BENEMERITA UNIVERSIDAD AUTONOMA DE PUEBLA

FACULTAD DE ESTOMATOLOGIA

LICENCIATURA EN ESTOMATOLOGIA

TESIS:

MODIFICACION DE RESINA DENTAL
CON OXIDO DE GRAFENO

PARA OBTENER EL TITULO DE
LICENCIATURA EN ESTOMATOLOGIA

PRESENTA:
BEATRIZ MARQUEZ VILLEGAS
201602437

DIRECTORA DE TESIS
D.C. JULIA FLORES TOCHIHUITL
ID 100228022

DIRECTORA DISCIPLINARIA
D.C. CAROLINA SAMANO VALENCIA
ID 100526470

ASESORA METODOLOGICA
DRA. AMERICA PAULINA RIVERA URBALEJO
ID 100528858

LECTOR
GUILLERMO FRANCO ROMERO
ID:100294988

JUNIO 2023






Oficio No. FESIEP/CIFE/076/2023

C. Beatriz Mdrquez Villegas

Alumna de la Licenciatura

Matricula No.: 21450004

Facultad de Estomatologia

Benemérita Universidad Auténoma de Puebla
PRESENTE

Sirva este medio para enviarie un cordial saludo, asimismo, el que suscribe MO. Farid Alfonso Dipp Veldzguez Secretario
de Investigacion y Estudios de Posgrado de la Facultad de Estomatologia de fo Benemérita Universidad Auténoma de
Puebla; por este medio me permito informar a Usted, que, estd Secretaria de Posgrodo goaueba lg impresion de fa Tesis
litulada:

“Modificacion de resina dental con 0xi rafen

misma que presentara RArg

SuU conocimiento y atencion correspondiente.
Sin otro particular, reitero a Usted mi mas atenta y distinguida consideracion.
Atentamente

“Pensar bien, para vivir mejor”
H. Puelia de Z,, 14 de junis&

MO~
Secretario de Investigacion y Es
Facultad de Estomatologio




UNIVERSIDAD AUTONOMA DE PUEBLA
DE ESTOMATOLOGIA
SOLICITUD DE AUTORIZACION DE IMPRESION DE TESIS RECEPCIONAL

Para obtener el Grado de: Licencigtura en Estomatologia

Registro CIFE: 2023201 Fecha: miércoles 14 de junio de 2023.

Titulo de la Tesis: “Modificacion de Resing Dental con Oxido de Grafeno™.

Nombre del alumno: Beatriz Marquez Villegas Matricula: 201602437

Domicilio: Av. Nifios héroes #611 Col. Chachapa

Tel: 68"63572901 ), '}, Fecha de ingreso a la Facultad: agosto 2016
Firma: (L0

4
Director de Tesis: DC. Julia Flores Tochihuit! Grado académico: Doctora en Ciencias Quimico Bioldgicas
ID: 100228022 Tel: 22°2546 67 11

1D: 100526470 Tel: 44°48 1918 22

Director Metodoldgico: DC. América Paulina Rivera Urbalejo Grado académico: Doctorado en Ciencias Biomédicas

Adscripcion: d de Estomatologio ID: 100528858 Tel: 22°26 62 19 30
/
Firma: -~ J3X =

Lector: MEI. Guillermo Franco Romero Grado académico: Maestria en Estomatologia

Adscripcion: Fa;ultad de Estomatologia 1D:100294988 Tel: 22722 12 06 57
Firma: // "ﬁ / ;
e

Nombre y firma de aprobacion del Responsable del Presidente de la Aca ig de Ciencias Bdsicas.

DC. Miguel Angel Casillas Santana Firma: N

La Secretaria de Investigacion y Estudios de Posgrado de la Facultad tol

" N o
Fecha: miércoles 14 de junio de 2023 Sello.' a4



OFICIO DE ACEPTACION DE CIFE



REPORTE DE SIMILITUD ANTI-PLAGIO

Tesis BMV

INFORME DE ORIGINALIDAD

25, 22, 18 13

INDICE DE SIMILITUD FUENTES DE INTERNET ~ PUBLICACIONES TRABAJOS DEL
ESTUDIANTE



ye

EVIDENCIA DE PRODUCTOS ACADEMICOS DERIVADOS DEL

PROYECTO

e|gand ap opejs3 |ap eifojouda ] A ejoual) ap-afasuo) jap |elauar) J0303.ig
LIOJBAJES SBIQNIIBADD) |314G Q BIIOJDIA "0
ﬂ ~ .C

220z 9p aiquainou ap g( e ‘ezoSesez ap ejqend ‘H
ajuswejualy

"ZZ0Z |2p 2iquiainou ap g A / |2 0geD B QAd|| 3S
[end |3 ‘|enMIA PEPI[EPOIA :ZZ0Z S2J0peSIISaAU| SAUSAQI 9p [e3e}ST 0Jjuanous
19013] |2 ua pnjeg e| ap seloual) A euldipapy ap eaJe |2 ua ,0NI4VYD 3a OAIXO NOD
vYavOI4IA0W 05ZZ ¥31114 TV.LN3A YNIS3Y, 0309404d |2 uod opediorped Jagey Jod

BIIN[ [}NYIYdo] salol4
‘euljoie) elouaje) ouewes ‘ziyeag sega||In zanbiepy

‘Y OLN3INIOONOO3Y

ajuasaud |2 e31030
‘e|qengd ap ope)s3 |ap eidojouda) A eioual) ap ofesuo) |3

uoIoBONpP3 ap J "04N1nJ 120DH "DIIOISIY 180DH 7
B11B3181088 @ Ejqond 9p ouwidiqoD &

soUangr

~




AGRADECIMIENTOS

Agradecimiento especial a mi directora de tesis, la Dra. Julia Flores Tochihuitl le estoy muy
agradecida por ensefiarme todo este mundo de la investigacion y por creer en mi para
participar en diversos proyectos, por ser una gran amiga y mentora. A todos los miembros
del laboratorio multidisciplinario por generar un buen ambiente de confianza donde
apoyamos y valoramos el trabajo de investigacion de los demas siempre buscando nuevas

maneras de realizar investigacion.

Agradezco a Dra. Carolina Sdmano Valencia por su invaluable colaboracion en la
realizacién de pruebas mecanicas analisis de datos, busqueda de informacién, asi como
su asesoria en todo lo referente a biomateriales. También agradezco la colaboracién del
Laboratorio de Biomateriales de Estomatologia BUAP y a su responsable, la Dra. Abigail
Flores Ledezma.

Quiero agradecer también a la universidad que me ha exigido tanto, pero al mismo tiempo

me ha dado las herramientas para aprender a ser un profesionista de excelencia.

Agradezco a la Direccién de innovacion y Transferencia del Conocimiento (DITCO) con
sede en Ciudad Universitaria y en especial al Mtro. Eric Reyes Cervantes por la disposicion
de su tiempo y su amabilidad para realizar las pruebas necesarias a los materiales

estudiados.

Agradezco a la casa comercial 3M por la donacién de material para la elaboracion de las
muestras y a Victor Portilla por ser parte importante de dicha colaboracion.



AGRADECIMIENTOS PERSONALES

A mis familiares

Agradezco tener una familia tan grande y unida con quienes siempre puedo contar como
un respaldo ante cada paso que doy, especialmente agradezco a mis padres y hermanas
gue han sabido guiarnos y darnos las mejores herramientas para el estudio no solo de
manera econdémica, también con palabras de aliento y risas. A Gabriel por apoyarme en

todo momento y ser un buen compairiero de vida.



INDICE

3.1
3.1.1
3.1.2
3.1.3
3.131
3.1.4

7.1
7.2

8.1
8.2
8.2.1
8.2.2
8.3
8.3.1
8.3.2
8.3.3
8.4
8.5
8.6

INTRODUCCION

PALABRAS CLAVE

ANTECEDENTES

ANTECEDENTES GENERALES

TIPOS DE COMPUESTOS DENTALES
CARACTERISTICAS DE LAS RESINAS COMPUESTAS15
OXIDO DE GRAFENO (GO)

MATERIALES A BASE DE GRAFENO (GBM) EN ODONTOLOGIA.

