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ABREVIATURAS

HAp: Hidroxiapatita

SEM: Microscopia electronica de barrido

DRX: Difraccion de rayos x

FTIR: Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier

SEM: Microscopio electronico de barrido

EDS: Analisis elemental

M2 MO: Muestra de hidroxiapatita sin tratamiento ultrasonido

M2 M1: Muestra de hidroxiapatita con 30 minutos de ultrasonido

M2 M2: Muestra de hidroxiapatita con 45 minutos de ultrasonido

M2 M3: Muestra de hidroxiapatita con 60 minutos de ultrasonido

M2 M4: Muestra de hidroxiapatita con 75 minutos de ultrasonido

M2 M5: Muestra de hidroxiapatita con 90 minutos de ultrasonido
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RSU: Residuos so6lidos urbanos

Quitosano: Qs

TEM: Microscopia electronica de transmision

OMS: Organizacion mundial de la salud

MRS Agar: Man. Rogosa y sharpe



RESUMEN

El desarrollo de diferentes biomateriales en la actualidad ha sido de mayor importancia para
aplicaciones médicas. El objetivo del presente estudio fue la elaboracion de una pasta dental basada
en Hidroxiapatita (HAp) obtenida de una fuente natural (pescado Gerreidae); se utilizo diferente
tamafno de particula, adicionando quitosano como agente antimicrobiano. La HAp se obtuvo
empleando el método de calcinacion a partir de los huesos de pescado. Se utilizé ultrasonido para
reducir el tamafio de particula, considerando los tiempos de sonicacion: 30, 45, 60, 75 y 90
minutos. Cada muestra fue caracterizada utilizando espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR), difraccion de rayos x (DRX) y microscopia electronica de barrido (SEM).
Conforme el tiempo de sonicacién aumento, el tamafio de particula disminuyo, de 39 um a 247
nm. Con la HAp obtenida se prepararon muestras de pasta dental utilizando el método en caliente;
a todas ellas se les aplico la norma oficial mexicana NMX-K-539-NYCE-2020 para dentiftricos.
La pasta con mejor desempefio fue aquella obtenida con tamafio de particula de 247 nm; teniendo
un pH de 8.63, en la abrasion perdi6 tnicamente 0.02 g y tuvo el minimo de raspadura (<1 mm)
por ultimo se obtuvo una consistencia de 38 mm cumpliendo exitosamente la norma antes
mencionada. Tanto el método como los reactivos utilizados en la preparacion de la pasta son de
bajo costo, por lo tanto, se espera que comercialmente sea accesible a mayor poblacion.



INTRODUCCION

Los residuos generados en México y en todo el mundo en la actualidad han incrementado debido
al aumento en la poblacion, este es un factor que influye en la cantidad y los tipos de residuos que
son generados diariamente. Se han realizado diferentes estudios sobre el manejo de los residuos
en México enfocando principalmente zonas urbanas para determinar su manejo, debido a que es
una problematica que se enfrenta dia a dia [l.

La pesca es una produccion con mayor impacto en el mundo; sin embargo, cada afio se genera una
cantidad considerable de residuos, se estima que del 100% de pescado procesado alrededor del
65% son residuos, entre ellos se encuentran, aletas, esqueletos, cabezas, piel y viseras, por lo tanto,
la cantidad de residuos generados es una cantidad considerable. Todos estos residuos han
despertado un gran interés de investigacion debido a que pueden ser utilizados para convertirlos
en materiales utiles con diversas aplicaciones 2. De los residuos de la pesca el esqueleto de

pescado ha despertado mayor interés de investigacion debido a que se puede recuperar HAp de ¢l
[3.4]

La HAp es la parte mineral inorganica del hueso, asi como de los dientes, compuesta por fosfato
de calcio y un grupo hidroxilo con una relacién molar de calcio y fésforo (Ca/P) de 1.67. La HAp
es un material biocompatible que no presenta toxicidad, ademas de presentar propiedades
osteoconductivas lo que lo hace un excelente material para diferentes aplicaciones médicas,
especialmente en la reparacion de tejidos duros. La HAp estequiométrica ha demostrado ser mas

eficaz en aplicaciones ortopédicas y dentales para la regeneracion osea 567891,

Diferentes estudios han comprobado que la HAp natural es un excelente material remineralizante
en los dientes debido a sus caracteristicas similares a las del tejido duro, ha sido aplicada en pastas
dentales con el objetivo de que el cepillado diario con este material proporcione que la HAp mejore
la salud bucal previniendo caries 1'%, La empresa SANGI Co fue la primera empresa que
comercializ6 una pasta dental con HAp sintética obteniendo efectos remineralizantes en los
dientes, logrando mejorar la salud bucal de los usuarios .

El tamafio de particula es una caracteristica importante en una pasta dental, debido a que particulas
grandes pueden ocasionar dafio en el esmalte dental. Es bien sabido que el tamafio en escalas
menores de materiales permite un amplio campo de aplicaciones, el tamafio a menor escala
demuestra mejores propiedades fisicas, quimicas y biologicas a diferencia de materiales con
tamafios de particulas mayores. Las particulas de menor tamafio poseen mayor superficie por
unidad de volumen, por lo tanto, tienen mayor reactividad y mejores resultados ['2],

Existen diferentes métodos para la reduccion del tamaio de particulas; sin embargo, la mayoria
utiliza reactivos que generan residuos y otras opciones utilizan fuertes fuentes de energias, por lo
tanto, una alternativa mas amigable es el ultrasonido, debido a que es altamente efectivo sin
generar residuos o fuertes fuentes de energia [1314],



Debido a las excelentes propiedades de la HAp natural y a la influencia que tiene el tamafio de
particula en este tipo de aplicacion, el objetivo principal de la presente investigacion consistio en
el uso de un equipo ultrasénico con muestras de HAp natural obtenida de endoesqueletos de
pescado Gerreidae (mojarra) a diferentes tiempos, debido a que el ultrasonido ha demostrado ser
altamente efectivo para reducir el tamafio de particula y con esto obtener diferentes tamafios de
particula. Posteriormente todas las muestras fueron utilizadas en la elaboracion de las pastas
dentales y finalmente se evalu¢ la eficiencia de cada una bajo la norma mexicana NMX-K-539-
NYCE-2020 para dentifricos. Especialmente la prueba para determinar abrasion nos proporciond
los resultados del objetivo general, debido a que nos demostrd que la muestra sonicada durante
mas tiempo (90 minutos) obtuvo el tamafio de particula méas pequeiio (247 nm), lo que hizo que
tuviera mejor resultado sobre la norma.

