista diferencia en el efecto de antes y
después de la aplicacién del agente fluorurado correspondiente. De tal forma que
obsefvamos que para la variable profundidad de biopsia, en los tres tratamientos, se
rechaza la hipétesis nula, es decir si existe diferencia estadisticamente significativa,
de la variable de respuesta en el efecto de antes y después de la aplicacién del
agente fluorurado. Estos resultados no son similares a los obtenidos en el trabajo

anterior #*

y en cual se trabajaron las mismas muestras, pero si a los reportados por
Amado “? y por Gonzalez (1993) ®®. Esta discrepancia de resultados se deben en
gran medida al método de andlisis empleado, debido a que la técnica de horno de
grafito es mas sensible y tiene mejores limites de deteccion que la técnica de flama
directa y por lo mismo cuantificar mas precisamente la cdncentracién que pudieran
contener las muestras. Por otro lado la ausencia de elevados faciores de dilucién
empleados en flama, nos reditia en una mejor forma de cuantificacién de los

metales presentes en las mismas.

En la Tabla 3 observamos la comparaciéon de medias para la varable contenido de
cadmio en la que, de igual manera, se rechaza la hipitesis nula y se acepta la
alterna, es decir si existe diferencia en el efecto de antes y después. '
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De igual forma, las Tablas 4 y 5 muestran los valores de " t,”, para las dos variables
restantes analizadas (CCr y CMg) y de las cuales se exirae que se rechaza la
hipétesis nula y se acepta la hipétesis alterna, y por lo cual se puede concluir que si
existe diferencia estadistica en la variable de respuesta del efecto de antes y

después de la aplicacion de los tres tratamientos.

De este modo la diferencia del efecto producido por los tres agentes fluorurados
ensayados, estd en relacion a la reaccidn que lleva a cabo el fluoruro con los
componentes del esmaite, es decir, que ia formacion de fluoruro de calcio o
fluorapatita en la superficie del diente, permiten una proteccion del mismo, al ataque
acido; sin embargo, la formacion de fluorapatita provee una mejor proteccion en
comparacién con ta formacion de fluoruro de calcio, ya que este se pierde y no tiene
la propiedad de reformarse, ademas de que la primera esta formada por cristales
mas perfectos, estables y resistentes a la disolucion acida. Desde luego una variable
de la formaci6n de la fluorapatita viene dada por el tiempo de coniacto del agente
topico con la superficie del diente y por lo mismo con el esmalte.

Por ultimo se realiz6 un analisis de covarianza para determinar si existe diferencia
significativa entre los tres tratamientos, para la variable profundidad de biopsia,
contenido de cadmio, contenido de cromo y contenido de magnesio. Con la finalidad
de comprobar si la diferencia entre medias de grupos es significativa, y después de
haber ajustado los datos iniciales de la variable de respuesta y eliminar los efectos
de la covariable. En este proceso se contrasté la hipétesis nula: de que la media de

(i)esigual alamediade (j).

El criterio de aceptacion de Ho fue si Pr > | T|es menor a 0.05. Tenemos en la tabla
6 que para la variable profundidad de biopsia si existe diferencia significativa entre el
fltior fosfato acidutado y el barniz fluorurado, en tanto que para el fluoruro de sodio

no existe diferencia significativa.
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Las Tablas 7-9 nos muestran los valores del andlisis de covarianza para e} contenido
de cadmio, cromo y magnesio respectivamente, y en ias cuales se observa que para
estas tres variables estudiadas no existe diferencia significativa en cuanto a impedir
una extraccidn mayor de la cantidad de estos metales, esto nos hace pensar que en
el caso det cadmio y del cromo, sean elementos adventicios, es decir, que se
adhieran a la superficie del diente y por lo mismo se encuentren en las capas
superficiales del esmalte y por lo tanto aunque las profundidades de las biopsias se
incrementaran las cantidades de los mismos serian iguales

10.5 TECNICA EMPLEADA DE ANALISIS

En lo referente al método de analisis empleado, se puede concluir que es el idéneo
para realizar la cuantificacién de estos y otros metales en muestras de esmalte, que
debido a 1a técnica misma de la toma de la biopsia, no permiten cbtener volimenes
mayores y es necesario realizar diluciones elevadas para poder trabajar con la
técnica de flama directa, y el horno de grafito utiiiza volumenes pequefios, ademas
de que tiene menores interferencias que las encontradas con la téenica de flama. Sin
embargo, es aconsejable realizar un estudio de cuantificacién de estos y otros
metales por ambas técnicas y al mismo tiempo, esto para evitar diferencias en el

almacenamiento, tratamiento y acondicionamiento de las muestras.
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1. CONCLUSIONES

Se alcanza el objetivo general, al establecer la concentracion inicial y posterior a
la aplicacion del tratamiento correspondiente, de los tres elementos analizados.
Los tres agentes fluorurados tépicos aplicados en el presente estudio, cumplen
con la funcién de incrementar la resistencia al ataque acido y por lo mismo
impedir una extraccién mayor de estos elementos del esmaite dental humano.

