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RESUMEN

Introduccion: Los sellantes dentales se emplean como
una barrera protectora en las superficies oclusales de los
dientes posteriores para la prevencion de la caries dental.
Objetivo: Evaluar las propiedades fisico-quimicas y meca-
nicas de nuevas formulaciones de sellantes dentales auto-
curados.

Métodos: Se prepararon cuatro formulaciones de sellan-
tes dentales experimentales autocurados, para lo que se
utilizaron dos matrices monoméricas compuestas por Bis-
GMA, 2,2[p - (2-hidroxi 3-metacriloxipropoxi) fenil] pro-
pano/dimetacrilato de tetraetilenglicol (BT) y Bis-GMA/
dimetacrilato de tetraetilenglicol / ©-metacriloxipropil-
trimetoxisilano (BTM) y con la adicion de 1 % de aero-
sil OX-50 (BTR1 y BTMR1). El sistema iniciador fue el par
peroxido de benzoilo / N,N-dimetil-p-toluidina al 1 %. Se
observo la morfologia del relleno mediante la microscopia
electronica de barrido y se caracterizo la nueva matriz
monomeérica por espectroscopia infrarroja. Los sellantes
experimentales se caracterizaron a través de la determi-
nacion de los tiempos de trabajo y fraguado, la absorcion
y solubilidad en agua y la resistencia a la compresion.
Resultados: El aerosil OX-50 esta formado por nanoparti-
culas esféricas de dioxido de silicio y forman aglomerados
entre 50-100 nm. El espectro infrarrojo de la matriz mos-
tro las principales bandas de absorcion de los monomeros,
que se corresponden con las vibraciones de los enlaces
O-H, C=0 y C=C. Los sellantes experimentales presentaron
tiempos de trabajo y fraguado adecuados para estos ma-
teriales. Los sellantes con 1 % en peso de relleno mostra-
ron absorcion y solubilidad en agua dentro de los limites
de la norma ISO 4049:2019 y resistencia a la compresion
entre 64 y 91 MPa.

Conclusiones: El sellante experimental que contiene el
agente de acoplamiento en la matriz y 1 % aerosil OX-50
presento los mejores valores de las propiedades estudia-
das, lo que evidencia la influencia positiva de la adicion
del silano y el relleno en la matriz.
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compresion.
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ABSTRACT

Introduction: Dental sealants are used as a protective ba-
rrier on the occlusal surfaces of posterior teeth for the
prevention of dental caries.

Aim: To evaluate the physicochemical and mechanical pro-
perties of new formulations of self-cured dental sealants.
Methods: Four experimental self-cured dental sealant for-
mulations were prepared using two monomeric matrices
composed of Bis-GMA, 2, 2[p - (2-hydroxy 3- methacrylo-
yloxypropoxy) phenyl] propane/ tetraethylene glycol di-
methacrylate (BT) and Bis-GMA/ tetraethylene glycol di-
methacrylate / ©-methacryloyloxypropyltrimethoxysilane
(BTM) and with the addition of 1 % aerosyl OX-50 (BTR1 and
BTMR1). The initiator system was the 1 % benzoyl peroxi-
de/N,N-dimethyl-p-toluidine pair. The morphology of the
filler was observed by scanning electron microscopy and
the new monomeric matrix was characterized by infrared
spectroscopy. The experimental sealants were characte-
rized through the determination of working and setting
times, water absorption and solubility, and compressive
strength.

Results: Aerosil OX-50 is formed by spherical nanoparti-
cles of silicon dioxide and form agglomerates between 50-
100 nm. The infrared spectrum of the matrix showed the
main absorption bands of the monomers, which corres-
pond to the vibrations of the O-H, C=0 and C=C bonds.
The experimental sealants showed adequate working and
setting times for these materials. Sealants with 1 wt.%
filler showed absorption and water solubility within the
limits of ISO 4049:2019 and compressive strength between
64 and 91 MPa.