ANTECEDENTES ESPECIFICOS
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
JUSTIFICACION

HIPOTESIS

OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

OBJETIVOS ESPECIFICOS
MATERIALES Y METODOS
DISENO DEL ESTUDIO
POBLACION Y MUESTRA
POBLACION

MUESTRA

CRITERIOS DE SELECCION
Criterios de inclusién

Criterios de exclusion

Criterios de eliminacion
VARIABLES

CONCORDANCIA'Y FIABILIDAD
UBICACION ESPACIO TEMPORAL

15

17

18

18

18

19

22

23

26

26

27

28

28

29

29

29

29

29

29

29

30

31

31

32

32

10



8.7
8.7.1

8.7.2
8.7.3
8.7.4
8.7.5
8.8
9
10
11
12
13

14

PROCEDIMIENTOS, TECNICAS Y FUENTES DE RECOLECCION
MORFOLOGIA SUPERFICIAL

COMPOSICION ELEMENTAL

ESTUDIO ANTIMICROBIANO (PRUEBA DE DIFUSION EN AGAR).
PRUEBA DE RESISTENCIA A LA FLEXION (“STRENGTH”)
PRUEBA DE RESISTENCIA AL DESGASTE

ANALISIS ESTADISTICO

BIOETICA

RESULTADOS

DISCUSION

CONCLUSION

BIBLIOGRAFIA

ANEXOS

34

35

36

37

37

38

39

43

44

47

50

11



LISTA DE ABREVIATURAS

Oxido de grafeno

El 6xido de grafeno reducido

Nanomateriales basados en el grafeno

Dimetacrilato de bisfenol a

Metilmetacrilato

Caldo de infusién cerebro-corazon

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier

Streptococcus mutans

(GO)
(RGO)
(GBN)
(BIS-MA)
(MMA)
(BHI)
(FT-IR)
(S. mutans)

12



1. RESUMEN

INTRODUCCION. Las resinas dentales son el material mas usado en estomatologia, se
utiliza para restaurar una cavidad provocada por caries, la resistencia a la flexion y al
desgaste son dos caracteristicas importantes que poseen las resinas y provocan la

aparicion de grietas y la infiltracion bacteriana.

OBJETIVO. Nuestro objetivo fue comparar propiedades tanto fisicoquimicas, como
mecéanicas y microbioldgicas de la resina compuesta z250 XT y las propiedades de esta

misma resina adicionada con GO.

METODOLOGIA. De acuerdo con la NOM ISO-4049 para materiales a base de polimeros,
se crearon barras y discos y se realizo un analisis SEM de la morfologia de la superficie.
Con estos materiales realizamos pruebas de resistencia al desgaste por cepillado y
resistencia a la flexion, asi como ensayos de caracterizacion FTIR e inhibicion
microbiologica de resina compuesta z250 XT suplementada con GO al 0,01% y 0,02%

sobre S. mutans frente a resina compuesta no modificada.

RESULTADOS Y DISCUSION.

Analisis de morfologia superficial: En las probetas de resina modificada con 0,01% de
OG (G1) y 0,02% de OG (G2) y de las resinas no modificadas (control), se observaron

superficies homogéneas; no se observaron aglomeraciones.

Caracterizacion FT-IR: El andlisis realizado con FT-IR no nos arrojo espectros en los que
pudiéramos diferenciar una muestra de otra a la hora de confirmar la presencia de grafeno
en las muestras, ya que algunos de los espectros resultantes de la prueba son

comunmente identificado en resinas compuestas y derivados del G, como el GO.

Resistencia a la flexion: Al comparar las muestras, no fue posible encontrar diferencias
13



estadisticamente significativas; cabe destacar que no se observo ningun debilitamiento de
las resinas a las que se afiadi6 GO. Resistencia al desgaste: Comparando con el control,
los grupos G1 y G2 mostraron la menor pérdida de masa (ANOVA de 1 via, p0,0001) y
(p0,0001). Es significativo destacar que, cuando se compararon G2 y G1, G2 perdi6 la
menor masa (ANOVA de 1 via, p0,0001).

CONCLUSIONES. Cuando se utiliz6 GO como material de relleno y se afladié a muestras
de la resina, se obtuvo una combinacién homogénea, lisa y aparentemente sin grumos,
como se observo mediante el microscopio electrénico de barrido a varias amplificaciones.
la resistencia no se vio afectada por la adicion de GO a las resinas compuestas. en
comparacion con la resina no modificada, la adicion de GO a las resinas compuestas al
0,01% y al 0,02% mejor6 drasticamente la resistencia al desgaste. los ajustes utilizados
para examinar esta caracteristica no hicieron que las resinas modificadas tuvieran un

efecto antibacteriano sobre s. mutans.

PALABRAS CLAVE

Resina compuesta, 0xido de grafeno, resistencia al desgaste, resistencia a la flexién,

accion antimicrobiana.
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2.- INTRODUCCION

La contraccion por polimerizacién es una de las caracteristicas cruciales que se
tienen en cuenta al elegir algunos materiales a utilizar en tratamientos que rehabilitan a
un diente de manera estética a base de resinas. La acumulacion de tensiones de
contraccion que tiene lugar durante la polimerizacion afecta gravemente a la
conservacion de la interfaz entre los tejidos duros dentales y las resinas compuestas, lo

gue puede provocar la desunién y el fracaso clinico de las restauraciones.

Los problemas clinicos méas frecuentes provocados por la contraccion de la
polimerizacion son la fractura del érgano dentinario, el dolor dental postoperatorio y la
apertura de los margenes de las restauraciones, que puede dar lugar a microfiltraciones
de fluidos, decoloracion de los recesos de los margenes y caries recurrentes. Por lo tanto,
se cree que la traccién que provoca la contraccion durante la polimerizacién creada por
las resinas compuestas al ser activadas con luz en la cavidad desempefia un papel

significativo en la durabilidad, filtracion y posterior fracaso de las restauraciones.

Para reducir el nimero de tratamientos dentales que fracasan debido a infecciones
microbianas, se han creado muchos materiales dentales antimicrobianos. Dado que estos
efectos se ven potenciados por los agentes antibacterianos (como la clorhexidina y los
compuestos de amonio cuaternario), la principal estrategia consiste en incrustar o recubrir
los materiales dentales con ellos. Por desgracia, las propiedades antibacterianas y
mecéanicas de estos compuestos no suelen coincidir. Por ejemplo, el uso de agentes
antimicrobianos reduce el rendimiento mecanico de los materiales dentales. Ademas de
gue algunos biomateriales tienen una actividad antimicrobiana superior que no afecta al
rendimiento mecanico de los materiales dentales y algunos tienen propiedades
mecanicas significativamente mejoradas, varios grupos de investigacién también han
estudiado los biomateriales o les han hecho modificaciones para mejorar el rendimiento

mecanico de los materiales dentales con los que se combinan.

15



Uno de los biomateriales mas prometedores que se han encontrado desde 2004
es el oxido de grafeno (GO). Se trata de una sustancia carbonosa bidimensional que
actia como el bloque de construccion fundamental del grafeno. El GO esta formado por
varias capas de atomos de carbono sp2 con el grosor de un atomo y con forma de panal
hexagonal.

Ademas, el GO es excepcional por sus extraordinarias cualidades mecanicas, eléctricas
y térmicas y su superficie superior. Debido a estas cualidades, numerosas organizaciones
estan estudiando sus posibles usos. Sin embargo, la agregacion del GO, la dificultad de

mezclarlo con otros materiales y su feo aspecto negro pueden limitar su aplicacion.

La capacidad del GO para integrarse con otros biomateriales, como polimeros,
ceramicas y metales, puede utilizarse para desarrollar combinaciones de materiales con
las cualidades deseadas. Los derivados del grafeno, como el GO, se han utilizado para
modificar materiales dentales mediante dispersion coloidal, produccién directa,
sinterizacion y conjugacion. Para asegurarse de que el grafeno o sus derivados se
distribuyen y funcionalizan uniformemente en la matriz elegida, es vital conocer el estado

actual de la matriz de los materiales dentales antes de iniciar el proceso de modificacion.

