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1. Resumen

Introduccion:

Después de la eliminacion gradual de la amalgama acordada en la Convencion de Minamata sobre
Mercurio de 2013, la odontologia restauradora tiene el desafio de encontrar un reemplazo para la
amalgama, material que aln se usa en varias zonas alrededor del mundo.

Objetivo:

Evaluar el efecto del método de polimerizacidn (polimerizacién dual o autopolimerizacion) en las
caracteristicas fisicas y quimicas del material Cention N.

Metodologia:

El material Cention N (CN), en ambas modalidades de polimerizacién (auto y dual) fue sometido a
5 etapas de pruebas de distinta naturaleza. La primera parte constd de la caracterizacion
nanométrica mediante, calorimetria diferencial de barrido (DSC), termogravimetria (TGA),
microscopia electrénica de barrido (MEB) y espectroscopia de energia de dispersion de rayos x
(EDS). En segundo lugar, a través de espectroscopia infrarroja Transformada de Fourier (FTIR) se
evalu6 el Grado de Conversion (%GC) de las muestras del material. A la vez, como tercer y cuarta
etapa se ejecutaron pruebas mecanicas de Resistencia Flexural y Resistencia Adhesiva,
respectivamente. En la quinta y Gltima etapa, se evalud la biocompatibilidad celular del CN
mediante la prueba de metabolismo celular de WST-1. Los resultados obtenidos fueron tabulados y
analizados por un andlisis descriptivo, la normalidad de la distribucion de los datos se evalu6 con
las pruebas de Anderson-Darling y Box-Cox (resistencia flexural) y ANOVA de una via.
Resultados:

Para la prueba de TGA el punto de inicio (Onset Point, To) para el polvo sin mezclar fue
289,58°C, mezclado autopolimerizado (AP) 279,77°C y mezclado polimerizado dual (PD) de
284,21°C. La pérdida porcentual de masa de la muestra del polvo sin mezclar fue menor (8.64%)
comparada con la variacion del mismo material AP (20.93%) y PD (22.55%). Para la prueba de
DSC el material AP, la energia de la reaccion (AH) en el tiempo 0 es de 14,65 J/g, 6,099 J/g a los 30
minutos, y a los 60 minutos 7,196 J/g. Para el método PD en el tiempo 0, AH= 10.17 J/g, a los 30
minutos 6,498 J/g y 8,991 J/g a los 60 minutos.

El analisis con espectrometria FTIR registré un %GC del 47,62% para el método PD y de
36,03% para el método de AP, con una diferencia estadisticamente significativa.

En la prueba de resistencia flexural sobre tres puntos, el valor promedio para el grupo de
PD fue 104,38 (21,98) MPa. y de 75,92 (21,85) MPa para el grupo AP, con diferencia
estadisticamente significativa entre si.

Para la prueba de resistencia adhesiva, el valor promedio para el grupo PD fue 17,86 (4,58)
MPa y un promedio de 10,98(1,94) MPa para el grupo AP, siendo la diferencia entre estos
estadisticamente significativa.

En la prueba de biocompatibilidad hubo proliferacion celular con crecimiento lineal con
respecto al tiempo de medicion, reportando valores mas altos de actividad celular en el grupo de PD
a las 48 y 72 horas. A partir de los datos obtenidos se confirma la actividad metabdlica celular a lo
largo del tiempo de medicion.

Conclusiones

Al exponer el material a polimerizacién dual, se reduce el tiempo necesario para alcanzar
un mayor porcentaje de grado de conversion, se obtiene mayor resistencia flexural, se alcanzan
mayores niveles de adhesion a la capa adhesiva y se registra mayor actividad celular en periodos de
48 y 72 horas de incubacion. EI método de polimerizacion dual no debe ser opcional.

Vi
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2. Introduccién

La innovacién de la industria de materiales dentales restauradores amplia la gama de
opciones para las necesidades clinicas cada vez mas especificas en odontologia restaurativa.
Después de la eliminacion gradual de la amalgama acordada en la Convencién de Minamata sobre
Mercurio de 2013, la odontologia restauradora tiene el desafio de encontrar un reemplazo para la
amalgama, que todavia se usa ampliamente en varias areas alrededor del mundo?®.

Un material que surgié recientemente después de esta Convencién como una opcién de
restauracion sin mercurio es Cention N® (CN, Ivoclar Vivadent, Liechtenstein). Segun el
fabricante, el CN es una resina compuesta con un relleno alcalino que libera iones neutralizantes de
acido®. Se presenta como un material de autopolimerizacion, pero con capacidad de polimerizacion
dual opcional en un rango de onda de luz de 400-500 nm. Clinicamente, el fabricante afirma que el
CN se puede utilizar como composite “Bulk-fill” (técnica de un solo incremento), debido a su
capacidad de autopolimerizacion.

La presentacion del material es polvo/liquido. Ambas fases se mezclan manualmente antes
de la restauracion. El liquido compone la matriz organica con cuatro dimetacrilatos (UDMA, DCP,
UDMA-aromatico alifatico y PEG-400 DMA). No contiene Bis-GMA, HEMA ni TEGDMA®, El
polvo suministra los rellenos inorganicos: Trifluoruro de iterbio y tres vidrios diferentes (vidrio de
silicato de aluminio y bario, vidrio de fluorosilicato de aluminio y bario de calcio y vidrio de
silicato de fluoro de calcio).

Los materiales dentales que presentan varias opciones de polimerizacion como auto y dual
deben ser evaluados mediante pruebas mecénicas y fisicoquimicas para comparar el desempefio del
material bajo cada opcion de polimerizacion, con el fin de asegurar que sus propiedades no se
modifiquen en funcién del método de polimerizacion utilizado. Aqui es donde se puede encontrar
un vacio de conocimiento en la literatura cientifica disponible, que carece de datos revisados por

pares sobre el comportamiento mecénico y quimico del material CN.



El proposito de este estudio es evaluar el efecto del método de polimerizacién (dual o auto)
sobre las caracteristicas fisicas y quimicas del material CN. Se completard una comparacion de

ambos métodos de polimerizacion mediante ensayos nanométricos y mecanicos.



3. Marco Tedrico

3.1 Resina compuesta con relleno alkasite

El material Cention N es clasificado por el fabricante como un alkasite. Este término, en
palabras del fabricante es una categoria de materiales restauradores, un subgrupo dentro de los
composites. La principal caracteristica de este subgrupo de alkasites es la presencia de un relleno
alcalino, capaz de liberar iones neutralizadores de acido.!

Hecho para uso en restauraciones directas clase I, Il o V en piezas temporales y
permanentes, es presentado como un material de autopolimerizado. Posee también capacidad de
polimerizado dual (fotopolimerizado) con luz azul en rango de onda de 400-500 nm?, designada
como opcional por el fabricante.

Respecto a su uso clinico, se incluye dentro de los materiales Bulk-Fill o de un solo
incremento?*2, por su capacidad de autocurado.

La presentacion del material, similar al iondmero de vidrio es polvo/liquido. Ambas fases se
mezclan previo a la elaboracién de la restauracién clinica y se colocan en la cavidad. El liquido
contiene la parte organica del material, con cuatro dimetacrilatos (UDMA, DCP, UDMA-aromatico
alifatico y PEG-400 DMA). No contiene Bis-GMA, HEMA ni TEGDMA?®. El UDMA, hidrofébico
y de viscosidad moderada, es el principal componente de la matriz del monémero. EI DCP hace
posible el mezclado manual de Cention N, es un monémero bifuncional de baja viscosidad de
estructura ciclica alifatica. EI UDMA-aromatico alifatico es un uretano de dimetacrilato
parcialmente aromatico, hidrofébico y agente de enlaces cruzados de alta viscosidad. Su propiedad
alifatica conlleva como ventaja baja tendencia a descolorarse. PEG-400 DMA es un mondmero
liquido que mejora la fluidez del material. Es hidrofilico y promueve la habilidad de impregnar la
superficie del sustrato dental®.

De acuerdo con recomendaciones explicitas del fabricante, si el material se utilizara sin

adhesivo la cavidad no necesita ser grabada con acido fosforico, pero debe prepararse con paredes



retentivas. Si se utiliza adhesivo, se siguen los lineamientos de la técnica adhesiva y no importa la
retencion de las paredes de la cavidad.

El relleno del material se encuentra en el polvo de Cention N. Todos los materiales de
relleno (excepto el trifluoruro de iterbio) se modifican en la superficie para mejorar la
humectabilidad del liquido y la incorporacién a la matriz polimérica®. Los rellenos inorganicos
comprenden un relleno de vidrio de silicato de aluminio y bario, trifluoruro de iterbio, un “Isofiller”
(tecnologia Tetric N-Ceram), un relleno de vidrio de fluorosilicato de aluminio y bario de calcio y
uno de vidrio de fluorosilicato de calcio (alcalino), con un tamafio de particula entre 0.1 um y 35
pm.