Conclusions: The experimental sealant containing the cou-
pling agent in the matrix and 1 % aerosil OX-50 presented
the best values of the properties studied, which evidences
the positive influence of the addition of silane and filler in
the matrix.

Keywords: dental sealant; absorption; solubility; compres-
sion.
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INTRODUCCION

En Cuba la caries dental es la enfermedad bucal de mayor incidencia, pues afecta a mas del 90 % de la
poblacion; de ellos, el 40 % son nifos.™ Las superficies oclusales de los dientes posteriores presentan fosas y
fisuras que son dificiles de limpiar por la morfologica del molar y, como resultado, se convierten en las mas
susceptibles para la aparicion de caries.?? Por esta razon, la principal estrategia para su prevencion es el uso
de sellantes.®

Los sellantes dentales se unen al diente; proporcionan una barrera fisica entre el esmalte y el ambiente
bucal; y reducen mas del 60 % de la caries oclusal. Estos se clasifican en tres grupos: sellantes a base de re-
sina, de ionomeros de vidrio y de resina modificados con poliacidos.™* Los sellantes a base de resina son los
mas utilizados;(5) estan compuestos por una mezcla de monomeros (matriz organica), como el 2,2[p-(2-hidroxi
3-metacriloxipropoxi) fenil] propano (Bis-GMA), el dimetacrilato de uretano (UDMA), el dimetacrilato de te-
traetilenglicol (TEEGDMA), el dimetacrilato de trietilenglicol (TEGDMA) y algunos derivados del Bis-GMA, entre
los que se encuentra el dimetacrilato de bisfenol A etoxilado (Bis-EMA). Ademas, varios contienen particulas
de relleno inorganico, agente de acoplamiento para unir las particulas de relleno a la matriz, iniciadores de la
polimerizacion (autocurados y fotocurado), inhibidores y otros aditivos.®

Los sellantes dentales sin relleno presentan baja resistencia al desgaste y la abrasion, que puede acabar
en fracturas, perdida o desgaste del material. Estos inconvenientes se han mejorado con la incorporacion de
relleno inorganico a la matriz que le aporta superiores propiedades fisico-quimicas y mecanicas al material.”)
Los rellenos inorganicos mas empleados en sellantes comerciales son: silicato de bario, silice amorfa, silicatos
de estroncio o particulas de silicato de circonio.®

El aerosil OX-50 es una silice amorfa que también se emplea, por presentar en su superficie grupos silanoles,
que permiten su union a la matriz polimérica, mediante un agente de acoplamiento o silano. El ©-metacriloxi-
propiltrimetoxisilano (MPS) es el silano mas utilizado en materiales dentales, debido a su alta reactividad con
rellenos, como el silice y vidrios de silicato, lo que permite una mejor compatibilidad con la matriz polimeérica.
®9 Su incorporacion a la matriz organica cumpliria dos funciones: contribuir a la silanizacion del relleno en el
proceso de preparacion del sellante y como monomero diluyente.(?

La funcion del sellante dental se basa en la capacidad del material para rellenar por completo las fosas y
fisuras; y permanecer completamente intacto y adherido a la superficie del esmalte. Los sellantes a base de
resina presentan desventajas como la degradacion en el medio bucal, fracturas, péerdida o desgaste del mate-
rial. Por tanto, se necesita que este material preventivo sea estable y resistente en un medio acuoso como la
boca.

A finales de los anos 80, el Centro de Biomateriales de La Universidad de La Habana (BIOMAT) produjo el
sellante de fosas y fisuras cubano CUBRIDEM, que formo parte de su cartera de productos comerciales, am-
pliamente caracterizado"'%2" y aplicado clinicamente en molares de ninos entre 6-7 y 11-12 anos, en los que
se redujo significativamente la incidencia de las caries. A partir estos resultados, se obtuvo el Registro Médico
No. 47.172.92, otorgado por el Centro de Control Estatal de Equipos Médicos (CCEEM), actualmente Centro para
el Control Estatal de Medicamentos, Equipos y Dispositivos Médicos (CECMED).

