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Resumen

El Mineral Triéxido Agregado (MTA) surgido en 1993 como un cemento
hidraulico para retrobturaciones y sellado de perforaciones en bi- y trifurcaciones
de o6rganos dentarios; posteriormente sus aplicaciones clinicas se han ido
ampliado. La composicion de este material es a base de cemento Portland en un
80% vy trioxido de bismuto en un 20%, el cual provee caracteristicas radiopacas
al cemento. Una de las grandes desventajas de este cemento es el largo tiempo
de fraguado que presenta. Actualmente existen materiales como el vidrio
bioactivo y la wollastonita que son conocidos por su bioactividad, es decir que
favorecen la remineralizacion ésea, y que han sido agregados a materiales como
ionémero de vidrio modificando sus caracteristicas. Se sabe que el agregar
aditivos a un material las propiedades fisicas se ven modificadas, y por lo tanto
seria posible reducir el tiempo de fraguado.

El objetivo de este trabajo fue evaluar los efectos de la presencia de vidrio
bioactivo y de wollastonita en las propiedades fisicas de un cemento dental tipo
Portland. Se realizé la caracterizacion fisico-quimica de un MTA comercial (MTA
Angelus) y de un cemento Portland blanco por medio de Emision de Rayos-X
inducido por Particulas (PIXE), Difraccion de Rayos-X (XRD), Infrarrojo (FTIR) y
andlisis calorimétrico. Una vez obtenidos estos andlisis el cemento Portland
blanco se le agrego 20%wt de 6xido de bismuto para la elaboracién de un
cemento experimental: MTA200, posteriormente a este cemento se le agrego
vidrio bioactivo y wollastonita en concentraciones de 10, 20 y 30%wt. Se
realizaron pruebas de tiempo de fraguado, radiopacidad, solubilidad, resistencia
a la compresion y microfiltracion. Finalmente se evaluo la superficie de cada una
de las formulaciones previamente hidratadas por medio de Microscopia
Electronica de Barrido (SEM). El analisis estadistico se realiz6 por medio de
Kruskal Wallis y como prueba post-hoc un analisis de Dunn, encontrandose
diferencias estadisticamente significativas. Las formulaciones con wollastonita
favorecen las propiedades del MTA200 al disminuir el tiempo de fraguado,
manteniendo la resistencia a la compresion, la radiopacidad y un porcentaje de
solubilidad bajo. Por otro lado, en las formulaciones con vidrio bioactivo se
disminuyo la resistencia a la compresion y la radiopacidad, sin embargo el
tiempo de fraguado no pudo ser disminuido, la solubilidad al igual que las
formulaciones con wollastonita se mantuvo. Las micrografias muestran
formaciones dendriticas en las formulaciones con vidrio bioactivo.

Palabras clave: MTA, Wollastonita, vidrio bioactivo, Propiedades fisicas.
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Abstract

Mineral Trioxide Aggregate MTA arose in 1993 as hydraulic cement for
root-end fillings and for furcal perforations in dental pieces, lately its clinical
application have been grown. The composition of this material is Portland cement
on 80% and bismuth oxide on 20%; last one gives radiopaque characteristics to
the cement. However one of the disadvantages of MTA is the large set time it
has. Materials as bioactive glass and wollastonite that are known by their
bioactivity, in other way they promote the osseous mineralization, and also they
have been aggregated on glass iondmero modifying their characteristics. It's
known that adding additives to a material the physical properties are modified

The aim of this study is to evaluate the effect of the bioactive glass and
wollastonite in the physical properties of a dental Portland like cement. A physic-
chemical characterization of a commercial MTA (MTA Angelus) and a white
Portland cement was made by Particle Induced X-Ray Emission (PIXE), X-Ray
Diffraction (XRD), Infrared (FTIR) and calorimetric analysis. After that 20%wt of
Bismuth Oxide was added to white Portland cement to make the experimental
cement:. MTA200. Later mixtures adding bioactive glass or wollastonite in
concentration of 10, 20 and 30% to the MTA200 were made. Set time,
radiopacity, solubility, compressive strength and microleakage were evaluated.
Finally Scanning Electron Microscopy (SEM) micrographs were taken to evaluate
the surphace of each one of the mixed of the hydrated cements. The statistical
analysis was made by Kruskal Wallis test and a post-hoc Dunn test. Significative
statistical differences were found. It was found that wollastonite mixtures
promoted the experimental MTA properties, due to that wollastonite decreases
the setting time, compressive strength and radiopacity, keeping a low percentage
of solubility. By other side, the bioactive glass decreases the compressive
strength and the radiopacity, but not the setting time; same as wollastonite the
solubility was kept. The SEM micrographs shown detritic formations on the
mixtures of bioactive glass.

Keywords: MTA, Wollastonite, bioactive glass, physical properties.
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Introduccion.

La odontologia actual se encuentra en busqueda de diversos materiales
dentales que reconstruya el 6rgano dentario, compartiendo sus caracteristicas
fisicas, quimicas y estéticas. Uno de los mayores retos dentro del campo de la
odontologia es conseguir un material dental que logre cumplir con propiedades
fisicas, quimicas y mecanicas de gran efectividad dentro de la cavidad bucal, y

gue ademas sea altamente biocompatible.

Actualmente contamos con una gran variedad de materiales con una
funcion especifica: obturacion, sellado, proteccion pulpar, adhesion, impresion,
etc. Sin embargo existen materiales que a pesar de ser altamente usados y
estudiados aun no han logrado tener un comportamiento adecuado que cumpla
con las necesidades clinicas. Por esta razén, nos encontramos en busca de
nuevas tecnologias que ayuden a mejorar el comportamiento de cada uno de

estos materiales.

Actualmente dentro del area de la endodoncia, se ha estado utilizando un
material llamado “MTA” (Mineral Trioxide Aggregate); el cual tiene como ventaja
que endurece en presencia de humedad, y por lo tanto tiene muchas
aplicaciones como: material para reparar perforaciones laterales o en bi- y
trifurca, en pulpotomias y como material obturador después de cirugias
retrogradas. Sin embargo este cemento presenta algunas caracteristicas como el
largo tiempo de endurecimiento, que podria ser mejorada con el agregado de

materiales como la wollastonita y el vidrio bioactivo en nuestro caso.




Capitulo 1: MTAy
cemento Portland
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1.1 MTA

En ocasiones durante el tratamiento odontolégico se producen vias de
comunicacion entre el canal radicular y el periodonto. Estas vias deben de ser
selladas con materiales restaurativos para prevenir la filtraciéon bacteriana o de
fluidos. Muchos materiales han sido usados para sellar estas vias de
comunicacién como lo son la amalgama, cementos de 6xido de zinc y eugenol,
resinas u ionémero de vidrio.

El Agregado de Trioxido Mineral o Mineral Trioxide Aggregate (MTA) fue
desarrollado por primera vez en 1993 por M. Torabinejad y colaboradores?
como un material de obturacion retrégrada, consiste en un polvo de particulas
finas hidrofilicas que endurecen en presencia de humedad. Esta humectacion
produce como resultado un gel coloidal con un pH de 12.5 y que solidifica a una

estructura rigida.’

1.1.1 Aplicaciones clinicas.

El MTA ha sido hasta ahora de los mejores materiales para el sellado de
perforaciones a nivel radicular y de bi- y trifurcaciones*® debido a que endurece
en presencia de humedad, actualmente se ha usado en otras aplicaciones como:

inductor de la apexificacién® y como protector pulpar y pulpotomias.”®° (Figura 1)




P
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Figura 1 Aplicaciones clinicas del MTA
http://www.dentaltroef.nl/image/angelus-schema.gif

1.1.2 Composicion quimica del MTA.

El MTA fue introducido en 1993 por M. Torabinejad en la Universidad de
Loma Linda. La primera presentacion de MTA fue en color gris (GMTA), y fue
comercializado bajo el nombre de ProRoot MTA® (Dentsply, Tulsa Dental
Products, Tulsa, OK)! (Figura 2) pero debido a su decoloracién y pigmentacion
de los tejidos blandos*®, el MTA blanco fue introducido al mercado (WMTA) en el
2002.'

Figura 2 Presentacion comercial de ProRoot y MTA Angelus.
http://www.dentsply-asia.com/forum/pro_root.htm
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El MTA estd compuesto por cemento Portland en un 80% Yy trioxido de
bismuto (Bi»O3) en un 20%, este ultimo es agregado para proveerle al cemento
propiedades de radiopacidad y que sea facilmente identificable
radiograficamente.>*? La diferencia entre el GMTA y WMTA se basa en la

concentracion de los 6xidos principalmente el 6xido de hierro. **** (Tabla 1)

Los Oxidos que se muestran en la Tabla 1 se unen para formar el llamado
“clinker” que esta formado por: silicato tricalcico, silicato dicalcico y aluminato
tricalcico, y una pequefa cantidad de alumino ferrita tetracalcico en el caso de
GMTA.">*°

Otro de los componentes de los cementos Portland es la presencia de
sulfato de calcio ya sea dihidratado (CaSO, - 2H,0O) conocido como yeso o
anhidro conocido como anhidrita. El yeso es agregado por los fabricantes del
cemento para retardar el tiempo de endurecimiento del clinker, si el yeso no es
adicionado se produce una reaccion casi inmediata de endurecimiento conocida
como “flash set”.!” Los cementos MTA pueden contener aproximadamente la

mitad del contenido de yeso que en el Cemento Portland (CPO) (3-6%).'®

Tabla 1. Resultados del microandlisis de sonda electronica de WMTA y GMTA.
Asgay S. J. Endo 2005

Cemento WMTA GMTA
Elemento Wit% Error Wit% Error
CaO 44.23 3.28 40.45 2.83
SiO, 21.20 1.60 17.00 1.61
Bi,O3 16.13 4.91 15.90 1.98
Al,O3 1.92 0.18 4.26 0.97
1.35 0.13 3.10 0.40
0.53 0.13 0.51 0.14
0.43 0.13 0.43 0.05
0.40 0.17 4.39 0.78
0.21 0.10 0.18 0.09
0.11 0.09 0.06 0.10
14.49 13.72

Total 100 100
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Sin embargo a pesar de que la base de este tipo de cementos son
silicatos, existe a la fecha una gran variabilidad en la composicion. Autores como
Camilleri® menciona que la composicién de WMTA ProRoot es triéxido de
bismuto y silicato tricalcico, mientras que GMTA ProRoot contiene ademas de los
dos compuestos anteriores, silicato dicalcico. De igual manera Kao Chia-Tze'®
analizé por DRX ProRoot blanco y observo que éste estd compuesto por trioxido
de bismuto, silicato tricalcico, silicato dicélcico y aluminato tricalcico. Belio-

Reyes'® ademas de estas cuatro fases indica la presencia de sulfato de calcio.

Por otro lado existe otra marca de MTA producido por Angelus Soluciones
Odontolégicas de Brasil: MTA Angelus. Este cemento no ha sido estudiado tan
detenidamente como lo es ProRoot, los analisis han sido solamente sobre
composicién elemental, Hwang® encontré que MTA Angelus estaba compuesto
principalmente por calcio, silicio y bismuto; Asgary** ademas encontré aluminio y
sodio.

Actualmente Gandolfi*?,?® trabajan sobre un cemento tipo MTA, donde el

cemento a base de silicatos de calcio se le adiciona diferentes tipos de polimeros
como HEMA, TEGDMA, camforquinona y acido poliacrilico, para crear un

cemento fotocurable.

Existen algunos factores que pueden afectar las caracteristicas del
cemento como lo son la proporcion polvo-liquido, humedad del ambiente, tipo de

MTA, tiempo de almacenamiento, la temperatura.*

1.1.3 Propiedades fisicas
1.1.3.1 Tiempo de endurecimiento.

Uno de los problemas relacionados con MTA es el largo tiempo de

endurecimiento; inicialmente éste era aproximadamente de 4 hr; sin embargo

Gltimos estudios han encontrado valores entre 160 y 50 min.?*"%°

Jhoo LR )
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El rango de reaccion es controlado por la cantidad de sulfato de calcio, sin
embargo se ha estudiado el efecto de algunos aceleradores como el cloruro de

calcio para disminuir el tiempo de endurecimiento.?’

1.1.3.2 Solubilidad.

El término solubilidad se refiere a la capacidad que tiene una sustancia de
disolverse en otra; a pesar de esta definicion tanto las pruebas odontoldgicas
como muchos articulos relacionados con MTA o cemento tipo Portland manejan
este término, sin embargo las pruebas que se realizan a este material no
representan la solubilidad en agua, que es donde generalmente se realizan las
pruebas de analisis de materiales dentales. Lo ideal es que se hablara del
término “disgregacion” o “desintegracion” del material, ya que lo que se analiza
es el porcentaje de material que se desprende de la muestra al momento de ser
sumergida en agua durante algun tiempo determinado; sin embargo con la
finalidad de homogenizar terminologias, se referira en este trabajo como
solubilidad.

