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El propésito de este estudio fue conocer la composicién fisicoquimica del mineral triéxido agrega-
do: MTA! ya que a dicha composicién le han dado la capacidad de ser una excelente opcién
para aplicarlo en diversos tratamientos utilizados en endodoncia. La determinacién de la compo-
sicién quimica por medio de ensayos analiticos quimicos y difraccién de rayos X reporté que el
18.8% del material es insoluble en agua, 0.36% corresponde a MgQO y el 90% a CaO;
posee una cristalinidad cercana al 809, siendo un material complejo natural cristalino. La prueba
de calentamiento directo a 37°C reporté que el material expuesto a esta temperatura una hora y
media comienza a perder cristalinidad y con ello adherencia.

La técnica de barrido diferencial indicé un punto de fusién a los 100°C; con el potenciémetro se
verificé su pH alcalino y la cuantificacién de iones calcio a partir del espectrofotémetro de
absorcién atémica (Perkin Elmer 5100) mostré 8.8 ppm a los 24 horas y 7 dias, de 10.08
ppm a los 15 diasy de 10.10 ppm a los 21 dias. El MTA es un compuesto complejo en que
destaca su gran contenido de calcio, ligado quimicamente al Mg, Al, Siy O. Su pH alcalino es
propicio para la inhibicién bacteriana y su alta cristalinidad le da su gran adhesividad.

Palabras clave: Materiales dentales, cementos, endodoncia.
Abstract

The purpose of the studly is to know the chemical and physical composition of mineral. Trioxide
Aggregate (MTAT).

This composition is known to be and excellent choice in several treatments of endodontics. The
chemical composition through analysis and Xray difraction reported 18.8% of the material is
insoluble in water, (0.36% MgQO, and 90% CaQ) the cristalinity is close to 80%, the
material is a natural complex cristal. The dlirect heat at 37 °C showed that after being exposed for
7.5 Ls it starts to lose cristalinity and with that adherence.

The differential scan technique showed a 100°C fusion point with the potenciometer it was
verified and Alka Line Ph. The calcium lons were quantified with the atomic absortion spectro-
photometer (Perkin Elmer 5100), it showed 8.8 PPM at 24 hs and 7 days, 10.08 PPM at
15 days and 10.10 ppm at 21 days. The MTA is a complex material with a high Ca content.
C/rem/(:d//y attached to MG, Al Si, O,

Its alkaline Ph inhibits bacterial growth and its cristal composition favours great adhesion.
Key wordls: Dental materials, cements, endodontics, rootcanal therapy.

* Creado en Loma Linda California por el Dr. Mahmoud Torabinejad.
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Introduccion

Los materiales dentales han sido parte importante en el
diario evolucionar de la endodoncia y gracias a los gran-
des adelantos tecnoldgicos y bioquimicos, se ha logrado
la generacion de nuevos elementos que con sus propie-
dades fisicas, quimicas y bioldgicas pretenden ayudar en
la recuperacién y cicatrizacién de nuestros pacientes.

En realidad, las apicectomias y la colocacién de
obturaciones a retro se han llevado a cabo desde media-
dos del siglo XVIII y aunque se han estudiado muchos
materiales en un esfuerzo para encontrar un material de
obturacién a retro ideal, como la amalgama, el cavit, el
oro, las resinas, la gutapercha, el IRM, el super EBA, los
ionémeros de vidrio, los cementos a base de fosfato cal-
cico, aun no existe aquel que logre conjuntar todos los
requisitos deseados en cirugia apical.’

En la practica endodontica, accidentes de procedimien-
tos tales como perforaciones pueden ocurrir y afectar el
pronéstico de la terapia de conductos. En un estudio ana-
litico de fracasos endodénticos, Ingle (1987) report6 que
las perforaciones fueron la segunda causa de fracasos
endodoénticos y representaban el 9.6% de todos los casos
no exitosos.?