El GO tiene una dispersion y estabilidad superiores en soluciones acuosas porque
tiene grupos funcionales que contienen oxigeno, como el epoxi (C-O-C) hidroxilo (-OH)
en sus planos basales y acido carboxilico (-COOH) en sus bordes. Estos grupos
funcionales desempefian especificamente un papel importante en la accion
antibacteriana. En comparacion con el grafeno, el éxido de grafito y el rGO, el GO tiene
una mejor accion antibacteriana contra la Escherichia coli. Estas caracteristicas hacen
gue el GO sea prometedor para mejorar los equipos médicos y los materiales de

restauracion.

Hay varios microorganismos presentes en la cavidad oral, las dentaduras y otros
aparatos dentales extraibles. Los microorganismos que se han encontrado
frecuentemente en la cavidad oral son Streptococcus mutans (s. mutans), Streptococcus
sanguinis (s. sanguis), y en menor cantidad Staphylococcus aureus, todos estos son
ejemplos de bacterias Gram-positivas. S. mutans es la bacteria anaerobia facultativa y

el principal factor etioldgico en el inicio y desarrollo de biopeliculas cariogénicas, mientras
16



que E. faecalis suele encontrarse en dientes reinfectados y dientes tratados en el
conducto radicular. Por otro lado, P. gingivalis y F. nucleatum son bacterias anaerobias

Gram-negativas asociadas a la periodontitis y la infeccién del conducto radicular.

En los dltimos afios, varios estudios han examinado los efectos antimicrobianos de
los nanomateriales que se forman a partir de combinaciones con grafeno sobre los
patdgenos dentales. Por ejemplo, se ha informado de que el GO mostré potente actividad
antimicrobiana y antiadherente sobre bacterias y hongos, ademas, se descubri6é que el
GO inhibe el crecimiento de S. mutans, S. aureus, E. coli y C. albicans, con una
citotoxicidad minima. El mecanismo antimicrobiano del GO y los nanomateriales basados
en grafeno implica acciones fisicas y quimicas. Los patdégenos mueren principalmente
por la accion de los bordes afilados de los GBNSs, las nanohojas envuelven y atrapan a
las membranas bacterianas, ademéas de la muerte de los microorganismos por la
produccion en mayor cantidad de especies reactivas de oxigeno (ROS). La comprension
de los mecanismos antimicrobianos subyacentes de los nanomateriales basados en
grafeno puede contribuir a desarrollar la préxima generacion de materiales dentales
resistentes a las infecciones microbianas.

Por lo que la este proyecto de tesis tiene como propodsito adicionar GO en dos
concentraciones distintas a las muestras de resina compuesta para aumentar Sus
propiedades mecénicas Yy fisicas (resistencia a la flexion y resistencia al desgaste) y

posiblemente afiadir actividad antimicrobiana.
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3.- ANTECEDENTES

3.1ANTECEDENTES GENERALES

Debido a su potencial como agentes antibacterianos y materiales liberadores de
farmacos, el GO y las ldminas de grafeno se han estudiado recientemente para posibles
usos biolégicos. Debido a su enorme superficie, su capacidad para cargar de forma no
covalente medicamentos que contienen anillos aromaticos y sus caracteristicas épticas
inherentes, las laminas de grafeno y el GO se consideran posibilidades viables para el

desarrollo de farmacos y la regeneracion ésea (1).

El GO ha sido integrado a otros materiales con diversos fines, como dar lugar a mayor
solubilidad, mayor resistencia mecanica, mejora de las propiedades térmicas, mejora de
la conductividad eléctrica, mejor capacidad de administracion de farmacos y ademas

permite la construccion de biosensores para una variedad de analitos (2).

Los biomateriales basados en grafeno son ejemplos tipicos de materiales novedosos
gue se han introducido recientemente en el campo biomédico. Poseen grandes
propiedades/caracteristicas que los hacen muy utiles. Debido a los diferentes métodos
para preparar y sintetizar estos materiales, hay una variacién en sus caracteristicas,
especialmente sus propiedades fisicoquimicas. Gran parte de los estudios que se han
realizado sobre el uso de los biomateriales basados en grafeno son sobre el GO vy el
oxido de grafeno reducido (rGO); por lo tanto, es necesario aumentar el alcance de los
estudios (3).

Las cavidades bucales, las dentaduras postizas y otros aparatos dentales extraibles
contienen diversos gérmenes como Streptococcus mutans (s.muttans), Streptococcus
sanguis (s, sanguis) y Staphylococcus aureus (s, aureus), estos son tres ejemplos de las
bacterias presentes en mayor cantidad en la cavidad bucal, estas bacterias son Gram
positivas, mientras que E. faecalis suele detectarse en dientes reinfectados y en dientes
gue han sido sometidos a endodoncia, S. mutans es una bacteria anaerobia facultativa

gue constituye el principal componente etioldgico en el inicio y desarrollo de biopeliculas
18



cariogénicas. Por otro lado, P. gingivalis y F. nucleatum son bacterias anaerobias Gram

negativas relacionadas con la periodontitis y las infecciones del conducto radicular.

3.1.1 TIPOS DE COMPUESTOS DENTALES

Tanto los materiales naturales como los manufacturados que se degradan de
forma natural pueden emplearse en medicina. Los dos requisitos mas cruciales para su
utilizacién son que el material sea inocuo tanto para el tejido huésped como para los
productos de descomposicion. Las ultimas investigaciones han estado enfocadas en el
desarrollo de sistemas biodegradables con gran capacidad de recuperacién y tolerancia
bioldgica, ya que pocos biomateriales de origen natural cumplen estos criterios (4). Los
materiales compuestos son el tipo de material de restauracion dental mas utilizado. Se
conocen como composites porque estan formados por dos partes: la primera es un relleno
inorganico en forma de microparticulas y la segunda es una matriz organica que es
continua (polimero), que les proporciona sus caracteristicas beneficiosas. Los

procedimientos y restauraciones dentales suelen implicar la polimerizacion in situ (5).

Hay resinas acrilicas que se pueden calentar y moldear, como el polimero
termoplastico polimetacrilato de metilo (PMMA). Con él se fabrican con frecuencia las
bases de dentaduras postizas y dientes en odontologia. Sin embargo, este termoplastico
no se utiliza como material base para este tipo de restauraciones dentales, la manera en
que se usa es cuando se combina con un monémero que se vende junto con el polvo para
hacer una pasta maleable que tiene la capacidad de polimerizar a través de una reaccion

exotérmica para producir la pieza final en forma sdlida (5).

3.1.2 CARACTERISTICAS DE LAS RESINAS COMPUESTAS

La estructura de cada material afecta directamente a su comportamiento fisico,
mecanico, estético y clinico. A la matriz organica de las resinas también se le llama
material de relleno, existe una fase de dispersién donde se mezclan los componentes,
este pude ser silano organico o algun otro agente acoplador entre la matriz organica y el

material de relleno, cuyas moléculas deben tener un grupo silano en un extremo (para la
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union ionica con el SiO2) y en el extremo opuesto debe tener grupos metacrilato (para la
unidn covalente con la resina), estos son los tres componentes quimicos principales de

las resinas compuestas (6).

La matriz organica de las resinas compuestas involucra un sistema mondémero,
dimero o monémero trifuncional y algan sistema que ayude a iniciar la foto polimerizacion,
este sistema provoca que la resina sea polimerizada por radicales libres con una base de
alfa-dicetona (canforoquinona); también es necesario un agente reductor a base de
aminas alifaticas terciarias (alcohol 4-n, n-dimetilaminoetil); y se requiere de un sistema
acelerador que actua sobre el iniciador y promueve la polimerizacion dentro de un ciclo
clinico (8). En general, se admite que la proporcion de contraccion volumétrica aumenta
con la disminucién del peso molecular medio del monémero o de su combinacién. Se
diluye con otros mondmeros de baja viscosidad (bajo peso molecular), conocidos como
controladores de la viscosidad, como el dimetacrilato de bisfenol A (Bis-MA), el
dimetacrilato de etilenglicol (EGDMA), el dimetacrilato de trietilenglicol (TEGDMA), el
metacrilato de metilo (MMA) o el dimetacrilato de uretano (UDMA), con el fin de simplificar

el proceso de fabricacion y la manipulacion clinica (6).