La relacion polvo-agua puede influenciar la cantidad de solubilidad. Como
lo menciona Fridland® el grado de solubilidad aumenta con la cantidad de agua

usada en la preparacion del MTA.

1.1.3.3. Resistencia a la compresion.

Se ha comparado la resistencia a la compresiéon del MTA con amalgama,
y cementos a base de 6xido de Zinc y Eugenol como: Super-EBA® e IRM® y se
ha encontrado que el MTA muestra valores de resistencia menor que los otros
materiales, el MTA obtuvo alrededor de 40 MPa, mientras que la amalgama
312.5 MPa.*
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Islam®® comparé la resistencia a la compresién entre WMTA, GMTA,
cemento portland blanco (CPB) y cemento Portland ordinario o gris (CPO).
(Tabla. 2)

Tabla 2. Resistencia a la compresion de diferentes cementos
Islam I. J. Endo. 2006

Resistencia ala compresién (MPa)

Material

WMTA
GMTA
WCPO

1.1.3.4 Radiopacidad.

La composicién del MTA consiste en 80%wt de CPO y 20% de o6xido de
bismuto (Bi»O3).! Como se ha mencionado, el Bi,Os3 es un radiopacificador que

permite una buena identificacion radiografica de la localizacién del cemento.

La radiopacidad del WMTA y GMTA se encuentra en aproximadamente
6.74 mm de Al.?® Sin embargo; Ganesh G.3! comparé la radiopacidad entre dos
CPO y GMTA, donde encontr6é que el MTA tenia una radiopacidad de 5.34 mm
de Al, mientras que los dos CPO obtuvieron valores de 2.52 y 3.32 mm de Al.

En 2007, Coomaraswamy K.*? estudi6 la influencia del triéxido de bismuto
sobre las propiedades mecanicas del MTA. Donde observdO que a mayor

contenido en %wt de (Bi,O3) en MTA, la resistencia a la compresién disminuia.

1.1.3.5 Sellado apical, microfiltracion.

El éxito de un material endoddntico depende directamente de su habilidad

de sellado. Se han realizado multiples estudios para verificar el sellado y la

prevencion de la filtracién del MTA por diversos métodos.®* ¥
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M. Torabinejad® investigé la adaptacién marginal del MTA, amalgama,
Super-EBA® e IRM®, donde evalu6 el tamafio de brecha entre el material de
obturacion y las paredes dentinarias, y donde el MTA tenia un tamafo de
aproximadamente 2.68 um, mientras que la mayor brecha fue de 11 um para el

IRM®, 4.8 um para la amalgama y 6.31 um para el Super-EBA®.

La microfiltracion del MTA ha sido estudiada también por métodos de
penetracién bacteriana. Meltezos** compar6 el sellado del MTA, Super-EBA® y
Resilon, donde el material que mas filtracion bacteriana tuvo fue el Super-EBA®
con 9/15 dientes mientras que el MTA filtro 3/15 dientes. En un estudio similar,
Pineda® uso MTA, amalgama de plata e ionémero de vidrio, para comparar la
filtracion bacteriana de E. Feacalis. Y observdé que todos los materiales

permitieron la filtracion.

Barthel®® realiz6 un estudio comparativo entre filtracién bacteriana y
filtracion por tincion (azul de metileno), llegé a la conclusion que el tamafio
molecular del agente penetrante (bacterias o tincibn) no es un parametro
relevante para evaluar el sellado. Es por ello que diversos autores han evaluado

el sellado apical por medio filtracion por tincion.
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1.2 Cemento Portland

El concepto de cemento fue aplicado por primera vez en 1800, en el
sentido de un conglomerante que endurece por si mismo. Su fabricacion en
Francia y Alemania del sur se desarroll6 siguiendo la técnica aplicada en la
obtencion de la cal hidraulica, obteniendo asi el cemento natural. Fue en 1841

cuando Joseph Aspdin patenté al cemento Portland (CPO). %4

Actualmente, el cemento portland ha llegado a una gran perfeccion y es el
material industrializado de construccién de mayor consumo. El cemento Portland
se fabrica partiendo del clinker de cemento con adicién de yeso u otro sulfato
calcico, y moliendo el conjunto hasta gran finura, sometido después a

tratamiento térmico.*°

La fabricacion del cemento es una actividad industrial de procesado de

minerales que se divide en tres etapas basicas:

. Obtencion de materias primas
. Molienda y coccion de materias primas
. Molienda del cemento (Figura 3)

Las condiciones para la fabricacion del clinker blanco y de color son
parecidas. Las materias primas; caliza o arcilla han de ser de maxima pureza.
Durante la fabricacion hay que impedir la aportacion o la produccion de éxidos
de hierro o manganeso, por ello el cemento blanco ha de ser molido en molinos
con placas de blindaje y bolas obtenidas a partir de productos ceramicos. El
clinker blanco ha de ser cocido con combustible o con gas, con llama reductora

para impedir la formacién de Fe,03.%
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Figura 3 Proceso de fabricacion del cemento.

1.2.1 Composicion cemento.

El cemento Portland ordinario tiene 5 componentes principales que se
muestran en la Tabla 3, ya que el sulfato de calcio puede encontrarse en forma

de yeso o en alguna de sus otras estructuras cristalinas.*?

Tabla 3. Composicion del cemento Portland ordinario.

Nombre Nomenclatura Fdérmula quimica
mineral de cemento
Silicato tricalcico Hatrurita C3S CazSiOs
Silicato dicélcico Larnita c2s Ca,SiO,
Aluminato tricalcico C3A CazAl,O¢
Aluminato férrico tetracalcico Ferrita CAAF 4Ca0-Al,03-Fe,04
Sulfato de calcio dihidratado o Yeso S CaS0,-2H,0

A

Sulfato de calcio Anhidrita S CaS0O,
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El contenido de hierro en cemento blanco actualmente responde a un

valor medio de Fe,O3de aproximadamente de 0.2 a 0.5 wt%.*

1.3 Mecanismos de hidratacion

Se ha demostrado en diversos estudios la similitud en los compuestos
quimicos entre el MTA y el CPO'’; por lo que los mecanismos de hidratacién son

similares.

El proceso de hidratacion consiste en una serie de reacciones quimicas
simultaneas. Los silicatos de calcio en contacto con el agua producen hidréxidos
de calcio (Portlandita) y en menor nimero silicatos de calcio hidratados (S-C-H),

mediante las siguientes reacciones:

2(3Ca0eSi0,) + 6H,0 — 3Ca0 e 2Si0, o 3H,0 + 3Ca(OH),

2(2Ca0eSi0,) + 4H,0 — 3Ca0 o 2Si0, o 3H,0 + Ca(OH),

Los nuevos compuestos formados, también silicatos, poseen menor grado
de cristalinidad, y son considerados como un gel rigido. Los silicatos de calcio
hidratados, producidos a partir de los C3S y C2S, son llamados tobermorita y gel
de tobermorita. El aluminato tricdlcico en contacto con el sulfato de calcio
presente para formar sulfato-aluminato de calcio hidratado, conocido como
etringita. Esta nueva estructura se forma hasta que todos los iones sulfato se
hayan agotado. Posterior a esto, el aluminato sigue reaccionando hasta que se

hace un cambio de etringita a monosulfato.'®

La etringita se coloca sobre la superficie de aluminato y reduce la reaccion
de éste; y una vez que comienza la formacion del monosulfato, se produce una
reaccion acelerada de endurecimiento, controlada por el crecimiento de los

nuevos productos de hidratacion. *®
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2. Vidrios y ceramicas bioactivas.

Los vidrios y ceramicas bioactivas han sido desarrollados en respuesta a
la necesidad de eliminar la movilidad interfacial en ceramicas bioinertes

implantadas.*®
Las bioceramicas se clasifican en cuatro tipos:

e Bioinertes: no promueven respuesta bioldgica entre el material y el hueso,

ejemplos de ello son la alimina y la zirconia

e Porosas: son ceramicas con arquitectura porosa que promueven el
crecimiento del tejido dentro de los poros, en la superficie o a través del
implante, siendo una fijacion interfacial, como ejemplo se pueden mencionar:

hidroxiapatita porosa y corales transformados en hidroxiapatita.

e Reabsorbibles: estan diseflados para degradarse gradualmente con el
tiempo y asi ser reemplazados por el tejido huésped natural, entre los mas

conocidos se encuentra el trifosfato de calcio y los corales.

e Bioactivas: se definen como ceramicas que “promueven una respuesta
especifica en la interfaz del material, lo cual resulta en la formacion de un
enlace quimico entre los tejidos y el material”, siendo los mas destacados los
vidrios bioactivos, la hidroxiapatita (HA), y las vitroceramicas bioactivas. **

(Tabla 4)
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Tabla 4. Tipos de bioceramicas.
Hench L. J. Am. Ceram. Soc. 1991

Descripcion tipo de ceramica Ejemplos
Denso, no poroso, inerte, se une al hueso por Al,O;3 (cristales Unicos y
irregularidades en la superficie. (Fijacion policristalinos)

morfoldgica)

Poroso, inerte, el crecimiento 6seo ocurre por Al,O3 (policristalina porosa).
uniones mecanicas al material. (Fijacion biolégica) HA recubierta de metales
pOrosos.
Densa, sin poros ceramicas que son activas en su Vidrio bioactivo.
superficie, ceramicas, vidrios y vitroceramicas se Vitroceramicas bioactivas.
unen al hueso por adhesion quimica. (Fijacion HA.
bioactiva)
Densa, no porosa o porosa, ceramicas reabsorbibles Sulfato de calcio.
gue son disefiadas para remplazar al hueso Fosfato tricalcico.
lentamente.

2.1 Vidrio bioactivo

En 1967, L. Hench propuso a la Armada de E.U que promovieran una
investigacion para cambiar la composicion quimica de vidrios, con el objetivo que
estos nuevos vidrios pudieran interactuar con el sistema fisiolégico y
promovieran la unién quimica entre el tejido vivo y la superficie de los implantes.
De esta forma en 1971, Hench mostré por primera vez que un material hecho por
el hombre podia unirse al hueso. Esta invencion se le llamo Bioglass®, y fue el

primer vidrio bioactivo en desarrollarse.*

Una caracteristica comun de los vidrios bioactivos y ceramicas bioactivas
es que forman una capa de apatita biologicamente activa que provee una
interface de unidn con los tejidos. La fase de apatita que se forma en implantes
bioactivos es quimica y estructuralmente equivalente a la fase mineral del
hueso.**® El principal requerimiento con el cual debe de cumplir un vidrio
bioactivo es que no debe contener materias extrafias o elementos peligrosos
para el organismo vivo, pero debe contener calcio y fésforo, los cuales son los

mayores componentes de la fase mineral de tejido 6se0.
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El vidrio bioactivo desarrollado por Hench, “Bioglass® 45S5” mostré una
alta bioactividad; y es el vidrio bioactivo mas estudiado, constituido por 45%wt
SiO,, 24.4%wt CaO, 24.4%wt Na,O y 6%wt de P,0s.*° Ademéas de las
cualidades como material remineralizante, se ha comprobado que este vidrio

bioactivo posee propiedades antibacterianas.*’

2.1.1 Preparacion de vidrios bioactivos.

Los vidrios bioactivos son preparados a partir de materias primas de alta
pureza, mayor al 99%.%° Estos compuestos son carbonato de calcio (CaCOs),
carbonato de sodio (Na,COj3), 6xido de silicio (SiO;) y pentéxido de fésforo
(P205).%°

Se prepara una mezcla de los éxidos anteriormente mencionados, la
mezcla es homogenizada y colocada en un horno para ser fundida en un crisol
de platino. Los vidrios bioactivos son suaves, por lo que pueden ser modelados
de la forma y tamafio que se requieran, con discos de diamante o molidos para

obtener diferentes tamafios de particulas.*?

2.1.2 Actividad en medio fisioldgico.

Para que un vidrio bioactivo pueda ser unido a tejido éseo, una capa
biolégicamente activa de apatita debe de formarse en la superficie del material
implantado. Esta habilidad del vidrio bioactivo resulta debida a su reactividad

quimica al medio fisiologico.*®

45,46
L.

Este mecanismo de adhesién fue reportado por Hench y consiste

en:

1) Filtracion a través del intercambio de protones del medio fisiol6gico
con modificacion de iones como Na+, K+, Ca2+, Mg2+, etc.




2)

3)

4)

5)
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Si-O-Na + H+ OH — Si-OH +Na (solucion) +OH
El ritmo de reaccion y la formacién de grupos silanol (Si-OH) en la
interface vidrio bioactivo/medio son controlados por difusién y son
dependientes del tiempo. El proceso de intercambio de cationes
incrementa la concentracion de iones hidroxilo y como
consecuencia se produce un aumento en el pH a un nivel de 10.5.
El aumento de pH facilita la disolucién de la red y formacién de
grupos silanol adicionales de acuerdo a la reaccion.