3.2 Alivio del Estrés por Contraccion

Debido a que Cention N presenta la opcidon de autocurado, el fabricante aduce que la
profundidad de curado es teéricamente ilimitada’. Ya que el material se promueve como una opcién
para restauraciones Bulk-fill, es importante que el material exhiba baja contraccion por
polimerizacion y baja fuerza de contraccion®®. Los problemas asociados con la contraccién de la
polimerizaciéon pueden incluir decoloraciéon marginal, brechas marginales, grietas e
hipersensibilidad.

Cention N incluye un relleno patentado del fabricante que disminuye el estrés por
contraccién, el Isofiller, se usa también en las resinas compuestas Tetric N-Ceram Bulk-Fill.

Un alto moédulo de elasticidad denota inelasticidad y un bajo médulo de elasticidad denota
mayor elasticidad. Debido a su mddulo elastico (10 GPa), el alivio del estrés por contraccion dentro
del Cention N actla como un resorte, expandiéndose ligeramente a medida que las fuerzas entre los
rellenos crecen durante la polimerizacién?, entre los rellenos de vidrio estandar que tienen un

modulo eldstico mas alto de 71 GPa.



3.3 Método de Polimerizacién

3.3.1 Autopolimerizacion

Cuando el material se utiliza en el modo de autopolimerizado, el material mezclado se
coloca en la cavidad, se condensa, esculpe y luego se deja polimerizar durante 4 minutos, segln las
indicaciones del fabricante?!.

El método de autopolimerizado se basa en un sistema iniciador que consiste en una sal de
cobre, peréxido y una tiocarbamida. El liquido de Cention N contiene el hidroperoxido y el relleno
estandar en la parte en polvo del producto esta recubierto con los otros componentes iniciadores. La
sal de cobre acelera la reaccion de polimerizacion®.

Este sistema iniciador tiene ciertas ventajas sobre los sistemas iniciadores de
autopolimerizado convencionales, como peréxido de benzoilo/amina. La incorporacion de un
hidroperéxido que es méas estable que el peroxido de benzoilo (BPO) da al material una mayor
resistencia a la temperatura, un factor importante con respecto a la estabilidad durante el
almacenamiento. El uso de tiocarbamida en lugar de amina también mejora la estabilidad del color
del producto®. En general, se acepta que la estabilidad del color de un material aumenta al disminuir
el contenido de amina.

3.3.2 Polimerizacion dual

Después de mezclar las partes polvo/liquido del material, se iniciaran los procesos de
autopolimerizado. Adicional a esta modalidad, Cention N contiene el foto iniciador Ivocerin® y un
iniciador de 6xido de acilfosfina para el polimerizado dual o fotopolimerizado presentado como
opcional por el fabricante, con una lampara de polimerizacién dental.

Ivocerin, un derivado de dibenzoil germanio es un iniciador Norrish Tipo | libre de amina. El
iniciador Norrish Tipo | se refiere al hecho de que solo un componente es responsable de la
formacion de radicales. Un iniciador Norrish Tipo Il como la camforoquinona requiere dos

componentes para que tenga lugar la formacion de radicales inducidos por la luz. Ivocerin presenta



un rango espectral de aproximadamente 370 a 460 nm, con una sensibilidad méxima de alrededor
de 410 nm.

La polimerizacion sucede a través de polimerizacion por radicales libres. Los fotones
provenientes de la luz de curado son absorbidos por el iniciador Ivocerin®, se produce la ruptura de
un enlace quimico dentro de la molécula iniciadora y se forman dos radicales, que posteriormente
reaccionan con el monémero para producir una red de polimeros®.

En general, cuanto méas oscuro y méas opaco es un material, menor es la profundidad de
curado porque menos luz puede llegar a los iniciadores dentro del material. El fabricante de Cention
N agrega que al ser un material de curado dual con iniciadores auto- y fotopolimerizables, se puede
aplicar como material de reemplazo de volumen completo, es decir, bulk-fill, sin sacrificar la

calidad de polimerizado®+2°,



4. Marco metodoldgico

4.1 Planteamiento del problema y justificacién

Siendo el Cention N un material de lanzamiento reciente al mercado (2016), es necesario evaluar el
efecto del método elegido de polimerizado en sus propiedades mecénicas. El fabricante promueve el
material principalmente como un material restaurativo dental a base de resina autopolimerizable con
opcion de polimerizado dual. Este material es lanzado al mercado como sustituto de la amalgama,
como respuesta comercial del fabricante a la situacion de retirar los materiales dentales con
contenido de mercurio del mercado, segin acuerdos internacionales como la Convencién de
Minamata firmada en el afio 2013. La intencion de colocar este material en el mercado dental como
sustituto de un material restaurador que se ha utilizado por décadas y en condiciones técnicas
distintas a los materiales resinosos, hace de especial importancia evaluar las propiedades del
material Cention N, segun el método de polimerizado utilizado.

Al presentarse como un material de polimerizado dual, es de especial importancia contar con
estudios cientificos que evalten las propiedades del material en diversos escenarios, comparando
resultados segun el método usado para la polimerizacion del material (autopolimerizado o dual).

A lo anterior, es adecuado agregar pruebas bioldgicas que evalten la compatibilidad celular del
material, en funcién del método de polimerizado empleado.

En el presente estudio se caracterizan algunas propiedades fisico-quimicas del material, asi como su
adhesion al tejido dental y compatibilidad con fibroblastos a través de pruebas de metabolismo
celular, enfocandose en la comparacion de los dos métodos posibles para la polimerizacién del

material restaurador CN.

4.2 Pregunta de investigacion

¢Qué efecto tiene el método de polimerizacion en las propiedades fisicoquimicas y

biocompatibilidad del material restaurador Cention N?



4.3 Objetivo general

Evaluar el efecto del método de polimerizaciébn en las propiedades fisicoquimicas y

biocompatibilidad del material Cention N.

4.4 Objetivos especificos

1.

Caracterizar el perfil termodindmico del material Cention N mediante TGA y DSC al
utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Analizar las caracteristicas microscopias del material Cention N, mediante microscopia
electronica de barrido (MEB) al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Analizar la composicion elemental del material Cention N, mediante espectroscopia de
rayos X de energia dispersiva (EDS) al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Comparar el grado de conversion del material Cention N mediante espectrometria infrarroja
transformada de Fourier (FTIR) al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Evaluar mecéanicamente el material Cention N a través de prueba de resistencia flexural en
tres puntos y modulo de elasticidad, al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Evaluar la resistencia adhesiva de Cention N al sustrato dental, mediante prueba de
microcizalla al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

Comparar la biocompatibilidad del material Cention N mediante prueba de metabolismo

celular con WST-1 al utilizar 2 protocolos de polimerizacion.

4.5 Hipotesis nula

Las propiedades fisicoquimicas y la biocompatibilidad del material no se veran afectadas por el

método de polimerizacién que se elija.

4.6 Disefno del estudio

Estudio experimental In Vitro.



4.7 Lugares donde se desarrolla la investigacion

La metodologia del presente estudio se realiz6 en los siguientes lugares:

a. Laboratorio Nacional de Nanotecnologia (LANOTEC), Centro Nacional de Alta
Tecnologia, San José, Costa Rica.

b. Laboratorio de materiales dentales, Facultad de Odontologia, Universidad de Costa Rica,
San José, Costa Rica.

c. Laboratorio de Bioingenieria de Tejidos, Departamento de Estudios de Posgrado e
Investigacion, Facultad de Odontologia, Universidad Nacional Auténoma de Meéxico,
Ciudad de México, México.



4.8 Operacionalizacion de Variables

Cuadro N. 1 Operacionalizacion de variables

Dominio

Tipo de
Variable

Definicion
Conceptual

Instrumen
to de

Unidades
de

Método de
Agregacion

10

Grupos

Grado de
conversion

Dependiente

Valor porcentual
que representa la
conversién de
dobles enlaces
MOoNOMEricos
carbono-carbono
en enlaces
sencillos
poliméricos
carbono-carbono.
(Ferracane, 1984)

Medicién

FTIR -

Lanotec

Medicién
Longitud
de
onda/%DC

0 Resumen
Media

Grupos
Autopolimerizado
(AP) y
Polimerizado dual
(PD).