Sin embargo, la sustancia de relleno inorganica que forma la fase dispersa de la
resina es el material que le da las principales propiedades como lo son las fisicas y
mecanicas que caracterizan a todas las resinas compuestas. El tipo de relleno utilizado,
como se ha obtenido y qué cantidad se ha incluido desempefian un papel importante en
las cualidades mecanicas del material de restauracion. El mayor porcentaje de relleno es
siempre cambiante y se han realizado muchas mezclas porque las particulas de relleno
se unen a la fase organica para mejorar las caracteristicas fisico-mecanicas de la matriz
organica. Se ha comprobado ue modificar el relleno reduce el coeficiente de expansion
térmica, aumenta la radiopacidad, disminuye la contraccion final de polimerizacion, facilita

la manipulacion y mejora la estética (8).

Existen diversas clasificaciones de resinas compuestas: a) de acuerdo con sus
componentes b) forma de polimerizacion y c) el tamafio de particulas que conforman el
relleno inorganico. Entre estas tenemos las realizadas por Lutz et al. (9) en 1992, Willems
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et al. (10) basado en las medidas de las particulas de relleno en 2000 y Bayne (12) en

2005 las clasifica de la siguiente forma:

Megarelleno  Macrorelleno  Mediorelleno  Minirelleno  Microrrelleno  Nanorelleno
0.5-2mm 10-100 pm 1-10 pm 0.1-1 pm 0.01-0.1 pm 0.001-0.01

pm

El uso de los llamados nano rellenos es el tema del estudio mas reciente. Estas
mindsculas particulas, esencialmente indetectables, son siempre mas pequefias que los
microrrellenos. No dispersan ni absorben la luz visible, ya que su tamafio de particula
esta por debajo del espectro de luz visible. Estos rellenos permiten integrar radioactivos
sin alterar las cualidades estéticas de las resinas (13). Segun Ferracane et al. (14) A las
resinas compuestas se les afiaden grandes cantidades de particulas de relleno de

distintos tamafios para obtener unas caracteristicas mecénicas optimas.

3.1.2.1 Resinas dentales

Resinas compuestas hibridas

Estos materiales deben su nombre a que estan formados por grupos poliméricos
gue involucran una fase organica y reforzados por una fase vitrea inorganica de
composicién y tamafio variados que constituye al menos el 60% del contenido total. El
tamafno de las particulas oscila entre 0,6 y 1 m, y en estos materiales también esta
presente la silice coloidal (0,04 m). Son compatibles con la gran mayoria de los materiales
gue son utilizados actualmente en odontologia para restaurar las cavidades de los
organos dentarios. Estos materiales estan disponibles en una gran variedad de colores
gue estan presentes en los dientes y pueden imitar la estructura dental. También tienen
menor efecto de contraccién durante la polimerizacion, minima absorcion de agua,
excelentes caracteristicas de pulido y texturizado, desgaste y abrasion muy similares a
los que experimentan las estructuras presentes en boca, existen materiales de uso
universal, cuya aplicacion puede ser en el sector anterior como en el posterior y estos
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materiales estan disponibles en una amplia gama de niveles de opacidad y translucidez

con multiples tonalidades y fluorescencia (8).

Resinas fluidas

Son mas fluidas porque tienen una viscosidad menor que las resinas compuestas
ordinarias. El objetivo principal de estos componentes es mejorar la manipulacion, por lo
gue se han eliminado de su formulaciéon algunos productos quimicos o modificadores
reoldgicos y se ha reducido la cantidad de relleno inorganico. Alta flexibilidad, que reduce
la probabilidad de desprendimiento en zonas de tensién concentrada, radios opacos y
accesibilidad en una amplia gama de colores son algunas de sus ventajas. Otra es la alta
humectabilidad de la superficie dental, que puede formar espesores de capa minimos,
mejorando o eliminando el atrapamiento de aire o las inclusiones. Las propiedades
mecanicas deficientes y la fuerte contraccion por polimerizacion pueden atribuirse al bajo

contenido de relleno (15).

Algunos indicadores que podrian destacar el uso de este tipo de resinas incluyen
Su uso para restauraciones de Clase V que son causadas por abfracciones o caries en la
zona cervical, también se usan para procedimientos reconstructivos, restauraciones
oclusales limitadas o como materiales de base en cavidades de Clase | o Il en lugares

con el esmalte socavado (6).

Resinas condensables

Las resinas compuestas condensables incluyen mucho relleno. Pueden duplicar
con mayor precision el disefio oclusal, pueden triturarse (como la amalgama de plata) y
es mas facil conseguir un buen punto de contacto con ellas. Actian mejor que las resinas
compuestas hibridas y tienen un comportamiento fisico-mecanico comparable al de la
amalgama de plata (7, 8); sin embargo, investigaciones adicionales han descubierto que
su comportamiento clinico también es comparable (13). Los principales inconvenientes
incluyen la incémoda alineacién de los dientes anteriores, la dificil transicién de una capa

a otray la laboriosa manipulacion. Su uso principal es fijar cavidades de Clase Il para que
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el proceso de condensacion pueda producir un mejor punto de contacto (16).

3.1.3 OXIDO DE GRAFENO (GO)

El GO es un material monocapa que contiene un alto contenido de oxigeno. Es la
forma altamente oxidada de grafeno, se obtiene mediante la oxidacion y exfoliacion del
grafito, acompafada de una extensa modificacion del plano basal a través de la oxidacion
(17). La exfoliacion quimica del grafito da lugar a la suspensiéon de laminas de GO que
posteriormente se filtran y aislan para obtener copos de GO (18). Es uncompuesto
anafilico que permite la funcionalizacion de la superficie y puede extenderse facilmente

en soluciones acuosas, fisiolégicas y otros disolventes organicos (17).

Los términos "hoja", "escama",y plaqueta” para designar distintos tipos de materiales
de grafeno, se usan refiriendose a materiales de una sola capa, de pocas capas y

multicapas gruesas de grafeno, respectivamente (20).

Las principales propiedades del GO se muestran en la tabla 1. El GO es menos
hidrofébico que el grafeno, con un dngulo de contacto con el agua de s6lo 30,7°. Debido
a la polaridad del plano base y a los grupos de carboxilato cargados negativamente en
sus bordes, se pueden crear enlaces de hidrogeno y complejos con iones metélicos en

condiciones adecuadas (19).

3.1.3.1 MATERIALES A BASE DE GRAFENO (GBM) EN ODONTOLOGIA.

El mundo de la odontologia se esta acercando a los GBM como sustitutos de
ingenieria de tejidos. Ademas de su excepcional resistencia mecanica, su conductividad
eléctrica y su estabilidad térmica, el grafeno y sus derivados pueden ser funcionalizados
con varias moléculas bioactivas. Pueden también incorporarse a diferentes andamios
utilizados en odontologia regenerativa y también se generan nanocompuestos con

caracteristicas mejoradas (21).

El grafeno y sus derivados presentan muchas aplicaciones potenciales en el campo
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dental. Gracias a su potencialidad, en particular para impulsar la diferenciacion
osteogénica de las células madre y su capacidad antibacteriana, se esta estudiando la
aplicaciéon de nanomateriales basados en el grafeno como el GO a tecnologias dentales
ya existentes que se ha combinado con otros materiales como los implantes y prétesis
dentales, membranas para la regeneracion 6sea o liberacion de farmacos, cementos,

resinas y adhesivos, asi como estrategias para el aclaramiento de dientes (22).

