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Analisis fisicoquimico del MTA Angelus® y Biodentine®
mediante difraccion de rayos X, espectrometria de energia
dispersiva, fluorescencia de rayos X, microscopio electrénico de
barrido y espectroscopia de rayos infrarrojos

Physicochemical analysis of MTA Angelus® and Biodentine®
conducted with X ray difraction, dispersive energy spectrometry, X ray
fluorescence, scanning electron microscope and infra red spectroscopy
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RESUMEN

El propdsito de este estudio fue caracterizar los componentes de los
cementos comerciales para uso en odontologia MTA Angelus® Blanco
(Angelus, Lodrina, Parana Brasil) y de Biodentine™ (Septodont, Saint-
Maur-des Fosses, Francia) mediante Microscopia Electrénica de Barri-
do, difraccion de rayos X, fluorescencia de rayos X, espectrometria de
dispersion de electrones y espectroscopia infrarroja. Los dos cementos
se mezclaron segun las indicaciones del fabricante. Se les practicé un
estudio de textura de superficie mediante el microscopio electrénico
de barrido (MEB), un analisis de difraccion de rayos X (DRX), un ana-
lisis de fluorescencia de rayos X (FRX), un analisis de espectrometria
de energia dispersiva (EDS) y un andlisis de espectroscopia infrarroja
(IR), para determinar los grupos funcionales. Resultados: Se present6
una diferencia en el analisis XRD entre Biodentine presenté Na,O y
ZrO, mientras que estan ausentes en el MTA. El MTA present6 Cr,0O,
y BiO, ausentes en el Biodentine. En el andlisis de EDS las diferencias
fueron en el agente radiopacador y que el Biodentine presenté Cl a di-
ferencia del MTA y en el andlisis estadistico realizado, a pesar de que
practicamente se presentaron los mismos componentes, los porcenta-
jes en los contenidos de éstos fueron estadisticamente significativos.
En el andlisis de MEB hay una gran diferencia, el MTA presenta una
superficie porosa e irregular, el Biodentine una forma fibrilar e irregular.
Conclusion: Existe una gran similitud en los componentes quimicos
entre el MTA Angelus y Biodentine con excepcion de los componentes
quimicos para proporcionarles radiopacidad, el tamafio y la forma del
grano y en el caso del Biodentine el cloruro de calcio.
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ABSTRACT

The aim of the present study was to characterize components of
commercial cements used in dentistry MTA Angelus® White (Angelus
Lodrina, Parana Brazil) and Biodentine™ (Septodont, Saint-Maur-
des Fosses, France). Techniques used for said characterization
were Scanning Electron Microscope, X-Ray Diffraction, X Ray
Fluorescence, Electron Dispersion Spectrometry, and Infrared
Spectroscopy. Both cements were mixed according to manufactures
instructions. A study of surface texture was conducted with Scanning
Electron Microscope (SEM), and X Ray Diffraction (XRD) analysis,
and X Ray fluorescence analysis (XRF), an analysis of Dispersive
Energy Spectrometry (DES), as well as an Infra Red Spectroscopy
(IRS) in order to determine functional groups. Results: In XRD
analysis, a difference was found: Biodentine exhibited Na,O and
ZrO,. These elements were absent in MTA. MTA presented Cr,O, and
BiO, which in turn were absent in Biodentine. EDS analysis revealed
that differences were found in the radio-opacifying agent, and that
Biodentine presented CaCl, differing in this from MTA. Statistical
analysis conducted revealed statistically significant percentages in
contents, even though components were found to be practically the
same. SEM analysis revealed marked differences: MTA presented
irregular and porous surface whereas Biodentine exhibited irregular
and filament form. Conclusion: There is a great similarity in the
chemical components of MTA Angelus and Biodentine, with the
exception of chemical components providing radio-opacity, the size
and form of the grain, and, in Biodentine presence of calcium chloride.
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INTRODUCCION

Los materiales dentales han ido evolucionando de
manera paralela con la odontologia gracias a los ade-
lantos tecnoldgicos, los cuales han ayudado para que
estos materiales tengan mejores propiedades fisicas,
quimicas y biolégicas.