Teniendo en cuenta que el CUBRIDEM no contenia relleno en su formulacion, y la mejora que aporta su adi-
cion®” a estos materiales, la presente investigacion tuvo como objetivo evaluar las propiedades fisico-quimi-
cas y mecanicas de nuevas formulaciones de sellantes dentales autocurados, preparados con la adicion de 1 %
de aerosil OX-50, como relleno a una matriz monomeérica, que incorpora el o-metacriloxipropiltrimetoxisilano
a modo de diluyente del Bis GMA; y, a su vez, como agente de acoplamiento matriz-relleno, lo que constituye
la novedad de las formulaciones estudiadas.

METODOS

El estudio se desarrollo en el Centro de Biomateriales de la Universidad de La Habana, que se dedica al
diseno, el desarrollo y la produccion de biomateriales; y los materiales dentales constituyen una de sus lineas
de investigacion. Se realizo un estudio experimental, que comprendio el desarrollo y evaluacion quimica-fisica
y mecanica de sellantes dentales, realizado entre julio de 2022 y septiembre de 2023. En esta seccion se pre-
sentan los diferentes reactivos utilizados en su preparacion y los méetodos empleados para la caracterizacion;
se subdivide en: materiales, preparacion de los sellantes dentales experimentales y la caracterizacion del re-
lleno aerosil OX-50 y de los sellantes.

Materiales

Para preparar los sellantes dentales se utilizo como monomero base 2,2[p-(2-hidroxi 3-metacriloxipropoxi)
fenil] propano (Bis-GMA, Aldrich, EEUU, 98 % de pureza) y el monomero diluyente dimetacrilato de tetraeti-
lenglicol (TEEGDMA, Fluka, Suiza, 98 % de pureza). Se empleo, como agente de acoplamiento, el 6-metacri-
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loxipropiltrimetoxisilano (MPS, Aldrich, EEUU, 98 % de pureza); se anadio peroxido de benzoilo (PBO, Aldrich,
EEUU, 98 % de pureza) y N,N-dimetil-p-toluidina (DMPT, Merck, Alemania, 98 % de pureza). Se incorporo como
relleno inorganico el aerosil OX-50 (Degussa, Alemania, 99.8 % de pureza).

Preparacién de los sellantes dentales experimentales

En la tabla 1 se muestra la composicion de los sellantes dentales preparados; cada uno consta de dos par-
tes, una contiene el peroxido de benzoilo (iniciador) y otra, la N,N- dimetil-p-toluidina (acelerador); ambos
en 1 % de peso. Para preparar los sellantes con relleno se anadio 1 % en peso de aerosil OX-50 a cada mezcla
monomeérica; se mezclo manualmente, poco a poco, para evitar la aglomeracion de las particulas. Las formu-
laciones se guardaron en frascos ambar y almacenaron en refrigeracion. Para su polimerizacion, se mezclaron
cantidades equivalentes de las partes y se dejaron por 5 min, que es el tiempo de fraguado clinico recomen-
dado para estos materiales.

Tabla 1 - Composicion de los sellantes dentales

Sellantes experimentales Matriz organica Composicion matriz Relleno inorganico

organica (%)

BT Bis-GMA/TEEGDMA 60/40
BTM Bis-GMA/TEEGDMA/MPS 60/30/10
BT, Bis-GMA/TEEGDMA 60/40 Aerosil 0X-50 (1 %)
BTMg, Bis-GMA/TEEGDMA/MPS 60/30/10

Caracterizacion de los sellantes dentales

El analisis espectroscopico de la nueva mezcla monomeérica Bis-GMA/TEEGDMA/MPS se realizo en un es-
pectrometro Shimadzu Prestige-21, con camara de reflectancia total atenuada Spacac-Golden-Gate-Single-Re-
fraction (ATR-GS10500). El espectro se obtuvo en un intervalo de 4500-500 cm-1, con resolucion de 4 cm-1 y
un promedio de 64 barridos.