Si- O- Si -+ H- O- H — 2 (Si-OH)
Polimerizacién de una capa de SiO; a través de la condensacion de
grupos Si-OH vecinos, lo cual produce una capa rica en silice
amorfa.
Migracion de Ca y PO, a la superficie de la capa rica en silice, para
formar una pelicula amorfa rica en CaO-P,0s,
Cristalizacion de la pelicula amorfa de CaO-P,0s, por la
incorporacion de OH, CO; o iones F de la solucion, para formar

carbohidroxiapatita o fluorcarbohidroxiapatita.
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2.2 Wollastonita.

Desde 1990, ceramicas de wollastonita (CaSiO3) han sido estudiadas
como materiales para elaboracion de hueso artificial y aplicaciones dentales. Se
ha reportado que la wollastonita y la pseudowollastonita son bioactivas y
producen la formacién de apatita en la superficie de ceramicas de manera mas

rapida que otros vidrios bioactivos en presencia de fluidos corporales. “44°

La composicidn de la wollastonita es similar a la de los vidrios bioactivos y
las biocerdmicas, ya que todos ellos estdn basados en el sistema CaO-SiO; y
por lo tanto su mecanismo de formacién de apatita a partir de la deposicién de

fosfatos de calcio puede ser similar. *°*2

Existen dos polimorfos de wollastonita, una formada a altas temperaturas
conocida como pseudowollastonita (B-CaSiOs;, Ps-WO) y wollastonita (a-
CaSiO3) que es estable a temperaturas menores de 1125°C. Las ceramicas Ps-
WO obtenidas a partir de la reaccion de estado sélido de precursores sintéticos
presentan propiedades biol6gicas, mecéanicas y quimicas similares a aquellas
obtenidas por sinterizado de polvos de Wollastonita natural. Sin embargo, los

polvos sintéticos de WO también presentan bioactividad in vitro.>

Jhoo LR )
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3.1 Emision de Rayos-X inducidos por particulas (PIXE)

El uso de haces de particulas cargadas como protones, particulas alfa y
otros iones pesados por aceleradores como principales productores de Rayos X
caracteristicos para analisis no destructivos de elementos traza en una gran
variedad de materiales incluyendo muestras bioldgicas y ambientales ha recibido
una atencidén considerable en afios recientes. PIXE tiene la ventaja que la
secciodn transversal de Rayos X es grande, mientras que la contribucion de fondo

es baja.>®

El analisis por PIXE consiste en dos partes, la primera es identificar las
especies atomicas en la muestra a partir de las energias de los picos
caracteristicos de Rayos-X en el espectro de emision y la segunda parte consiste
en determinar la cantidad de un elemento en particular presente en la muestra a
partir de la intensidad de los picos de rayos X caracteristicos en el espectro de

emision.>

3.1.1 Principio basico de PIXE

Los Rayos-X pueden ser producidos por la excitacion de los atomos
blanco, a través de la induccién por medio de un haz incidente de protones o de
particulas alfa (Figura 4). Los atomos excitados regresan nuevamente a su
estado de energia estable por medio de la regresion a su conFiguracion
electrénica original. De este modo, la transicion electronica que se produce
puede ser acompafiada por emisién de radiacion electromagnética en forma de

Rayos-X caracteristicos del &tomo excitado. >

La emision consiste en la produccion de lineas K, L, M,... debido a las
transiciones electrénicas de las capas K, L, M... por parte del &tomo blanco. Por
esta razon, el analisis de la composicion elemental puede ser realizado a partir
de la determinaciéon de la emision de Rayos-X producidos por la muestra

excitada. >°
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Incident Proton
L]

X=ray

”

Atom in the Sample

Figura 4 Principio basico de PIXE
Govil I.M, Current Science 2001

En la Figura 5 se muestra el diagrama de bloques del proceso general
para acelerar e irradiar con particulas. Con las flechas rojas se indica el proceso
directo mas simple. El primer elemento es la fuente de particulas que seran
aceleradas, las cuales pueden ser electrones emitidos por un filamento o iones
(atomos a los que se les han quitado electrones quedando con carga positiva; o
se les ha dado un electrén quedando con carga negativa). Una vez producida la
particula, esta se dirige hacia el sistema acelerador el cual con la aplicacién de
campos eléctricos dirigidos en su direccion de movimiento ejerce una fuerza que
aumenta su velocidad. Una vez que la particula sale del sistema acelerador se
mueve a lo largo de una tuberia al vacio por donde es enfocada y dirigida hacia
la camara de irradiacion en donde se encuentra el blanco. Este sistema de
enfoque utiliza los campos magnéticos producidos por uno o0 mas electroimanes

para orientar a la particula por la linea de vacio deseada.
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Aceleracion por ciclos

!

B . Sistema acelerador: Sistema de enfoque y direccion:
Fuente primaria de . . . . ”
. Ejerce fuerza sobre la Ejerce fuerza para cambiar la direccion
particulas cargadas: > ) — . .
) particula para de la velocidad: orientar y enfocar a la
iones o electrones . ,
aumentar su rapidez particula

| |

Anillo de 3 Camara de blancos

almacenamiento o zona de colision

Figura 5 Proceso general para acelerar e irradiar particulas.

3.1.2 Andlisis de los datos

El andlisis del espectro de PIXE presenta algunas ventajas en muchas
situaciones practicas como en el analisis de muestras ambientales, donde gran
cantidad de elementos traza y menores pueden estar presentes. Cada uno de
estos elementos puede darnos lugar a uno o mas picos de Rayos-X debido a las
transiciones en las capas K, L, y M, que subdivididos dan lugar a los picos
correspondientes a Ka, KB, La, LB, Ly, etc., de los cuales algunos de ellos son
capaces de ser resueltos. Por lo tanto un amplio nimero de picos grandes y
pequefios pueden ser esperados. Existe una alta probabilidad de que los picos
de Rayos-X se sobrepongan e interfieran entre ellos. Esto puede hacer una
interpretacion de datos complicada, el uso de un programa de cémputo para la

identificacién de picos sobrepuestos es a menudo una herramienta muy util. >

3.1.3 Aplicaciones

La técnica de PIXE ha demostrado por si misma ser adecuada para
investigaciones de calidad ambiental donde las muestras son generalmente

pequefias y se relacionan con niveles bajos de toxicos, cubriendo casi el
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espectro completo de elementos, requiriendo solamente microgramos del total

de la muestra. >3

Elementos traza tienen una importante funcién en los sistemas biologicos
y en diferentes concentraciones juegan un papel importante en el diagnostico de
enfermedades. Por ejemplo, muchos desordenes clinicos y patolégicos en
animales y humanos son consecuencia de la deficiencia o exceso de elementos

traza. >

3.2 Analisis Térmico.
3.2.1 Calor, energia y temperatura.

Un analisis térmico comprende el estudio de la evolucién de las
propiedades de una muestra 0 compuesto cuando es sometida a un
calentamiento a altas temperaturas. El “calor” es la energia térmica en
movimiento. Si dos objetos a diferente temperatura se colocaran en contacto, a
través del tiempo ambos alcanzarian una temperatura idéntica, como resultado

del flujo de calor a través del cuerpo de mayor temperatura al de menor.*

3.2.2 Analisis termogavimétrico (TGA).

En un analisis termogravimétrico se registra continuamente la masa de
una muestra colocada en una atmosfera controlada en funcion de la temperatura
o del tiempo en el que aumenta su temperatura (por lo general en forma lineal
con el tiempo). La representacion de la masa o del porcentaje de masa en
funcién del tiempo se denomina termograma o curva de descomposicion

térmica.>®
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3.2.2.1 Instrumentos

Los instrumentos comerciales modernos utilizados en termogavimétria

constan de:

Una microbalanza sensible, también llamada termobalanza,

2. Un horno,

3. Un sistema de gas para proporcionar una atmosfera inerte, o
algunas veces reactiva y

4. Un sistema computarizado para el control del instrumento y la
adquisicién y el proceso de los datos. *°

3.2.2.2 Aplicaciones

e Conocer el rango de estabilidad térmica de los materiales

e Determinar la cinética de una reaccién de un compuesto cuando existe
un proceso bien definido, por ejemplo: la estequiometria de

deshidratacion de un hidrato.

e Determinacion del contenido de humedad, materia volatil, cenizas y

carbono fijo.>®

3.2.3 Calorimetria diferencial de barrido (DSC).

Es el método de analisis térmico méas usado debido a su rapidez, sencillez
y disponibilidad. Los calentadores suben la temperatura a una tasa especifica o
bien mantienen una temperatura determinada. El instrumento mide la diferencia
en el flujo de calor entre la muestra y la referencia, es decir se miden las

diferencias de energia.*®
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3.2.3.1 Instrumentacion para DSC de flujo de calor

En esta técnica se mide la diferencia en el flujo de calor entre la muestra y
la referencia mientras la temperatura de la muestra cambia a un ritmo constante.
Tanto la muestra como la referencia se calientan con la misma unidad
calefactora. El calor fluye tanto hacia la muestra como hacia el material de
referencia a través de un disco termoeléctrico de constantan (Cu-Ni) calentado
eléctricamente. Los crisoles para la muestra y la referencia se colocan sobre el
disco de constantan, de esta forma el calor se transmite a hacia los materiales
(Figura 6). La diferencia entra la cantidad de calor que fluye hacia los dos platillos
es directamente proporcional a la diferencia en las salidas de las dos uniones del
termopar. El material de referencia para las aplicaciones de DSC es simplemente

un portamuestras vacio. *°

=] [=]

heaters
temperature sensors

Figura 6 Esquema del DSC (s=muestra, r=referencia)

3.2.3.2 Aplicaciones

e Se puede obtener informacidon relacionada con las temperaturas y

cambios de entalpia a los que ocurren los fenémenos térmicos.>®
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3.3 Difraccion de Rayos X (XRD).

En principio, la longitud de onda de cualquier onda electromagnética
puede ser determinada si disponemos de una rejilla con la separacion adecuada
(del orden de A). Los Rayos-X, descubiertos en 1895 por Wilhelm Roentgen
(1845-1943), son ondas electromagnéticas con longitud de onda muy corta (del
orden de 10'°m=0.1nm). En 1913, Max von Laue (1879-1960) sugiri6 que la
disposicion regular de los atomos en un cristal, cuya separacion es del orden de
10°m, podria actuar como una rejilla de difraccién tridimensional para Rayos-X.
Experimentos posteriores confirmaron su prediccién. Los patrones de difraccion
son complicados, a causa de la naturaleza tridimensional de un cristal. A pesar
de ello la técnica de difraccion de Rayos-X es inestimable para estudiar

estructuras cristalinas y para comprender la estructura de la materia.>”

Haz Haz
incidente reflejado
v

o v

Y

d

Plano inferior —J—Q—J/—‘\\—_q—-a——;}_J_.)

dsenf

)
Plano superior «,—OL.; & K- 03——3

Figura 7 Descripcion bidimensional de la reflexion de un haz de Rayos-X en dos planos
paralelos de un cristal, separados por una distancia d.
Jewet S.; Fisica Il: texto basado en célculo; 2004

3.3.1 Ley de Bragg

La difraccion depende de la estructura del cristal y de la longitud de onda.
En caso de longitudes de onda de tipo Optico, como las de 50004, la
superposicion de las ondas dispersadas elasticamente por los atomos aislados
de un cristal da origen a la refraccion ordinaria. Cuando la longitud de onda de la

radiacion es comparable o incluso menor que la constante de red, pueden

Jhoo LR )
e e
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aparecer haces difractados en direcciones muy diferentes de la correspondiente

del haz incidente.*®

W.L. Bragg™® dio una explicacién sencilla para los haces difractados de un
cristal. La formula deducida por Bragg es simple pero resulta convincente porque
reproduce los resultados correctos. Supongamos que las ondas incidentes se
reflejan especularmente en los planos paralelos de atomos del cristal, de forma
gue cada plano refleja s6lo una fraccidbn muy pequefia de la radiacion, como si
se tratase de un espejo ligeramente plateado. En la reflexion especular, el
angulo de incidencia es igual al angulo de reflexion. Aparecen haces difractados
cuando las reflexiones procedentes de planos de atomos paralelos interfieren

constructivamente.®®

Consideremos los planos paralelos de la red distan entre si d. La
diferencia de trayectos correspondientes a rayos reflejados en planos
adyacentes es: 2d sen®, midiéndose 6 a partir del plano. Se produce
interferencia constructiva de la radiacion procedente de planos sucesivos cuando
la diferencia de trayectos en un numero entero n en la longitud de onda A, de

modo que:
2d send = nA

Esta, es la ley de Bragg. La reflexion de Bragg puede producirse Unicamente

para longitudes de onda A < 2d. Por esta razén, no podemos usar luz visible. >

Aunque la reflexion en cada plano es especular, sélo para ciertos valores
de 6 las reflexiones procedentes de todos los planos paralelos se sumaran en
fase para dar un haz reflejado intenso. Si todos los planos fueran reflectores
perfectos, solo el primero de cada conjunto de planos paralelos “veria”’ la
radiacion y se reflejaria cualquier longitud de onda, sin embargo cada plano solo

refleja de 10° a 10 de la radiacién incidente.>®
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3.3.2 Aplicaciones

e Evaluar estructuralmente los materiales inorganicos,

e Andlisis cualitativo y cuantitativo (método Rietveld) de fases cristalinas.