Tabla 1. Propiedades del GO. Modificado de Farjadian,

2020 (19).
Propiedades | ¢ Compuesto por electrones libres
fisicas e Hidrofobicidad (angulo de contacto con el agua 95°C-100°C)
e EI GO es menos hidrofébico que el grafeno (contacto con agua forma un angulo

de 30,7°)
e Plano base polar

e Grupo carboxilato cargado negativamente en sus sitios de borde que da lugar a la
formacion de enlaces de hidrégeno y complejos con iones metalicos

Propiedades | e Capacidad de cargarse con moléculas de farmacos con anillos aromaticos
biol6gicas e Capacidad de interactuar con el ARN y el ADN

e Laminas de GO no mostraron una citotoxicidad significativa

e Caracteristicas antimicrobianas

Propiedades | ¢ Dureza

mecanicas e Gran valor de E y oint

e Resistencia a la fractura de 80 MPa

e Moddulo medio de 32 GPa

3.1.4 ANTECEDENTES ESPECIFICOS

Biris et al. (23) en 2013 prepararon con éxito laminas de grafeno incrustadas con
diversas cantidades de nanoparticulas de oro (Gr-Au-x) utilizaron la técnica de deposicion
guimica catalitica de vapor por radiofrecuencia sobre un catalizador Au- x/MgO,
analizaron el efecto de estas laminas utilizadas como nanorelleno para algunos nano
compuestos dentales basados en BisGMA/trietilenglicol dimetacrilato. Finalmente
concluyeron que las nanoparticulas de grafeno-oro podrian ser un relleno muy
prometedor para los nanocompuestos dentales porque el refuerzo con un alto porcentaje

de nanoparticulas mejora las propiedades fisicoquimicas.
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En 2015, Ghosh et al. (24) afadieron en su estudio Oxido de grafeno a
Polimetilmetacrilato (PMMA) y evaluaron la conductividad eléctrica y térmica; afadieron
concentraciones de 0,0624, 0,125 y 0,250% en peso. Utilizaron un proceso rotatorio con
ayuda de vibraciones ultrasonicas (mezcla ultrasénica dual) durante 30 minutos, vy
emplearon espectroscopia FTIR y Raman para confirmar la presencia de grafeno. La
resistencia a la flexion aumentd significativamente (p<=0,005) en las muestras que
contenian grafeno, y se identific6 una mezcla mas homogénea en aquellas en las que el
grafeno y la matriz de PMMA se mezclaron mediante mezcla dual ultrasénica. Esta técnica

mejoro la estabilidad térmica y la conductividad eléctrica (p<=0,05).

En el estudio de Bregnocchi et al. (25) en 2017 se encontr6 que afiadieron
nanoplacas de grafeno (GNP) como nanorellenos a un adhesivo dental comercial. El
nanocompuesto de grafeno generado inhibid significativamente (se utilizé la prueba t de
Student para evaluar la significacion estadistica *p < 0,05 con respecto al adhesivo de
control) el crecimiento de S. mutans, sin alterar las propiedades de adhesion estandar

del adhesivo dental.

El grupo de Sun et al. (26) en 2018 realizaron la funcionalizacion de los cementos
de iondbmero de vidrio con grafeno fluorado, demostraron que no soélo es util para inhibir
el crecimiento bacteriano (p<0.05), sino también para mejorar las propiedades mecanicas
de los cementos, aumentd la microdureza y la resistencia a la compresion y de fricciéon
(p<0.05) todos ellos parametros importantes para los cementos.

Lee et al. (27) en 2018 realizaron la incorporacion de nGO al 2% en PMMA, lo cual
hizo mas aspera su superficie y aumento su hidrofilia sin comprometer la resistencia a la
flexibn o la dureza de la superficie, tras 1h de exposicibn demostraron la efectividad
contra especies microbianas en saliva artificial, la cual se aceleré con el aumento de los
niveles de nGO sin citotoxicidad significativa para los queratinocitos orales. El plasma de
PMMA nativo demostro que los efectos antimicrobianos adhesivos de la incorporacion de
NGO se debian, al menos en parte, a un aumento de la hidrofilia y no a cambios en la
rugosidad de la superficie. Se observo propiedad antimicrobiana adhesiva sostenida por
el ensayo de Prestoblue con 3-9h de incubacion en medio microbiano (n= 5, p < 0,05)

contra Candida albicans en el 2% de nGO durante 28 dias después de la prueba.
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4.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En la actualidad, la Organizacion Mundial de la Salud, en 2021 (28) identifica a la
caries como la enfermedad bucodental mas comun es la caries dental, que afecta a mas
del 90% de la poblacibn mexicana. Las resinas compuestas son los materiales mas
utilizados para la restauracion dental). EI 70% de estas lesiones se pueden curar
eliminando los microorganismos causantes de la caries y restaurando el érgano dental.
Sin embargo, su porosidad y adhesividad las convierten en receptaculos de bacterias en
la cavidad bucal ya que facilitan la adhesién de bacterias y la formacién de biofilm, que

son la principal causa de fracaso de las restauraciones dentales.

Un factor importante que contribuye al deterioro de las restauraciones resina de
compuesta es su capacidad de resistencia a la flexién y su resistencia al desgate que
se ponen a prueba durante su estancia en boca. Una fractura de la resina compuesta o
el desgaste de esta compromete la integridad de la interfase entre el material de resina
y la estructura del diente, lo cual, puede permitir la formacién de grietas y el paso de
microorganismos que llevan la restauracion al fracaso. Es necesario contar con un
material capaz de resistir la fuerza de masticacion y con capacidad antimicrobiana para
impedir la proliferacion de microorganismos, en este sentido el GO ha demostrado al
combinarse con otros materiales como polimeros a base de PMMA, cementos,
adhesivos, etc. donde ha demostrado ser capaz de aumentar su capacidad de resistencia
a la flexion y le da a los materiales mayor resistencia al desgaste como el que se
produce con el cepillado dental y ha demostrado tener actividad antimicrobiana contra

S. mutans.

Lo anterior nos lleva a la siguiente pregunta de investigacion:

¢La adicién de GO al Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT

mejora sus propiedades mecéanicas y antimicrobianas?
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5.- JUSTIFICACION

La hipétesis de diversos autores que afirman que la cantidad y el tamafio de las
particulas que forman el relleno de la resina compuesta modifica las caracteristicas del
estrés por contraccion nos llevan a suponer que al combinar GO con resina compuesta
tendremos como resultado una resina mejorada con propiedades antimicrobianas, con
mejor resistencia a la flexion y al desgaste como lo ha hecho el GO al combinarse con
otros materiales. Con base en los lineamientos de la norma —ISO 4049:2009 Dentistry
Polymer-based restorative materialsll por lo que el propdsito de esta investigacion es
realizar la comparacion entre una muestra de resina comercial modificada con GO y una
muestra de resina comercial sin modificar, para posteriormente evaluar sus propiedades

antimicrobianas y mecanicas.

El presente protocolo de investigacion es parte de la linea de investigacion general
gue sigue nuestro laboratorio para innovar en la propuesta de nuevas resinas
compuestas o el mejoramiento de las ya existentes para contribuir con productos mejores
y mas accesibles para la restauracién de los érganos dentinarios de los pacientes que

asi lo requieran.
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6.- HIPOTESIS
Hipétesis de investigacion:

Las resinas modificadas con GO al 0.01% y al 0.02% muestran propiedades mecanicas y

microbioldgicas distintas a las resinas sin modificar.

Hipotesis nula:

Las resinas modificadas con GO al 0.01% y al 0.02% no muestran propiedades mecéanicas

y microbiolégicas distintas a las resinas sin modificar.

7.- OBJETIVOS

7.10BJETIVO GENERAL
Evaluar las propiedades fisicoquimicas, mecanicas y microbiolégicas de la resina

compuesta z250 XT adicionada con GO.

7.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Observar la morfologia superficial de la resina compuesta z250 XT con y sin GO
al 0.01% y al 0.02%.

e Realizar el analisis estructural de la resina compuesta z250 XT con y sin GO.

e Comparar las propiedades mecanicas de la resina compuesta z250 XT

adicionada con GO al 0.01% y al 0.02% contra la resina compuesta sin modificar.

e Comparar la posible inhibicion microbiana de la resina compuesta z250 XT
adicionada con GO al 0.01% y al 0.02% sobre Streptococcus mutans contra la
resina compuesta sin modificar.
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8 MATERIALES Y METODOS

8.1 DISENO DEL ESTUDIO
a) De acuerdo con la intervencion del investigador: Experimental
b) De acuerdo con la evolucion del fenbmeno en el tiempo: Prospectivo
c) De acuerdo con el numero de mediciones: Transversal

d) De acuerdo con el nimero de variables: Analitico

8.2 POBLACION Y MUESTRA

8.2.1 Poblacién

Se trata de una poblacion de resinas, es un muestreo no probabilistico por

conveniencia, en donde se eligid, porque asi conviene al estudio la marca de resina 3M,

es la marca mas utilizada para investigaciones cientificas, por lo que se cuenta con

estudios previos para realizar las comparaciones.