En el capitulo 1 se describe informacion sobre los temas relacionados a la presente investigacion,
iniciando con la problematica de los residuos generados diariamente en México y la importancia
que tienen los residuos de pescado para investigacion y obtencion de otros materiales como es la
HAp, para implementacion en el presente trabajo de investigacion, ademds de la importancia y
propiedades del Qs que actu6é como agente antimicrobiano, sustituyendo al Fluor.

Posteriormente se describen las bondades de la HAp natural debido a su biocompatibilidad y su
impacto en la implementacion en diferentes tratamientos médicos, especialmente odontologicos,
esto debido a su efecto remineralizante en el esmalte dental. Finalmente se presenta la importancia
de la pasta dental en el uso diario y el impacto de una pasta dental adicionada con HAp natural.

En el capitulo 2 se presenta la metodologia que se llevo a cabo para el cumplimiento de todos los
objetivos del presente trabajo. Iniciando con la obtencion de HAp natural y su reduccion de tamano
de particula, seguido de su caracterizacion mediante FTIR, DRX y SEM para comprobar su
composicion quimica y determinar los diferentes tamafios obtenidos de las muestras. También se
describe la metodologia que se llevd a cabo para la elaboracion de las pastas dentales
implementando el Qs y la HAp, finalmente se describen las normas a las que fueron sometidas las
pastas dentales comprobando su seguridad para los usuarios con el correcto cumplimiento de la
norma mexicana NMX-K-539-NYCE-2020 para dentifricos.

En el capitulo 3 se presentan los resultados obtenidos de la metodologia llevada a cabo en todo el
capitulo 2, respecto a la obtencidon del material principal de la investigacidn, su caracterizacion y
la reduccion del tamafio de particula mediante ultrasonido, posteriormente se describen los
resultados obtenidos de la elaboracidon de las pastas dentales y de las pruebas de calidad bajo
norma. Llevando a cabo una descripcion y analisis de los resultados correspondientes. Finalmente
se concluye el trabajo con observaciones y conclusiones del trabajo llevado a cabo.
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CAPITULO 1. ANTECEDENTES

1.1 Residuos

En la actualidad en todo el mundo se enfrentan diferentes problematicas consecuencia del aumento
de la poblacion, debido a que esto provoca el incremento de los residuos, siendo una problematica
no solo por las enormes cantidades que se generan diariamente, sino también por la diversidad de
todos los residuos. Influyendo significativamente la comercializacion de productos que tienen un
tiempo de vida corto, por lo que son reemplazados rapidamente, generando una alta cantidad de
residuos [13],

El incremento de los residuos genera la extincion de los recursos naturales, provocando la
alteracion de ecosistemas y por consecuencia la pérdida de biodiversidad, debido a que se generan
cambios en el suelo, contaminacion atmosférica y del agua, ademés generando calentamiento
global [13],

En México se generan dos tipos de residuos al dia: residuos de manejo especial controlados en los
que involucran residuos de hospitales, laboratorios, transporte aéreo y terrestre, generando 401
toneladas, y residuos solidos urbanos (RSU) que son generados por domicilios, comercios, entre
otros establecimientos, generando 12,748 toneladas. Dentro de los RSU un 53.2% son residuos
inorganicos y un 46.8% residuos organicos [1%,

En la fraccion orgénica los residuos de alimentos representan el 34.87% debido a que un tercio de
los alimentos elaborados se desechan, equivalente a 28 millones de toneladas de alimentos. Los
residuos se generan en el proceso de produccion almacenamiento, transporte, distribucion y
consumo final [, Actualmente se producen 70 millones de toneladas de pescado procesado al

afo; sin embargo, el 65% de las toneladas son residuos generados (161,

Dentro de los residuos pesqueros se encuentran cabezas, espinas, visceras, agallas, musculo
oscuro, aletas y piel, lo que ha despertado un gran interés para su aprovechamiento, debido a la
importancia econdmica, social y ambiental. Estos residuos con debidos tratamientos pueden ser
una fuente importante de diferentes materiales que pueden ser utilizados para crear diversos
productos 7],

La separacion y la recoleccion de residuos es una etapa de suma importancia dentro del manejo
integral para el aprovechamiento de los diferentes residuos, ademas del aprovechamiento de ellos,
debido a que se genera una disminucion en la contaminacion provocada por su generacion. La
separacion de residuos de comida ha sido una actividad beneficiosa, debido a que si se someten a
tratamientos indicados y especificos se pueden obtener materiales con excelentes propiedades y
con grandes aplicaciones en diferentes ambitos 3],
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Existen diferentes materiales que se pueden obtener de residuos organicos derivados de comida,
tal es el caso de la HAp y el Qs que se pueden recuperar de residuos del esqueleto de pescado, asi
como de los exoesqueletos de los crustaceos ['8],

1.2 Hidroxiapatita

La HAp de formula quimica (CA10(PO4)s(OH)2) es un material con una alta biocompatibilidad
aplicada en diferentes tratamientos médicos especialmente en tratamientos odontologicos. Es un
biocristal formado por d&tomos de calcio, fosforo e hidrogeno, es el principal compuesto de huesos
y dientes lo que les aporta dureza y que en conjunto de colagena también aporta determinada

elasticidad (9],

Presenta propiedades como bioactividad, no toxicidad, estabilidad quimica,
osteoconduccion y biocompatibilidad ¥, La HAp se puede encontrar en diferentes fuentes
naturales, como es en los exoesqueletos de la estrella de mar, corales marinos, esqueletos de

vertebrados, ademas del esmalte dental y la dentina de los dientes [°].

Las propiedades y aplicaciones dependen de la composicion quimica, cristalinidad, tamafio y
morfologia de los cristales. La HAp microestructurada y nanoestructurada tienen diferencias que
influyen en la eficiencia de su uso, la HAp microestructurada presenta baja resistencia mecanica,
ademads de una baja capacidad de carga y de osteoconduccion. La HAp nanoestructurada presenta
mas beneficios y mejores propiedades, como es mayor bioactividad, mejorando la adhesion
promoviendo cicatrizacion Osea entre otras mas 1.

La HAp es un material que tiene diferentes propiedades; sin embargo, la composicion quimica,
cristalinidad, tamafio y morfologia de los cristales son caracteristicas que influyen
significativamente dependiendo su aplicacion 131,

Tabla 1. Datos cristalograficos de la HAp tomado de Inorganic Material Database (AtomWork).