Tiempo = 0, 5,15,
20, 25, 30 min

Energia de
reaccion

Dependiente

Energia liberada
durante la
polimerizacion
del material,
vista como el
area de pico
normalizada en
J/g de muestra.
(Benzler B.,
2000)

DSC -

Lanotec

AH

Media

APy PD.
Basal y cambio en
el tiempo

Pérdida de
masa

Dependiente

Cambio de masa
que ocurre
cuando una
muestra se
calienta a una
velocidad
constante.
(Rajisha, 2011)

TGA —

Lanotec

%m/°C

Media

APy PD.
Basal y cambio en
el tiempo

Composicién
elemental
superficial

Independiente

Anadlisis de
superficie
mediante haz de
electrones que
determina los
elementos
presentes en la
muestra. (Polini
A, 2017).

MEB/EDS
— Lanotec

KeV

Media

APy PD.




Continta Cuadro N. 1 Operacionalizacion de variables

Dominio

Caracteristicas
superficiales

Tipo de
Variable

Dependiente

Definicion
Conceptual

Morfologia
microscépica de

la superficie de la
muestra que se
origina a partir de la
naturaleza quimica
y proceso de
produccion del
material. (Popelka
A., 2020)

Instrumento
de Medicion

MEB -

Lanotec

Unidades
de
Medicion

Descriptiva

11

Método de
Agregacion
0 Resumen

Descriptiva

Polvo
del
material
sin
mezclar,
AP, PD

Resistencia
Adhesiva

Dependiente

Fuerza resultante
del establecimiento
de

interacciones
moleculares entre el
sustrato

y un adhesivo
puesto en estrecho
contacto.
(Sakaguchi R.,
2012)

Instron

E3000 -

UCR

MPa

Media

AP y
PD

Resistencia Flexural

Dependiente

Capacidad del
material para
soportar fuerzas de
flexion aplicadas
perpendicularmente
asueje
longitudinal.
(Campo E.A., 2008)

Instron
E3000 -UCR

MPa

Media

AP y
PD

Modulo de
elasticidad

Dependiente

Relacién entre la
fuerza aplicaday la
deformacion que
sufre un material. Se
determina a partir de
la pendiente inicial de
la curva de fuerza-
deformacion. (Albert
D., 2015)

Instron
E3000 -UCR

MPa

Media

AP y
PD




Continta Cuadro N. 1 Operacionalizacion de variables

Dominio

Tipo de
Variable

Definicion
Conceptual

Instrumento
de Medicion

Unidades
de
Medicién

Método de
Agregacion
0 Resumen

12

Grupos

polimerizacién

activacién de
reaccion de
polimerizacion del
material. Para
efectos de este
trabajo puede ser
autopolimerizado
al mezclar ambas
fases del material o
polimerizado dual
al mezclar las
partes y exponer la
mezcla a una
fuente de luz para
activacion de
fotoiniciadores de
polimerizacion.

Actividad Dependiente | Funciones Espectrometria | Absorcion | Media APy PD
celular metabolicas UV-Vis de 24,48, 72 de
celulares medibles | - UNAM longitud incubacion.
mediante la de onda
cuantificacion de de
absorcion de formazan
longitud de onda
de formazan (Riss
T., 2016)
Meétodo de Independiente | Forma elegida de No aplica No aplica | Descriptiva | Autopolimerizado,

Polimerizado dual
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5. Metodologia. Materiales y Méetodos

5.1. Caracterizacion nanométrica del material
5.1.1 Perfil Termodinadmico

La caracterizacion del perfil termodinamico en este trabajo consiste especificamente en dos
pruebas: Analisis de termogravimetria (TGA) y Calorimetria diferencial de barrido (DSC). Ambas
pruebas fueron llevadas a cabo con el equipo de laboratorio especifico ubicado en LANOTEC.
5.1.1.1 Analisis termogravimétrico (TGA)

Esta prueba se llevd a cabo en el equipo de analisis termogravimétrico (TA Instruments,
TGA Q500, Delaware, EEUU) para determinar el punto de inicio de la pérdida de masa u onset
point (To) y la variacion del porcentaje de pérdida de masa con respecto al aumento de temperatura.
Ademas, mediante el calculo de la primera derivada de la curva de pérdida de masa, se determind su
punto de inflexion (Tp) para conocer la méxima tasa de pérdida de masa en funcién del aumento de
temperatura. Se analizé el material en tres presentaciones distintas, Cention N Polvo, Cention N
mezclado y autopolimerizado (50 minutos post-mezclado), y Cention N mezclado y polimerizado
dual. Se utilizaron muestras de 2mg. Los valores de aumento de temperatura para el analisis se
fijaron en: aumento de 10°C por minuto, iniciando a 25°C y hasta Ilegar a 1000°C. Los especimenes
se colocaron en una rejilla de paladio, la cual automéaticamente fue tarada y llevada al tambor de
calor, el cual se mantuvo al vacio en atmosfera controlada durante el analisis. Las mediciones se
analizaron con el software TA Universal Analysis (TA Instruments, Delaware, EEUU).
5.1.1.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El equipo utilizado para llevar a cabo esta prueba fue el calorimetro diferencial de barrido
(TA Instruments, TA Q200, Delaware, EEUU). Al igual que para la prueba de TGA, se analiz0 el
material Cention N en tres presentaciones: polvo, polimerizado dual y autopolimerizado. Se hizo
una medicion para el polvo; tres para el polimerizado dual, una recién mezclado o Tiempo 0, una a

los 30 minutos de la mezcla y foto exposicion y otra a 60 minutos de la mezcla y foto exposicion;
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tres para el autopolimerizado, segun el mismo esquema de Tiempo 0, 30 y 60 minutos después de
mezclar. Los parametros de temperatura elegidos para las pruebas fueron, temperatura inicial de
20°C, aumento de 10°C por minuto hasta llegar a 250°C, y luego enfriamiento de 10°C por minuto
hasta finalizar en 20°C. Se utilizaron 5mg de muestra para cada medicién, colocados en capsulas de
aluminio de 10mm x 10mm. Los datos obtenidos fueron analizados con el software TA Universal
Analysis (TA Instruments, Delaware, EEUU).

5.1.2 Analisis de espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS)

Se prepararon 3 especimenes representativos para analisis de composicién de superficie
mediante espectroscopia por dispersion de energia de rayos-x (EDS). Un espécimen solamente del
polvo de Cention N, uno del material mezclado y polimerizado dual, y el tercero de Cention N
mezclado y autopolimerizado por 24 horas. Las muestras se analizaron en EDS vinculado al equipo
de microscopia electronica de barrido (Jeol, JSM 6390LV, EEUU). Las muestras analizadas por
EDS, no fueron recubiertas para evitar distorsion de los resultados
5.1.3 Microscopia electrénica de barrido (MEB)

Las muestras seleccionadas para el andlisis MEB, fueron recubiertas con oro (Gold
Sputtering) a 20mA por 3 minutos, en atmosfera negativa controlada. Se tomaron imagenes de los
especimenes a aumentos de x100, x1000 y x5000. El analisis se realiz6 con el microscopio
electronico de barrido (Jeol, JSM 6390LV, EEUU) en las instalaciones del Laboratorio Nacional de
Nanotenologia (LANOTEC-CeNAT)

5.2. Evaluacidn del grado de conversion
5.2.1 Grado de conversion - Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Se utilizo el espectrometro FTIR (Nicolet iS50, Thermo Fisher, Madison, USA) ubicado en
el Laboratorio Nacional de Nanotenologia (LANOTEC-CeNAT) para medir el grado de conversion
del Cention N, tanto en su modalidad de autopolimerizacion como polimerizacion dual. Se
mezclaron 3 muestras de 2mm de alto y 2mm de didmetro para cada una de las dos modalidades de

polimerizacién. Se hicieron mediciones de las muestras de material mezclado en ambas



15

modalidades de polimerizacion (n=3) alos 0, 1, 5, 10, 15, 20, 25 y 30 minutos después de la mezcla
del material. En el caso de autopolimerizacion las muestras se fabricaron mezclando el material
sobre una loseta desechable de papel y luego el material mezclado fue colocado en un molde
plastico con el tamafio predeterminado deseado. En las muestras de polimerizado dual, la
fabricacion fue la misma ya descrita, con el agregado de exposicion a luz de polimerizacién por 20
segundos. Esta polimerizacién dual fue efectuada inmediatamente después de finalizada la mezcla
del material. Justo después de los 20 segundos de foto exposicion, se hizo la primera medicion en
tiempo 0. Los especimenes se colocaron directamente en el cristal de diamante del accesorio ATR
(Attenuated Total Reflectance) del espectrometro para hacer las mediciones de la cantidad de
enlaces dobles y simples carbono-carbono en los diferentes tiempos medidos. Para obtener el
porcentaje de grado de conversién a partir del espectro FTIR, se utilizdé el software OMNIC
Spectra. Con ayuda del software se determiné la altura del pico ubicado en la longitud de onda de
1650 a 1620 cm™. Este pico en el espectro (1634 cm™) corresponde a la presencia de enlaces dobles
carbono-carbono (C=C). Se toma como referencia la cantidad inicial y se calcula el grado de
conversion segun la tasa de cambio en la intensidad del pico correspondiente a este enlace a lo largo
del tiempo de reaccion. Normalmente este calculo es comparativo e involucra la comparacién del
pico de interés con un pico de referencia de un enlace que permanece invariable a lo largo de la
reaccion. Para efectos particulares de este trabajo, la medicion de la reaccion fue dinamica, lo que
quiere decir que se hicieron las mediciones usando un mismo espécimen para cada punto de
medicién en el tiempo, sin removerlo del equipo FTIR, lo que permite hacer el calculo sin
necesidad de incluir un pico de referencia, y trabajar solamente con el pico de interés®. Las
mediciones en este estudio se hicieron desde los 0 hasta los 30 minutos, con una medicion al minuto
y luego una cada 5 minutos.