Tanto las perforaciones, el tratamiento quirtrgico y la
endodoncia preventiva son puntos de interés dentro de
la investigacion endodéntica. En este sentido, reciente-
mente el Dr. Mahmoud Torabinejad en la Universidad de
Loma Linda California, ha desarrollado un nuevo mate-
rial experimental denominado: Mineral trioxido agrega-
do (MTA) para sellar todos las vias de comunicacion exis-
tentes entre el sistema de conductos radiculares y la su-
perficie externa del diente; los resultados de varias in-
vestigaciones realizadas por Torabinejad en torno a este
cemento muestran que es un material prometedor para
utilizarse tanto en la reparacién de perforaciones, como
material para obturaciones retrégradas y en el tratamien-
to de exposiciones pulpares gracias a su capacidad de
formar puentes dentinarios, ser biocompatible, su pH
alcalino y no favorecer la inflamacién.®”

En un estudio realizado por Torabinejad y colaborado-
res a partir de un espectometro de energia disperso de
rayos X y microscopio electrénico de barrido mostraron
que es un material cuyas principales moléculas son el
calcio y el fosfato, con componentes como silicato
tricdlcico, aluminio tricalcico, éxido tricélcico y 6xido
silicato, presentando un pH inicial de 10.2 y después de
2 horas con 45 minutos de 12.5, presentando una
rodioopacidad mayor que el super EBA y el IRM.?°

El polvo del MTA consiste en finas particulas
hidrofilicas las cuales al hidratarse con solucién salina
estéril en una proporciéon de tres a uno, adquiere una
consistencia de gel, el cual solidifica a una estructura

dura en menos de 4 horas y tiene una fuerza de compre-
sién equivalente a la amalgama. Las caracteristicas del
agregado dependen del tamano de las particulas, de la
relacion polvo-agua y de la temperatura. Su gran adap-
tacion a las paredes cavitarias permite un menor grado
de filtracién de humedad y de bacterias.!*!

El propésito del presente trabajo fue el llevar a cabo
un andlisis fisicoquimico de este cemento por medio de
andlisis especializados, lograr conocerlo mejor y asi com-
prender su comportamiento biolégico.

Material y métodos

Se conté con un total de 20 g de MTA con los cuales se
realizaron los siguientes andlisis:

1. Determinacion de la composicion quimica. Se inicia-
ron ensayos quimicos analiticos para determinar los
principales 6xidos esperados en un material de este
tipo como son: material insoluble, MgO, CaO, Al,O,,
Si0,, Bi,O,, CaPO,. Debido a que sélo se detecté MgO,
CaO y material insoluble, se procedié a realizar la de-
terminacién de la composicién quimica del material
por medio de difraccién de rayos X, ya que esta técni-
ca permite la identificacién de los compuestos pre-
sentes en las muestras de lectura. Asi mismo por me-
dio del microscopio electrénico de barrido: EDAX ZAF,
se llevd a cabo un andlisis general de la muestra, ana-
lisis de particula grande gris, andlisis de particula blan-
ca y analisis de la muestra a bajos aumentos.

2. Cristalinidal del material por difraccion de rayos X.
Se procedi6 a determinar la cristalinidad del material
por medio de difraccién de rayos-X debido a que ésta
es una técnica de caracterizacién de materiales que
permite determinar la estructura cristalina general de
un material; es decir si es cristalino o amorfo o am-
bos, los planos cristalinos caracteristicos de la estruc-
tura basica y el ancho a media altura de los picos lo
cual estd directamente relacionado con el tamano de
los cristales.

3. Perdida de la cristalinidad por calentamiento directo.
Se procedié a calentar directamente el MTA y se efec-
tud su analisis por difraccién de rayos-X. Este tipo de
experimentos es necesario si la muestra va a estar
tiempos prolongados expuesta a temperaturas relati-
vamente elevadas. Todo esto con el fin de observar el
efecto sobre la cristalinidad del material.