8.2.2 Muestra

La poblacion se dividira en (figura 1):

e CONTROL: Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT.

e GRUPO EXPERIMENTAL 1: Restaurador Universal Nanohibrido3M™
Filtek™Z250 XT modificado con GO al 0.01% en peso en relacion con el
relleno.

e GRUPO EXPERIMENTAL 2: Restaurador Universal Nanohibrido3M™
Filtek™Z250 XT modificado con GO al 0.02% en peso en relacion con el

relleno.
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Total de barras 15
Total de discos 30

Grupo experimental Grupo experimental
Grupo control p ’; P g

(6Q)

(G1) (G2)

morfologia superficial (3 muestras)FTIR (3

muestras) Resistencia a la flexion (5 barras)

Resistencia al desgaste (5 discos)

Figura 1. Distribucion de las muestras

8.3 CRITERIOS DE SELECCION

8.3.1 Criterios de inclusién

Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT

8.3.2 Criterios de exclusion
Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT caducado
Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT tono distinto a
A2 Barras modificadas que se compruebe la inexistencia de GO en su

composicién.Barras que no cumplan con las dimensiones

8.3.3 Criterios de eliminacién

Jeringa de Restaurador Universal Nanohibrido3M™ Filtek™ Z250 XT abierta.
Barras que presenten fracturas fisuras o cambios superficiales antes de la prueba.
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8.4 VARIABLES

Tabla 2. Variables
VARIABLE DEFINICION DEFINICION ESCALAY
CONCEPTUAL OPERACIONAL CATEGORIA
Resina dental Restaurador universal nano | Barras y discos de resina | cualitativa
modificada con hibrido filtek z250 modificado | Filtek z250 modificado al 0.1%
GO (variable con OG y 0.2%
independiente)
Resistenciaala | Capacidad del material de | Modulo de flexion y roturapor | cuantitativa
Hexidén soportar la deformacién bajo | fuerzaaplicada sobre 3 puntos | de razén
la accion de una fuerza en (MPa)
(Variable una seccidn transversal
dependiente) definida antes de
romperse.
Morfologia Caracteristicas de la | Aspecto de la | cualitativa
superficial(variable| superficie de la resina | microarquitectura y la
dependiente) compuesta modificada con | homogeneidad de la muestra
GO y sin modificar.
Resistencia al Pérdida de masa de la | Peso de las muestras antes y | Cuantitativo
desgaste (variable| muestra restando el peso | después del cepillado. (mg)
dependiente) antes y después de
someterlo a cepillado.
Capacidad Poder de inhibicion del | Halo de inhibicibngenerada por | Cuantitativo
antimicrobiana crecimiento de | la resinamodificada y sin (mm)
(variable microorganismos modificar.
independiente)
Andlisis Espectros de grupos | Espectros de grupos | Cualitativo
estructural funcionales presentes en la | funcionales identificados en la | dicotémica
mediante FT-IR | muestra muestra con y sin OG

8.5 CONCORDANCIAY FIABILIDAD

Los reactivos deben ser de calidad analitica y las mediciones deben realizarse con
equipos de laboratorio precisos y calibrados. El equipo necesario debe estar en buen
estado de funcionamiento y calibrado. Las mediciones realizadas por el experto, que posee
la mayor experiencia, destreza y habilidad, serviran de referencia para la maquina
universal de pruebas (INSTRON), por lo que las pruebas se administraran una vez que se
hayan replicado y exista un nivel aceptable de concordancia entre las mediciones del
estudiante y las del experto. Las pruebas SEM/ y ATR FTIR seran realizadas por el

investigador encargado del aparato.
31



8.6 UBICACION ESPACIO TEMPORAL

Laboratorio multidisciplinario, Facultad de Estomatologia, Benemérita Universidad

Auténoma de Puebla.

Laboratorio de materiales y biomateriales dentales. Facultad de Estomatologia,

Benemérita Universidad Autbnoma de Puebla.

Direcciéon de Innovacion y Transferencia de Conocimiento (DITCo), Benemérita

Universidad Autbnoma de Puebla.

8.7.1 PROCEDIMIENTOS, TECNICAS Y FUENTES DE RECOLECCION

ELABORACION DE LAS MUESTRAS.

Se peso 1g de la resina compuesta Filtek™ Z250 XT y se colocé en un vaso de
precipitado de 20 ml, se midi6 la cantidad correspondiente de GO al 0.02 % para el
grupo 1y al 0.01% para el grupo 2, el GO se midid e incorporé con ayuda de una
micropipeta volumétrica de 100- 1000ul. La eleccién de las concentraciones del grupo
G1 Y G2 se hizo después de haber realizado la revision bibliografica de articulos
cientificos comprendidos entre 2016 y 2022, lo que nos permitié realizar una prueba
piloto donde se probaron las concentraciones al 2%, al 1% y al 0.1% las cuales fueron
descartadas ya que generaban un cambio drastico de color y disminucién de la dureza

en la prueba de flexion.

El GO se incorporé con la resina compuesta de acuerdo con la técnica
modificada de Abdulaziz (29) en 2020 y se colocé en moldes metélicos de 22 mm x 2
mm X 2 mm para obtener 5 barras por cada grupo para la prueba de resistencia a la
flexiobn y 5 discos de 5mm de diametro y 2mm de espesor para cada grupo de las

pruebas microbioldgica y de desgaste.
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A) Parala elaboracion de las barras.

Para asegurarse de que no hubiera burbujas de aire, se colocaron moldes metéalicos sobre
una losa de vidrio y se introdujo dentro el material de estudio. Se coloc6 una tira de matriz
de acetato encima del molde y se comprimié con otra losa de vidrio para crear una
superficie nivelada y un grosor uniforme. Las muestras se fotopolimerizaron, primero en el
centro y posteriormente en los extremos, utilizando una lampara de luz halégena IVOCLAR
acoplada a un sistema Bluephase N MC (100-240 V). Se utilizaron 20 segundos para cada

exposicion.

B) Parala elaboraciéon de los discos.

En una placa de vidrio se colocaron los moldes y en su interior el material de
estudio, asegurandose de que no hubiera burbujas de aire. Para obtener una superficie
plana y un grosor uniforme, se presiond otra losa de vidrio mientras se colocaba una
banda matriz de acetato encima de los moldes. Las muestras se polimerizaron durante
40 segundos utilizando una lampara de luz halégena Bluephase N MC (100-240 V)

conectada de la marca Ivoclar.

Las probetas se pulieron con discos de carburo de silicio de 500 para eliminar la
capa de resina inhibida por el oxigeno después de almacenarlas en agua destilada a
37°C durante 48 horas. Se utilizé un calibre vernier digital para volver a evaluar sus

tamarnos (29).

MORFOLOGIA SUPERFICIAL

La morfologia superficial de las muestras, la presencia o0 ausencia de
aglomerados, la microestructura y la homogeneidad se evaluaron utilizando un
microscopio electrénico de barrido (SEM) JEOL modelo JSM-6610LV. Se tomaron tres
muestras, cada una de las cuales media aproximadamente 3 mm por 3 mm, de diversas
ubicaciones de la membrana y, tras adherirlas a un perno con cinta de carbono de doble

cara, se pulverizaron las muestras con oro (DENTON VACUUM, DESK V). La tension del
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equipo oscilaba entre 15 kV y 30 kV, y su aumento entre 500 x y 1000 x (30).

COMPOSICION ELEMENTAL

La composicion elemental, los grupos funcionales de superficie y la orientacion
de las moléculas se examinaron quimicamente mediante espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier, BRUKER, modelo VERTEX 70, a fin de identificar las
interacciones entre la resina y el OG, asi como posibles alteraciones estructurales. Se

examinaron tres ejemplares de cada muestra (3 x 3 mm).

A temperatura ambiente (unos 26°C), Se promediaron los cuatro escaneados por
ciclo de muestra con una resolucion de 4cm-1 para obtener espectros de absorbancia
para cada muestra en el rango de longitudes de onda de 4000/5000 a 400cm-1. Utilizando
el programa IR Cary 360, se hallaron las regiones de absorcion de los grupos funcionales

en los espectros (30).