Para el calculo del porcentaje del grado de conversion (%GC) se utilizé la siguiente

féormula:
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o (1650 — 1620 cm™1),después de x min.de polimerzacién 100
=[1- X
0 (1650 — 1620 cm~1), antes de polimerzar

Donde (1650 — 1620 cm™1) es la altura del pico en el espectro FTIR entre las longitudes
de onda 1650y 1620 cm™™.

Para la evaluacion estadistica del grado de conversién, se comprobd la normalidad positiva
de la distribucion de los datos segln el analisis Anderson-Darling, con una confianza de 95%.
Mediante la prueba de Levene se confirmd la homocedasticidad positiva de los datos. Para
determinar si existio diferencia significativa entre los resultados de las variables Tiempo y la
variable Método de Polimerizacidn, se hizo un analisis de variancias de un solo factor ANOVA para
cada variable. La comparacién entre grupos dentro de la misma variable se hizo a través del método
de Tukey con intervalo de confianza de 95%.
5.3. Pruebas mecénicas
5.3.1 Evaluacién de resistencia flexural en 3 puntos

Se fabricaron 60 barras de 6mm de largo, 2mm de ancho y 1mm de alto a partir de una
matriz de silicona (Coltene Whaledent) y se dividieron en 2 grupos segin su método de
polimerizacién (n=30). 30 de estas muestras se expusieron a 20 segundos de polimerizacion dual.
Todas las muestras fabricadas fueron almacenadas a 35°C en un ambiente seco durante 24 horas
antes de ser sometidas a la prueba de flexion. La prueba de flexion sobre 3 puntos se llevo a cabo en
una maquina de pruebas universal (Instron E300, Instron. Buckinghamshire, RU). Los valores de la
fuerza al momento de la falla se registraron con el software Bluehill Universal. El valor de la
resistencia a la flexién (o) se calculé en MPa segun la formula incluida en la norma ISO 4049:2019:

o = 3Fl/2bh?

Donde F es la carga maxima en Newtons ejercida sobre la muestra; I, la distancia en mm

entre los soportes; b y h son el ancho y la altura respectivamente, en el centro de la muestra en mm

medidos inmediatamente antes del ensayo.
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Para la evaluacion estadistica de la prueba de resistencia flexural, se comprobd la
normalidad de la distribucién de los datos segun el analisis Anderson-Darling, con una confianza de
95%. La igualdad de variancias se comprobd segln la prueba de Barlett con una confianza de 95%.
Para determinar si existié diferencia significativa entre los resultados de los grupos se hizo un
analisis de variancias de un solo factor ANOVA y la comparacion entre grupos se hizo a través del
método de Tukey con intervalo de confianza de 95%.

5.3.2 Evaluacion del modulo de elasticidad (E)

A partir de los datos obtenidos en la prueba de resistencia flexural, se calcul6 el médulo de

elasticidad del material para ambos métodos de polimerizacion.

Se calcul6 para ambos grupos, segun la férmula:
E=0/¢

Donde o es la resistencia flexural y € es deformacién de la muestra.

En el anélisis estadistico de la determinacion del médulo de elasticidad, se comprobé la
normalidad negativa de la distribucion de los datos segln el andlisis Anderson-Darling, con una
confianza de 95%, por esta razon fue necesaria la transformacion de los datos para su ajuste a una
distribucion normal mediante la transformacion Box-Cox. La igualdad de variancias se comprob6
segun la prueba de Barlett con una confianza de 95%. Mediante la prueba ANOVA de 1 factor se
analiz6 la significancia de la diferencia entre los resultados de los grupos.

5.4 Evaluacion de resistencia adhesiva
5.4.1 Resistencia adhesiva - Microcizalla

Se usaron 20 terceras molares humanas extraidas en la Clinica de Exodoncia y Cirugia de la
Facultad de Odontologia de Universidad de Costa Rica. Segun el reglamento de la Universidad, el
uso de piezas dentales extraidas en la clinica dental universitaria no requiere la aprobacion de un
comité ético, al ser donadas con consentimiento informado por pacientes luego de los

procedimientos de exodoncia El total de piezas se dividid en 2 grupos (n=10) uno donde el material
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se polimerizd6 de manera dual mediante luz de curado (PD) y el otro en el cual el material
polimerizé de forma quimica o autopolimerizado (AP).

Bajo irrigacion constante con agua en una recortadora de modelos (WhipMix, Louisville,
KY) todas las piezas fueron desprovistas de sus cuspides y esmalte oclusal, dejando una superficie
plana de dentina expuesta.

Los 20 especimenes ya recortados fueron embebidos en resina acrilica transparente,
teniendo la precaucién de mantener la cara oclusal libre. Después de la polimerizacion de la resina
acrilica, todos los especimenes fueron sometidos a pulido con una serie de papel de lija bajo
irrigacion con agua. Haciendo movimientos en forma de 8, se lijo cada espécimen durante 1 minuto
con una lija grano 600, 1000, 1500 y 2000. Al finalizar con el pulido, todos los especimenes
recibieron tratamiento adhesivo con el sistema adhesivo Scotchbond Universal (3M. St. Paul, MN).
Se frot6 una capa del adhesivo durante 20 segundos, se sopld y posteriormente se foto polimerizd
por 20 segundos (segun recomendaciones del fabricante). Al completar el tratamiento adhesivo, se
mezclé Cention N y con ayuda de una matriz de polivinil siloxano consistencia “putty” (3M. St.
Paul, MN) se confeccion6 un cilindro de aproximadamente 1.5mm de altura y 1mm de diametro,
sobre la superficie oclusal que recibi6 el tratamiento adhesivo. ElI grupo PD (n=10) recibié 20
segundos de polimerizacion dual en cada cilindro de Cention N sobre la superficie oclusal. Los
especimenes del grupo AP no recibieron luz de polimerizacion. Todos los especimenes se
almacenaron en un recipiente en el laboratorio a temperatura ambiente y opaco para protegerlos de
la luz. Una semana después de la preparacion de las muestras, fueron llevadas a una maquina de
pruebas universal Instron E300 (Instron. Buckinghamshire, RU) para la evaluacion de resistencia
adhesiva (RAd) mediante la prueba de cizalla con el software Bluehill Universal. Se colocé un
alambre de 0.5mm de didmetro haciendo un asa que rodeaba la parte movil en el piston de la
maquina y el cilindro de Cention N de cada espécimen. Al iniciar la prueba de cizalla el

movimiento longitudinal del piston de la maquina hace que la parte movil se aleje del espécimen 'y
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se aplique fuerza en cizalla por traccidn sobre el cilindro del espécimen. Los valores de la fuerza al
momento de la falla se registraron con el software Bluehill Universal.

El valor de la resistencia adhesiva (RA) se calculé en MPa segun la formula de presion:

RA=F/A

Donde F es la carga méxima en Newtons ejercida sobre la muestra; A, el area del material
en contacto con el sustrato dental, medida en mm inmediatamente antes de la prueba.

Para la evaluacion estadistica de la prueba de resistencia adhesiva, se comprob6 la
normalidad de la distribucion de los datos segun el analisis Anderson-Darling, con una confianza de
95%. La igualdad de variancias se comprob6 segln la prueba de Levene con una confianza de 95%.
Para determinar si existio diferencia significativa entre los resultados de los grupos se hizo un
analisis de variancias de un solo factor (ANOVA 1 factor) y la comparacion entre grupos se hizo a
través del método de Tukey con intervalo de confianza de 95%.