Se establece que si existe una diferencia significativa entre el fluoruro de sodio ¥
el flior fosfato acidulado para la variable profundidad de biopsia.

Para la extraccion de magnesio cadmio y cromo, no existe diferencia
estadisticamente significativa, entre los tres tratamientos.

El cromo y el cadmio resultan ser elementos adventicios, ya que no existe una
relacién directa en el contenido de los mismos y la profundidad de biopsia
obtenida.

La técnica de absorcion atémica electrotérmica resulta ser mas adecuada que la
espectrofotometria de absorcion atémica por flama, ya que se necesité un menor
voiimen de muesira (20 pl) ademas de que no se realizaron grandes diluciones
para la cuantificacion de estos y otros metales presentes en el esmalte dental, en

muestras que se obtengan por la misma técnica de toma de biopsias.
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12. RECOMENDACIONES

Realizar un estudio de reformuiacién def barniz fluorurado para solucionar el
problema de la sedimentacion del principio activo.

Almacenar las muestras a baja temperatura para evitarse ia evaporacion.

Realizar la toma de mas datos de identificacion del sujeto del cual provienen las

muestras a fin de valorar otras variables del medio en el cual se desarrollan.

Hacer los andlisis de muestras por ambos métodos (horno de grafito y flama
directa) al mismo tiempo, para visualizar, corregir y establecer las condiciones
éptimas de trabajo.
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14. ANCROS

14.1 EL HORNO DE GRAFITO Y LA ABSORCION ATOMICA

La diferencia basica en la técnica de atomizacion entre el horno de grafito y (a flama,
resulta en una diferencia de respuesta de la absorcidn atémica, la cual a su vez,
altera algunos de los términos y conceptos basicos. La sefial de absorbancia, en la
Absorcion Atémica por llama es constante, esto significa que en tanto la muestra
esta siendo aspirada a la camara del quemador, se mantiene constante la poblacion
de atomos. Para la obtencion de la sefial de absorbancia en el horno de grafito, se
introduce una alicuota de muestra de 20 L en el horno. Esta alicuota de muestra es
consumida totalmente durante la atomizacion. La sefial de la absorcion resuitante es
por consiguiente de naturaleza transitoria, reflejando la répida varacién de la

concentracién de los atomos en el horno.

La seflal de absorbancia en la Absorcion Atdémica con llama, esta directamente
relacionada a la concentracion dei elemento de interés presente en la salucion que
esta siendo aspirada. En el homo de grafito la alicucta se consume totalmente a
una velocidad dependiente del volumen inicial de la muesira introducida, la cantidad
de la radiacion absorbida depende sélo del nimero total de atomos del elemento de
interés contenido en la alicuota y no de la concentracion. La altura del pico de
absorcidn suministra una indicacion directa de la cantidad del elemento de interés en

el horno. Un grafico de la altura de pico contra peso del elemento de interés,
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producird una relaciéon que corresponde a una iinea recta, la cual se desviara del
comportamiento lineal a pesos altos, en forma similar a la relacion entre la
absorbancia y la concentracién en la absorcion atomica por kama.

Los instrumentos modernos de Absorcion Atomica, tienen dos medios para
determinar la magnitud de las sefiales producidas durante tos andlisis con horno de
grafito. La medida de la altura del pico es mas usada, sin embargo, se puede
determinar el 4rea bajo la curva midiendo 1a cantidad de radiacién absorbida por los
atomos del analito durante el tiempo completo que ellos estan presentes en el horno.
Parece ser que el drea del pico es la menos afectada por algunas interferencias que
la altura del pico. Con la finakidad de evitar una precision excesivamente pobre en la
medicién del 4rea del pico, se debe tener gran cuidado en hacer coincidir
exactamente ei tiempo del ciclo de lectura del instrumento con el tiempo en el que se
estan originando ios picos mismos.