Los tiempos de trabajo (TT) y fraguado (TF) se determinaron por un método de observacion visual que
simula la manipulacion realizada por el estomatologo en el momento de aplicar el sellante.® Para realizar el
ensayo, se anadio una gota de la mezcla con iniciador en un pozuelo de aplicacion. El cronometro se puso en
marcha, al anadir una segunda gota de la mezcla que contenia el acelerador. Se homogenizo la mezcla duran-
te 10 segundos y, posteriormente, se introdujo la punta de un explorador dental a pequenos intervalos hasta
que, al retirarlo, aparecio un hilo fino de resina entre este y la mezcla. Este momento se tomo como TT. Para
la determinacion del TF, se utilizo un explorador de punta fina, que se introdujo suavemente en la mezcla a
cortos intervalos; cuando la dureza del material impidio la penetracion del explorador se tomo el TF. Se rea-
lizaron tres mediciones de los TT y TF en el caso de los sellantes a una temperatura de 27° C.

Para el ensayo de absorcion y solubilidad en agua se prepararon cinco probetas en moldes de teflon de 15
mm (x 0,1 mm) de diametroy 1 mm (+ 0,1 mm) de altura, segun la norma ISO 4049:2019.(9 La absorcion (A) y
solubilidad (S) en agua se calcularon de acuerdo con las ecuaciones 1y 2, respectivamente.

A:mz—m3 (1) S:ml—m3 (2)

Donde m1 es la masa de la probeta acondicionada en desecadora, m2, la masa de la probeta despues de
la inmersion en agua destilada a 37 + 1 °C durante 7 dias, m3 es la masa de la probeta reacondicionada en
desecadora y V es el volumen de la probeta.

Para el ensayo de resistencia a la compresion se prepararon cinco probetas en moldes de teflon de 8 mm
(= 0,1 mm) de altura y 4 mm (+ 0,1 mm) de diametro. Las probetas se almacenaron en agua destilada a 37°C
durante siete dias. El ensayo se realizo en una maquina de pruebas universales TESTCOM-5 a 25° C, con ceélula
de carga de 5 kN y velocidad de 1 mm/min. El final del ensayo se establecio en el momento en que se frac-
turo la probeta.
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El calculo de la resistencia a la compresion se realizo mediante la ecuacion 3.

oc=—> (3)

D2

Donde o es la resistencia a la compresion, F es la carga maxima aplicada y D es el diametro de la probeta.

Analisis estadistico

Para el procesamiento de los datos se empleo el programa de computo OriginPro. Los resultados de los en-
sayos de absorcion y solubilidad en agua y resistencia a la compresion se analizaron por el método de ANOVA
unidireccional, seguida de la prueba estadistica de Fisher (p < 0,05). Para medir el tamano de particula del re-
lleno se analizaron las imagenes de microscopia electronica de barrido con el programa computacional ImageJ.

Los datos que apoyan esta investigacion estan disponibles en el repositorio Zenodo (https://doi.org/10.5281/
zenodo.11186969)

RESULTADOS

La figura 1 muestra las micrografias obtenidas del aerosil OX-50 que esta formado por particulas nanome-
tricas de morfologia esférica y establecen aglomerados, cuyos tamanos se encuentran entre 50 y 100 nm.

100 nmm

a6,5 nm

932 hm

100 nrm

Fig. 1 - Imdgenes del aerosil OX-50, (A): 50 000 aumentos vy (B): 250 000 aumentos.

La figura 2 muestra el espectro FTIR de la mezcla monomeérica Bis-GMA/TEEGDMA/MPS (BTM); se observan
e identifican las principales bandas de absorcion de los monomeros que forman la matriz organica.
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Fig. 2 - Espectro FTIR de la mezcla monomeérica Bis-GMA/ TEEGDMA/MPS (BTM).
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Los resultados de los tiempos de trabajo y fraguado de los sellantes se muestran en la tabla 2. Los valores
promedios de los tiempos de trabajo estuvieron entre 44 y 49 s y los tiempos de fraguado, entre 252 y 277 s.