5.5 Actividad celular y biocompatibilidad
5.5.1 Analisis de Proliferacion Celular y Viabilidad por ensayo de WST-1

El principio de esta prueba de proliferacion celular se basa en la ruptura de sales de
tetrazolio agregadas al medio de cultivo celular. Las sales de tetrazolio, en este caso el WST-1, son
descompuestas a formazan, por actividad enzimatica celular. De manera lineal, si hay un aumento
en el namero de células viables, se espera también un aumento en la actividad mitocondrial de estas,
lo que incrementa la cantidad de formazan producido por las deshidrogenasas mitocondriales.

El analisis estadistico de los datos se hizo por medio de ANOVA y una evaluacién post-hoc
de Bonferroni.
5.5.1.1 Esterilizacion de especimenes

La fase inicial de esterilizacion de especimenes fue llevada a cabo en ambiente estéril
dentro de campana de flujo de aire laminar. Se colocaron 5 mililitros de solucién Etanol 70% y
Penicilina/estreptomicina/fungizone a todos los especimenes. Se mantuvieron en la solucion

esterilizante durante 1 hora.
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Luego de transcurrida 1 hora, se removié la solucion, y se esterilizaron los especimenes
bajo luz UV durante 10 min.
Como ultimo paso de la esterilizacion, los especimenes se dejaron para la evaporacion

completa de la solucion durante toda la noche.

5.5.1.2 Sembrado celular en especimenes

Se tomaron las bandejas de la incubadora, previamente preparadas con cultivos celulares
(fibroblastos de pulpa dental). Se retird el medio de cultivo de las células a sembrar y se lavaron 2
veces con PBS (Phosphate-buffered saline).

Para separar los fibroblastos se adicionaron 2 mililitros de Tripsina y se incubaron por un
méaximo de 5 min.

Transcurridos los 5 minutos se monitorearon en el microscopio, buscando que tengan una
forma mas esférica y no ahusada, que implica la separacién de los fibroblastos de la superficie de la
bandeja. Se golped ligeramente la bandeja con la palma de la mano propiciando desprendimiento
mecénico de las células.

Se adicionaron 5 mililitros de Medio Completo (10%SFB+Anti-anti) y se centrifugaron 5
minutos a 5000 rpm. Luego de centrifugar se decant6 el medio y se suspendieron las células en 1
mililitro de medio.

Para el conteo celular se utiliz6 el protocolo de la cdmara de Neubauer®.

Se prepar6 una solucién de 10 000 células/ mililitro y se sembraron (colocacion de una gota
sobre la superficie del espécimen) sobre muestras de Cention N polimerizado dual y Cention N
autopolimerizado. Se sembraron 6 especimenes del material (n=3) en cada una de las tres bandejas
para cultivo, para un total de 18 muestras. Se incubaron a 37°C con una concentracion del 5% de
CO: por 1 hora. Como control, se depositaron células en 3 pozos de cada bandeja, donde no se

habian colocado muestras del material.
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Al pasar 1 hora, se colocaron 600ul de medio de cultivo en todos los pozos. Se llevaron las
bandejas de cultivo con las muestras a incubacion y se recuperé la primera bandeja a las 24 horas de

incubacion. Las otras dos bandejas restantes se recuperaron 48 y 72 horas después, respectivamente.

5.5.1.3 Preparacion de especimenes para prueba de metabolismo celular por WST-1

Después de 24, 48 o 72 horas segln el tiempo de medicidn, se tomo la bandeja de cultivo
celular y las muestras que habian recibido antes el sembrado celular se trasladaron a un nuevo pozo
para cada muestra dentro de la misma bandeja de cultivo. Esto para evitar que células no adheridas
a las muestras del material den un falso positivo en el conteo.

Con ayuda de una pipeta se tomaron 400l de cada pozo y se depositaron en el nuevo pozo
donde se coloc6 la muestra del material. En 3 pozos sin muestras, se mantuvieron 600uL como
grupo control.

Se us6 WST-1 en proporcién de 1:10 con respecto al medio de cultivo (40ul para sitios con
especimenes y 60pl para sitios control). Se llevo la caja de cultivo a la incubadora a 37°C con una
concentracion del 5% de CO; por 4 horas.

Transcurridas las 4 horas, se recuperd la bandeja y se tomaron 200ul de cada uno de los
pozos y se colocaron en una nueva bandeja. Unicamente esta nueva bandeja se llevo al lector de
espectrometria. En esta misma bandeja se colocaron los medios de cultivo que se recuperaron en los
tiempos de 48, 72.

Al transcurrir el periodo respectivo de incubacion, a todas las muestras de cada bandeja se
les retiré el medio de cultivo restante, se lavaron con agua bidestilada con ayuda de una pipeta y se
fijaron sumergiéndolos en glutaraldehido al 2%.
5.5.1.4 Desecado de los especimenes

Se lavaron con PBS las muestras que habian sido fijadas previamente. Después del PBS, se
lavaron de manera seriada, 1 vez durante 5 minutos con etanol al 25%, 50%, 75% y 90%.

Finalmente se trataron 2 veces con etanol 100%, 5 minutos cada una de las dos veces.
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Al finalizar con la serie de alcoholes, se us6 un marcador para sefialar el lado donde no
hubo células sembradas.

Se colocd cinta adhesiva de doble extremo en una caja de cultivo celular nueva y limpia, y
se adhirieron los especimenes listos a ser recubiertos para su analisis en MEB.

Para el andlisis estadistico se realizo6 la evaluacion de variancias de un solo factor ANOVA.

La comparacion entre grupos se hizo a través del método de Bonferroni.
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6. Resultados

6.1. Caracterizaciéon Nanométrica del material

6.1.1 TGA

El To para el polvo sin mezclar del material Cention N fue 289,58°C, el del material
mezclado autopolimerizado 279,77°C y mezclado polimerizado dual de 284,21°C.

Segun el analisis del Gréafico 1, se observa diferencia en la variacion del porcentaje de la
masa perdida de las muestras con respecto al aumento en la temperatura, dependiendo del estado del
material. La pérdida porcentual de masa de la muestra del polvo sin mezclar del material
restaurador fue menor (8.64%) comparada con la variacion del mismo material mezclado auto
(20.93%) y polimerizado dual (22.55%). La variacion en el porcentaje de masa se comport6 de
manera similar para ambos métodos de polimerizacion utilizados. En ausencia de la parte resinosa
del material (liquido Cention N) el relleno inorganico del material (Polvo Cention N) muestra

menor pérdida de masa frente al aumento de temperatura.

Cention pure
- Cention AC
—— - Cention LC

f I 1, 289.58°C

279.77°C

951

S \

bt N\
= b
K= {\
o ks
g .

M Tl 79.07%
AR —_— T
e s R
——
R
77.45%
75 T T T T T T T T T T T T
50 250 450 650
Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Gréfico 1. Curvas de TGA del material restaurativo puro, mezclado autopolimerizado y mezclado
polimerizado dual
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6.1.2 DSC

Los datos obtenidos del analisis de DSC se reportan en el grafico 2. Se observa que para
ambos métodos de polimerizacion (Auto y polimerizado dual) el AH; que corresponde al area bajo
la curvay a la vez a la energia de la reaccion de polimerizacion, tiende a disminuir con el paso del
tiempo desde el momento de la mezcla de los componentes del material.

Para el caso del modo de autopolimerizacidn, la energia de reaccién (AH) en el tiempo 0 0
recién mezclado el material es de 14,65 J/g, con una tendencia a la disminucién. En las muestras de
autopolimerizacion con un tiempo de 30 minutos, AH= 6,099 J/g y a los 60 minutos AH = 7,196 J/g.

En el modo de polimerizacion dual, la muestra mezclada, polimerizada dual y analizada en
el equipo DSC inmediatamente (tiempo 0) el valor de la energia de reaccién fue AH= 10.17 J/g,
valor menor que para la muestra en tiempo 0 en modo de autocurado. En el modo de polimerizacién
dual también se presentd una tendencia a la disminucion de AH con el paso del tiempo desde el
momento de la mezcla de los componentes y su exposicion a la luz de polimerizacion, siendo AH=

6,498 Jg a los 30 minutos y AH=de 8,991 J/jg a los 60 minutos.
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Gréfico 2. Curvas de DSC segun método de polimerizacion a los 0, 30 y 60 min. de la mezcla del
material
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6.1.3 Microscopia MEB

Las particulas del relleno del material (polvo) observadas a x100, x1000 y x5000 en la
Imagen 1, se encuentran entre los valores reportados por el fabricante, 0.1 y 35 pum. Aparecen al
analisis cualitativo como una mezcla heterogénea de particulas pseudoesféricas y granos
poligonales de mayor tamafio, en disposicion de acumulos o racimos.