3.4 Espectroscopia infrarrojo (FTIR)

La espectroscopia de infrarrojo es una de las técnicas mas eficaces que
dispone el quimico para identificar compuestos organicos e inorganicos puros,
porque con la excepcion de unas pocas moléculas homonucleares, tales como
02, N2 y Cl,, todas las especies moleculares absorben radiacion infrarroja. Cada
especie molecular tiene un Unico espectro de absorcién de infrarrojos, asi la
coincidencia exacta entre el espectro de un compuesto de estructura conocida y

la de un analito identifica a este Gltimo de forma inequivoca.*®

3.4.1 Vibraciones moleculares

En una molécula los atomos no estan fijos uno con respecto a otro, vibran
alrededor de la posicién de equilibrio. Un analogo mecanico de este movimiento

es imaginar a los &tomos como esferas duras unidas por resortes. ®° (Figura 8)

Baja energia Alta energia

Figura 8 Enlaces en el infrarrojo
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La energia necesaria para excitar una vibracién depende de la energia del
enlace y la masa de los atomos involucrados en él. Cuando mayor es la energia
de unidon, mayor es la energia necesaria para excitarla y mayor es la frecuencia
de absorcién (menor A). La dependencia con la masa en inversa, es decir cuanto

mayor es la masa, menor es la frecuencia y la energia vibracional.*

Una molécula diatémica puede vibrar de una Unica manera (a lo largo del
enlace). La cantidad de vibraciones aumenta con el nimero de atomos que
forma la molécula. En caso de las moléculas con mas de dos atomos las
vibraciones moleculares pueden ser vibraciones de estiramiento de enlace
(vibraciones de tension), o deformacion de angulo de enlace (vibraciones de
flexion), o flexiones entre planos (vibraciones de torsion). Cada tipo de vibracion
tiene su energia caracteristica y, en general la frecuencia de las tensiones es
mayor que la de flexiones, mientras que las torsiones son el tipo de vibraciones
de menor energia. La intensidad de una banda de absorcién en el espectro
infrarrojo depende directamente del cambio en el momento dipolar de la

molécula durante la vibracion.>®

3.4.2 Aplicaciones

e Identificacion precisa de los enlaces (polimeros y materiales

inorganicos)

3.5 Microscopia electronica de barrido (SEM)

El microscopio electronico de barrido es un aparato disefiado para que un
fino haz de electrones haga una exploracion (barrido) sistematica de la muestra
en observacién, produciéndose asi electrones secundarios que una vez

recogidos por un detector son usados cono una sefial para producir una imagen
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“tridimensional” aumentada de la muestra o bien dandonos informacién fisico-

quimica de la muestra.®*
El SEM cuenta con las siguientes partes para su funcionamiento:

a) Optica electronica, formada por un cafién electrénico que genera y acelera

los electrones; y por lentes magnéticos o condensadores;

b) Cémara del espécimen que se encuentra en la parte inferior de la éptica

electrénica,

c) Circuitos de alimentacion de la Optica electronica, de generacion de alto

voltaje y de produccion de barrido,

d) Detectores de electrones secundarios, de electrones retrodispersados y
de rayos Xy finalmente

e) Monitor para la observacion y el registré de las imagenes.®?

3.5.1 Aplicaciones

e Estudio morfologico y estructural de las muestras.
e I|dentificacion, analisis de fases cristalinas.

e Composicion de superficies y tamafio de grano.
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4.1 Planteamiento del problema.

El MTA o cemento tipo Portland ha sido de los materiales de eleccion para
obturacion de perforaciones radiculares y retrobturaciones debido a que este
cemento endurece en presencia de humedad. Aunque muchos estudios han
demostrado que el cemento tipo Portland tiene una capacidad de sellado
radicular mayor que otros materiales utilizados para este fin, las propiedades de
sellado y el largo tiempo de fraguado del MTA siguen siendo una de las mayores
desventajas. La propiedad que tiene el vidrio bioactivo y la wollastonita como
regeneradores de tejido calcificado, podria modificar las deficiencias que el

cemento tipo Portland presenta, en cuanto a solubilidad y tiempo de fraguado.

4.2 Pregunta de investigacion

¢, Como se modificaran las propiedades fisicas del cemento tipo Portland

al agregar un vidrio bioactivo o wollastonita en distintos porcentajes?
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4.3 Justificacion.

El MTA es un material ampliamente utilizado en la actualidad dentro del
area endodontica debido a sus diversas aplicaciones clinicas como material de
obturacion retrograda, como recubrimiento pulpar, reparador de perforaciones. A
pesar de esto presenta algunos inconvenientes como filtracion y un largo tiempo
de endurecimiento. Debido a esto el agregado de un vidrio bioactivo y la
wollastonita podrian modificar estas propiedades, con la posibilidad de realizar

un efecto remineralizante.

4.4 Hipotesis.

Ha: La presencia de vidrio bioactivo o wollastonita modificara la
propiedades fisicas de un cemento tipo Portland.

HO: La presencia de vidrio bioactivo o wollastonita no modificara las

propiedades fisicas de un cemento tipo Portland.
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4.5 Objetivos.

4.5.1 Objetivo general.

Evaluar los efectos de la presencia de vidrio bioactivo y de wollastonita
en las propiedades fisicas de un cemento dental tipo Portland.

4.5.2 Objetivos especificos.

Caracterizar al grupo control MTA Angelus realizando analisis quimico

elemental, DRX, FTIR y microscopia electrénica de barrido.

Caracterizar el Cemento tipo Portland experimental realizando analisis

guimico elemental, DRX, FTIR y microscopia electronica de barrido.

Caracterizar a los aditivos (vidrio bioactivo y wollastonita) por medio de

analisis quimico elemental y DRX

Caracterizar el Cemento tipo Portland experimental con los agregados
de vidrio bioactivo y de wollastonita (al 10, 20 y 30%) por medio de

microscopia electréonica de barrido.

Realizar pruebas fisicas: tiempo de fraguado, resistencia a la

compresion, radiopacidad y solubilidad asi como de filtracion.
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4.6 Material y métodos.

4.6.1 Tipo de estudio.

Experimental.

4.6.2 Poblacion de estudio.

Cemento tipo Portland, vidrio bioactivo, wollastonita.

4.6.3 Seleccion y tamafio de la muestra.
Se elaboraron 4 grupos de estudio:

e GRUPO 1: MTA Angelus (Grupo control)
e GRUPO 2: MTA200 (Cemento experimental).

¢ GRUPO 3: MTA200 con agregado de Wollastonita, que se divide en

tres subgrupos con los siguientes porcentajes:
A. 10% wollastonita (WO10)
B. 20% wollastonita (W0O20)
C. 30% wollastonita (WO30)

e GRUPO 4: MTA200 con agregado de vidrio bioactivo, que se divide en

tres subgrupos con los siguientes porcentajes:
A. 10% vidrio bioactivo (BV10)
B. 20% vidrio bioactivo (BV20)

C. 30% vidrio bioactivo (BV30)
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Se realizaran 10 muestras por grupo para las pruebas de solubilidad y
radiopacidad; 13 muestras por grupo para la pruebas de tiempo de fraguado y de
resistencia a la compresion y 10 muestras por grupo para la prueba de

microfiltracion por tincion (Tabla 5)

Tabla 5. Numero de muestras que se realizaron por grupo y por prueba.
Fuente directa

Tiempo de Resistenci:_a,a la Solubilidad Radiopacidad Microfiltracion
fraguado compresion
oS 13 13 10 10 10
MTA200 13 13 10 10 10
WO10 13 13 10 10 10
WO020 13 13 10 10 10
WO30 13 13 10 10 10
BV10 13 13 10 10 10
BV20 13 13 10 10 10
BV30 13 13 10 10 10
TOTAL 104 104 80 80 80

4.7 Definicion de variables.

4.7.1 Variables dependientes.
4.7.1.1 Tiempo de fraguado.

El tiempo que transcurre desde el momento que se agrega agua al
cemento, hasta que la pasta endurece y deja de ser deformable con cargas
relativamente pequefas. Unidad de medida: min. (Escala de medicion: razén)
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4.7.1.2 Resistencia a la compresion.

Capacidad maxima de carga que soporta un material antes de llegar a su
limite de ruptura bajo una carga compresiva, después de 24 horas de la

elaboracion de la muestra. Unidad de medida: MPa (Escala de medicién: razon)

4.7.1.3 Solubilidad (Disgregacién del material al estar inmerso en agua).

Cantidad de material que se desprende de la muestra al estar en
inmersion acuosa, después de 48 horas de la elaboracién de la muestra. Unidad
de medida: porcentaje (Escala de medicién: razén)

4.7.1.4 Radiopacidad.

Cualidad de ser radiopaco o de tener la capacidad para detener o reducir
el paso de los rayos X. Unidad de medida: equivalente a mm de aluminio.
(Escala de medicién: razén)

4.7.1.5 Microfiltracion

Paso del material de tincion entre el material restaurador y la pared

dentinaria. Unidad de medida: mm (Escala de medicion: razén)

4.7.2 Variables independientes.
4.7.2.1 Vidrio bioactivo.

Vidrio compuesto de SiO,-Ca0O-Na,0O-P,0s que tiene la capacidad de

unirse a tejido vivo y promover la remineralizacion.
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4.7.2.2 Wollastonita.

Mineral del grupo de los silicatos, con la formula quimica CaSiO3
considerado material bioactivo.

4.8 Criterios de inclusién y exclusion.

4.8.1 Criterios de inclusion.

Muestras que sean integras al momento del ensayo. Muestras que
cumplan con las dimensiones para las muestras de ensayo establecidos por los
requerimientos especificados para los cementos dentales de obturacion

retrograda.

4.8.2 Criterios de exclusién.

Muestras que al momento de la preparacion sufran fractura o no cumplan
con las caracteristicas para ensayarlos. Muestras que durante el corte
longitudinal para la prueba de filtracion sufran fracturas o desprendimientos de la

obturacion.
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4.9 Materiales

MTA blanco, Angelus Industria de Productos Odontoldgicos, Londrina,

Brasil, LOTE 12394

Cemento Portland blanco, CPO 40B, Cruz Azul, México, Lote 033442
Cemento Portland blanco Tolteca, PCO 30RB, Cemex, México.
Trioxido de bismuto Bi,O3, Aldrich Chemical Company Inc. Lote 1304-76-3

Wollastonita obtenida de la minera NYCOMEX, Hermosillo, Sonora,

México.

Vidrio bioactivo obtenido del Instituto de Investigacién en Materiales.
Agua destilada

Agua tridestilada, Hycell Reactivos Quimicos, México, Lote 205148
Espatula para cemento, CS24, Hu-Freidy, USA.

Pinzas para algodon

Loseta de vidrio (15x10x2cm)

Vidrio de reloj

Micropipeta, Biohit Proline Pipetas, 5-50uL, Biohit, Helsink, Filandia.
Vernier de precision (+-0.01mm) Mod. CD-6 CSX 500-196-20, Mitutoyo
Crondmetro Mod. 06099695-02, Sper Scientific, Hong Kong

Balanza analitica. Mod. 203797, Adventurer Ohaus Corp., China
Tamiz malla: 200 y 325, Mont Inox Mex., México.

Tamizador Mod. RX-812, Tyler, OH, USA

Camara Ambientadora (37°C-90% humedad) Mod. 106B 00351,

Polyscience, USA

Céamara Ambientadora en seco (37°C) Horno Felisa, Mod. FE-291D

México

Camara Ambientadora en seco (70°C) Horno Felisa, No. De inventario

1248538.

Horno 1500 Furnance, Barnsted, Thermolyne, USA

Crisol ceramico de 50ml
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Desecador

Gel de silica

Aceite de silicon

Frascos de vidrio de 10ml|

Acrilico autopolimerizable y monémero Nic tone, MDC dental, México.
Indentador

Guantes aislantes

Guantes de vinil

Moldes para la elaboracion de muestras (de acuerdo a cada prueba)
Lija de agua grano 1500, Fandeli, México

Maquina Universal de pruebas INSTRON Mod. 5567 SER.5567P 7728

USA

Molino de bolas ceramico US PALESTINE OH 44413

Molino planetario de zirconio, Mod. PM100, Retsch, Haan, Alemania.
Mortero y pistilo de agata

Vidrios 1 (1.5x1x0.5cm)

Vidrios 2 (1x1x0.2cm)

Prensas de hierro en C de 1”7, Mod. TC1451, Toolcraf, México.
Papel absorbente

Propipetero

Probeta graduada de vidrio de 10ml. PYREX, México.
Probeta graduada de vidrio de 5ml. PYREX, México.

Alambre acero inoxidable calibre 0.16, marca Morelli, Brasil.