Los materiales de retrobturacion se utilizan co-
munmente en procedimientos quirdrgicos endodon-
cicos. El material de reparacion endoddncico ideal
deberia ser radiopaco biocompatible, tener efecto
antibacteriano, dimensionalmente estable, facil de
manipular, y no ser contaminado o afectado por la
sangre. También es deseable que el material se-
leccionado sea osteoinductor, que proporcione un
buen sellado contra las bacterias y liquidos, asf
como evitar la filtracion al encontrarse situado en un
entorno humedo y tener suficiente resistencia a la
compresion y la dureza.!

Numerosos materiales se han utilizado como ma-
teriales de obturacion retrégradas como la amalgama,
el 6xido de zinc-eugenol, cementos de policarboxilato,
cemento de ionémero de vidrio, resina compuesta, re-
sina epoxi, gutapercha y cementos a base de cemen-
to Portland tipo MTA.

Las principales desventajas de estos materiales
incluyen la microfiltracién, diversos grados de to-
xicidad y la sensibilidad a la presencia de hume-
dad.2?

Entre éstos, el mineral trioxido agregado (MTA) ha
sido reconocido como un material bioactivo* que es
conductor de tejido duro,® el tejido duro inductivo y
biocompatible.®

Aunque el MTA es un material de uso comun para
obturacion retrégrada, apicoformaciones, y la repara-
cion de una perforacioén, sus caracteristicas de mane-
jo son menos que ideales como un resultado de largo
tiempo de fraguado y la dificultad en mantener consis-
tencia de la mezcla.”

Los cementos de silicato de calcio, principalmente
los derivados del cemento Portland, como el mineral
trioxido agregado (MTA) y otros, han sido disefiados
y se utilizan para aplicaciones clinicas dentales.

Las propiedades de auto-ajuste de los cementos de
silicato de calcio se deben a la progresiva hidratacion
y reaccion de los iones ortosilicato (SiO,).

Cuando las particulas de silicato de calcio reac-
cionan con el liquido (agua), se forma un gel amor-
fo nanoporoso de silicato de calcio hidratado (CSH
gel) en las particulas de cemento, mientras que el
hidréxido de calcio (Ca(OH)2) (portlandita) nuclea y
crece en los huecos disponibles y espacios de los
poros. CSH gel se polimeriza y se endurece con el

tiempo, formando una red sélida, que se asocia con
una mayor resistencia mecanica. Soluble en Ca (OH)
2 es liberado por el cemento superficie y aumenta la
alcalinidad del medio ambiente circundante.®

El propésito de este estudio es conocer los compo-
nentes de los cementos MTA Angelus® Blanco (An-
gelus, Lodrina, Parana Brasil) y de Biodentine™ (Sep-
todont, Saint-Maur-des Fosses, Francia) mediante
difraccion de rayos X y espectrometria de dispersién
de electrones, fluorescencia de rayos X, observar la
superficie mediante microscopio electrénico de barri-
do y espectroscopia infrarroja.

MATERIAL Y METODOS

Los dos cementos utilizados se dividieron en dos
grupos:

e Grupo 1: MTA Angelus® Blanco (Angelus, Lodrina,
Parana Brasil).

e Grupo 2: Biodentine™ (Septodont, Saint- Maur-des
Fosses, Francia).

Para el analisis de DRX y FRX se utilizé 1 g del
polvo que proporciona el fabricante.

Mientras que para los andlisis de EDS, MEB e IR
se mezclaron todos los productos utilizando el liquido
y polvo que el fabricante anexd al producto y siguien-
do estrictamente sus instrucciones se elaboré una
muestra para cada grupo de 8 mm de diametro por 4
mm de espesor. Y se tomaron aleatoriamente cinco
puntos para el andlisis.

El analisis por difracciéon de rayos X fue realizado
en un difractdmetro Philips Mod. 1130/96 (generador
y PW1050/25 (gonidmetro), utilizando CuKa en un in-
tervalo angular de 4° a 70°.

Fluorescencia de Rayos X (FRX): Se realiz6 un
analisis quimico cuantitativo por fluorescencia de Ra-
yos X con el espectrometro Siemens SRS 3000, cali-
brado con materiales de Referencia Geoquimica. El
andlisis se realizé con la muestra en base seca, y la
pérdida por calcinacion (PXC) se determind calcinan-
do 1g de muestra a 950 °C durante una hora.