Se analizaron muestras de ambos modos, autopolimerizado y polimerizado dual a x100,
x1000, x5000, después de 72 horas de mezclados los componentes del material. No se encontraron
diferencias en la apariencia general de las muestras segun el modo de polimerizacién. En ambos
casos las muestras presentaron apariencia de resina polimerizada de la matriz con presencia de
granulos y particulas de relleno dispersas de manera aleatoria en la fase organica del material. Las
muestras de autopolimerizacién mostraron levemente una presencia menor de granulos de relleno
en la superficie.

6.1.4 Analisis EDS

La distribucion porcentual del peso relativo de los diferentes elementos presentes en el
polvo del material y en el material mezclado y polimerizado por ambos métodos, se muestran en los
cuadros N. 2 y N. 3. El elemento presente en el polvo en mayor proporcién con respecto al peso de
la muestra es el oxigeno con un 41,06%, seguido de bario con 19,74% Yy silicio con 19.62%. En
menores cantidades porcentuales se encontraron en el analisis de EDS carbono con 15,76% vy
aluminio, en 3.82% del peso porcentual. En el analisis del material mezclado y polimerizado de
ambos modos, el elemento presente en mayor proporcién es el carbono con un 45,66% para el
método de autopolimerizado y de 41,56% para polimerizado dual. En segundo lugar, el oxigeno con
29.65% para autopolimerizado y 37,02% para polimerizado dual. y silicio (19.62%). En menores
cantidades porcentuales se registré aluminio con 0.33% en autopolimerizado y niquel con 0.06% en

las muestras de polimerizado dual.
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Imagen 1. Imagenes SEM aumentos x100, x1000, x5000 del polvo del material y del
material mezclado segun el modo de polimerizacion

Cuadro N. 2: Distribucién de peso porcentual por elemento dentro del polvo del material
Cention N, segun anélisis EDS

Elemento Peso Porcentual (%0)
Oxigeno 41,06
Bario 19,74
Silicio 19,62
Carbono 15,76
Aluminio 3,82

Total 100
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Cuadro N. 3: Distribucion de peso porcentual por elemento segin el método de polimerizacién
del material Cention N, segun analisis EDS

Método de polimerizacién

Autopolimerizado Polimerizado Dual
Elemento Peso Porcentual (%6)
Carbono 45.56 41.56
Oxigeno 29.65 37.02
Fluor 4.18 7.58
Sodio 0.36 0.16
Silicio 7.967 6.18
Fosforo 0.14 0.06
Calcio 3.46 1.24
Bromo 3.12 3.53
Bario 4.80 2.58
Niquel 0.43 0.06
Aluminio 0.33 0
Total 100

6.2 Grado de conversion segun método de polimerizacion

6.2.1 Analisis de grado de conversion con espectroscopia FTIR

El porcentaje del grado de conversién se calculé partir de los resultados obtenidos de la
espectroscopia FTIR y la formula descrita en el punto 5.2.1 de la seccién de materiales y métodos.
Los datos se presentan en el Cuadro N.4, donde se muestra el efecto del tipo de polimerizacion y del
tiempo de reaccion en el %GC alcanzado por el material. El valor promedio mas alto se registrd

para el grupo de polimerizado dual, e independientemente, a partir de los 10 minutos transcurridos



de tiempo de reaccion.
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Cuadro N. 4 Promedio del Porcentaje de grado de conversién (%GC) por modo de
polimerizacion, segun el tiempo de reaccion desde la mezcla.

% Grado de conversion

Tiempo de
reaccion
(Minutos)
1
5
10
15
20
25
30
Tukey (p < 0,05)

Tipo de Polimerizacion

Polimerizado dual Autopolimerizado
21,60 3,92
42,59 25,49
50,00 36,60
51,85 43,14
53,70 45,75
56,17 48,37
58,02 52,29
47,62% a 36,03% b

Tukey (p < 0,05)

12,58% C
33,88% B
42,82% A, B
47,17% A
49,46% A
52,02% A
54,86% A

Los factores "Tipo de Polimerizacion" y “Tiempo de reaccion” fueron estadisticamente
significativos de manera individual, sin interaccién entre ellos. Letras diferentes sefialan
diferencias estadisticamente significativas entre los grupos (Tukey).

6.3. Pruebas mecanicas

6.3.1 Resistencia flexural

En el Cuadro N. 5 se muestran los resultados obtenidos en la prueba de flexion sobre 3

puntos, registrando el valor promedio la resistencia flexural de cada grupo. La mayor resistencia

flexural en promedio, fue para el grupo de polimerizacion dual con 104,38 (21,98) MPa. El grupo

de autopolimerizacién registr6 un promedio de 75,92 (21,85) MPa.

Al momento de evaluar la resistencia flexural de los especimenes, en el grupo de

polimerizacién dual, 2 muestras fallaron antes de ser evaluadas en la maquina de pruebas universal.
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Cuadro N. 5 Promedio de Resistencia Flexural (MPa) en Prueba de Flexion Sobre 3
Puntos Segun el Tipo de Polimerizacién

Fallas
Tipo de previas a la
Polimerizacion n Resistencia Flexural (MPa) prueba
Polimerizacion dual 28 104,38 (21,98) A 2
Autopolimerizacion 30 75,92 (21,85) B 0

El factor "Tipo de Polimerizacion" fue estadisticamente significativo (p<0,001). Letras diferentes
sefialan diferencias estadisticamente significativas entre los grupos (Tukey).
En el Cuadro N. 6 se detallan los valores promedio del Mddulo de Elasticidad (E) en GPa

para ambos grupos.

6.3.2 Modulo de Elasticidad (E)
Cuadro N. 6 Promedio del Médulo de Elasticidad E (GPa) Segun el Tipo de Polimerizacién
Tipo de (E) GPa

Polimerizacion

Polimerizacion dual 2,20 (0,96)

Autopolimerizacion 2,37 (0,85)

Letras diferentes sefialan diferencias estadisticamente significativas entre los grupos.

Segun la prueba estadistica de ANOVA de un factor, el modo de polimerizacién no resultd

estadisticamente significativo para los valores obtenidos de Modulo de Elasticidad.



30

6.4. Resistencia adhesiva

6.4.1 Andlisis de resistencia adhesiva mediante prueba de microcizalla

En el Cuadro N. 7 se muestran los resultados obtenidos en la prueba de microcizalla
evaluando la resistencia adhesiva de los especimenes. La mayor resistencia adhesiva en promedio,
fue para el grupo de polimerizacion dual con 17,86 (4,58) MPa. El grupo de autopolimerizacion
registr6 un promedio de 10,98(1,94) MPa, siendo la diferencia entre estos estadisticamente
significativa, segun los resultados de pruebas simultaneas de Tukey para la diferencia de las medias
(p=0,019) con un IC de 95%.

Al momento de evaluar la resistencia adhesiva de los especimenes, en el grupo de
polimerizacion dual, dos muestras fallaron al ser manipuladas y antes de ser evaluadas en la
maquina de pruebas universal. Para el grupo de autopolimerizacion, esto ocurrié en cuatro muestras.
Estas muestras con fallas previas a la prueba no se incluyen en el andlisis estadistico.

Cuadro N. 7 Promedio de Resistencia Adhesiva en Prueba de Microcizalla Segun el
Tipo de Polimerizacion

Tipo de Fallas

Polimerizacion N Resistencia Adhesiva (MPa) previas
Polimerizacion dual 11 17,68 (4,58) A 2
Autopolimerizacion 7 10,98 (1,94) B 4

El factor "Método de Polimerizacién" fue estadisticamente significativo (p<0,05). Letras
diferentes sefialan diferencias estadisticamente significativas entre los grupos (Tukey).

En el Cuadro N. 8 se detalla la distribucién del tipo de falla encontrado al revisar los
especimenes una vez efectuada la prueba de microcizalla. La evaluacion se hizo con microscopio
digital de luz. Se definié como falla adhesiva si se observd una superficie limpia sin rastros del
material restaurador en el substrato; como falla cohesiva en dentina si se desprendié parte de tejido
dental y permanecié adherido al cilindro de Cention N; y como falla mixta, en el escenario de que
hubiera fractura parcial cohesiva combinada con falla adhesiva. Los especimenes que fallaron

previo a la prueba de microcizalla no fueron incluidos en el analisis estadistico.
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Cuadro N. 8 Distribucion Del Tipo De Falla en la Prueba de Microcizalla Segun Tipo de

Polimerizacion

Tipo de falla
Tipo de Adhesiva Cohesiva Mixta
Polimerizacion
Polimerizado dual 4 (50%) 1 (12.5%) 3 (37.5%)
Autopolimerizado 2 (33.3%) 1 (16.7%) 3 (50%)

Para el grupo de polimerizacion dual, el tipo de falla que aparecié con mayor frecuencia fue
la falla adhesiva. En el 50% de los casos hubo separacion del cilindro de Cention N de la capa de
adhesivo. La falla mixta fue la segunda mas frecuente, mostrando fractura combinada en la zona de
unioén entre el cilindro de Cention N y a capa adhesiva. La menos frecuente fue la falla cohesiva,
presente en 1 espécimen, a nivel de falla cohesiva en dentina.