La dependencia con el pesc mas que de la concentracion exige una modificacion de
la sensibilidad y limite de deteccion. Se define la sensibilidad como el peso, en
picogramos del analito necesario para producir una altura de pico de 0.0044
unidades de absorbancia (1 por ciento de transmitancia). Simitarmente se altera la
definicién del limite de deteccitn diciendo que es el peso del analito que producira
una sefial que es el riple del nivel del ruido de la linea base. Se puede expresar el
limite de deteccion en unidades de concentracién, si se especifica el volumen usado
de Ia solucion®”,

14.1.1 EL SISTEMA DEL HORNO DE GRAFITO

Et tubo de grafito, que esta alineado en el paso 6ptico del espectrofotémetro, es un
cilindro de grafito abierto en sus dos extremos, con un pegqueiio orificio en ef centro,
a través del cual se introduce la muestra. El tubo es sostenido por dos anillos
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grandes del mismo material, los cuales proporcionan el contacto eléctrico. En la fig. 3

se muestra un corte esquematico del mismo.

Portamuestras

- Sensor de emperatura
-

Cihndr o nettmStica

Ventana de ensamble

Canducto ds enirl¢

Cilmidho de contactn
da grafito

wweswnnan. Flljo de gas mterno
TR Fluio de gas externo

Fig. 3 Corte Esquematico de! Horno de Grafito

€1 tubo de grafito actlia como una resistencia en un circuito eléctrico. Cuando se
aplica un voltaje al tubo, la corriente gue fluye causara un incremento de la
temperatura en &L Controlando fa cantidad de corriente que fluye, se puede regular
la temperatura del tubo al nivel que se desee, hasta un maximo cercano a 3000 °C.
El sistema de grafito esta envuelto por una cubierta enfriada por agua que circula a
través de la misma y mantiene a nivel seguro la temperatura externa del horno.
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Después de la atomizacion, el tubo se enfria rapidamente a la temperatura ambiente,
estando listo para recibir la siguiente muestra.

Para prevenir la destruccion dei tubo por las altas temperaturas y oxidacion del aire,
se dispone de una purga de gas inerte, el cual lo protege de la atmésfera oxidante.
Este gas se introduce directamente en el tubo por los extremos abiertos y escapa por
el orificio central del tubo, fluye sélo durante la operacién del horno y se interrumpe
después de terminar cada medida para permitir que se introduzca la siguiente
muestra.

El flujo opuesto de la purga inlerna, elimina muy eficazmente los materiales de la
matriz volatilizandolos durante la etapa preliminar de carbonizacién de! programa de
calentamiento del horno. Ademas, el control de la velocidad de fiujo del gas interno
durante la atomizacion de la muestra, es una forma de controlar la sensibilidad det
horno y reducir los problemas de absorcién de fondo que son muy comunes en Ia
absorcién atémica con horno de grafito.

El tubo de grafito se puede construir enteramente de grafito de alta densidad o
puede ser recubierto con una capa delgada de grafito pirolitico. La sensibilidad de
algunos elementos es mejorada con el tubo de grafito pirolitico. Los elementos que
forman refractarios (elementos que forman compuestos de muy aita estabilidad
térmica), generalmente son los que mas se benefician con el uso del grafito pirotitico.
Sin embargo para los elementos mas volatiles, la precision disminuye. Aun para
elementos que presentan una mejoria en la sensibilidad con el grafito pirolitico, la
matriz de una muestra particularmente oxidante o la calcinacion del aire durante el
programa de calentamiento del horno, puede causar un decrecimiento continuo de fa
sensibilidad a causa de la corrosion en la superficie pirolitica.
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El horno de grafito calienta la muestra en una secuencia programada de temperatura
y tiempo, controlado por la fuente de poder del horno. Primero, la muestra es secada
a 100 °C aproximadamente para soluciones acuosas. Después se incrementa la
temperatura para carbonizar todo lo que sea posible de la matriz de la muestra.
Después que la muestra se ha carbonizado tanto como sea posible, se calienta
rapidamente el horno a una temperatura suficientemente alta para atomizar el analito
y producir 1a absorcion atémica. El programa tipico del harno incluye un periodo de
enfriamiento el cual requiere de dos minutos. Las determinaciones con el homo de
grafito estan sujetas a severas interferencias quimicas y problemas de absorcién de
fondo provenientes de los constituyentes de las muestras. Se pueden reducir estos
problemas a niveles manejables volatilizando tanto como sea posible |a matriz de la
muestra durante la etapa de carbonizacién del programa de calentamiento. Al mismo
tiempo se debe tener cuidado para no volatilizar el analito antes de su determinacién
en la etapa subsecuente de atomizacién.