Espectrometria de energia dispersiva (EDS) y
microscopia electrénica de barrido (MEB): una vez
endurecidas las muestras fueron colocadas en el
portamuestra con una pelicula de carbén en las que
quedaron adheridas. Se hicieron las observaciones al
microscopio electrénico de barrido (leol modelo 5900
LV Tokio Japén) con un rango de magnificacién de
18X a 300,00X las magnificaciones utilizadas fueron
de 500X, 1000X y 2000X.
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Para andlisis de espectrometria de energia dispersi-
va se efectuo un analisis quimico elemental en un equi-
po Oxford modelo ISIS con una resolucion de 133 eV
con una deteccidn de elementos del carbdn al uranio.

Para este estudio se utilizé una amplificaciéon de
500X, 1000X y 2000X en cuatro puntos previamente
determinados en todas las muestras.

Espectroscopia infrarroja (IR): las muestras fueron
analizadas por la técnica de transmitancia total ate-
nuada (ATR) en un espectrémetro Marca Bruker Mo-
delo Vector 33, con 32 barridos y una resolucion de
4 cm. Las muestras a analizar se colocaron directa-
mente sobre el cristal de diamante para su analisis,
ya que esta técnica no requiere de ninguna prepara-
Ccién previa.

RESULTADOS

Los resultados por DRX, del MTA y Biodentine son
los siguientes:

500X

e En ambos cementos hubo presencia de calcita y
larnita.

e En el MTA hubo presencia de Bismita, Vesuvianita
y Bassanita; éstas estuvieron ausentes en el Bio-
dentine.

e En el Biodentine hubo presencia de Hatrurita y de
Baddeleyita, no presentes en el MTA.

En el analisis de FRX se identificaron en ambos
cementos SiO,, ALQ,, Fe,O,t, MgO, CaO, K,0, P,O,,
TiO, EI MTA Angelus presento Cr,0,y B|O los
cuales no se detectaron en el Blodentme mlentras
que el Biodentine presentd Na,O y ZrO, los cuales
estuvieron ausentes en el MTA Angelus (Cuadro |).

En el analisis de MEB en las muestras se observa
la estructura del Biodentine con forma fibrilar e irregu-
lar en apariencia de cristal (Figura 1), mientras que en
las MTA Angelus se observa una estructura porosa,
irregular y se observan granulos sueltos que se identi-
fican como Bismuto (Figura 2).

1
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Figura 1. Micrografias electrénicas de Barrido: con magnificaciones de 500X, 1000X y 2000X del Biodentine donde se obser-

van cristales en forma fibrilar e irregular.
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Figura 2. Micrografias electronicas de Barrido con magnificaciones de 500X, 1000X y 2000X de MTA Angelus donde se obser-
va una estructura porosa e irregular, se identifica Bismuto el cual se observa como granulos sueltos.



Cuadro I. Muestra los porcentajes de los componentes encontrados en el Grupo 1 (MTA Angelus) y Grupo 2 (Biodentine) mediante difraccion de rayos.

Cemento Si0,% Al,O, % Fe,0t% MnO % MgO % CaO% Na,0% Cr0,% BiO,% KO% P,0,% 2r0,% TiO,% PXC% Suma %
Biodentine 20.65 0.247 0.062 0.004 0.072 64.839 0.434 ND ND 0.036  0.015 6.50 0.009 6.72 99.60
MTA 21.07 3.47 0.36 ND 0.67 52.49 ND 0.96 16.50 0.021 0.11 ND 0.18 8.56 95.83
Angelus
ND = No detectado; PXC = Pérdida por calcinacion.