Tabla 2 - Resultados de los tiempos de trabajo vy fraguado

Sellantes experimentales TT (s) TF (s)

BT 46 + 3 277 £ 11
BTM 47+3 | 271 +17
BTr1 44 + 3 252 + 4
BTMg; 49 + 3 254 + 7

Los resultados de la absorcion y solubilidad en agua de los sellantes experimentales se muestran en la figu-
ra 3A; todos presentaron valores de absorcion en agua por debajo de 40 fg¢/mm3. En cuanto a la solubilidad, las
formulaciones BT y BTM mostraron valores de solubilidad de 13 + 2 fg/mm3y 9 + 1 [g/mm3, respectivamente;
y el sellante BTMR1 presento solubilidad inferior a 7,5 fg/mm3.

Los resultados de la resistencia a la compresion para los sellantes experimentales se muestran en la figura
3B; los valores promedios estuvieron entre 64 + 12 y 91 + 8 MPa.
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Leyenda: Iguales superindices de letras (A-C y a-c) indican que no existen diferencias significativas en la propiedad analizada.
Fig. 3 - Evaluacion de las propiedades de los sellantes dentales experimentales. A: Absorcion y solubilidad en agua vy B:
Resistencia a la compresion.
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DISCUSION

Los resultados del analisis de la morfologia y el tamano del relleno permitieron comprobar que las parti-
culas del aerosil OX-50 son esféricas y de tamanos nanométricos; lo que resulta favorable, ya que puede pro-
porcionarles mayor resistencia y mejor pulido a estos materiales.™ Ademas, al minimizar los espacios entre
particulas, es posible aumentar el contenido en peso del relleno y, en general, optimizar el comportamiento
mecanico del material. Por otra parte, la forma esférica del aerosil OX-50 también tiene ventajas, pues mejora
la resistencia al desgaste y a la fractura del material; ya que las tensiones mecanicas tienden a concentrarse
en los angulos y protuberancias de las particulas, lo que contribuye a reducir la friccion durante el uso.%%1®

El espectro FTIR de la nueva mezcla monomeérica Bis-GMA/TEEGDMA/MPS sin polimerizar (fig. 2) presento
las principales bandas de absorcion de los monomeros; las cuales se deben a las vibraciones de los enlaces
O-H (grupo hidroxilo), C=0 (grupo carbonilo) y C=C (grupos metacrilatos). Debe destacarse que las bandas en
1635 y 1606 cm-1 son fundamentales para determinar el grado de conversion de los sellantes.

Los tiempos de trabajo (TT) y fraguado (TF) son de suma importancia en estos materiales; ya que el esto-
matologo necesita de tiempo suficiente para manipular el material antes de que aumente considerablemente
su viscosidad; y, por otro lado, el sellante debe fraguar en tiempo clinico. La norma ISO 6874:2015 establece
que el tiempo de trabajo para los sellantes dentales autocurados no debe ser inferior a 40 s y el tiempo de
fraguado no debe superar los 5 min. El analisis de los resultados mostro que los TT de los cuatro sellantes
evaluados fueron superiores a los 40 s y los valores promedios de los TF oscilaron entre los 4-5 min; los que
resultan adecuados para este tipo de material y son ligeramente superiores a los obtenidos en el caso del CU-
BRIDEM."® Teniendo en cuenta los valores de los tiempos de fraguado obtenidos en los sellantes, las probetas,
para los ensayos de absorcion y solubilidad en agua y resistencia a la compresion, se dejaron polimerizar por
5 min.