Datos cristalograficos

Formula Quimica Cas(PO4)3(OH)
Simbolo Pearson hP44
Grupo Espacial P63/m
No. 176

A=0,9417 nm, b=0,9417 nm, ¢c=0,6877 nm,

Parametros de Celda a=90°, B=90°, y=120°

Volumen de la Celda 0,5281 nm3
Densidad de la Celda (Calculado) 3,16 Mgm-3
Z 2

Las propiedades de la HAp pueden llegar a depender en base a varios factores, como es la fuente
de la que se obtiene (endoesqueletos, conchas o crusticeos y huesos), métodos de obtencidon
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(calcinacion, método hidrotermal, molienda/calcinacion) y la temperatura a la que es tratada (400-
1200°C) 18191,

En la fig I se observa la estructura quimica de la HAp presentando 10 iones de calcio, 6 grupos
fosfatos y 2 grupos hidroxilo.

Fig I. Estructura quimica de la hidroxiapatita 2%,

La HAp se ha estudiado debido a sus excelentes propiedades, se han realizado diferentes estudios
para su implementacion en diferentes tratamientos médicos. A principios del siglo XX se realizaron
estudios en busqueda de biomateriales para solucion de diferentes problematicas, lo que hace que
la HAp es uno de los materiales mas importantes y con mayor estudio 21,

1.3 Hidroxiapatita sintética

Su obtencion a nivel laboratorio se ha investigado en los ultimos afios, teniendo la ventaja de poder
controlar la estequiometria mejorando sus propiedades, lo que la hace ain mas un excelente
biomaterial [22],

La HAp obtenida de manera sintética a partir de precursores quimicos logran obtener la
composicion quimica de la HAp; sin embargo, presenta una menor cristalinidad. La relacion molar
Ca/P son aproximadamente a 1.60 obteniendo deficiencia de calcio provocando que no exhiben
las capacidades bioactivas y de osteointegracion, una caracteristica de la HAp [231.

Tabla 2. Métodos de obtencion de hidroxiapatita sintética 24

. . Rendimiento . Control
Método Reactivos % Tiempo Impurezas de pH

Precipitacion 2 (NO4hO

., (NH4);HPO,4 30 36 h No >11
(via humeda) NH.,OH
Precipitacion H3POq4 .
(via himeda) Ca (OH), 18 30h Si >
Sinterizacion

enestado 2 (OH) >80 30h Si No

solido (P20s)

e Rendimiento: gramo obtenido de HAp por cada 100 gramos de reactivos
e Impurezas: determinada por DRX [24],
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1.4 Aplicaciones de HAp

La HAp ha demostrado que es un excelente biomaterial, con aplicaciones en diferentes
tratamientos médicos especialmente en odontologia y cirugias maxilofaciales esto debido a que es
el mayor componente inorganico del hueso. La HAp se ha utilizado en diferentes tratamientos; sin
embargo, para una aplicacion especifica la HAp necesita contar con ciertas caracteristicas [242%],

En el campo médico la HAp es un biomaterial utilizado con excelentes resultados, actualmente
uno de sus usos es la implementacion en impresiones 3D de estructuras biodegradables y
bioadsorbibles, que son colocadas en partes afectadas de huesos promoviendo la regeneracion del
tejido 6seo y debido a que es un material biodegradable y bioadsorbible no es necesario retirar la
pieza colocada %],

Actualmente se han realizado estudios que reportan HAp dopada con diferentes elementos como
el europio (Eu), gadolinio (Gd), con el fin de ser conductores de farmacos, liberandolos
controladamente ],

La HAp en odontologia tiene un amplio campo de aplicaciones debido a sus excelentes
propiedades. La HAp tiene un amplio interés en la prevencion de caries, debido a que es un
excelente biomaterial remineralizante en el esmalte dental afectado. Las caries dafian el esmalte
dental y provoca la pérdida de iones minerales, por ello la HAp en fisuras provocadas por las caries
actiia como portador de iones minerales perdidos 22,

La HAp ha demostrado ser un material ideal en la fabricacion de resinas debido a que es un material
no toxico y biocompatible, ademas por su capacidad de adherencia a las fibras de colageno, debido
a que favorece que la resina se fije en el diente aumentando su dureza [1°1.

El uso de la HAp es general, no solo en el campo de la medicina, por ello, se ha utilizado también
en la adsorcion de metales pesados como plomo (Pb), cadmio (Cd), niquel (Ni), mercurio (Hg),
entre otros, incluso también ha sido utilizada como material fotocatalizador ['%1°],

1.5 Reduccion de tamafo de particula

La reduccion del tamafio de particula es un procedimiento con mayor impacto en diferentes
industrias, como la industria farmacéutica, alimentaria, quimica y de materiales. La reduccion del
tamafio de particula en las industrias es con el proposito de resaltar las propiedades de los
materiales a los que se le realizard el proceso, como tener una mayor area superficial, también
pueden facilitar la mezcla y envasado en diferentes procesos, y en la industria farmacéutica tiene

mayor impacto, debido a que el tamafio de particula mejora la biodisponibilidad de un farmaco
[26,27,28,29]

Existen diferentes métodos para la reduccion del tamafio de particula, alguno de ellos es [26-27:28.29]

- Molienda mecanica por alta energia
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- Ultrasonido
- Me¢étodos quimicos

1.6 Reduccion de tamaiio de particula por medio de ultrasonido

El uso de bafio ultrasénico es una técnica que utiliza ondas ultrasonicas de alta frecuencia para
agitar y romper particulas en una solucion. Al desaglomerar las particulas el ultrasonido logra

exitosamente reducir el tamafio de particula 30311,

El uso de ultrasonido para la reduccion de tamafio de particula ha resultado altamente efectivo
sobre otros métodos; debido a que es un proceso que se desarrolla homogéneamente, no requiere
productos quimicos que posteriormente del proceso generarian residuos, ademds es un proceso
ahorrador de consumo energético y de tiempo, debido a que se puede controlar el tamafio de
particula dependiendo del tiempo y la intensidad con lo que se realice, por ultimo, el proceso de

ultrasonido se puede aplicar a voliumenes de diferentes magnitudes, con resultados favorecedores
[30]

El proceso de ultrasonido favorece a la homogenizaciéon de las muestras, ademas influye

significativamente en la morfologia de las muestras y contribuye a la formacion de nanoestructuras
[31]

El ultrasonido se ha utilizado en diversas aplicaciones quimicas de materiales, se utiliza en sintesis
y modificaciones de materiales organicos e inorganicos. El ultrasonido genera diferentes cambios
fisicos en los materiales, como la dispersion de rellenos, la encapsulacion de particulas y el mas
relevante, la modificacion del tamaifio de las particulas, provocando por medio de la
desaglomeracion una disminucion del tamafio (221,