PRUEBA DE RESISTENCIA A LA FLEXION (“STRENGTH”)

Tras mantenerlas a 37°C en agua destilada durante 48 horas, las muestras fueron
pulidas con ayuda de discos de carburo de silicio de 500 m para eliminar la Gltima capa de
resina inhibida por el oxigeno. Se volvieron a medir las dimensiones de las probetas con
un calibrador vernier digital. Las probetas se almacenaron en agua antes del ensayo de
flexién. Las probetas se sometieron a una prueba de flexiébn donde se aplica fuerza desde
tres puntos en una maquina de pruebas destructivas de traccion universal Instron (Modelo
4411, Instron Corp., Cantan, MA, EE.UU.) la prueba se llevd a cabo con una velocidad de
cruceta de 0,5 cm/min. Durante el ensayo, las varillas se apoyaron en dos puntos (véase
la figura 2). La carga se aplicé a la superficie situada frente a los puntos de apoyo en un
punto igualmente distante de los dos primeros. Se observaron eventos de compresién en

la varilla antes de que se fracturara.
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Figura 2. A) Esquema de la fuerza aplicada en la prueba de 3 puntos donde L (longitud entre los 2 puntos
de soporte de la barra 20mm) F (velocidad y fuerza de cruceta) M (punto de flexién) W (punto de deflexién)
obtenido de la guia de materiales dentales de la Academy of Dental Materials y B) Fotografia de Bonnin,
2012 (30).

Para obtener el valor de resistencia a la flexion en megapascales (MPa) mediante la
ecuacion siguiente, donde F es la fuerza maxima aplicada a la muestra en newtons, | es
la distancia entre apoyos en milimetros, b es la anchura de la muestra en milimetros y d
es el espesor de la muestra en milimetros justo antes del ensayo (32).

S = 3Fl/(2bd?)

PRUEBA DE RESISTENCIA AL DESGASTE

Las muestras (N=5) se examinaron previamente en SEM para determinar la forma
de sus superficies. Los pesos originales de los discos se registraron en una balanza
electrénica analitica de precision después de haber sido lijados, y a continuacién se
desgastaron utilizando un micromotor Strong 210/108 y contra-angulo a 2500 rpm durante
30 segundos. Se aplicé al disco una carga constante de 500 mg utilizando microcepillos
CPT (utilizados en el procedimiento de profilaxis dental y fabricados con cabezales de
cerdas de acero y plastico de nailon), tras lo cual se registré su peso final y se llevaron las

muestras a un SEM para examinar su morfologia superficial (34).
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ESTUDIO DE LA ACTIVIDAD ANTIMICROBIANA (PRUEBA DE DIFUSION EN
AGAR).

La cepa de S. mutans fue cultivada en un caldo preparado de infusion cerebro-
corazén (BHI)a 37°C, posteriormente se realizé un cultivo de infusion cerebro corazén
en el cual se coloc6 una asada del microorganismo previamente crecido (preindculo),
después de 24h se transfirio (10 ulL) del preindculo a un nuevo caldo de (BHI) de 350 uL
y posteriormente hacer crecer en una placa con agar BHI (31).

S. mutans se incubd en la placa con agar BHI, durante 24 horas y se colocaron las
muestras en la misma placa (n=5) Cada muestra se coloc6 en la placa de agar preparada,
a mas de 20 mm de distancia de las demas, con la superficie de la muestra tocando el
agar. Las placas se incubaron a 37°C durante 24 horas bajo condiciones anaerobias para
imitar las condiciones de las restauraciones, ya que la zona mas frecuente de caries

secundaria es la zona gingival, donde la disponibilidad de oxigeno suele ser escasa (31).

8.8 ANALISIS ESTADISTICO

Tras introducir los datos en Excel 2016, GraphPad Prism 8 o SPSSS version 22
recibieron la informacion. Para la estandarizacion intraobservador e interobservador, las
medidas de los grupos se compararon mediante el coeficiente de correlacion intraclase,
también conocido como r2 de Pearson, para determinar la precision, coherencia y

concordancia de las mediciones.

En primer lugar, se realizaron estadisticas descriptivas; se utilizaron porcentajes y los
gréficos correspondientes para las variables cualitativas; medidas de tendencia central,
dispersion y forma para las variables cuantitativas; se prestd especial atencion a la
asimetria y la curtosis; y se utilizé la prueba de Shapiro-Wilk para confirmar la normalidad
de la distribucion. Utilizando pruebas t de Student emparejadas, fue posible evaluar si los
atributos medidos dependen de la alteracion del material en estudio para las variables
resistencia a la flexion, resistencia al desgaste y capacidad antibacteriana. Todas con

p<0,05 denotando su significacion estadistica relativa.
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9.- BIOETICA

Al tratarse de un estudio IN VITRO, no se dafi6 a personas o animales durante las pruebas,
y la sustancia en cuestién no representa ningun riesgo bioldgico. Nos basamos en la NOM-
087-ECOL-SSA1-2002, Protecciéon al ambiente - Salud ambiental - Residuos peligrosos
biolégico-infecciosos - Normas de clasificacion y manejo, norma oficial mexicana para el

manejo de residuos peligrosos biolégico-infecciosos.
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10.- RESULTADOS

Andlisis de la morfologia superficial

En las muestras de la resina modificada con OG al 0,00005% (G1) y al 0,0001%
(G2), asi como en las muestras de las resinas no modificadas (control), se observaron
superficies homogéneas durante el analisis morfologico mediante SEM. Al examinar la
rugosidad de las muestras antes del proceso de abrasion, fue facil ver que todas ellas

compartian las mismas propiedades, y no se observaron aglomeraciones (Figura 3).

A) GRUPO CONTROL ‘B) GRUPO.G1
1000X 1000X

'C) GRUPO G2.
000X -

Figura 3. Morfologia superficial observada mediante SEM a 1000x A) Grupo, B) grupo G1 C) Grupo G2.
Fuente propia.
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Caracterizacion mediante espectroscopia infrarroja por transformada de fourier (FT-
IR)

Observamos en todas las muestras picos en 1000 y 1226 cm-1 que pueden atribuirse a
vibraciones C-O y picos a 1026, 1150, 1630 y 1750 cm-1 que reflejan grupos C-OH, C-C
y C=0 (Figura 4).
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C) GRUPO G2
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Figura 4. Espectro FT-IR A) Grupo control, B) grupo G1, C) Grupo G2.

Resistencia a la flexion

Se realizé una prueba T-Student obteniendo los siguientes resultados, cuando se
compara el grupo G1 contra el control se obtuvo un valor de p <0.05 marcado con *, al
comparar el grupo G2 contra el control obtuvimos un valor de p<0.05 *, Interesantemente,
obtuvimos mayor diferencia estadisticamente significativa al comparar el grupo G1 contra
el G2 (p<0.001). (Figura 3-A).

Resistencia al desgaste

Se observa la menor pérdida de masa tanto en el grupo G1 (ANOVA de 1 via,
p<0.0001) y G2 (ANOVA de 1 via, p<0.0001) comparado contra el control. Es importante
resaltar que al comparar G2 con G1, G2 fue el grupo que perdié la menor cantidad de

masa (ANOVA de 1 via, p<0.0001) (Figura 3-B).
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Resistencia a la flexion
*
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Figura 3. A) Prueba de resistencia a la flexién, B) Prueba de resistencia al desgaste, se observan diferencias
estadisticamente significativas entre el grupo G1 y G2 en comparacion al control ( n=5, ANOVA de 1 via ***

p<0.0001)

Actividad antimicrobiana

En cada caja petri con infusiébn BH, cultivada con S.mutans se coloc6 un disco de

resina de 5mm de didmetro y 2mm de espesor al centro de esta, cada resina contuvo

diferente concentracion de GO dependiendo del grupo al que pertenece (figura 4) y se

utilizé esta prueba para comparar el halo de inhibicion de S. mutans. La prueba se realizé

por triplicado y en ningin grupo se pudo observar actividad antimicrobiana mas que en el

control positivo en donde se colocé clorhexidina al 2% (figura 4-d).
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Figura 4. A) grupo control negativo resina filtek z250 sin GO B) grupo G1 GO 0.01% C) grupo G2 0.02% D)
grupo control + clorhexidina. Se presentan fotografias de las placas Petri con un disco de resina al centro de
este, no se observa inhibicién microbiana tanto en el grupo G1 (B) como en el G2 (C) en comparacion con
la inhibicion causada por clorhexidina (D) cuyo efecto antimicrobiano se toma como control positivo.
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11. DISCUSION

En la presente investigacion se compararon resinas compuestas Filtek 2250 3M
modificadas con 2 concentraciones de GO, el propdsito fue indagar sobre los posibles
cambios superficiales, cambios en la composicién quimica, en las propiedades como la
flexiobn y desgaste e indagar sobre la adquisicion de posibles propiedades antimicrobianas

debidas al GO. Los resultados de este estudio aceptan la hipétesis planteada.