Peliculas radiogréficas periapicales, E-Speed Film, Kodak, Rochester, NY,

Lote 3109744

Revelador Rapid Access, Kodak, Rochester, NY Lote 1011 C6 02819
Fijador Rapid Access, Kodak, Rochester, NY Lote 1011 C6 03219

Pinzas para revelar

Gradilla de aluminio escalonada (0.5mm cada escalén, pureza del 95.5%)

Base de plomo
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Cilindro de acetato.

Equipo de rayos X (70kV-7mA), Progeny dental, Modelo JB-70, USA
Negatoscopio

Cémara digital Lumix, Panasonic, Mod FH20, China

Acelerador Tandem Pelletrén, Modelo 9SDH-2, NEC (National

Electrostatics Corporation).

Portamuestras de aluminio con un diametro interno de 1cm y profundidad

de 2mm.

Calorimetro TA Instrument Modelo SDT Q600, USA

Crisol de alimina, TA Instruments. USA

Difractométro de Rayos X marca “Bruker AXS”, modelo D8-Advance
Equipo de FTIR Nicolet Nexus FTIR 760

Bromuro de potasio grado espectroscépico, Aldrich.

Pastilladora

Prensa hidraulica

Microscopio electrénico de barrido, JSM 5600 LV, JEOL.
Portamuestras de aluminio para SEM

Liméas K-Flexofile Colorinox, (1ray 2de serie) Maillefer, Densply, Suiza.
Viarzoni-T, solucion de hipoclorito de sodio al 2%, Viardent, México.
REDTA, EDTA al 17%, Roth International LTD, Chicago, IL.

Azul de metileno al 2%, Farmacia Paris.

Microscopio Optico de 2x, Carl Zeiss, Alemania, No. De Inventario 23481

Ocular con gradilla de medicion a 10x, Carl Zeiss, Alemania.
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5. Metodologia
5.1 PIXE

El andlisis elemental quimico fue realizado en el Instituto de Fisica UNAM,
en un acelerador Tandem Peletron (Figura 9) para cada uno de los materiales:
MTA Angelus, cemento Portland blanco Cruz Azul (CPB-CA), cemento Portland
blanco Tolteca (CPB-TO), wollastonita (WO) y vidrio bioactivo (BV).

Figura 9 Acelerador Tandem Peletron IFUNAM
Fuente directa

Los materiales fueron homogenizados en un mortero de agata, y
colocados en un portamuestras elaborado de aluminio con un espacio interior de
1 cm de diametro e irradiados con una energia de haz de 3 MeV de protones de
2 mm, en una atmésfera de Helio y colocados delante de los detectores de
Rayos-X; uno de Si para elementos ligeros, y un segundo detector LEGe para
elementos pesados y traza. (Figuras 10y 11)
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Figura 10 Detectores de Rays-X

Fuente directa Figura 11 Colocacién de la muestra
Fuente directa

Los datos obtenidos fueron analizados con ayuda de un software
especializado para analisis de picos de Rayos-X; llamado “Axil”. Se utilizaron
como referencia dos materiales certificados de “National Institute of Standards &
Technology”: SRM 1880A y 1412 para realizar la cuantificacion de los materiales
analizados.

5.2 Andlisis Térmico.

Los andlisis DSC y TGA se realizaron simultdneamente en un Calorimetro
TA Instrument (Figura 12), con una rampa de calentamiento de 10°C/min. desde
temperatura ambiente hasta alcanzar una temperatura de 900°C, en un crisol de
alimina (Figura 13) y atmésfera de aire; para lograr la identificacion del sulfato
de calcio a partir del grado de hidratacion de éste; usando como referencia yeso
puro de Naica (sulfato de calcio dihidratado) para el caso del MTA Angelus y del
CPB-CA.
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Figura 12 Calorimetro TA Instrument. Figura 13 Crisoles de alimina, control y
Fuente directa muestra.
Fuente directa

5.3 XRD

Las cementos MTA Angelus, CPB-CA, la wollastonita y el vidrio bioactivo
fueron colocados en un portamuestras y analizados en un Difractométro de

Rayos-X “Bruker AXS”, con un generador de Rayos X de Cu-Ka. (Figura 14)

Figura 14 Difractométro “Bruker AXS”
Fuente directa

Posteriormente los datos obtenidos se introdujeron en un software para la
identificacion de picos llamado “Win PLOTR”. Posteriormente se realizé la

comparacién de los picos con base de datos “Powder Difraction File” (PDF),
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pertenecientes al “International Center of Diffraction Data” (ICDD) para la

identificacion de fases.

5.4 FTIR

Se realizaron pastillas al 1% del material mezclando con bromuro de
potasio (KBr). Tanto el KBr como el material fueron pesados en una balanza
analitica y posteriormente molidos en un mortero de agata (Figura 15) para
homogenizar ambos materiales. Las pastillas (Figura 16) se realizaron colocando
el polvo previamente homogenizado en una pastilladora que fue sometida a una
prensa hidraulica, realizando una precarga de 100 psi por 30s y después 3000

psi por 90s.

Después se coloco en un portapastillas en un equipo Nicolet Nexus FTIR
760 para poder realizar la lectura de 400 a 4000 cm™ (Figura 17).

Figura 15 Mortero de agata con KBry el Figura 16 Pastilla para FTIR
material. Fuente directa
Fuente directa
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Figura 17 Equipo de infrarojo del CCADET
Fuente directa

5.5 SEM

Todas las micrografias fueron tomadas en un microscopio electronico de
barrido a bajo vacio, JSM 5600 LV (Figura 18)

Figura 18 SEM del Instituto de Fisica, UNAM
Fuente directa

P
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Los polvos de CPB-TO y CPB-CA fueron colocados sobre barriles de
aluminio y cinta de carbono para la toma de micrografias y posteriormente
realizar la medicion de tamafio de particula en el software DigitalMicrograh ™
3.7.0. for GSM by the Gatan Software Team.

Se realizaron micrografias de todos los grupos de cementos una vez
mezclados con agua. Para ello se realizaron pastillas en los moldes de 1cm de
diametro y se dejaron fraguar durante 2 horas a 37°C y 95% de HR,
posteriormente se les realizdé un recubrimiento con una capa de oro para una

buena obtencion de imagenes. (Figura 19).

Figura 19 Pastillas de los cementos hidratados recubiertas de oro
Fuente directa

5.6 Métodos de preparacion de los cementos.

Una vez obtenida la composicion quimica elemental de los cementos y de
los aditivos por medio de PIXE, se descart6 el uso del cemento CPB-TO y se
decidio a trabajar con el CPB-CA, ya que el contenido de elementos traza fue
menor al CPB-TO.

Se realiz6 una molienda para reduccion de tamafio de particula para cada
uno de los aditivos; para el vidrio bioactivo se utiliz6 un molino planetario de
zirconio, también de bolas de zirconio a 500 rpm hasta obtener un polvo fino del

material. La wollastonita fue molida en un molino de bolas cerdmico hasta




A. Flores Ledesma

obtener polvo del material. Tanto el CPB-CA, la wollastonita y el vidrio bioactivo

fueron tamizados hasta malla 325 (37 ym). (Figura 20)

Figura 20 Molino planetario de Zirconio (a), molino de bolas cerdmico (b) y tamizador
con tamices(c).
Fuente directa

Al CPB-CA se le agregd un 20% en peso de triéxido de bismuto (Bi2O3)
para obtener un cemento radiopaco, y obtener lo que llamamos “cemento
experimental”. Cuando se realiz6 la prueba piloto de tiempo de fraguado se
decidié modificar el “cemento experimental” para reducir el tiempo de fraguado
(=3h), el cemento fue horneado a diferentes tiempos y temperaturas (Tabla 6) en

un horno Thermolyne 1500 (Figura 21).

|

Figura 21 Horno y crisol ceramico.
Fuente directa
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Tabla 6. Temperatura, tiempo de horneado y tiempo de fraguado final.
Fuente directa

Temperatura Tiempo de horneado Tiempo de fraguado final
Cemento experimental sin tratamiento 2h 47min
115°C 1h 1h 15min
115°C 1h 46min
150°C 2h 23min
200°C 3h 16min

Finalmente el “cemento experimental” se horne6 a 200°C durante 3h,
después de modificar este cemento bajo estas condiciones se le identific6 como
MTAZ200 y sobre este cemento se prepararon los grupos de estudio, es decir, los
aditivos fueron adicionados en los porcentajes establecidos para formar el grupo
de wollastonita al 10, 20 y 30%wt; y vidrio bioactivo al 10, 20 y 30%wt, los cuales
serdn nombrados en este trabajo como WO10, WO20, WO30 y BV10, BV20

BV30, respectivamente.

Las pruebas fisicas se realizaron de acuerdo a los requerimientos
especificados para las pruebas con representatividad clinica de los cementos
dentales para el sellado de canales radiculares®® y en cuanto a la resistencia a la
compresién se basé en la metodologia de los cementos a base de agua.®® La

metodologia de microfiltracién se realiz6 de acuerdo a lo reportado por Islam®

5.6.1 Tiempo de fraguado.

Un molde con diametro de 10 mm y una altura de 1 mm y una aguja
indentadora (masa de 100+0.5 g y con extremo cilindrico plano de 2+0.1 mm de
diametro) fueron acondicionados previamente en la cAmara acondicionadora a
una temperatura de 37+1°C y una humedad relativa de 95% durante 24 h. El
cemento fue preparado de acuerdo a la relacién reportada por Fridland® (1 g de

polvo-0.33 g de agua) y cuando se termind de mezclar se inicio el cronémetro
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para la medicion del tiempo, el cemento se coloc6 dentro del molde, es
importante  mencionar que esta prueba se realizd dentro de la camara
ambientadora. Cuando el tiempo de fraguado establecido por estudios pilotos
previos se encontraba cercano (2 min antes); se bajo cuidadosamente la aguja
indentora verticalmente sobre la superficie horizontal del cemento en intervalos
de 15 segundos. Se limpié la aguja indentora entre cada indentacion, y se repitio
cuantas veces fue necesario hasta que ninguna indentacion fuera observable. Se
detuvo el crondbmetro y ese tiempo se registrd6 como el tiempo de fraguado.
(Figura 22)

Figura 22 Metodologia de tiempo de fraguado
1. Material necesario para realizar la prueba de tiempo de fraguado 2. Camara a 37°C y 95%HR.
3. Indentador dentro de la camara acondicionadora 4. Ajuste de la altura del molde a 1mm
5. Colocacion del cemento dentro del molde 6. Eliminacion del exceso del material
7. Indentaciones con la aguja a intervalos de 15s 8. Indentaciones en el material
Fuente directa

SRR,
ﬁkﬁ

53



A. Flores Ledesma

5.6.2 Solubilidad.

Las muestras se realizaron en un molde con diametro interno de 101 mm
y una altura de 1.5+0.1 mm. Se mezclo6 el cemento en las proporciones indicadas
previamente y se colocé una capa de aceite de silicon en el molde. Se lleno el
molde con un ligero exceso, y se colocé encima una hoja de polietileno y una
plancha de vidrio. Se ejercio presion con las prensas en C y las muestras se
acondicionaron en el horno a 37£1°C y 90% HR durante 24 h.

Pasadas las 24 h se sacaron de la cAmara ambientadora y se eliminaron
cuidadosamente las irregularidades con una lija de agua (SiC grano 1500), se
colocaron en suspension sobre canastillas de alambre dentro de un frasco de
vidrio de capacidad de 10 ml (previamente pesados hasta una precision de 0.005
g), de modo que no se tocaran entre ellos y que permanecieran sin tocarse. Se
agregaron 7ml de agua tridestilada y se tap6 el frasco con parafilm. Se colocaron
nuevamente en el horno Felisa durante 24h. Transcurrido este tiempo se
removieron y se enjuagaron con 2 ml de agua tridestilada, recuperando el agua
sobre el frasco. Se examind la presencia de particulas en el agua como
evidencia de desintegracion. El agua de los frascos se evaporé6 a una
temperatura por debajo del punto de ebullicibn (70°C) y posteriormente
colocados en el desecador. Por ultimo, los frascos son pesados diariamente en
la balanza analitica hasta que el peso de los frascos se encontrara estabilizado y
no hubiera una variacion de peso mayor a 0.005 g. (Figura 23)

La cantidad de material solubilizado se expresa en porcentaje a partir de

la siguiente formula:

Donde:
p2 es el peso final del frasco.

pl es el peso inicia del frasco.
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Figura 23 Metodologia de solubilidad
1. Equipo para prueba de solubilidad 2. Preparacion del cemento. 3. Ajuste de la altura a 1.5mm
4. Colocacion del cemento en el molde 5. Molde prensado 6. Colocacién del molde en la cAmara
acondicionadora 7. Muestras dentro de la camara acondicionadora 8. Frasco limpio 9. Balanza
analitica 10. Muestras del cemento dentro de las canastillas de alambre 11. Micropipeta
12. Frasco con agua y muestras dentro 13. Camara a 37°C 14. Frasco después de sacar las
muestras 15. Camara a 70°C para evaporacion del agua 16 y 17. Frasco después de la
evaporacioén del agua con las particulas de cemento 18. Desecador 19. Pesada del frasco
20. Ejemplo de un frasco nuevo sin residuos y un frasco después de la prueba
Fuente directa
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5.6.3 Resistencia a la compresion.