En estudios anteriores, se ha demostrado la efectividad de la sintesis de nanoparticulas de un
material mineral (hematita) por medio de ultrasonido, como fue el caso de Berrones, M. D. L. A.,
& Lascano, L. (2009), donde la muestra fue calcinada a 500°C y posteriormente se realizd la
determinacion del tamano de particula, obteniendo un tamafio inicial de 10 um. Posteriormente se
realizo la sonicacion con tiempos de 15 y 25 minutos, registrando un tamafio de particula de 163.2
nm con la sonicacion de 15 minutos y de 103.0 nm con 25 minutos de sonicacion, demostrando la
alta efectividad del ultrasonido para la disminucion del tamafio de particula [33],

El uso del ultrasonido también ha sido utilizado para la sintesis de nanoparticulas de HAp como
fue el caso de Carrillo-Gonzalez, R. (2018), donde se obtuvieron resultados favorables, teniendo
un tamafio de particula inicial de 8.092 um, posteriormente la muestra se sometié a sonicacion
durante 30 minutos para disgregar los conglomerados y reducir el tamafio de particula, finalmente
registraron un tamano de particula de 85 nm, demostrando nuevamente que el uso de ultrasonido

es altamente efectivo para reducir el tamafio de particula de HAp [12,
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1.7 Quitosano Qs

El Qs es un biopolimero natural y es conocido por ser el segundo mas abundante en la naturaleza,
es un material de bajo costo de obtencion debido a que se puede obtener de exoesqueletos de
crustaceos como es el camardn, puesto que tienen una alta concentracion de quitina, de la cual por
medio de un proceso quimico se obtiene el Qs B4, El Qs es un material que contiene excelentes
propiedades como biocompatibilidad, biodegradabilidad, no es tdxico y es un material que actia
como agente antimicrobiano 1,

El Qs tiene diversas aplicaciones gracias a sus propiedades, como en la alimentacién, medicina,
cosmética, entre otros ¥, Ademas, se ha comprobado que el efecto antimicrobiano actiia contra
diferentes microorganismos como algunas bacterias Gram-positivas, Gram-negativas y algunos
hongos. En la rama de la medicina ha demostrado ser un excelente biomaterial, debido a que ha
presentado efecto hemostético, cicatrizante de heridas, bioadhesivo (gracias a su estructura
porosa), incluso un efecto relevante del Qs que se ha demostrado es que en conjunto con HAp
poseen capacidades remineralizantes mediante la nucleacion de cristales de calcio y fosfato, esto
con aplicaciones médicas 3336371,

Existen diversos métodos para la obtencion de este biopolimero; sin embargo, tiene variaciones en
base a ciertas caracteristicas, como el grado de desacetilacion, tamafno de la cadena polimérica

b 9 9
purificacion y concentracion B34,

1.8 Aplicaciones del Qs

El Qs tiene un amplio campo de aplicaciones en diferentes industrias, en la industria alimentaria
se ha empleado Qs para la elaboracion de peliculas para envasado y conservacion de alimentos 381,
En la industria cosmética se ha implementado en diferentes productos debido a sus funciones
antioxidantes, limpiadoras, protectoras y humectantes, especialmente se ha empleado en la
elaboracion de cremas faciales esto con el objetivo de mejorar la apariencia de la piel brindandole
nutrientes y vitaminas 131, El Qs también se ha utilizado como coagulante y floculante en el
tratamiento de aguas residuales 4%,

Una de las aplicaciones con mayor investigacion y con mayores resultados favorecedores es la
medicina, el Qs ha sido implementado en diferentes tratamientos en medicina general y en
odontologia. Se ha utilizado para la cicatrizacion en la piel de pacientes con diferentes
afectaciones, como son las ulceras diabéticas, laceraciones, quemaduras incluso con acné,
obteniendo resultados altamente efectivos [,

Como ya se menciono el Qs posee actividad antimicrobiana y esto se debe a la presencia de un
grupo amino con carga positiva a pH inferior a 6.3 (carbono 2) lo que hace que sea un pH acido,
haciendo que interactue con las cargas negativas de la pared celular de los microorganismos,
ocasionando un rompimiento o lisis de estas estructuras, lo que lleva a la pérdida de compuestos
proteicos y otros constituyentes intracelulares (421,
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1.9 Efectos en salud bucal

En odontologia también tiene un extenso campo de aplicaciones, se ha empleado en conjunto con
HAp para la elaboracion de membranas con el fin de regenerar el tejido 6seo [43]. Se ha demostrado
que el Qs junto con HAp son excelentes materiales remineralizantes de dientes, y aplicados
mediante una pasta dental el Qs ademas de que actia como agente antimicrobiano y como
cicatrizante en lesiones como aftas, es un excelente material para la salud de las encias, debido a
que actuia para la prevencion de la placa bacteriana y la gingivitis [44],

El Qs ha demostrado ser un excelente material para mejorar la salud bucal; sin embargo, se ha
comprobado que en las encias provoca beneficios especificos para mejorar alin mas la salud bucal,
debido a que reduce la inflamacion, protegiéndola y ayudando a repararla, asi como ayudando a

reparar la mucosa oral en diferentes tratamientos periodontales y periimplantarios [44 431,

1.10 Estructura del diente

El diente estd constituido por 3 partes, esmalte, dentina y pulpa, el esmalte es el tejido mas
resistente del diente humano ademas de ser el encargado de proteger del desgaste al masticar. La
dentina es el tejido que otorga forma y rigidez, esto estd protegido por el esmalte, tiene una
consistencia dura y un color ligeramente amarillento, y dentro de ella se encuentra la pulpa. La
raiz del diente es cubierta por un cemento, que es menos duro que la dentina y su composicion es
semejante a la del hueso ¢, Por ultimo, la pulpa del diente se encuentra dentro de la dentina, que

es la materia organica en el centro (471,

Fig 2. Diente humano A: Esmalte dental, B: Dentina, C: Pulpa

El esmalte dental difunde luz blanca segin su grado de mineralizacién, por lo tanto, su color
depende del grado de calcificacion y homogeneidad, va entre blanco-amarillento y blanco-
grisaceo. El esmalte dental se puede definir como un material que tiene una estructura tipo
composito, debido a que esta formada de hidroxiapatita (HAp) en una matriz orgéanica 471,
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Se compone de 96% de materia inorganica que la conforma principalmente de HAp en conjunto
de impurezas de sodio, magnesio, cloro entre otros elementos minoritarios, y el 4% de material
orgéanico y agua 47,

Matriz inorganica

La matriz inorganica esta constituida principalmente por sales de fosfato y carbonato, ademas de
otros minerales como aluminio, bario, cobre, entre otros. Estos elementos forman la matriz dando
lugar a los cristales de HAp (CA10(PO4)s(OH)2). La HAp es un fosfato célcico cristalino que se

encuentra en los huesos del cuerpo humano y en la dentina (481,

Matriz organica

Las proteinas son el principal componente organico del esmalte dental. Se pueden encontrar
proteinas no coldgenas y también pueden encontrarse proteinas séricas, enzimas, entre otros
elementos. Sin embargo, la principal proteina es la enamelina, esta es la encargada de la
distribucion en el interior de los cristales y determina la permeabilidad del esmalte [43],