En el caso de los especimenes de autocurado, el 50% de los casos mostraron falla mixta con
separacion combinada de la capa de adhesivo/dentina y del Cention N/capa adhesiva. Una tercera
parte (33.3%) mostr6 falla adhesiva y al igual que en el grupo de polimerizacion dual, la menos
comun fue falla cohesiva en dentina.

Independientemente de los fallos post-microcizalla, al revisar los especimenes con falla
previa, de los 2 especimenes en el grupo de polimerizacion dual, una fue de tipo mixta y la otra
adhesiva. Para el grupo de autocurado, todos los 4 especimenes que fallaron antes de ser sometidos

a la prueba de microcizalla presentaron falla de tipo adhesiva.
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6.5 Biocompatibilidad
6.5.1 Anadlisis de actividad celular con WST-1

Cuadro N. 9 Valores promedio y Desviaciones Estandar (SD) de Espectrometria de
Prueba con WST-1, Segun Tipo de Polimerizacion y Tiempo de Incubacion

24 S.D 48 S.D 72 S.D

Control 0.237 0.007 1138 0.067 1124 0.094
Cention N polimerizado dual 0.234 0.003 0.904 0.083 1037 0.035
Cention N Autopolimerizado 0.241 0.004 0.879 0.066 0.944 0.010

En el Cuadro N. 9 se presenta el promedio de los datos obtenidos por espectrometria con
longitud de onda de 450nm para el formazan, usando 630nm como medida de referencia, en
intervalos de 24 horas.

Segun los resultados, se observa proliferacion celular con crecimiento lineal con respecto al
tiempo de medicion, reportando valores mas altos para la absorbancia del formazan en los
especimenes medidos a las 72 horas. A partir de los datos obtenidos se confirma la actividad
metabdlica celular a lo largo del tiempo de medicion, relacionable con la existencia de células
viables en las bandejas de cultivo, después de estar en contacto con el material Cention N.

En el Grafico N. 3 se presentan los datos obtenidos al realizar el anlisis estadistico. La
diferencia entre ambos tipos de polimerizacion fue estadisticamente significativa en los tres tiempos
de medicion. Se muestra en las primeras 24 horas una mayor viabilidad celular para el tipo de
autopolimerizacién. Luego, a las 48 y 72 horas una mayor viabilidad celular promedio para el tipo

de polimerizado dual.
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7. Discusion

7.1 Caracterizacién nanométrica del material

7.1.1 TGA

El uso de la prueba de TGA permitio analizar el cambio en la masa del material en distintas
presentaciones, segln el aumento de la temperatura. Ademas, junto con la caracterizacion térmica el
andlisis de TGA permitié descartar la presencia de contaminantes en el material, que aparecerian
como variaciones irregulares en la grafica. El uso de este analisis como medio de deteccién de
impurezas esta descrito en la literatura dentro y fuera de la industria de materiales dentales.®*¢ A
partir de los resultados de esta prueba se obtiene que el material polimerizado dual muestra un
comportamiento térmico mas cercano al comportamiento del material en polvo sin mezclar. Esto
permite inferir que el protagonismo de la fase resinosa no polimerizada es menor, puesto que
térmicamente se comportd de manera similar al polvo sin componentes resinosos. En cuanto al
material autopolimerizado, el onset point de esta mezcla se dio a menor temperatura en
comparacion con el polvo puro, lo que indica que la pérdida de masa a una menor temperatura
responde a pérdida de compuestos con menor punto de fusién dentro del material, en este caso a
material resinoso no polimerizado. Este comportamiento térmico se puede explicar al tomar en
cuenta que, si el material en modo AP muestra un menor grado de polimerizacién final, los
compuestos organicos no estabilizados se degradaran y justificarian pérdida de masa en un onset
point mas bajo en comparacién con el modo PD. Con respecto a la diferencia de la variacion del
porcentaje de masa entre las muestras del polvo del material y del material mezclado, se concluye
que esta variacion es dependiente de la cantidad de mondmero resinoso presente en el material
mezclado. Al haber mayor polimerizacién y, por ende, menor cantidad de mondmeros resinosos
libres en la mezcla, el comportamiento del material mezclado seria mas cercano al del polvo del

material sin mezclar.
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7.1.2DSC

Para la interpretacion de los datos de esta prueba, se parte del hecho que, en sistemas de
resinas el pico exotérmico de la gréfica corresponde a la reaccion de polimerizacion del material®.
Delta H (AH) se obtiene del area bajo este pico normalizado en la gréfica, en valores de Joules por
gramo (J/g). Un &rea menor bajo el pico en la gréfica de un polimero (menor AH), representa una
menor energia de reaccion polimerizacién, asociada a una mayor polimerizacion ya sufrida por el
material, es decir, al momento del analisis el material tenia menos polimerizacion por cumplir pues
ya presentaba avance de polimerizacién. Para el caso de este estudio, el analisis de DSC se llevo a
cabo con el fin de evaluar la energia de polimerizacion “restante” después del mezclado del material
(autopolimerizado), o después del mezclado y fotopolimerizacion del material (polimerizado dual).
En la primera medicion en tiempo 0, se cuantificd un menor AH para el caso de polimerizacion dual
(10.17 J/g) comparado con el valor de la muestra de autopolimerizado (14.65J/g). Esto demuestra
que el porcentaje de polimerizacion “restante” en el material mezclado y polimerizado dual es
menor que para el caso del material mezclado y autopolimerizado. Este valor es méas marcado al
inicio de la reaccion, con tendencia a la disminucion del AH para ambos métodos de polimerizacion
con el paso del tiempo. Esta metodologia esta descrita en la literatura, tanto para la evaluacion de la
energia de reaccion como para la caracterizacion de materiales dentales resinosos. 33041
7.1.3 Microscopia MEB y 7.1.4 Analisis EDS

El andlisis cualitativo bajo el microscopio electronico de barrido (MEB) arroj6é imagenes
similares para ambos métodos de polimerizacion del material. Este resultado es esperable después
de una espera mayor a 24 horas, antes de que los especimenes fueran llevados al microscopio. Este
tiempo permite una mayor polimerizacién para el modo de autopolimerizado y asi una morfologia
similar para ambos métodos de polimerizacion. Para futuras investigaciones con MEB se
recomienda hacer observaciones en un menor tiempo de polimerizacion en ambos modos y buscar

posibles diferencias en la superficie de las muestras.
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En cuanto al analisis EDS del polvo del material, los porcentajes obtenidos de los
componentes del material concuerdan con la composicion expuesta por el fabricante?. EI elemento
presente en mayor proporcion es el oxigeno, en concordancia con su composicion principalmente
conformada por rellenos minerales para la resistencia y liberacion de iones al utilizar el material en
la cavidad oral. Al comparar ambos métodos de polimerizacion en este andlisis, se observa que los
valores porcentuales de los elementos son muy similares entre si. Por lo menos con un tiempo de
espera de 24 horas antes de llevar los especimenes a ser evaluados, se puede descartar que existan
alteraciones elementales dependientes del modo de polimerizacién. Con respecto a la evidencia
disponible en la literatura cientifica, no existen estudios que evallen el material mediante EDS,
segun su modo de polimerizacion. Existe un trabajo que utiliza el anélisis de EDS para evaluar la
capacidad de remineralizacion del material®?, pero tiene un enfoque distinto al presente trabajo,
puesto que no se hace una caracterizacion del material, sino una evaluacion de uno de sus atributos

como la remineralizacion de lesiones cariosas.
7.2. Grado de conversion segun método de polimerizacion

7.2.1 Analisis de grado de conversion con espectroscopia FTIR

Los datos obtenidos del analisis mediante espectroscopia FTIR son similares a los
reportados anteriormente por autores con investigaciones en el campo de polimerizacion de
materiales dentales resinosos’. Contrario a la convencion de utilizar un pico estable invariable como
pico de referencia en el calculo del %DC, en esta investigacion se decidio utilizar solamente el pico
de interés (1650-1620 cm™). Esta modalidad de calculo se encuentra descrita y reportada en otros
trabajos®. Se justifica no usar un pico de referencia en el espectro FTIR, siempre y cuando la
medicion del cambio en la polimerizacion sea hecha en un espécimen de manera dinamica. Es decir,
se mide el cambio en la polimerizacion del material, en determinados tiempos, pero siempre en el
mismo espécimen, sin ser retirado del espectrémetro. "3

En los resultados obtenidos se puede apreciar como el %GC aumenta con el tiempo de

reaccion en ambas modalidades de polimerizacion, asi como un mayor %GC final promedio para
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los especimenes del tipo de polimerizacion dual. Se muestra que el modo de polimerizacién dual
alcanzo el 43,08% a los 5 minutos, mientras que el material en modo de autopolimerizacion llegé a
este valor (44.39%) transcurridos 10 minutos. Algunos aspectos Unicos de este trabajo que no
aparecen en la literatura publicada son la evaluacién del %GC en etapas tempranas del proceso de
polimerizaciéon (0 a 30 minutos desde la mezcla) y la comparacion de ambos modos de
polimerizacidn en todas las pruebas ejecutadas.