Bajo control de la fuente de poder, se incrementa la temperatura durante los tres
pasos basicos del programa de calentamiento, secado, carbonizacion y atomizacion.
Se puede aplicar el incremento de temperatura en una forma escalonada para cada
etapa o puede ser a una velocidad controlada o “rampa”. La velocidad de
calentamiento es un factor de particular importancia en el baso de atomizacién. En la

fig. 4 se comparan los calentamientos en rampa y rapido.

Para todos los elementos, ia temperatura de atomizacion necesaria para una
sensibilidad optima, se reduce como resultado de un ripido calentamiento en la
atomizacion. Esto incrementa el nimero de determinaciones que pueden ser hechas
con un sdlo tube de grafito y hace posible atomizar algunos elementos volatiles a
temperaturas por abajo del punto de volatilizacién de la matriz, reduciendo en esta
forma los problemas de interferencia.
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Fig. 4 Comparacion de los calentamientos en rampa y rapido

Como se muestra en la curva A de la fig. 5, si el nivel de potencia requerido para
producir la temperatura final deseada, se aplica al tubo de grafito, se requiere de
algunos segundos para alcanzar la temperatura final. Para obtener un incremento en
la velocidad de calentamiento, se debe aplicar al tubo un nivel de potencia mas alto.
Sin embargo, este nivel de potencia deberd ser reducido hasta obtener Ia
temperatura de atomizacién deseada con el fin de evitar un calentamiento mas
amplic del tubo, Io que resultara en una reduccién del tiempo de vida del tubo.

Se usa un censor 6ptico de temperatura para obtener una respuesta lo mas rapida
posible de los cambios de fa misma. Cuando se alcanza el nivel preseleccionado, las
sefiales del censor conecta la fuente de poder a un nivel de potencia-temperatura-
conservador, que estan enlazados electrénicamente. En esta forma de operacion se
obtiene perfiles de temperatura similares a la curva B de la fig. 5 y se demuestra las
ventajas de un rapido calentamiento en la atomizacion.
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El control preciso de la etapa de carbonizacion durante el programa de
calentamiento del horno, volatiliza la matriz de ia muestra antes de la verdadera
atomizacién y determinacion del analito. Algin material que puede ser eliminado en
esta forma no causarj interferencia quimica o de absorcion de fondo.

2700 -
2500 -
2300 -
2100 -
1900 -
1700 -
1500 -

-+ 11 seg. [+ \

Tiempo (segundos) _______

Fig. 5 Perfil de Temperatura-tiempo en horno de grafito

E! grade de carbonizacién de la matriz que se puede alcanzar, dependera de las
volatilidades relativas de la matriz o del anafito. Esto se ilustra en la fig. 6 en la que
se compara el efecto de la temperatura de carbonizacion de la matriz y analito
{plomo).

El pico de la absorbancia medida en la atomizacion es graficado contra Ia
temperatura empleada durante ei paso de carbonizacién. Se observa la conducta
observada por la absorcién atémica del plomo en fa matriz y la absorcién de fondo
del material residual de la matriz en la atomizacion. Por arriba de 400 °C se pierde
plomo durante el proceso de carbonizacion, lo que resulta en una reduccién en la
absorcibén medida en la atomizacion. Este hecho limita la temperatura maxima de
carbonizacién a 400 °C. Sin embargo, a esta temperatura existe algo del material




residual de la matriz, el que ha sido dramaticamente reducido del que estuvo

originalmente presente.

A

B

S

o

R Matriz

B

A Plomo

N

c ——
|

A ] 200 400 600 800

Temperatura de carbonizacién { °C )

Fig. 6 Determinacion de plomo en leches-Maxima temperatura de carbonizacién

La determinacion de la temperatura dptima de carbonizacién por la observacion del
efecto de esta temperatura sobre la sefal del analito, es un paso importante en la
preparacion del analisis de una muestra compleja por absorcion atémica con horno
de grafito. Es tipico el caso ilustrado en la fig. 6, y es raro que ocurra que la
eliminacion total de la matriz durante la carbonizacion de la muestra, sin también
perder algo o todo del analito. Se requiere de técnicas adicionales para compensar

algiin efecto remanente de los materiales residuales de la matriz ©"*%.
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14.2 CONDICIONES PARTICULARES DE HORNO DE GRAFITO UTILIZADOS EN
LOS ELEMENTOS CUANTIFICADOS.