Los moldes para la elaboracion de las muestras cilindricas (5.6+0.05 mm
de altura por 2.95+0.01 mm de diametro), dos planchas de vidrio del mismo largo
y ancho que el molde y las prensas fueron acondicionadas durante 1h a 37°C.
Una vez mezclado el cemento se colocé dentro del molde y se llendé con un
ligero exceso, previa la colocacion de una plancha de vidrio debajo del molde. Se
coloco la plancha de vidrio superior y se presionaron con la de la prensa y
posteriormente fueron colocadas dentro del horno a 37+1°C y 95%HR durante
1h. Después de este tiempo se removieron las planchas de vidrio y se pulieron
cuidadosamente los extremos de manera perpendicular al deje longitudinal de la
muestra. Inmediato a esto las muestras fueron extraidas del molde y sumergidas
en aguas bidestilada durante 24h a 37+1°C. Se registraron las medidas del
diametro y longitud de cada una de las muestras para ser sometidas a un ensayo
de compresion en una Maquina Universal de pruebas INSTRON, aplicando la
carga compresiva dirigida al eje longitudinal de la muestra, a una velocidad de 1
mm/min. Se registro los valores de resistencia a la compresion y el médulo de

elasticidad. (Figura 24)

Figura 24 Continla en la pagina siguiente.
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Figura 24 Metodologia de resistencia a la compresion.
1. Material para la prueba de resistencia a la compresién 2. Preparacion del cemento
3. Colocacién de aceite de silicon en el molde 4. Llenado del molde con el cemento 5. Colocacion
del molde dentro de la prensa 6. Colocacién de los moldes en cAmara acondicionadora 7. Pulidos
de los extremos 8. Obtencion de muestras 9. Colocacion de las muestras a 100%H en cdmara a
37°C 10. Medicién de las muestras 11. Muestra sometida a ensayo de compresién 12. Muestra
fracturada por compresion.
Fuente directa

5.6.4 Radiopacidad.

Se prepard el cemento con las proporciones indicadas anteriormente y se
colocé la mezcla dentro del molde (con un diametro interno 10+0.1 mm y una
altura de 1+0.01 mm), y presion6 con las planchas de vidrio para obtener una
superficie plana. Después de 24h se coloco la muestra en el centro de una
radiografia periapical, junto con un indicador de radiopacidad (gradilla de
aluminio escalonada; aumento de 0.5mm en cada escalén). Tanto la muestra, la
radiografia y la gradilla fueron colocadas sobre una base de plomo, se realizo la
irradiacion con un aparato de Rayos-X (6515 kV) a una distancia de la pelicula
de 300 mm a partir del punto focal (la distancia fue estandarizada con un cilindro

de acetato) y se realizé una exposicion de 0.15s.

Se revel6 la radiografia siguiendo los tiempos en la Tabla 7.
Posteriormente las imagenes fueron digitalizadas por medio de una camara
digital Lumix, Panasonic. La radiografia fue colocada al centro del negatoscopio,

el cual fue cubierto con una caja de cartdn para limitar la luz exterior, la caja sélo
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presentaba un orificio por donde el lente de la camara digital fue ajustado. Se
analizo la densidad radiografica en base a los tonos de grises con un software
para el analisis de imagenes ImageJ 1.44 (National Institutes of Health, USA).

Tabla 7. Tiempos de revelado de las radiografias.
Fuente directa

Revelador Fijador

15s 15s 3min 15s

Los valores de radiopacidad fueron determinados de acuerdo a la
densidad radiografica (tonos de grises) y convertidos a milimetros de aluminio
(mm Al). La conversion se realiz6 de acuerdo a la siguiente formula reportada

por Vivian®

Donde

A: es la densidad radiografica del material (DRM) — densidad radiografica

del incremento de la gradilla de aluminio inmediata inferior a DRM

B: densidad radiografica del incremento de la gradilla de aluminio
inmediata superior a DRM - densidad radiografica del incremento de la gradilla
de aluminio inmediata inferior a DRM. (Figura 25)
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Figura 25 Metodologia de radiopacidad
1. Material para realizar prueba de radiopacidad 2. Liquidos para revelar y radiografias 3. Gradilla
de aluminio escalonada 4. Aparato de rayos X con tubo de acetato 5. Colocacion de la muestra 'y
gradilla de aluminio sobre la radiografia 6. Toma de radiografia 7. Revelado de radiografia 8.
Caja para evitar diversas fuentes de luz al momento de digitalizar las imagenes 9. Negatoscopio
para la digitalizacién de imagenes. 10. Mediciones de tonos de grises.
Fuente directa
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5.6.5 Microfiltracién por tincion.

Se utilizaron dientes permanentes recién extraidos (no mas de 3 meses)
uniradiculares, de raiz recta y con apice cerrado, que fueron almacenados en
agua a una temperatura de 4°C hasta el momento de su utilizacion. Se tomaron
radiografias iniciales de los dientes para corroborar la presencia de un soélo
conducto. Se cortaron las coronas clinicas por debajo de la unién amelo-
cementaria con un disco de diamante, se inicid la instrumentacion con lima #15,
restando 1mm de la longitud total obtenida desde un punto de referencia. Los
conductos fueron preparados con la técnica de step back, para obtener un
diametro estandar, cada diente se instrument6 hasta una lima #40. Se irrigaron
los conductos con 2 mL hipoclorito de sodio al 2.5% entre cada cambio de lima, y
finalmente con 0.5 mL de REDTA al 17% para eliminar el lodillo dentinario, la
irrigacion final se realiz6 con 2mL de hipoclorito de sodio al 2.5% y 2 mL de agua
desionizada. Posteriormente con un disco de diamante se cort6 3 mm del apice
perpendicularmente al eje longitudinal del diente. En la zona del corte apical se
prepararon cavidades de 3 mm de profundidad donde se colocé cada uno de los
cementos, una lima de la segunda serie se adapto para evitar que el cemento de
las retrobturaciones se extendiera por el conducto, las raices fueron cubiertas
con dos capas de barniz, excepto los 2 mm del extremo apical. Una vez
colocadas las retrobturaciones con los cementos, fueron colocados en viales de
vidrio con agua desionizada durante 24h para permitir el endurecimiento del
cemento. Posteriormente el extremo apical fue sumergido en solucién de azul de
metileno al 2% durante 24h. Se establecieron dos grupos mas, uno para control
positivo con filtracion (sin obturar) y otro para control negativo sin filtracion
(cubriendo totalmente la raiz con barniz). Después de este tiempo los dientes
fueron enjuagados con agua para eliminar los excesos de tinta y se dejaron
secar durante 10 dias. Sucesivamente cada uno de los dientes fue recortado
longitudinalmente con una recortadora y un disco de diamante. Los dientes
fueron observados en un microscopio 6ptico a 20X, el cual disponia de un ocular
con rejilla de graduacion, para medir los milimetros de filtracién en cada uno de

las muestras. (Figuras 26ay 26b)
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Figura 26a Metodologia de microfiltracion
1y 2. Toma de radiografia inicial para verificar la presencia de un s6lo conducto. 3. Eliminacién
de la corona clinica 4. Preparacion del conducto 5. Apicectomia 6. Preparacion de la cavidad

7. Colocacioén del cemento en la cavidad 8. Barnizado de las raices 9. Ajuste de las raices en los

tubos eppendorf 10 y 11. Colocacion del &pice dentro de la solucion de azul de metileno

12. Raices después de haber sido enjuagados 13. Eliminacién de las capas de barniz 14.

Montaje y corte de los dientes 15. Microscopio de medicion
Fuente directa
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Interfase
Diente-Obturacion

Se mide la penetracion
a lo largo de la interfase
Diente-Obturacion

Obturacio

Figura 26b Metodologia de microfiltracion

a) Obturacion sin filtrar b) Obturacion filtrada c¢) Grupos control: positivo y negativo.
d) Ocular con rejilla de graduacion y medicion de una muestra
e) Esquema de medicion de la penetracion.
Fuente directa
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Capitulo 6: Resultados
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6.1 PIXE

Los resultados obtenidos del analisis quimico elemental se muestran en
Tabla 8.

Tabla 8. Datos de PIXE (Wt%)
Fuente directa

MTA CPB-CA WOLLASTONITA VIDRIO
ANGELUS BIOACTIVO
2.73 3.17 2.88 2.07 0.83
8.17 10.10 10.11 21.80 23.08
0.48 0.65 0.65 0.83 4.13

0.01 0.97 1.50 - -
0.37 0.50 0.50 0.30 0.29
26.20 50.24 50.21 34.70 32.06
0.35 0.01 0.01 0.01 0.01
0.05 0.01 0.01 - -
0.15 0.17 0.19 0.07 0.06
0.02 - - - -

- 0.01 - - -

- - - 0.01 -
0.28 0.03 - 0.02 0.02
- - 0.07 - -

5.72 - - - -
55.47 34.13 33.88 40.20 39.51
100 100 100 100 100

Se eligié trabajar con el CPB-CA ya que presento menos elementos traza
en la composicion. Al CPB-TO ademas de la prueba de composicion quimica
elemental, se le realizdé prueba de tamafio de particula y posteriormente no se
continio con los andlisis siguientes ya que fue descartado debido a los

elementos traza de su composicion.
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6.2 Andlisis Térmico

Las Figuras 27 y 28 muestran los resultados del TGA y DSC
respectivamente. No se observé pérdida de peso relacionada al agua del sulfato
para el MTA Angelus, y ningun cambio en el flujo de calor asociado a este. En la
muestra de yeso puro de Naica usado como referencia se observa claramente la

pérdida de peso y la endotérmica asociada al agua de la composicion.

105

MTA Angelus
CPB-CA
YESO
100 1
1.174% Mﬂ—ﬂm%\
95 4 3.588%
£
£  gpd 20.44%
=
85-
80 - y
75 T T T 1 T T T 1 T T T T T T T 1 T T T
0 200 400 600 800 1000

Temperature (°C)

Figura 27 Resultados de TGA
En la muestra de yeso se observa la perdida de agua alrededor de los 100°C al igual que en
CPB-CA, sin embargo no es asi en MTA Angelus.
Fuente directa
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Heat Flow (W/g)
IS
1

-10

MTA Angelus
CPB-CA
YESO

140.90°C

661.05°C

Exo Up

200 400 600 ' 800 " 1000
Temperature (°C)
Figura 28 Resultados de DSC

Se corrobora la reaccion endotérmica asociada a la liberacion de las moléculas de agua

presentes en el yeso y en el CPB-CA
Fuente directa
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6.3 XRD
25000
MTA ANGELUS
I SILICATO DICALCICO
I SILICATO TRICALCICO
20000 I ALUMINATO TRICALCICO
BISMITA
YESO (AUSENTE)
15000
)
<
|_
=z
LL
DO 10000
(@]
5000 - M
0 T T |W T M /T/M T MI’MWPM
10 20 30 40 50 60 70 80
26

Figura 29 Difractograma de MTA Angelus
Fuente directa

Las fases encontradas fueron las siguientes:

Fase Compuesto PDF

e Hartrurita Silicato tricélcico 86-0402
e Larnita Silicato dicalcico 70-0388
e Aluminato tricalcico Aluminato tricalcico 38-1429

e Bismita Tri6éxido de Bismuto 41-1449



CUENTAS
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CPO-CA
I SILICATO DICALCICO
15000 1 B SILICATO TRICALCICO
I ALUMINATO TRICALCICO
YESO
10000 -
5000 |
O T T T ‘ T T T T ‘ T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70

20

Figura 30 Difractograma de CPO-CA
Fuente directa

Las fases encontradas fueron las siguientes:

Fase Compuesto
e Hartrurita Silicato tricalcico
e Larnita Silicato dicalcico

e Aluminato tricalcico Aluminato tricalcico

e Yeso Sulfato de calcio dihidratado

PDF

86-0402

70-0388

38-1429

03-0044




CUENTAS
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WOLLASTONITA
20000 - I SILICATO DE CALCIO
B CUARZO (SiO))

15000

10000 —

- w\u__w)dd

0 T T T T T ? T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70

20

Figura 31 Difractograma de Wollastonita
Fuente directa

Las fases encontradas fueron las siguientes:
Fase Compuesto PDF
Wollastonita Silicato de calcio 27-1064

Cuarzo Di6xido de silicio 78-1254
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VIDRIO BIOACTIVO

5000

4000 -

3000

2000

CUENTAS

T T T T T T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70

20

Figura 32 Difractograma de vidrio bioactivo
Fuente directa

Esté material no es un material cristalino, por lo tanto no se identifico

ninguna fase en el analisis.
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6.4 FTIR

Las bandas presentes en los espectros obtenidos se compararon con las
bandas registradas en la literatura para grupos funcionales de materiales

inorganicos.®’ (Tabla 9)

Tabla 9. Ubicacién de grupos funcionales
REGION DE LAS

GRUPO FUNCIONAL TIPO DE VIBRACION BANDAS (Cm-l)
Silicato (Si-0) Estiramiento asimétrico v3 e
Doblamiento fuera del plano v4 =522
Doblamiento en el plano v2 e
Sulfato (S-O) Estiramiento v3 (Triples bandas) 1152-1096
Doblamientos v2
(Doble banda) elez He01l
Hidroxilo (O-H) 3600 y 1600
MTA ANGELUS
40
X 304 -
< \
)
> 1 V1
<
= 20 H
% Ca-O
> O-H
<
0
Ca-O
10
O-H
C-O

Si-O Si-O

o+
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

NUMERO DE ONDA (cm™)
Figura 33 FTIR de MTA Angelus
Se observan las bandas de los silicatos a los 400, 500 y 900cm™?, es clara la presencia

de agua superficial al encontrar maltiples bandas alrededor de los 3600cm™.
Fuente directa
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Figura 34 FTIR de CPB-CA

Ademas de las tres bandas correspondientes a los silicatos, se observa la banda del
sulfato alrededor de los 1100cm™ que corrobora la presencia del sulfato de calcio.