Tabla 3. Composicion del esmalte dental por EDS 471,

ELEMENTO SIMBOLO % EN PESO
Oxigeno O 37.03
Calcio Ca 38.89
Fosforo P 16.50
Carbono C 6.65
Mezcla de diferentes
- 0.93
elementos
TOTAL 100 %

1.11 Desmineralizacion dental

Un estudio realizado por Cornucopia Institute en el afio 2016 reveld que las pastas dentales mas
comerciales contienen sustancias que pueden llegar a ser perjudiciales para la salud, como el
polietilenglicol y el triclosan, el cual es un material utilizado como agente antibacteriano; sin
embargo, provoca resistencia a algunos antibioticos y altera hormonas, ademas Cornucopia
Institute reportd que algunas pastas dentales prometen contener “ingredientes naturales”; sin
embargo, estos suelen ser demasiado procesados y significativamente alterados, lo que puede
ocasionar una potencial toxicidad . El fldor es un material que actGa como agente
antimicrobiano y para la prevencion de caries; sin embargo, los iones de fluoruro solos no pueden
remineralizar completamente las lesiones cariosas, ademas que el uso excesivo de esta sustancia
puede causar un dafio en el esmalte dental, provocando desmineralizaciéon y por consecuencia
caries dentales, por lo que sustituir al flaor por una alternativa mas saludable es lo ideal, como
ejemplo esta el Qs [0,
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La carie dental es una enfermedad que afecta a la poblacién de todas las edades, causando
diferentes problemas, llegando hasta la pérdida de las piezas dentales DU, Actualmente las
enfermedades bucodentales no presentan un alto indice de mortalidad; sin embargo, la
Organizacion Mundial de la Salud (OMS) en el 2020 realizé un informe sobre la salud bucodental
donde demostrd que el 45% de la poblacion padecen de esta enfermedad [291.

En México la caries es la enfermedad mas comun, provocada por la desmineralizacion del esmalte
dental, debido a que inicia afectando la corona dental y en ocasiones afectando hasta la raiz del
diente, provocando que en ocasiones sea imposible reparar el dafio, y por consecuencia la pérdida
de piezas dentales, lo que provoca nuevos problemas a la salud bucal 1?1,

El informe realizado por la OMS informé que otra enfermedad que afecta a un porcentaje
considerable de la poblacion es la gingivitis, esta es consecuencia de la acumulacion de restos de
alimentos provocando la acumulacion de bacterias que afectan a la encia, causando irritacion e

inflamacion [20],

Las piezas dentales tienen un alto contenido inorgénico, por lo que el esmalte dental estd expuesto
a sufrir de desmineralizacion, esta es producida por diferentes factores, como la mala higiene bucal
y el uso de sustancias dafiinas en pastas dentales, produciendo caries dentales (4352,

La saliva es un fluido de importancia en el tema de la salud bucal, debido a que su composicion
contribuye a controlar la proliferacion bacteriana previniendo diferentes enfermedades
bucodentales. La saliva principalmente estd compuesta por agua; sin embargo, puede contener mas
elementos, como sodio, potasio, calcio, magnesio, proteinas, enzimas incluso moléculas
antimicrobianas, como lisozima, lactoferrina, entre otras. Ademas, la saliva es un fluido que
interviene en el proceso de remineralizacion de dientes [P,

1.12 Remineralizacion dental

La remineralizacion es el proceso por el que se depositan minerales en los tejidos
desmineralizados. El proceso consiste en el remplazo de los minerales perdidos del diente y la
reparacion de los dafios ocasionados por la desmineralizacion. Los iones de fosfato, calcio y otros
minerales reemplazan a los iones perdidos [*31.

La remineralizacion tiene efectos beneficiosos en lesiones dentales, como reducir el tamaiio de la
lesion y la remineralizacion hace mas resistente a la lesion, por lo que evita su progresion B3],

El uso de materiales beneficiosos a la salud bucal ha despertado un gran interés de investigacion,
en las ultimas décadas el estudio del hidroxido de calcio Ca (OH): ha incrementado, debido a que
es utilizado para remineralizacion dental B4,

Una limpieza de placa dental es fundamental en la salud bucal, debido a que si no se elimina con
frecuencia provoca la formacion de acidos, principalmente el acido lactico provocando la aparicion
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de caries. Como se menciona anteriormente la desmineralizacion provoca caries en los dientes,
por ello la remineralizacion es primordial; sin embargo, en ocasiones la remineralizacion puede
verse obstaculizada por bajos niveles de calcio y fosfato, por ello, se ha implementado el uso de
alternativas adicionadas con HAp para la remineralizacion dental 3%,

En la fig. 3 a) se observa un ejemplo del proceso por el que la HAp adsorbe la placa dental
eliminadndola. Posteriormente en el b) se observa el mecanismo de relleno de HAp en fisuras
provocadas por la placa dental, en donde los iones de calcio y de fésforo rellenan las fisuras
generando la remineralizacion de los dientes. Por ultimo, en el ¢) se observa el proceso de
remineralizacion en zonas desgastadas ],
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Fig 3. a) proceso de adsorcion y eliminacion de placa dental b) proceso de relleno de
microfisuras en la superficie dental ¢) remineralizacion de zonas desmineralizadas 3¢,

1.13 Pasta dental

El uso de un producto para el cuidado de la salud bucal es de suma importancia, actualmente es
conocido como dentifrico, crema dental, pasta dental o pasta de dientes. Hoy en dia se sabe que
las primeras aplicaciones de un producto para la limpieza bucal fueron en Egipto, existen
manuscritos en donde hacen referencia a un producto conocido como “clister”. Este producto era
muy abrasivo y era fabricado con piedra podmez, sal, pimienta, agua, uias de buey, mirra y cascara
de huevo, y en ocasiones se adicionaban hojas de menta y de flores. El producto para la limpieza
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de dientes fue evolucionando conforme al tiempo, hasta llegar a lo que hoy conocemos como pasta
dental 7],

Las pastas dentales (dentifricos) son productos empleados para la limpieza bucal; sin embargo, un
dentifrico debe poseer ciertas caracteristicas, como B8

= En conjunto de un cepillo de dientes y de una excelente pasta dental debe eliminar restos
alimentarios, placa dentobacteriana y manchas.

= Dejar sensacion fresca y limpia.

= Deber contener materiales inocuos.

= Cumplir con normas para dentifricos.