4. Determinacion de pH. Se colocaron 0.5 g de polvo de
mineral triéxido agregado en 30 mL de solucién salina
estéril, dicha soluciéon se homogenizé durante diez mi-
nutos en el agitador. Transcurrido este tiempo se colo-
¢6 la solucién homogenizada en 4 tubos de ensayo de
12 x 75 para poder introducirlos a la centrifuga duran-
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te cinco minutos a 2,500 rpm, se tomaron 20 mL del
sobrenadante y se procedi6 a leerlo en el potenciémetro.
5. Determinacion de iones calcio. Con un espectrofo-
témetro de absorcién atémica (Perkin Elmer 5100) se
logré determinar la cantidad de iones calcio libera-
dos. Para ello se prepararon 2.5 g de polvo del cemen-
to con 1.75 mL de suero fisiolégico, posteriormente
se tomaron 1 mL de dicha mezcla con una jeringa des-
echable y se coloc6 dentro de una bolsa de celofan
procurando que la pasta permaneciera en el extremo
inferior de la bolsa sin llenar la parte superior de la
misma, se cerraron las bolsas con ligas y se colocaron
en recipientes de plastico bésica y el ancho a media
altura de los picos lo cual esta directamente relacio-
nado con el tamano de los cristales.
3. Perdida de la cristalinidad por calentamiento directo.
Se procedié a calentar directamente al MTA y se efec-
tud su analisis por difraccién de rayos-X. Este tipo de
experimentos es necesario si la muestra va a estar
tiempos prolongados expuesta a temperaturas relati-
vamente elevadas. Todo esto con el fin de observar el
efecto sobre la cristalinidad del material.

4. Determinacion de pH. Se colocaron 0.5 g de polvo de

mineral triéxido agregado en 30 mL de solucidn sali-

na estéril, dicha solucién se homogeneizé durante diez
minutos en el agitador. Transcurrido este tiempo se
coloc6 la solucién homogenizada en 4 tubos de ensa-
yo de 12 x 75 para poder introducirlos a la centrifuga

durante cinco minutos a 2,500 rpm, se tomaron 20

mL del sobrenadante y se procedié a leerlo en el

potenciémetro.

5. Determinacion de iones calcio. Con un espectrofo-
témetro de absorcién atémica (Perkin Elmer 5100) se
logré determinar la cantidad de iones calcio libera-
dos. Para ello se prepararon 2.5 g de polvo del cemen-
to con 1.75 mL de suero fisiolégico, posteriormente
se tomaron 1 mL de dicha mezcla con una jeringa des-
echable y se coloc6 dentro de una bolsa de celofan
procurando que la pasta permaneciera en el extremo
inferior de la bolsa sin llenar la parte superior de la
misma, se cerraron las bolsas con ligas y se colocaron
en recipientes de plastico conteniendo éstos 20 mL de
agua desionizada, esto con el fin de que los iones cal-
cio liberados por dicha sustancia, difundiesen a tra-
vés de la membrana y de esta forma realizar la lectu-
ra. Las muestras se prepararon para leerlas a las 24
horas, 7, 15 y 21 dias después de haber preparado la
mezcla; asi mismo se realiz6 una muestra control con-
teniendo solamente 20 mL de agua desionizada.'?

. Punto de fusion por calorimetria de barrido diferen-
cial. La determinacién de la transicién térmica es ne-
cesaria para tener presente un posible cambio en sus
propiedades como funcién de la temperatura, y debi-
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do a que el MTA se aplica a una temperatura corporal
se llev6 a cabo un calentamiento lineal a 10°C/min
para barrer al menos el rango de temperatura critico,
a través de la técnica de colorimetria de barrido dife-
rencial la cual se utiliza para determinar transiciones
térmicas como temperaturas de transicion vitrea, tem-
peraturas de fusién, temperaturas y tiempos de cris-
talizacion globales asi como entalpias de cristaliza-
cién y fusién y debido a que este material presenté un
punto de fusién de 100°C y una entalpia de fusién de
19,478 J/g se procedid a caracterizarlo por difracciéon
de rayos X, para determinar su estructura cristalina,
el tamano de sus cristales y la identificaciéon de sus
compuestos.