Cromo 357.9 6 0.5

Magnesio 279.5 30 07

14.2.1 ESTANDARES EMPLEADOS

Magnesio

14.2.2 PARAMETROS DE OPERACION DEL HORNO DE GRAFITO HG-400 PARA

CROMO.
TEMPERATURA { °C ) 10
TIEMPO DE RAMPA(s2g) 2 3 0 1
TIEMPO DE ESPERA(seq) 30 25 5 3
GAS INERTE S S No S
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14.23 PARAMETROS DE OPERACION DEL HORNO DE GRAFITG HG-400 PARA
CADMIO

TEMPERATURA ( °C ) 2700
TIEMPO DE RAMPA(seg) 5 5 0 1
TIEMPO DE ESPERA(seg) 25 30 5 3
GAS INERTE Si Si No Si

14.2.4 PARAMETROS DE OPERACION DEL HORNO DE GRAFITO HG-400 PARA
MAGNESIO

TIEMPO DE RAMPA(seg) 5 10 0 1
TIEMPO DE ESPERA(seg)] 25 30 5 3
GAS INERTE Si Si No Si
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14.3 RESULTADOS DE PROFUNDIDAD DE BIOPS]A, CONTENIDO DE CADMIO, CROMO Y
MAGNESIO ANTES Y DESPUES DE APLICAR FLUOR FOSFATO ACIDULADO AL 1.23 %

257

1 3.77 0.66 551

2 1.27 0.61 2.57 442

3 1.18 0.66 3.03 430

4 1.65 0.96 1.87 595

5 1.03 0.61 0.84 552

6 4.07 0.66 2.50 393

7 1.96 0.63 3.75 496

8 1.26 1.17 1.81 783

9 1.25 0.86 2.15 659 . .

10 347 0.94 342 275 1.16 043 0.73 284
11 5.89 1.09 2.52 469 0.89 0.22 0.73 148
12 4.75 0.61 2.28 a4 0.93 022 1.35 220
13 3.26 1.50 2.33 708 1.00 0.20 0.13 293
14 283 0.99 2.28 1252 0.68 0.43 2.2 244

PB= Profundidad de biopsia, Cd= Cadmio, Cr= Cromo, Mg= Magnesio.

14.4 RESULTADOS DE FROFUNDIDAD DE BIOPSIA, CONTENIDO DE CADMIOQ, CROMO Y
MAGNESIO ANTES Y DESPUES DE APLICAR FLUORURO DE SODIO AL 2 %

1 . . 0.08 0.48 0.21 381
2 1. 60 0.84 2.11 582 1.08 0.56 134 514
3 1.94 0.38 2.24 709 1.04 0.35 0.70 284
4 1.33 0.7 2.1 844 1.24 0.56 1.22 260
5 1.62 0.43 2.16 698 1.34 0.38 0.18 533
6 4.07 0.56 2.32 947 0.94 0.53 2.10 265
7 1.70 0.50 2.64 488 in 0.48 220 368
8 1.73 0.53 2.69 486 1.38 0.35 0.15 314
9 2.42 Q.33 2.18 566 1.80 0.30 115 118
10 3.06 0.38 230 528 1.33 0.35 1.14 700
k| 1.88 0.35 2.03 510 1.42 0.30 116 203
12 2.85 0.50 2.89 223 167 0.40 0.95 217
13 1.85 068 221 243 143 0.28 0.88 264
14 1.44 073 2.24 335 1.15 022 0.79 287

PB= Profundidad de biopsia, Cd= Cadmio, Cr= Croma, Mg= Magnesio.




14.5 RESULTADOS DE PROFUNDIDAD DE BIOPSIA, CONTENIDO DE CADMIO,
CROMO Y MAGNESH) ANTES Y DESPUES DE APLICAR BARNIZ FLUORURADO
AL 5%

G

1 1.80 0.66 2.43 627 1.39 0.56 0.15 230
2 212 0.43 233 1340 0.55 0.43 2.15 475
3 2.61 0.76 2.52 848 0.52 0.38 0.15 363
4 1.28 0.71 2.89 613 0.97 0.49 0.16 454
5 1.57 0.61 2.24 647 1.40 0.43 0.01 372
8 1.58 0.61 261 418 1.45 0.33 1.64 285
7 579 0.63 2.97 282 3.56 0.43 0.55 172
8 235 0.45 2.18 688 208 0.40 207 500
9 215 0.40 2.36 499 1.83 0.35 0.58 495
10 2.75 0.43 2.39 609 1.58 0.38 211 321
11 2.08 0.89 2.2% 550 2.02 0.48 0.84 416
12 2,02 1.07 2.24 474 1.59 0.43 2.05 423
13 1.87 1.27 2.21 824 1.06 0.40 1.67 504
14 2.90 1.09 2.21 399 1.77 043 1.78 274

PB= Profundidad de biopsia, Cd= Cadmio, Cr= Cromo, Mg= Magnesio.
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