1.14 Composicion de pastas dentales

La composicion de las pastas dentales ha evolucionado, como se sabe, hay diferentes marcas de
este producto y cada una de ellas contiene sustancias diferentes, especialmente si tienen un objetivo
especifico como las pastas dentales anti-sarro, blanqueadoras, para sensibilidad, remineralizantes,
entre otras; sin embargo, existen sustancias comunes en todas las pastas, como abrasivos,

humectantes, detergentes, aromas y combatientes de caries [3%,

La formulacion de las pastas dentales méas comunes es:
e Humectantes

Los humectantes son los encargados de prevenir el secado en las pastas dentales una vez que se
abre el empaque. Se pueden utilizar diferentes materiales humectantes, como glicerina con agua,
sorbitol, xilitol, polietilenglicoles, entre otros, estos materiales humectan al abrasivo lo que evita
el endurecimiento de la muestra, mejorando la textura del dentifrico [3860:61.62],

e Detergentes

Los agentes detergentes o también conocidos como agente espumante producen abundante
espuma, lo cual produce una sensacion agradable, ademads, los agentes detergentes crean una
suspension estable del abrasivo en la boca lo que permite una limpieza mas efectiva. Se utilizan
diferentes agentes detergentes en las pastas dentales, los mds comunes son lauril sulfato sodico,
N-lauroil, sarcosinato sodico, entre otros [*3:61:63],

e (Conservantes

Los conservantes o también llamados preservativos son los encargados de proteger a la pasta dental
del efecto de los microorganismos, se puede emplear benzoato sddico, glicerina, metilparabeno,
entre otras mezclas de parabenos [°8-61.62],
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e Edulcorante

En la pasta dental una caracteristica fundamental es el sabor, y el encargado de darselo es el
edulcorante, se emplean diferentes materiales como edulcorante, como la sacarina sddica,

ciclamato sodico, cilitol, diferentes esencias como de menta, hierbabuena, eucalipto, canela, entre
otros [58:61.62]

e Espesantes

Son los encargados de aumentar la viscosidad de la muestra, uniendo al abrasivo con todas las

sustancias. Los espesantes mas utilizados son aliginatos, carregenatos, goma xantana, entre otros
[58,61]

e Abrasivos

Los agentes abrasivos son pulidores solidos, eliminan la biopelicula que se acula en la superficie
del diente. Los abrasivos son componentes importantes; sin embargo, deben poseer ciertas
caracteristicas para que su uso sea seguro, las particulas deben tener una magnitud y dureza, asi
como un tamafio de particula reducido, para que logre eliminar la biopelicula sin desgastar el
esmalte dental. El agente abrasivo mas comun es el carbonato de calcio 3363,

e Emulsificante

Los agentes emulsificantes permiten la unidon de todos los materiales, obteniendo una pasta con
textura uniforme, los agentes emulsificantes también ayudan a la distribucion de sustancias activas,
dando como resultado un aumento en la efectividad de la pasta, el emulsificante mas comun es el

almidon; sin embargo, también se utiliza el lauril sulfato de sodio y el gliceril estearato [3361],

e Antimanchas

Como su nombre lo dice, el agente antimanchas es el encargado de prevenir y reducir las manchas
b

presentes en los dientes. Los agentes antimanchas méas comunes son el carbon activado, silice,

encimas, entre otros [°%: 00:611,

e Agente antimicrobiano

Un agente antimicrobiano ayuda a combatir las caries, ademas contribuye a fortalecer el esmalte

dental para la prevencion de caries. Los agentes antimicrobianos mas comunes son el quitosano y
el fltor (4438391,

1.15 Materiales inocuos

Los materiales inocuos en dentifricos representan una parte importante en las pastas dentales
debido a que son productos utilizados en la boca, estos materiales no deben generar efectos
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adversos ni ocasionar dafios en la salud como irritacién o reacciones adversas. Los materiales
inocuos deben ser tolerados por la mucosa oral sin dafiarlas a corto o largo plazo 6493,

Los materiales inocuos usualmente incluyen los agentes abrasivos, humectantes, saborizantes,
fluoruros, conservantes y surfactantes, que son las principales sustancias que pertenecen a la
formulacion de una pasta dental (64631,

Como se sabe los dentifricos deben cumplir con normas para la seguridad de los usuarios, por lo
tanto, cada uno de los materiales utilizados en la elaboracion de la pasta dental deben estar sujetos
a regulaciones de la salud en donde se verifica su correcto cumplimiento con los estdndares de
seguridad [64.93],

1.16 Estado del arte

La HAp es un biomaterial constituido por calcio, fosforo y oxigeno, este biomaterial se encuentra
presente en los huesos humanos y en los dientes; sin embargo, también se puede recuperar de
diferentes fuentes naturales, como es el esqueleto de pescado, huesos de vertebrados y en conchas
marinas, ademas de existir métodos de obtencion de manera sintética. Este es un material que ha
tenido un amplio campo de investigacion, debido a que se utiliza para procesos de remineralizacion
dental, asi como para regeneracion 6sea [1%,

Los dientes estan formados principalmente por HAp, y aplicando nanotecnologia en este material
incrementa los resultados favorecedores en el deposito del biomaterial en la superficie del diente
provocando el sellado de tibulos dentinarios, disminuyendo molestias en la boca (661,

La HAp es un biomaterial innovador que tiene un amplio campo de aplicaciones en odontologia,
la empresa China Sangi Co en 1993 fue la primera en crear una pasta dental adicionada con
particulas de HAp, con efecto remineralizante, siendo altamente efectiva para proteger el esmalte
dental. El mecanismo de la HAp, ademas, adsorbe la placa dental y la elimina, con esto, logrando
remineralizar el esmalte dental como una excelente alternativa [11],

La HAp sintética tiene una gran cantidad de publicaciones, en donde se reportan excelentes
resultados. El uso de HAp en tratamientos médicos ha incrementado, se ha utilizado en implantes
dentales, en correcciones de deformidades faciales, asi como en pacientes con pérdidas de la
sustancia [67],

El uso de HAp en pastas dentales ha sido exitosa; sin embargo, la HAp adicionada es obtenida de
manera sintética. Por otro lado, en 2013 se realizé una pasta dental con HAp natural obtenida de
pescado huauchinango obteniendo excelentes resultados; sin embargo, no se realiz6 un estudio del
tamano de particula obtenido, un aspecto fundamental en las caracteristicas de una pasta dental

para el correcto cumplimiento de normas para dentifricos (8],
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La HAp tiene un impacto importante por su tamafio de particula, esto debido a su comportamiento
en aplicaciones dentales. Se ha reportado que particulas con menor tamafio muestran una mejor
adhesion en las fisuras del diente, por lo tanto, tienen un mejor resultado favoreciendo al esmalte
dental 166],