Resultados

1. Determinacion de la composicion quimica:

a) Ensayos analiticos quimicos. De acuerdo con las
marchas quimicas se encontr6 18.8% de material
insoluble. 0.38% de MgO y 90% de CaO.

b) Difraccién de rayos-X. Los resultados indicaron la
presencia de un material complejo natural cristali-
no con la posible férmula de Ca,,MgA ,Si O, , tam-
bién se detecté un compuesto cristalino, el Bi,O,.
Los componentes principales extraidos fueron en
una mayor proporcion éxido de calcio.

Con el microscopio electrénico de barrido se obtu-
vieron los siguientes resultados:

Anadlisis general del MTA C: 7.93%, O: 21.06%, Mg
0.89%, Al: 1.39%. Si: 5.37%, S: 2.0%, Ca: 29.47%,
Fe: 2.03%, Bi: 29.87% (Figura 1).

Anadlisis de particula grande gris, MTA C: 8.94%,
0O: 36.76%, Mg: 0.98%, Al: 0.67%, Si: 10.95%, S:
0.30%, Ca: 40.50% y Fe: 0.90%.

Analisis de particula blanca, MTA C: 12.0%, O:
15.48%, Si0.77%, Bi: 67.28%, Ca: 4.46% (Figura 2).
Anaélisis de MTA a bajos aumentos. C: 11.80%, O:
27.24%, Mg: 1.14%, Al: 1.69%, Si: 6.50%, S: 2.29%,
Bi: 9.28%, Ca: 37.41%, Fe: 2.65%.

2. Cristalinidad del material por difraccion de rayos-X. El

MTA es un material mas bien cristalino con una
cristalinidad cercana al 80% debido a que existe un
fondo amorfo.

3. Perdida de la cristalinidad por calentamiento directo.

Los resultados indicaron que el MTA expuesto a 37°C
durante una hora y treinta minutos comienza a per-
der cristalinidad dentro del orden del 5% tendiéndose
a formar un material més amorfo.

. Determinacion del pH: de 11.54 a los 5 minutos de

centrifugacién en la muestra 1 y de 12.05 en la mues-
tra 2.
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CAXL\ESTOM1.SPC

Label: Analisis general MTA

kV:15.0 Tilt: 0.0 Take-off: 35.0 Det Type: SUTW Res: 146
Tc: 40
FS: 3432 Lsec: 60 27-nov-98
09: 26: 06
Caka
Sika

PR XY — N\ J\,_é_
1 1 1 1 1 1 1 1 1

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00
EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element normalized
Element Wt% At % K-Ratio VA A F
CK 7.93 20.44 0.0231 1.1353 0.2567 1.0004
O K 21.06 40.72 0.0424 1.1131 0.1811 1.0001
MgK 0.89 1.13 0.0051 1.0619 0.5424 1.0016
AlK 1.39 1.59 0.0096 1.0399 0.6612 1.0027
SiK 5.37 5.91 0.0439 1.0817 0.7549 1.0025
SK 2.00 1.93 0.0185 1.0584 0.8661 1.0063
CaK 29.47 22.74 0.2716 1.0340 0.8913 1.0004
FeK 2.03 1.12 0.0185 0.9494 0.9616 1.0007
BiL 29.87 4.42 0.1907 0.6360 1.0038 1.0000

Total 100.00 100.00

Figura 1. Analisis general del mineral triéxido agregado por microscopia electrénica de barrido EDAX ZAF.
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Untitled: 1

Label: anélisis de particula blanca, MTA
KV:15.0 Tilt: 0.0 Take-off: 35.0 Det Type: SUTW Res: 146
Tc: 40
FS: 2959 Lsec: 60 27-nov-98
13:46:27

BiMa
Cka

1.00 2.00 3.00 4.00

7.00

8.00

EDAX ZAF Quantification (Standardless)

Element normalized

Element Wt% At % K-Ratio V4 A F
CK 12.00 41.15 0.0390 1.2500 0.2601 1.0001
OK 15.48 39.87 0.0403 1.2247 0.2127 1.0000
SiK 0.77 1.14 0.0067 1.2235 0.7032 1.0002
BiM 67.28 13.26 0.5983 0.8223 1.0813 1.0001
CaK 4.46 4.59 0.0407 1.1494 0.7931 1.0000
Total 100.00 100.00