Cuadro Il. Muestra los porcentajes de los elementos encontrados en las cinco muestras de cada cemento.
Elemento MTA1 % MTA2 % MTA3 % MTA4 % MTA5 % Biode 1% Biode 2% Biode 3% Biode 4% Biode 5%
C 16.77 14 13.38 14.54 12.92 7.16 9.14 7.65 7.97 9.05
o 38.39 39.69 41.30 39.57 40.24 33.02 32.20 32.33 31.39 30.73
Al 2.15 2.33 2.49 2.26 2.50 0.28 0.32 0.61 0.06 -0.02
Cl ND ND ND ND ND 18.52 16.77 16.99 18.49 18.69
Ca 32.50 33.85 32.73 33.63 33.54 41.02 41.56 42.24 41.98 41.46
Si 5.64 6.08 5.59 5.88 5.76 0 0 0.19 0.10 0.10

Cuadro lll. Muestra los porcentajes de los elementos encontrados en las cinco muestras de cada cemento.

Atomico

Elemento MTA1 % MTA2 % MTA3 % MTA4 % MTA5 % Biode 1% Biode 2% Biode 3% Biode 4% Biode 5%
C 28.44 24.22 23.09 25.03 22.65 14.14 17.72 15.09 15.79 17.77
(0] 48.88 51.54 53.50 51.15 52.96 48.95 46.86 47.89 46.71 45.32
Al 1.62 1.79 1.91 1.73 1.95 0.25 0.28 0.53 0.05 -0.02
Cl ND ND ND ND ND 12.39 11.01 11.36 12.42 12.44
Ca 16.52 17.55 16.93 17.35 17.62 24.27 24.14 24.97 24.94 24.40
Si 4.09 4.50 413 4.33 4.32 0 0 0.16 0.09 0.08
Bi 0.44 0.40 0.45 0.41 0.51 ND ND ND ND ND
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En los resultados por EDS, nos muestra como
en el grupo 1 (MTA Angelus) se observé la pre-
sencia de Bi el cual no estuvo presente en el otro
grupo, mientras que en el grupo 2 (Biodentine) se
observé la presencia de Cl el cual estuvo ausente
en el grupo 1. Mientras que se detectaron C, O, Al,
Si, Ca regularmente en los dos grupos (Cuadros Il
y ).

En el analisis estadistico se utilizé la prueba T de
Student, obteniendo como resultado los puntos de
los cuales se tomaron las muestras son homogéneos
y que hay diferencias estadisticamente significativas
en el porcentaje de lo diversos componentes detec-
tados en los dos cementos con la pruebas de EDS
(Cuadros 1V y V).

ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

De los resultados obtenidos de la muestra del MTA
(Figura 3) se identificaron los grupos quimicos caracte-
risticos de carbonato de calcio en las bandas de absor-
cién en 1410, 869 y 660 cm™" del grupo C-O. La banda
952 cm correspondiente al cloruro de calcio (CaCl).

En la figura 4, se muestra el espectro de la muestra
de Biodentine, se puede observar las bandas 3567 7
3426 cm™', que corresponden a grupos N-H, la banda
en 2925 cm' corresponde a grupos metilenos (CH,). La
banda en 1739 cm' se asigna al C = O, de un acido
carboxilico, mismo que se corrobora con las bandas en
1558 y 1419 cm' con el grupo COO- de acidos carboxi-
licos. La banda en 1620 puede corresponder a un anillo

Cuadro IV. Muestra el andlisis estadistico realizado mediante la prueba T de Student.

Elemento Cemento Promedio Desviacion estandar T Student p
Carbono MTA 14.32 1.499 7.898 0.001
Biodentine 8.19 0.8722
Oxigeno MTA 39.83 2.059 12.78 0.001
Biodentine 31.93 0.887
Aluminio MTA 2.346 0.1504 16.65 0.001
Biodentine 0.258 0.237
Calcio MTA 33.25 0.596 24.67 0.001
Biodentine 41.65 0.473
Silicio MTA 5.79 0.197 59.99 0.0001
Cuadro V. Muestra el analisis estadistico realizado mediante la prueba T de Student.
Elemento Cemento Promedio Desviacioén estandar T Student p
Carbono MTA 24.68 2.798 6.84 0.001
Biodentine 16.10 1.61
Oxigeno MTA 51.60 1.80 4.408 0.002
Biodentine 47.146 1.36
Aluminio MTA 1.80 0.134 14.329 0.001
Biodentine 0.226 0.2057
Calcio MTA 17.19 0.4627 27.26 0.001
Biodentine 24.54 0.386
Silicio MTA 4.276 0.164 52.95 0.0001
Biodentine 0.066 0.0676
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Figura 3. Espectro de infrarrojo de la muestra de MTA.
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Figura 4. Espectro de infrarrojo de Biodentine.