La absorcion y solubilidad en agua son parametros que se controlan en los materiales dentales. Constituyen
una medida de la estabilidad quimica de estos en un ambiente humedo, como el medio bucal.?%2"-22 Segun la
norma ISO 4049:2019,14 los valores adecuados de absorcion y solubilidad en agua para estos materiales son: <
40 fg/mm3 y < 7,5 Jg/mm3, respectivamente. Como se muestra en la figura 32, todas las formulaciones pre-
sentaron valores de absorcion en agua por debajo de lo establecido en la norma. La absorcion de estos mate-
riales provoca la plastificacion e hinchamiento del sellante, lo que conduce a que, con el tiempo, disminuya
su retencion.®" Se observo que los sellantes con la nueva matriz Bis-GMA/TEEGDMA/MPS presentaron mayor
absorcion que aquellos con la matriz sin MPS; ya que esta formulacion tiene mas probabilidad de atraer el
agua, debido a la presencia de monomeros con grupos polares.

La alta solubilidad del sellante BT, con respecto al resto de los sellantes estudiados, puede ser atribuida a
varios factores: la composicion de su matriz; menor grado de polimerizacion, al quedar una cantidad consi-
derable de monomero residual sin reaccionar que pudo migrar hacia el medio; problemas en la manipulacion,
asociados a su mayor fluidez; y la forma de preparacion de los sistemas autocurados, que contiene dos partes.
La presencia de relleno inorganico en los sellantes BTR1 y BTMR1 incidio favorablemente en la disminucion de
la absorcion y solubilidad en el agua. El sellante BTMR1 mostro los menores valores de solubilidad y cumplio
con el requisito de la norma.

Los resultados de absorcion y solubilidad de los sellantes experimentales se compararon con los reportados
en la literatura@*242526,.27.28) hara materiales de composicion similar; y se encontraron valores de absorcion y
solubilidad similares o ligeramente superiores a los del estudio.

La resistencia a la compresion es una de las propiedades mecanicas evaluadas en estos materiales, pues,
al colocarse en zonas oclusales posteriores de forma superficial, es importante asegurarse de que el material
sea lo suficientemente resistente para soportar las fuerzas de masticacion, que son de tipo compresiva en
esta zona de la cavidad bucal.?) La resistencia a la compresion, para los sellantes a base de resina sin relleno,
puede variar entre 55-72 MPa; por otro lado, los sellantes que contienen > 10 % en peso de relleno la resisten-
cia a la compresion puede alcanzar valores entre 179-225 MPa.® Los sellantes experimentales (fig. 3b) tienen
valores adecuados de la propiedad, segun su composicion y los datos que aportan las diferentes bibliografias
consultadas.?®?° No se observaron diferencias significativas entre los sellantes BT y BTM ni entre los sellantes
de cada matriz con su relleno. El sellante BTMR1 presento el mayor valor promedio de resistencia a la com-
presion. Este hecho constituye una evidencia de la influencia del silano sobre la interaccion del relleno con la
matriz.

El agente de acoplamiento o silano tiene un efecto significativo en la resistencia a la compresion; actua en
la transferencia de tensiones del polimero al relleno inorganico; refuerza el material y mejora la distribucion
del relleno a traves de la matriz polimérica.®® Debido que estos materiales se colocan en las zonas oclusales
posteriores, deben presentar resistencia a la compresion cercana a la del esmalte.® De acuerdo con los resul-
tados de esta propiedad, los sellantes BTM y BTMR1 serian los candidatos mas adecuados para su empleo. En
los sellantes estudiados se utilizo solamente 1 % de relleno inorganico, porciento que se podria incrementar en
la busqueda de una mejora en las propiedades mecanicas, con cierto compromiso para no afectar la fluidez
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del material y su penetracion en las fosas y fisuras del molar.

Como conclusion, las cuatro formulaciones de sellantes dentales experimentales cumplen con los requeri-
mientos exigidos en los tiempos de trabajo y fraguado, absorcion en agua y resistencia a la compresion. En el
caso de la solubilidad en agua, solo cumplen con esta propiedad los sellantes que contienen relleno. El sellante
experimental preparado con la matriz que incorpora el agente de acoplamiento y 1 % aerosil OX-50 presento
los mejores valores de las propiedades estudiadas; lo que evidencia la influencia positiva de la adicion del
silano y del relleno en la matriz para la preparacion de estos materiales, tan necesarios en el manejo tanto
preventivo y terapéeutico de la caries dental.
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