Figura 2. Analisis de la particula blanca del mineral triéxido agregado por microscopia electrénica de barrido EDAX ZAF a

bajos aumentos.
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File info: cementoleo
Sample Weight: 8.488 mg
cemento dental muestra de odontologia

Sunnov 8 21:17: 11 1998

X1 100.800 °C

X2 153.300 °C

Peak 124.510 °C
25 4 Area 165.332 m)

AH 19.478 )/g

Height 1.258 mW
20 Onset 107.661 °C
1.5 -
1.0 - T '
0.5 .
0.0

I T T T T T 1
25.0 50.0 75.0 100.0 125.0 150.0 175.0

Calentamiento desde 25 a 330 °C 100/min Temperatura (°C) Leo

Tem 1: 25.0 °C time 1:1.0 min. Rate 1: 10.0 °C/min.
Tem 2: 330 °C

PERKIN-ELMER
7 series thermal analysis system
Nov. 9 13: 57: 30 1998

Figura 3. Determinacion del punto de fusion del MTA por medio de calorimetria de barrido diferencial.

5. Liberacion de iones calcio por absorcion atomica: La
muestra control reporté 0.13 ppm, las muestras pro-
blema a las 24 horasy 7 dias 8.8 ppm, de 10.08 ppm
alos 15 dias y de 10.10 ppm a los 21 dias.

6. Punto de fusion por calorimetria de barrido. La técnica
mostré que el MTA es bastante estable térmicamente
al menos hasta la temperatura de 100°C en donde cla-
ramente se comienza a manifestar una endotermia de
fusion. El punto de fusidon del material es entonces
100°C (Figura 3).

Analisis y discusion de resultados

Las tres técnicas empleadas para determinar la composi-
cién quimica, concordaron en el hecho de que el calcio es
el elemento que existe en mayor cantidad, mientras que
el Mg y aluminio son minimos: Sélo con el microscopio
electrénico de barrido se detecto la presencia de azufre y
carbono en todos los andlisis realizados en la muestra.

Tanto la difraccién de rayos X como el microscopio
electrénico de barrido dieron la lectura de 6xido de
bismuto en concentracién importante (29.87%-67.28%).
El MTA se mostro cristalino con un fondo amorfo, dichas
caracteristicas concuerdan con lo registrado por
Torabinejad dédndole al material mayor estabilidad y
adhesividad.

El llevar a cabo el calentamiento directo del material
permitié observar como expuesto a temperaturas de 37°C
durante un tiempo de 1 hora con 30 minutos afecta la
cristalinidad del material cambiando posiblemente con
ello sus propiedades tales como la adhesividad; caracte-
ristica muy importante para el uso de este material en la
obturacién retrégrada.

En cuanto al pH los articulos mencionan que el MTA
presenta un pH inicial de 10.2 y al cabo de dos horas con
cuarenta y cinco minutos su pH se torna altamente
alcalino alcanzando cifras de hasta 12.5.'! No se logré
llegar hasta el limite de tiempo de endurecimiento del
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material, ya que al cabo de treinta minutos, el gel del
material se comenzaba a endurecer.

No se encuentran registros bibliogréaficos en cuanto a
la cantidad de iones calcio liberados por el MTA por lo que
los resultados obtenidos nos proporcionaron un nuevo
conocimiento, las cifras obtenidas fueron mucho menores
alo esperado por lo que se registré en la determinacién de
la composicién quimica, donde el calcio fue el elemento
quimico de mayor concentracién esperando con ello que
la liberacion de iones calcio fuera directamente propor-
cional a dichos resultados; por lo anterior se puede dedu-
cir que los mecanismos de reparacién con el MTA se fun-
damentan més en la capacidad de mantener un pH alcalino
que en su liberacién de iones calcio. Siendo esto el punto
base para utilizarlo como recubrimiento pulpar directo.

Otro resultado de interés fue que el MTA es bastante
estable térmicamente hablando al menos hasta 100°C;
esto limita la posibilidad de someter el material a proce-
sos de esterilizacién ya que ello implicaria modificar su
estructura cristalina y su gran adhesividad.
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