Fuente directa

6.5.1 Tamario de Particula

z@kuv

X1,8688 18mm LCMTIFUNAM Z8kU

Figura 35 Imagenes de particula correspondientes: A) CPB-CA y B) CPB-TO

2 >
Py =TT 18rg LCM IFUNAM o

Se observa una heterogeneidad en las particulas en ambos cementos, con formas irregulares,
sin embargo es notoria una particula esférica dentro del CPB-CA

Fuente directa
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Las mediciones de particula se realizaron antes del tamizaje. Se midieron
500 particulas en cada uno de los cementos Portland blancos y se encontr6é que
el tamafio de particula predominante tanto en CPB-CA y CPB-TO esta por
debajo de las 20um, sin embargo se realiz6 el tamizaje para eliminar las

particulas mayores a los 50um.

CPB-TO

<10 um 11.1- 20 JUm 20.1- 30 4m >30.1 pm

Figura 36 Tamafio de particula
Fuente directa

6.5.2 Imagenes de superficie

Las micrografias de los cementos hidratados (Figuras 37-44) muestran
que el MTA Angelus, MTA 200 y las formulaciones con WO presentan una
superficie sumamente irregular, con particulas de diversos tamafios y en algunos
casos formando aglomerados (Figuras 38 y 40). Sin embargo la superficie de
MTA Angelus es mucho mas homogénea, a excepcién de unos cristales de

mayor tamafio.

Las formulaciones con BV muestran formaciones aciculares en la
superficie de cada una de ellas (Figuras 42-44), estas nuevas formas podrian ser

posibles apatitas; relacionadas al intercambio idnico del vidrio bioactivo.




LCM IFUNMNAM

Figura 37 Cemento MTA Angelus
hidratado
Fuente directa

Zekuy 5. 86 S LCM IFUMAM

Figura 39 Cemento WO10 hidratado
Fuente directa

Figura 41 Cemento WO30 hidratado
Fuente directa

Figura 38 Cemento MTA200 hidratado
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Zaku 5. 8808 Srm LCM IFUNAM

Fuente directa
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Figura 40 Cemento WO20 hidratado
Fuente directa
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Figura 42 Cemento BV10 hidratado
Fuente directa
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Figura 43 Cemento BV20 hidratado Figura 44 Cemento BV30 hidratado
Fuente directa Fuente directa
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6.6 Tiempo de fraguado

Los resultados de tiempo de fraguado se muestran en la Grafica 1. Ya que
los datos no presentaron distribucion normal se realizé la prueba de Kruskal

Walllis, encontrandose diferencias estadisticamente significativas.
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Gréfica 1. Tiempo de fraguado
La media esta expresada al centro de las barras. (Kruskal Wallis p=<0.001)
Fuente directa

La Tabla 10 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 10. Resultados de la prueba de Dunn (p<0.05) para tiempo de fraguado.
Fuente directa

Grupos P Grupos P
MTA Angelus con WO30 <0.001 BV20 con WO30 <0.001
MTA Angelus con WO20 <0.001 BV20 con WO20 <0.001
MTA Angelus con WO10 <0.001 BV10 con WO30 <0.001
MTA Angelus con BV10 <0.001 BV30 con WO30 <0.001
MTA200 con WO30 <0.001 BV30 con WO20 <0.001
MTA200 con WO20 <0.001 BV30 con WO10 <0.001
MTA200 con WO10 <0.001 BV30 con BV10 <0.001

MTAZ200 con BV20 0.032
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6.7 Solubilidad

Los resultados de solubilidad se muestran en la Grafica 2. Ya que los
datos no presentaron distribucion normal se realizé la prueba de Kruskal Wallis,

encontrandose diferencias estadisticamente significativas.
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Grafica 2. Porcentajes de solubilidad
La media esta expresada al centro de las barras. (Kruskal Wallis p=<0.001)
Fuente directa

0.000

La Tabla 11 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 11. Resultados de la prueba de Dunn (p<0.05) para porcentaje de solubilidad.
Fuente directa

Grupos P Grupos P
BV10 con MTA Angelus 0.002 BV20 con WO30 <0.001
BV10 con WO30 0.018 BV30 con MTA Angelus <0.001
BV20 con MTA Angelus <0.001 BV30 con WO20 0.003
BV20 con WO10 <0.001 BV30 con WO30 0.001

BV20 con WO20 <0.001 WO10 CON BV30 0.01
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6.8 Resistencia a la compresioén

Los resultados de resistencia a la compresion se muestran en la Grafica 3.
Ya que los datos no presentaron distribucion normal se realizé la prueba de

Kruskal Wallis, encontrandose diferencias estadisticamente significativas.
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Grafica 3. Resistencia a la compresion
La media esta expresada al centro de las barras. (Kruskal Wallis p=<0.001)
Fuente directa

La Tabla 12 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 12. Resultados de la prueba de Dunn (p<0.05) para resistencia a la compresion.
Fuente directa

Grupos P Grupos P
MTA200 con MTA Angelus <0.001 WO10 con MTA Angelus <0.001
MTA200 con WO30 <0.001 WO10 con WO30 <0.001
MTA200 con BV20 <0.001 WQO10 con BV20 <0.001
MTA200 con BV30 <0.001 WO10 con BV30 <0.001

WO20 CON MTA Angelus 0.001
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Los resultados del médulo de elasticidad se muestran en la Grafica 4. Los
datos no presentaron distribucion normal se realizé la prueba de Kruskal Wallis,

encontrandose diferencias estadisticamente significativas.
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Gréfica 4. Médulo de elasticidad
La media esta expresada al centro de las barras (Kruskal Wallis p=<0.001)
Fuente directa

La Tabla 13 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 13. Resultados de la prueba de Dunn (p<0.05) para modulo de elasticidad.
Fuente directa

Grupos P Grupos P
MTA200 con WO10 0.025 MTAZ200 con BV20 <0.001
MTA200 con WO20 0.003 MTAZ200 con BV30 0.001

MTA200 con WO30 0.004
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6.9 Radiopacidad

Los resultados del radiopacidad se muestran en la Gréfica 5, se realizo

una prueba ANOVA, donde se encontraron diferencias estadisticamente
significativas
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Gréfica 5. Radiopacidad.

La media esta expresada al centro de las barras (ANOVA p=<0.001)
Fuente directa

La Tabla 14 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 14. Resultados de la prueba de Tukey (p<0.05) para radiopacidad
Fuente directa

Grupo P Grupo P
MTA Angelus con WO30 <0.001 WO10 con W20 0.003
MTA Angelus con BV10 <0.001 WO10 con WO30 <0.001
MTA Angelus con WO20 <0.001 WO10 con BV10 <0.001
MTA Angelus con MTA200 <0.001 BV20 con WO20 0.005
MTA Angelus con BV30 <0.001 BV20 con WO30 <0.001
MTA Angelus con BV20 0.020 BV20 con BV10 <0.001
MTA Angelus con WO10 0.031 BV30 con W30 0.009

BV30 con BV10 0.037
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6.10 Microfiltracion.

La Gréfica 6 muestra las medias de los resultados de la prueba de
microfiltracion, se realizd6 ANOVA donde se encontraron diferencias

estadisticamente significativas.
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Gréafica 6. Microfiltracion

La media se expresa al dentro de las barras (ANOVA p=<0.001)
Fuente directa

En la Tabla 15 muestra la comparacion de los grupos que presentaron

diferencias estadisticamente significativas.

Tabla 15. Resultados de la prueba de Tukey (p<0.001) para microfiltracion.
Fuente directa

Grupo P Grupo P
WO10 con MTA Angelus <0.001 WO10 con BV10 <0.001
WO10 con MTA200 <0.001 WO10 con BV20 <0.001

WO10 con WO30 <0.001 WO10 con BV30 <0.001
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7. Discusion

Muchos autores han realizado investigaciones para determinar la
composicion quimica elemental de los diversos MTA y de cementos Portland con
la finalidad de que estos ultimos sean viables para uso odontolégico, esto debido
a que la base composicional del MTA es cemento Portland. Los primeros
estudios de composicion fueron principalmente sobre GMTA y posteriormente en
WMTA cuando éste aparecié en el mercado, donde se dijo que la principal
diferencia es el contenido de hierro, o bien la fase ferrita, la cual se encuentra en
mayor porcentaje en el GMTA.**!* El porcentaje de hierro que se encontré en
este estudio en MTA Angelus y CPB-CA es sumamente baja en
aproximadamente 0.15 wt%, por lo que confirmamos que el hierro presente es
considerado como elemento traza en los WMTA,; aunque la cantidad en la que se
encuentra, podria ser parte de la estructura del silicato tricalcico, entrando a la

estructura como un ion sustitucional, proporcionandole estabilidad a esta fase®®.

Diversos estudios han comparado la composicion quimica entre WMTA y
Cemento Portland blanco; autores como Camilleri**, Hwang® y Asgary?
concuerdan que los principales componentes son Calcio, Silicio y Aluminio con
estos hallazgos, sin embargo los dos ultimos encontraron que las diferencias con
el cemento Portland blanco es la presencia de Azufre. Este estudio corrobora
gue los elementos base del MTA Angelus y del CPB-CA son Calcio, Silicio y
Aluminio; sin embargo solo Bismuto fue detectado en el MTA Angelus, ya que
como se sabe es adicionado para darle proveer al cemento las caracteristicas de
radiopacidad. Sin embargo la cantidad de Azufre que se observdé en los
cementos MTA Angelus y CPB-CA fue distinta; es notorio que en el CPB-CA
muestra una mayor presencia de Azufre similar a lo que se ha observado en

otros analisis®*®°

ya que como se ha mencionado al ser material de industria, es
necesario que el tiempo de fraguado sea controlado. Asgary®* encontré Azufre
en el WMTA ProRoot y en el WMTA Angelus en un porcentaje sumamente bajo,

resultado similar al de esta investigacién, se encontré en aproximadamente un

Jhoo LR )
e e




A. Flores Ledesma

0.01wt%, esto explica el corto tiempo de fraguado del MTA Angelus presenta
actualmente, ya que inicialmente los cementos MTA tenian un tiempo de
fraguado aproximado de 72 horas; como se ha descrito en la literatura, el sulfato

de calcio esté presente en los cementos para retardar el tiempo de fraguado.*’*®

Las técnicas nucleares como PIXE favorecen los analisis multielementales
ya que cuentan con un limite de deteccion de hasta ppm, por lo que es mucho
mas precisa y fidedigna tanto la identificacion de los elementos como la
cuantificacion de los mismos, por lo que este tipo de técnica nos permitid una
deteccidon de elementos traza muy precisa del MTA Angelus y del CPB-CA y de
los aditivos usados, esto fue relevante ya que la wollastonita era un material
crudo, es decir, que se obtuvo directamente de una mina de Sonora, México. Los
elementos encontrados en el MTA Angelus fueron Manganeso, Cromo, Hiero,
Cobre y Estroncio, y como se ha mencionado anteriormente el Hierro al igual que
el Manganeso estabilizan la estructura del silicato tricalcico®®; el CPB-CA
presentd Manganeso, Cromo, Hiero y Zirconio, este Ultimo podria actuar como
material de carga con influencia en pruebas mecéanicas como resistencia a la
compresion; finalmente los elementos traza presentes en la wollastonita fueron
Potasio, Cromo, Hierro, Zinc y Estroncio, todos estos por debajo de 0.3wt%.
Todos estos materiales: MTA Angelus, CPB-CA y Wollastonita tiene ademas una
baja cantidad de Foésforo; esto es relevante ya que el Fosforo puede favorecer la
formacion de fosfatos de calcio y por lo tanto promover la remineralizacion.
Schembri” analizé los elementos pesado como Cromo, Arsénico y Plomo del
WMTA ProRoot y WMTA Angelus por medio de espectrometria de absorcion
atomica, observaron que no existia diferencia estadisticamente significativa entre
la cantidad de Cromo y de Plomo, la cantidad de arsénico sobrepasaba lo
establecido por las normas para cementos dentales; sin embargo estas pruebas
son especificas para cada uno de estos elementos, y no es posible evaluar si

existen otros elementos presentes.