aromatico o a una amina secundaria. El anillo aromatico
puede corroborarse en la region de 1410 a 1500 cm™'
y el grupo amino en la banda 795 cm™. La banda 1168
cm corresponde al grupo CN. Las bandas en 702 y 676
cm corresponden a grupos C-CH, monosustituido (en
el anillo aromatico) y C-H respectivamente.

DISCUSION

La hidroxiapatita como tal y otros materiales que
contienen Ca exhiben excelente biocompatibilidad
que se ve manifestada en una toxicidad tisular minima
y reaccioén a cuerpo extrafo, osteoconductividad y os-
teogenicidad (LeGeros, 1991).°

La composicion del polvo del Biodentine es silica-
to tricélcico, carbonato de calcio y éxido de zirconio
(Koubi et al, 2011).1°

El cloruro de calcio es uno de los aceleradores mas
eficaces para la hidratacion y la configuracién del ce-
mento Portland (Camilleri et al, 2006)."

La calcita (CaCQ,), la cual se observé en ambos ce-
mentos en este estudio, tiene dos funciones distintas: 1.
Como un agente activo que esta implicada en el proceso
de hidratacién y 2. Como rellenos que mejoran las pro-
piedades mecanicas del cemento (Garrault et al, 2006).?

La hidratacion del silicato tricalcico (3Ca0.SiO,)
conduce a la formacién de un calcio hidratado hidrdxi-
do de silicato de gel (gel CSH) e hidréxido de calcio
(Ca (OH)2) (Taylor, 1997).13

La superficie observada con SEM en el Biodenti-
ne es de cristales de tamanos variables en forma de
placas hexagonales de Ca (OH) 2 (Taylor 1997)'*a di-
ferencia de lo observado en éste, los cuales son cris-
tales en forma filiforme.

Asgary'*reporta en su andlisis de DRX del MTA blan-
co la presencia de CaO, SiOzy Bi203y AI203! MgO, SO3Y Cl,
FeO, P2051 TiO,. En el presente estudio no se encontro
presencia de Cl en el MTA y a diferencia de lo reportado
por Asgary se observo la presencia de Cr,0, K,O.

El MTA blanco se compone de una variedad de
componentes de Oxido, tipicamente de SiO,, CaO y
ALO,. Entre los 0xidos, aluminio (Al), una neurotoxina
es perjudicial para la salud humana debido a su capa-
cidad para alterar la homeostasis del calcio celular y
promover la oxidacion celular (Zatta 2002).'°

Gandolfi® reporta que en el analisis EDX del MTA
obtuvo como resultado los elementos: Ca, Si, Cl, Bi,
y O. En el andlisis que nosotros realizamos no se en-
contré Cl y se encontrd adicional a los resultados ob-
tenidos de Gandolfi C y Al.

Song'® en un anélisis de EDX de MTA reporta la
presencia de Ca, Si, C, O, Mg, Al, Sy Bi. Nuestro ana-
lisis difiere con el de Song en que el Sy el Mg no
estuvieron presentes.

MTA tiene una proporcién de 4:1 de bismuto 6xido
de radiopacidad (Camilleri 20077, Torabinejad 1995').
En este estudio la proporcion de éxido de bismuto es
muestra 16.5% como se observa en el cuadro I.

Asgary S et al,"® reportaron en el andlisis EDX los
picos mayores en el contenido calcio, silice y bismu-
to, pero los de aluminio, magnesio y especialmente de
hierro son considerablemente menores en MTA blanco,
que puede justificar la diferencia en el color. Coincidi-
mos con los resultados obtenidos en nuestro estudio.

CONCLUSION
Existe una gran similitud en los componentes qui-

micos entre el MTA Angelus y Biodentine con excep-
cion de los componentes quimicos para proporcionar-
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les radiopacidad, el tamafo y la forma del grano y en
el caso del Biodentine el cloruro de calcio.
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