Morfologia superficial

Al observar y comparar las modificaciones experimentales contra las muestras de
la resina compuesta se observa en el microscopio electronico de barrido que las
concentraciones probadas de GO no modifican la superficie en comparacion al control
(resina sin modificar). Esto es una buena caracteristica del material ya que no compromete
la textura de la resina compuesta lo cual es similar a lo reportado por Guazzo en 2018 (21)
donde reporta que el GO no modifica la textura de otros materiales. Lo anterior es
alentador, hace que la odontologia se acerque a los materiales basados en grafeno para
ofrecer tanto al profesional, como al paciente nuevos y mejorados materiales afiadidos o

como sustitutos de los que ya son utilizados ahora.

Andlisis de la composicion quimica mediante FTIR

Para identificar o cuantificar una sustancia, los analistas pueden utilizar el analisis
FTIR, un dispositivo que utiliza la interferometria para codificar la informacién sobre el
material en el haz infrarrojo y la transformada de Fourier para descodificar la sefal y
producir espectros, fue necesario para todas las muestras analizadas o modificadas. Se
realizaron analisis para identificar algun tipo de modificacion quimica (21). La muestra
puede reconocerse gracias a los patrones de los espectros, ya que las estructuras de las
distintas moléculas dejan huellas dactilares IR distintas (18). Los resultados obtenidos en
el andlisis no mostraron grupos funcionales distintos al comparar la resina compuesta con
la resina modificada, por lo tanto, podemos decir que esta prueba no fue concluyente,
aungue, diversos grupos de investigacion reportan que los grupos funcionales C-OH, C-C

y C=0 estan presentes en ambos materiales por separado, tanto en los materiales de la
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familia del grafeno como en las resinas compuestas segun lo reportado por Agarwallaa
en 2019 y Dreyer en 2010 (35, ). Nuestro resultado también coincide con el grupo de
investigacion de Jung-Hwan et al. (26) quienes en 2015 publicaron que el pico del espectro
del GO es muy pequefio y casi imperceptible debido a la estrecha combinacién de
moléculas de grafeno con el resto del material, por lo que se concluye que donde mayor

sea la relacion entre materiales, mayor sera la confusion de los espectros.

Prueba de resistencia a la flexiéon

Las pruebas de resistencia a la flexion brindan informacion acerca de la capacidad
de un material de flexionarse antes de romperse y podemos observar de acuerdo con los
resultados que el grupo G1 con GO al 0.1 % en comparacion con el grupo que carecia de
GO, present6 la maxima resistencia a la compresion con resultados estadisticamente
significativos (p 0,05). El incremento de la resistencia en presencia de GO coincide con los
resultados del grupo de Hwan et al. (36) en 2017, donde la presencia de nGO aumenté la
resistencia en comparacién de su grupo control en un 0.5% quienes adicionaron nOG a
resina acrilica a base de PMMA.. Sin embargo, el grupo G2 tuvo significativamente menor
resistencia (p<0.001) por lo que podemos suponer que la presencia de mayor cantidad de
GO podria debilitar la resina compuesta, lo que podria ocasionar que a mayor cantidad de
GO, sea menor su resistencia. Esto sugiere que seria conveniente realizar mas pruebas
con distintos porcentajes de GO incorporado, probar otras técnicas de incorporacion a la

resina y probar otros solventes para integrar a la resina.

Prueba de desgaste

La prueba de desgaste se realiz6 para medir la pérdida de masa de las muestras
cuando se someten al cepillado, la presencia de GO en la resina compuesta aumento su
resistencia al desgaste con el cepillado, por lo que podemos inferir que al ser utilizadas
como material de restauracion podria tener menor desgaste con el cepillado diario de los
pacientes, estos resultados coincide con el estudio realizado por Turssi en 2005 (37), quien
afirma que las particulas de relleno mas grandes, la distancia entre las particulas de relleno
y la cantidad de relleno por peso estan relacionadas con la mayor resistencia al desgaste

de la resina. Ademas, de que ya ha sido muy bien reportada la capacidad de resistencia
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gue brinda el GO a otros materiales como las resinas acrilicas, adhesivos, recubrimiento
para implante, andamios, etc. Tal como lo reportan los estudios de Dong en 2016; Dubey
en 2015 y Bitounis en 2014 (17,18,31) quienes probaron el desgaste en diversos
materiales para ingenieria de tejidos y resinas acrilicas modificadas donde concluyeron
gue el GO aporta a los materiales mayor resistencia a la flexion y al desgaste. El
mecanismo de desgaste de un material dental se compone de una serie de intrincados
pasos que pueden provocar la pérdida de forma, el aumento de la rugosidad, la
pigmentacion y la acumulacion de placa. Por lo tanto, para comprender sus limitaciones e
indicaciones, es necesario examinar los materiales de restauracion. En este enfoque, se
pueden utilizar pruebas de abrasion por cepillado in vitro para comparar la resistencia a la
abrasion de varios tipos de materiales y determinar qué tipo de material seria el mejor para

Su uso en este tipo de lesiones como tratamiento restaurador.

Actividad antimicrobiana

Fan y Huang (38) informaron por primera vez sobre la actividad antibacteriana del
GO y el rGO. También Shi (39) en 2016 reportd que el crecimiento de Escherichia coli se
puede inhibir eficazmente con estos nanomateriales. Los estudios descritos por Sun en
2015 (26) indican que el grafeno y sus derivados son materiales antibacterianos
prometedores ante ciertas bacterias que se han identificado en la cavidad bucal. Sin
embargo, también se han dado resultados opuestos (sin actividad antibacteriana) como lo
menciona Farrugia en 2017 (32), se establece que el resultado cambia debido a varios
factores como lo son la baja cantidad de GO en comparaciéon al material con el que se
combina, la técnica de incorporarlo, el ambiente de trabajo, etc. En este estudio no se
obtuvieron resultados positivos del efecto antimicrobiano contra Streptococcus mutans, ya
gue no se observé inhibicién en ningan grupo experimental, por lo que es necesario realizar
mas pruebas para probar otros microorganismos bucales, modificar algunos otros factores
gue pudieron intervenir en el procedimiento, asi como probar con diferentes porcentajes
de GO a utilizar.
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12. CONCLUSIONES

El GO como material de relleno, logré adicionarse a las resinas compuestas Filtek
z250 (3M), se obtuvo una mezcla homogénea y aparentemente sin grumos segun lo

observado mediante el SEM.

La presencia del GO adicionado en las resinas compuestas Filtek z250 (3M) no

modificd su resistencia a la flexion.

La adicion del GO a las resinas compuestas Filtek z250 (3M), en las
concentraciones 0.01 % y 0.02 % aumenta significativamente la resistencia al desgaste en

comparacion de la resina sin modificar.
Las resinas modificadas con GO al 0.01 % y al 0.02 % no inducen efecto

antimicrobiano sobre Streptococcus mutans en las condiciones bajo las que fue evaluada

esta propiedad.
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14.- ANEXOS

Anexo. 1. Tabla para organizar los datos.

MUESTRA RESISTENCIA | RESISTENCIA INHIBICION MORFOLOGIA FTIR
A LA ALDESGASTE MICROBIAN | SUPERFICIAL
FLEXION (mg) A (descriptivo)
(MPa) (mm)

GRUPO

CONTROL

GRUPO G1

GRUPO G2
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