A partir del andlisis estadistico en esta seccion se determind que no existia interaccion entre
las variables "Tipo de Polimerizacion" y “Tiempo de Reaccion”. Ambas variables fueron
estadisticamente significativas de manera individual, lo que quiere decir que el tipo de
polimerizacion influye en el %GC, siendo este mas alto para el tipo de Polimerizado Dual. Ademas,
el otro factor evaluado, Tiempo de Reaccion resultd ser también influyente, pues se encontraron
diferencias en el % GC del material Cention N dependiente del tiempo de reaccidn transcurrido en
los primeros 15 minutos de reaccion. Al no existir interaccion significativa entre ambos factores, se
descarta que alguna combinacién entre tipo de polimerizacién y tiempo de reaccion sea
determinante para alcanzar un mayor %GC. Sin embargo, cabe recalcar que el modo de AP requiere
de aproximadamente 3 veces el tiempo que requiere el modo PD para alcanzar el 43% de %GC.

Si bien al trascurrir mas de 15 minutos desde la mezcla del material no hay diferencia
estadistica en el %GC segun el modo de polimerizacidn, se recomienda que el porcentaje de grado
de polimerizacién no sea tomado como un valor absoluto referente de la resistencia del material,
pues segin los datos obtenidos en el apartado 3.2 Resistencia Flexural de este trabajo, los
especimenes en modo de autopolimerizacion, ain 24 horas después de mezclados, presentaron un
valor promedio de resistencia flexural estadisticamente menor al valor promedio obtenido por los
especimenes de polimerizado dual. Clinicamente si se confia Gnicamente en el modo de
autopolimerizacion del material, se podria comprometer el éxito de la restauracion, pues el material
se someteria a cargas funcionales antes de alcanzar el grado de polimerizacion que se relaciona con

una mayor resistencia flexural.
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7.3. Pruebas Mecanicas

7.3.1 Resistencia flexural y Mddulo de elasticidad

Al analizar los resultados obtenidos en este apartado se concluye que el método de
polimerizado dual registra valores mas altos de resistencia flexural del material. Esta relacién entre
el método de polimerizacion elegido y la resistencia flexural alcanzada por el material es de
particular importancia en la préctica clinica. A pesar de las recomendaciones del fabricante! de
utilizar el material bajo el método de autopolimerizado, los resultados de este trabajo arrojan
evidencia clara para concluir que el material bajo el método de polimerizado dual alcanza mayor
grado de polimerizacion y niveles de resistencia flexural significativamente mas altos, segin la
estadistica. En términos de practica clinica, se debe considerar el material Cention N como una
resina compuesta, que al ser polimerizado de manera dual alcanza los valores deseables para un
tratamiento restaurativo. Al no hacerlo, el material Gnicamente bajo el método de autopolimerizado
alcanza un porcentaje de grado de conversion menor en los primeros 10 minutos, y menor
resistencia flexural hasta 24 horas después de mezclado. EI mddulo de elasticidad no presentd
diferencia estadisticamente significativa al ser comparado segin el método de polimerizacion
utilizado, por lo que el material presenta una deformacion elastica similar sin relacién con el modo
de polimerizacion elegido. Los datos obtenidos en esta investigacion favorecen el uso del método
de polimerizado dual para alcanzar valores mas altos en las pruebas mecanicas ejecutadas. Los
valores obtenidos en este trabajo se encuentran en el rango de otros reportados en la literatura, con
valores desde los 87,27 MPa? hasta los 172.72 MPa®. Sin embargo, en los trabajos encontrados no
se evalla al material bajo la modalidad de auto polimerizado y solamente se les compara con otros
materiales restaurativos. Teniendo en cuenta la propuesta del fabricante de este material como
sustituto de la amalgama, debe presentar valores de resistencia flexural en el rango de las resinas
compuestas, para que su eleccion como material restaurador tenga justificacion desde el punto de
vista de beneficio para el paciente. En algunos trabajos reportados en la literatura los valores de

resistencia flexural para el material CN se ubican por debajo de la resina compuesta Filtek 350 XT
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(248+27MPa vs. 180+20 MPa)® pero por encima de materiales de presentacion polvo-liquido como

ionémero de vidrio®.
7.4. Resistencia Adhesiva

7.4.1 Andlisis de resistencia adhesiva mediante prueba de microcizalla

Al trabajar bajo el método de polimerizado dual, los especimenes reportaron una mayor
resistencia adhesiva en la prueba de microcizalla. Es posible que la exposicion a la polimerizacion
dual genere un mayor grado de polimerizacion inmediato del material en la zona de contacto entre
este y el adhesivo dental, por lo que se obtiene al final mayor resistencia adhesiva en comparacién
con la obtenida en el grupo de método de autopolimerizado. En la literatura existen referencias que
respalden este principio al evaluar el efecto del método de polimerizacion en materiales resinosos,
como cementos, con modalidades duales de polimerizacion“®#, Este resultado respalda la
recomendacién de polimerizar de manera dual el material en condiciones clinicas, puesto que bajo
el modo de auto polimerizado la resistencia adhesiva del material podria ser insuficiente durante las
primeras horas post operatorias.

Tomando en cuenta el tipo de falla revisado con microscopia digital de luz, la zona con falla
mas prevalente para ambos métodos de polimerizacion es entre la capa de adhesivo y el material
restaurador, por lo que es de principal importancia trabajar clinicamente con el material en
condiciones que favorezcan una adecuada polimerizacion y aislamiento del campo de trabajo.

7.5 Biocompatibilidad
7.5.1 Analisis de actividad celular con WST-1

Los resultados de la prueba de actividad celular demostraron que en un periodo de 24 a 72
horas los fibroblastos humanos no se vieron afectados al estar en contacto con el material
restaurador, bajo ambos tipos de polimerizacion. Al registrarse actividad celular con el paso del
tiempo de incubacion se puede descartar que el material presente algin efecto citotdxico directo.
Esta prueba es de especial importancia ya que, dependiendo del disefio de la cavidad en una pieza

dental, el material podria estar en contacto directo con tejidos gingivales circundantes. De acuerdo



39

con los resultados de este trabajo, el material no tiene efecto citotoxico, y a las 48 y 72 horas hay
mayor actividad celular si el material fue polimerizado de manera dual. Es posible que este
resultado se asocie con un mayor grado de polimerizacion del material que se mantiene estable en el
tiempo. Teniendo en cuenta parametros establecidos en literatura fundamental en evaluacion de
citotoxicidad, 2 pruebas en los diferentes escalones de la evaluacion biolégica estan ain

pendientes para el material Cention N.
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8. Conclusiones

Al presentarse el material Cention N como una alternativa a la amalgama, con
recomendacién opcional de polimerizado dual, surge la necesidad de evaluar comparativamente las
propiedades del material bajo ambas modalidades disponibles de polimerizacion, auto y dual.
Puesto que se lanza como un sustituto de la amalgama, se asume que los operadores y operadoras
usaran el material en las condiciones mas cercanas a en las que se utiliza la amalgama, es decir, sin
exposicion a polimerizacion dual. De este analisis surge la pregunta de investigacion de este trabajo
y se ejecuta una serie de pruebas que sometan a comparacion las propiedades del mismo material,
bajo ambos métodos de polimerizacion. De las nueve pruebas ejecutadas en este trabajo, todas
arrojaron resultados dependientes del método de polimerizacion utilizado.

Al exponer el material a polimerizacion dual, se reduce el tiempo necesario para alcanzar
un mayor porcentaje de grado de conversion, se obtiene mayor resistencia flexural, se alcanzan
mayores niveles de adhesion a la capa adhesiva y se registra mayor actividad celular en periodos de
48y 72 horas de incubacién.

Por estas razones mencionadas no se deberia contemplar el método de polimerizacion dual
como optativo, si no como indicacién directa para conseguir un mejor rendimiento del material

restaurativo.
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