La obtencion de HAp de menor tamafio se logra por diferentes métodos, como la precipitacion
quimica, método sol-gel y método hidrotermal. Para la determinacion del tamafio de particula y
para comprender sus propiedades se utilizan técnicas de caracterizacion importantes como SEM y
TEM [69,

En estudios anteriores han demostrado la alta efectividad de la nanohidroxiapatita sintética
adicionada en una pasta dental para el sellado de tibulos dentinarios, obteniendo un tamafio de

particula de 407 nm presentando una alta bioactividad en comparacion de HAp en microescalas
[66]

La formulacion de la pasta dental adicionada con HAp implica aspectos fundamentales como la
compatibilidad de cada uno de los materiales, esto con el fin de obtener una pasta segura y sin

complicaciones para los usuarios [0463],

Los avances en la obtenciéon de HAp han incrementado debido a la gran cantidad de resultados
favorecedores publicados; sin embargo, el estudios de este material aplicado en tratamiento
odontoldgicos sigue siendo un amplio campo de investigacion, debido a la optimizacion de las
diferentes formulaciones y eficacia de la HAp con el objetivo de optimizar su método de obtencion,
asi como la fuente de recuperacion de la HAp, ademas, el estudio de la reduccion de tamafio de la
HAp es de suma importancia, debido a que se ha demostrado que la HAp con tamafio nanométrico
resalta las propiedades de este material, por ello la aplicacion de nanotecnologia en este tipo de
tratamientos es de gran impacto 33961,
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CAPITULO 2 METODOLOGIA

En este capitulo se describe la metodologia que se llevo a cabo para cumplir el objetivo general de
la presente tesis, la elaboracion de una pasta dental con particulas de hidroxiapatita natural con
diferente tamafio de particula, iniciando con la obtencién de hidroxiapatita natural a base de
pescado Gerreidae (mojarra), compuesto principal en la presente tesis como elemento clave en
aplicaciones odontoldgicas. El objetivo principal fue reducir el tamafio de particula de la HAp
obtenida de una fuente natural como el pescado Gerreidae (mojarra), proceso el cual se llevo a
cabo mediante un bafo ultrasonico, analizando la eficiencia del proceso en el tamafio de las
particulas.

Ademas, se detalla el procedimiento experimental empleado para aprovechar los desechos de
pescados de diferentes restaurantes extrayendo y caracterizando hidroxiapatita de dicha fuente
natural utilizandolo en aplicaciones especificas.

Por ultimo, se describe el procedimiento que se llevo a cabo para la elaboracion de la pasta dental
con excelentes propiedades, incluyendo la formulacion de esta, asimismo evaluando su seguridad
aplicando diferentes normas para dentifricos (NMX-K-539-NYCE-2020).

El disefio de la presente investigacion es experimental y descriptiva. Por lo tanto, se llevo a cabo
en un estudio de laboratorio para extraer hidroxiapatita de una fuente natural y evaluar la reduccion
del tamafo de particula mediante el bafio ultrasonico para ser anadida a la pasta dental, asi como
el estudio de la formulacion de la pasta dental para que sea desarrollada y evaluada con el fin de
cumplir con los estandares establecidos en diferentes normas para dentifricos para seguridad de
los usuarios.

2.1 Obtencion de hidroxiapatita natural

2.1.1 Recoleccion de endoesqueletos de pescado Gerreidae (pescado mojarra)
PROCEDIMIENTO

A. Se recolectaron huesos de pescado Gerreidae (mojarra) de un restaurante de comida de
mariscos, separando especialmente la columna vertebral y las costillas del pescado. Los
huesos se colocaron en agua durante 24 horas, esto con el fin de que la limpieza realizada
posteriormente se realizara con mayor facilidad. Finalmente se realizo la limpieza retirando
toda la cantidad de tejido blando y de grasa.

B. Los endoesqueletos previamente limpios se colocaron en un vaso de precipitado y se
introdujeron en una estufa de secado a una temperatura de 90°C durante 24 horas para
eliminar la humedad presente en los endoesqueletos.
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Fig 4. Muestra después del proceso de secado.

2.1.2 Tratamiento térmico
PROCEDIMIENTO

A. Los huesos previamente secados se colocaron en un mortero e introdujeron en una mufla
Terlab Modelo MA20D a una temperatura de 700 °C durante 4 horas, esto con el propdsito
de eliminar toda la materia orgdnica que pudiera contener y obtener una mejor pureza.
Pasado el tiempo establecido se apagd la mufla dejandola enfriar.

B. Los huesos calcinados se retiraron de la mufla y se les realizé un proceso de molienda en
un mortero, tamizando el polvo obtenido en un tamiz de malla 250 (equivalente a 60 micras
aproximadamente), para finalmente envasar y etiquetar.

Fig 5. a) Endoesqueletos después del proceso de calcinacion, b) Muestra pulverizada y
tamizada.
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2.2 Caracterizacion de la hidroxiapatita

La caracterizacion de la HAp es fundamental para conocer su composicion quimica, ademas de su
estructura y el tamano de particula, caracteristica principal en la presente tesis.

2.2.1 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR):

Se obtuvieron 6 muestras después del proceso para la reduccion del tamafio de particula mediante
el bafio ultrasonico, por ello la caracterizacion mediante FTIR se realizd mediante un
espectrofotometro Perkin Elmer con transformada de Fourier y sistema ATR para todas las
muestras con el objetivo de comprobar que no hubiera cambios dentro de la estructura de la HAp
por el tratamiento ultrasénico que se le realizo.

Para obtener los resultados mas claros y sin ningiin contaminante, el analisis se llevd a cabo con
las precauciones correspondientes tanto en la muestra como en el equipo, asegurando de manera
correcta el plato de reflectancia total atenuada, realizandole una limpieza con un poco de etanol
para eliminar cualquier residuo y/o contaminante que pudiera haber en el equipo. Asimismo, el
equipo se acompaifié de un deshumidificador para eliminar la mayor cantidad de humedad dentro
del cuarto donde se ubica el espectrofotometro.

El analisis se llevo a cabo con .2 g de cada una de las muestras, esto en un intervalo de 4500 a 500
cm! para lograr obtener las sefiales emitidas referentes a los grupos funcionales presentes en la
HAp (OH, COs* y PO4*) realizando 4 escaneos para obtener mejores resultados, realizandole una
limpieza al espectro para eliminar impurezas minimas del mismo.

Fig 6. Espectrofotometro Perkin Elmer con transformada de Fourier y sistema ATR.