Investigaciones como las de Camilleri*®> donde se analiza la composicién
de fases por medio de XRD en WMTA ProRoot sélo logro la identificacién de dos

compuestos: bismita y silicato tricalcico; Belio-Reyes'® identifico ademéas de
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bismita y silicato tricélcico, la presencia de silicato dicalcico, aluminato tricalcico y
sulfato de calcio en su forma mineral anhidrita, sin embargo este mineral no fue
detectado por nuestros analisis como se explica mas adelante. Existe a la fecha
discrepancias entre los analisis en cuanto a composicion se refieren entre WMTA
ProRoot y WMTA Angelus, esto se debe principalmente a que sélo se ha
analizado la composicion quimica elemental del MTA Angelus y no se han
descrito aun las fases minerales que lo componen por medio de XRD; esta
investigacion encontré que el MTA Angelus esta compuesto por silicato dicélcico,
silicato tricalcico, aluminato tricalcico y trioxido de bismuto ratificando los
hallazgos de Kao'®; en cambio en el CPB-CA no se detecté la presencia de
bismita; en cambio si pudo identificarse yeso (sulfato de calcio dihidratado)
como parte de la composicion. Las técnicas calorimétricas como lo son TGA y
DSC apoyaron la caracterizacién por medio de XRD de MTA Angelus y del CPB-
CA, usando como material de referencia yeso puro de Naica para poder
identificar la deshidratacién del yeso. Es clara la pérdida de peso atribuida al
agua presente en el sulfato de calcio dihidratado cerca de los 100°C, donde la
reaccion exotérmica concuerda con la pérdida de peso en el caso de CPB-CA;
sin embargo en MTA Angelus no se observé pérdida de peso ni una reaccion
exotérmica a esta temperatura, ademas que en XRD no se pudieron identificar
reflexiones que concordaran con las que presentan los sulfatos de calcio, por lo
que fue confirmada la ausencia de sulfato de calcio.

Las modificaciones que se han hecho en los cementos MTA han sido
principalmente mezclandolos con diferentes aditivos como cloruro de calcio®® "
con la finalidad de disminuir el tiempo de fraguado, sin embargo la resistencia a
la compresién también se ve disminuida; pero ningun estudio hasta ahora ha
propuesto la modificacion de estos cementos con materiales bioactivos como la
wollastonita y el vidrio bioactivo. Existen algunas referencias de Yli-Urpo® y
Ana”® donde estos materiales bioactivos, que favorecen la remineralizacién, han
sido agregados a cementos de iondmero de vidrio donde el tiempo de fraguado
se ve modificado de acuerdo al porcentaje en el que se encuentre el vidrio

bioactivo, es decir con 33% de vidrio bioactivo el tiempo de polimerizado no se
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ve modificado, sin embargo con el 50% de vidrio bioactivo el tiempo de
polimerizado se ve aumentado. No sélo esta propiedad se ve modificada, sino
también la resistencia a la compresiéon se ve reducida conforme se aumenta la
concentracion de vidrio bioactivo. Este mismo comportamiento se observo con la
wollastonita, al aumentar la concentracion del aditivo la resistencia a la
compresion era menor que el cemento que no contenia ningun agregado, el
tiempo de fraguado disminuyd hasta llegar a 10 min con la maxima
concentracion de WO, pero en el caso del vidrio bioactivo no fue asi, el tiempo
de fraguado aumento al incrementar la concentracion. Sin embargo, WO10
obtuvo un tiempo menor (15min) al de MTA Angelus (18min); la resistencia a la
compresion se vio disminuida en BV20, ya que al pasar a BV30 la resistencia
aumentaba; sin embargo se piensa que estos cementos de sellado apical deben
de tener al menos 5MPa de resistencia a la compresion que es lo equivalente a
un oxido de zinc y eugenol tipo 1V, utilizado como forro cavitario, todas nuestras

formulaciones tienen una resistencia a la compresion por arriba de ese valor.

La solubilidad es una caracteristica importante que se trata de evitar en
los materiales que son de uso odontoldgico, ya que existe una asociacion de que
mayor solubilidad, menor sellado y mayor filtracion de fluidos y bacterias. Esta
propiedad se ve favorecida o deteriorada por la relacion polvo-liquido durante la
preparacién de los cementos. Fridland®’,” realiz6 estudios de solubilidad y
porosidad del MTA buscando la proporcion ideal entre agua y liquido de MTA y
donde observé que el grado de solubilidad y porosidad aumenta con la cantidad
de agua usada. Debido a esto, la relacion polvo-liquido fue estandarizada en
este estudio (1 g polvo- 0.33 g de agua), la normas que rigen los cementos de
retrobturaciones® establecen que estos cementos no deben de sobrepasar el
3% de solubilidad, ninguna de nuestras formulaciones alcanza el 0.05% de
solubilidad; siendo el MTA Angelus el que menor porcentaje tuvo (0.03%),
siguiendo las mezclas con wollastonita alrededor del 0.03% y finalmente las de
vidrio bioactivo con el 0.05%. Es importante hacer notar que como se menciono
al principio de este escrito, estos cementos a base de cemento Portland no son

solubles en agua, sin embargo muchos de los estudios realizados manejan
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errbneamente este término, cuando lo que la prueba conocida con el nombre de

solubilidad realmente describe el porcentaje de disgregacion del material.

Una de la propiedades necesarias y Vvitales para el odontélogo
clinicamente es la radiopacidad del material dental, en el caso del MTA como se
menciono anteriormente el compuesto que le provee esta caracteristica es el
bismuto, la radiopacidad de WMTA ProRoot medida por Hwang? es de 6.53mm
Al, mientras que Porter’ reporta 8.5mm Al; Vivian® evalu6 al MTA Angelus
obteniendo un valor de 6.45mm Al; la radiopacidad que se obtuvo en el WMTA
Angelus es de 5.95mm Al, la diferencia entre estos valores puede deberse a que
la medicion de la radiopacidad fue obtenida de distintas maneras: graficando el
grosor de la gradilla de aluminio contra el logaritmo de los porcentajes de
pixeles’®, mediante densitometro®® o bien mediante la digitalizacion de
imagenes®; como se menciono anteriormente la medicién de este estudio se
hizo basados en lo reportado por Vivian®® por lo que apoyamos que la
radiopacidad del MTA Angelus es de aproximadamente de 6mm de Al La
técnica de digitalizacion de imagenes es un método eficiente para la medicion de
radiopacidad, ya que es sencilla y reproducible. Trioxido de bismuto en un
20%wt fue agregado al CPB-CA para proveerle radiopacidad, ya que se ha
demostrado que los cementos portland tienen una baja radiopacidad?®,
posteriormente sobre este cemento ahora llamado MTA200 se prepararon las
formulaciones con WO y con BV, sin embargo la radiopacidad en estos grupos
fue menor, obteniendo valores de hasta 2.68 para WO20. Esta diferencia en

valores puede deberse al diferente indice de refraccion entre ellos.

Se ha hablado mucho de algunos factores que deben ser importantes
como un tiempo de fraguado corto, que no se vea afectado por la humedad y
evitar la filtracién bacteriana o de fluidos. Se ha realizado diversos estudios para
la evaluacion del sellado y microfiltracion del material; Islam® encontré que el
GMTA ProRoot® y cemento Portland gris son los materiales que poseen menor
filtracion al ser evaluados por métodos de tincidbn de azul de metileno ya que
tienen en promedio 1.63 y 1.62 mm de penetracion, nosotros confirmamos estos

hallazgos, ya que nuestras formulaciones de cementos presentaron un rango de
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1.6 a 0.66 mm de penetracion de la tincidon; es notorio que todos las
formulaciones permitieron el paso de la tincion, esto puede explicarse debido a
gue son materiales que endurecen en presencia de humedad y que al estar en
contacto con fluidos corporales, involucran de alguna manera la humedad de
ambiente, es decir absorben agua, sangre o liquido tisular hasta completar su
proceso de hidratacion y fraguado, en este caso se extrapola el ambiente antes
mencionado al azul de metileno. M Torabinejad® ha mencionado que la
profundidad ideal de las cavidades para retrobturaciones es de 3 a 4 mm; por lo
gue cavidades de 3mm como las que se prepararon en este estudio pueden
evitar el la microfiltracion hacia el interior de la cavidad de la retrobturacion, ya
que a excepcion de WO10 y WO20 que obtuvieron 1.61 y 1.12 mm de
penetracion, todos las demas formulaciones se encuentran por debajo de 1mm,

es decir ninguno de los grupos sobrepasa los 2mm de penetracion.

El adicionar estos agregados las propiedades fisicas se vieron favorecidas
para las formulaciones de wollastonita, y en algunos casos para las de vidrio
bioactivo. Seria conveniente que se evaluara a concentraciones menores las
propiedades del cemento con el vidrio bioactivo y observar si estas propiedades

se ven favorecidas.

A pesar que es en este estudio las mejoras de las propiedades fisicas se
inclinan hacia las formulaciones con la wollastonita, los hallazgos en las
micrografias de SEM de las superficies de los cementos con vidrio bioactivo,
vislumbran una posible aposicion de apatita en la superficie, por lo que todas las
propiedades podrian verse mejoradas en posibles estudios a largo plazo,

pudiéndose evaluar el grado de mineralizacion.

El resultado de este trabajo da nuevas pautas para seguir evaluando este
tipo de cementos, de modo de llegar encontrar un material que sea adecuado

para el uso clinico.

Una de las dificultades con la que nos presentamos fue la obtencion de
vidrio bioactivo, ya que en México el acceso a este tipo de materiales es muy

limitado, sin embargo nuestro pais es uno de los mayores productores de
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wollastonita a nivel mundial, por lo que es vital que surjan nuevas
investigaciones aprovechando los recursos con los que disponemos. Ademas
que el trabajo con cementos bioldgicos es complejo y por lo tanto se necesitaria
ampliar estos conocimientos en el area odontolégica para que se pueda producir

un material mexicano con aplicacion clinica.

Finalmente, con los resultados arrojados en este estudio se da la pauta
para la sintesis de un cemento tipo portland de uso odontolégico, el cual logre
tener en su composicion las fases minerales necesarios para un buen
comportamiento clinico y mecanico, ademas de analizar la remineralizacién que
se obtiene agregandole materiales bioactivos y corroborar si la formacioén se
apatitas es lograda, y por lo tanto dando como resultado un MTA mejorado.

o
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8. Conclusiones

Vi.

Vil.

El agregar a la composicion del MTA200 diversos porcentajes de
wollastonita o vidrio bioactivo modifican en forma favorable la
propiedades fisicas que el MTA200 presenta sin la adicién de ningun

aditivo.

Se observdé una clara reduccion del tiempo de fraguado en las
formulaciones con wollastonita conforme se aumentd la concentracion;
donde a partir del MTA200 se logr6 disminuir hasta 7 minutos en el
grupo de WO30.

Aunque las formulaciones con vidrio bioactivo también presentaron una
reduccién en el tiempo de fraguado, s6lo se logrd disminuir 2 minutos en
la formulacion de vidrio bioactivo al 20% a partir del MTA200, mientras

gue en el grupo al 30% no se logré una disminucion del mismo.

El adicionar wollastonita o vidrio bioactivo al MTA200 reduce en todos
los casos la resistencia a la compresion, sin embargo la resistencia a la
compresién mas baja fue la del vidrio bioactivo al 20% con 16MPa, que

se encuentra por arriba de los 11MPa del MTA Angelus.

En las pruebas de tiempo de fraguado, resistencia a la compresion,
radiopacidad y solubilidad se observa un comportamiento lineal en las
formulaciones con wollastonita, es decir conforme la concentracion

aumenta, estas propiedades se ven disminuidas.

En el caso del vidrio bioactivo el comportamiento en las pruebas de
tiempo de fraguado, resistencia a la compresion y solubilidad es distinto,
ya que existe un aumento en las propiedades al escalar del 10 al 20% y

posteriormente disminuye al pasar a la concentracion del 30%.

La prueba de microfiltracion en las formulaciones demostré que la

microfiltracion de los cementos es similar por debajo de 1mm, excepto
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para el grupo de Wollastonita la concentracion del 10% que es 1.61mm y

al 20% con 1.12mm.

La composicién elemental quimica y de fases demuestra que el CPB-CA
es similar a la composicion del MTA Angelus, sin embargo la diferencia
se encuentra en que este Ultimo contiene bismuto y no presenta ninguna

fase de sulfato de calcio.

El cemento Portland usada en este estudio posee una amplia posibilidad
de ser usado debido a que la cantidad de los elementos traza que
presenta en su composicidbn es minimo y es a un nivel permitido para

uso odontoldgico.
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