2.2.2 Difraccion de rayos X (DRX)

Una técnica de caracterizacion fundamental para la HAp es DRX esto el objetivo de obtener la
estructura cristalina de las muestras.
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Se llevo a cabo el andlisis a todas las muestras de HAp, al igual que en FTIR para comprobar si el
proceso de sonicacion cambiaba ciertas caracteristicas de las muestras analizadas. El analisis se
llevé a cabo mediante un difractometro Bruke D8 Discover con radiacion Cu Ka, la fuente de
energia fue de A= 1.54 A y un detector Linux Elle a 40 kV y 40 mA. Empleando .2 g de cada una
de las muestras obtenidas usando un paso de 0.030° y un tiempo de paso de 43 s, dentro del
intervalo de 5 — 90°. Cada andlisis se llevdo a cabo con las precauciones de limpieza y de
preparacion de la muestra correspondientes para obtener resultados claros y evitar interferencias.

Fig 7. Difractometro Bruke D8 Discover.

2.2.3 Microscopia electronica de barrido (SEM)
El tamano de particula es la caracteristica principal de la presente tesis, por lo que la determinacion
de esta fue fundamental. SEM se realizé con el objetivo de obtener la microestructura y morfologia
de las muestras obtenidas.

El analisis se llevé a cabo por medio de un microscopio electronico de barrido modelo JEOL JSM
6610 LV. Se tomaron aproximadamente .2 g de cada una de las muestras y se colocaron en porta
muestras de aluminio comprimiéndola con una espatula y eliminando particulas que pudiera llegar
a ser volatiles.

Ademas del andlisis mediante SEM se realizd un analisis elemental mediante espectroscopia de
energia dispersa (EDS) en un espectrometro de dispersion de energia de rayos X con un potencial
de trabajo de 20.0 k. V, para conocer la composicion de las muestras expresada en porcentaje del
peso de estas, y obtener una mejor caracterizacion de cada una de las muestras.
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Fig 8. Microscopio electronico de barrido modelo JEOL JSM 6610 LV .

2.2 Reduccion de tamaiio de particula

La reduccion del tamafio de particula se llevo a cabo mediante un bafio ultrasénico a diferentes
tiempos, esto con el proposito de que a mayor tiempo de sonicacion el tamafio de particula sea
menor.

PROCEDIMIENTO

A. Elbafio ultrasonico se inici6 llenando el equipo con agua y programandolo con los tiempos
ya establecidos (30, 45, 60, 75, y 90 minutos). Se colocaron 100 mL de agua destilada en
1 vaso de precipitado de 250 mL, afiadiendo .5 g de la muestra tamizada, mezclando hasta
obtener que la muestra se dispersara en la solucion. Colocando el vaso en el equipo de
manera que el agua cubriera toda la solucion e iniciando el proceso de sonicacion.

B. Pasando los tiempos establecidos se retir6 el vaso dejandolo reposar hasta que la muestra
se separara del agua, filtrandola e introduciendo el vaso a la estufa de secado a 90°C durante
24 horas, para conseguir eliminar toda el agua de la muestra.

C. Este procedimiento se repitio con todos los tiempos mencionados anteriormente.

D. Las muestras fueron colocadas en diferentes viales etiquetandolos de acuerdo con los

tiempos a los que se someti6 al bafio ultrasénico.

Fig 9. Procedimiento de la reduccion del tamaio de particula.
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2.3 Elaboracion de pasta dental

La elaboracion de la pasta dental se llevd a cabo mediante un proceso en caliente, esto con el

objetivo de que sea una mezcla completamente homogénea.

Tabla 4. Formulacion de la pasta dental.

CANTIDAD REACTIVO FUNCION
3ml Glicerina Agente humegtante y
preservativo
4 mL Agua Agente humectante
0.6¢g Almidon Agente emulsificante
2g Carbonato de calcio Agente abrasivo
. . . Agente abrasivo,
2e Hidroxiapatita desensibilizante y anticaries
03g Silice Agente antimanchas
0.05 mL Lauril sulfato de sodio Agente detergente
02¢g Sacarina sédica Edulcorante
0.05 mL Esencia de menta Saborizante
0.1g Quitosano Agente antimicrobiano
MATERIALES

- 1 vaso de precipitado de 250 mL
- 1 vaso de precipitado de 50 mL
- 1 agitador de vidrio

- 1 termometro

- 1 pipetade 10 mL

- 1 pipetade 1 mL

- Cajas Petri

EQUIPO

- Balanza analitica
- Parrilla eléctrica
- Lampara UV

PROCEDIMIENTO

A. Para obtener un tamafio de particula mas homogéneo se pulverizaron todas las sustancias
solidas en un mortero para obtener un tamafio de particula de 60 um aproximadamente,

pesando cada una de ellas.
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B. La glicerina se disolvi6 en el agua, sometiéndolo a un calentamiento en bafio maria durante
aproximadamente 30 minutos a una temperatura de 80 °C, posteriormente se agregd el
almidon a la solucion, mezclando para conseguir que se integren los reactivos.

C. Alamezclase le agrego el carbonato de calcio, la HAp, la silice y el Qs, sin dejar de agitar.
Se agrego el lauril sulfato de sodio, la sacarina sddica, el colorante y por ultimo la esencia
de menta, mezclando hasta obtener una mezcla homogénea.

D. La pasta obtenida se envasd en cajas Petri para someterla a un proceso de desinfeccion en
radiacion UV durante 20 minutos, esto con el propdsito de eliminar microorganismos e
inhibir crecimiento bacteriano

Fig 10. Etapa final de la pasta dental.

2.4 Evaluacion de calidad de la pasta dental bajo l1a norma mexicana NMX-K-539-NYCE-
2020 para dentifricos.

La pasta obtenida debera contar con ciertas caracteristicas por lo que serd sometida a analisis
reglamentarios establecidos en la norma NMX-K-539-NYCE-2020 para dentifricos, sin embargo;
para el cumplimiento de dicha norma fueron consultadas otras normas para comprobar que se
aplica de manera correcta, para ser apto para el usuario.

Tabla 5. Normas para evaluacion de la calidad de la pasta dental.

NORMA DETERMINACION
NMX-K-539-NYCE-2020 Dentiftricos- Espei)lrfli;%(;ones y método de

NMX-K-543-CNCP-2014 Dentifricos Determinacion de abrasion

PROY-NMX-K-542-CNCP-2012 Determinacion de consistencia
Dentifricos

NMX-K-317-S-1978 Determinacion de pH

NMX-F-088-1964 Determinacion de microorganismos
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Tabla 6. Especificaciones bajo Norma NMX-K-539-NYCE-2020 para dentifricos.

CARACTERISTICAS INTERVALO ESTABLECIDO
Cumplir con la norma NMX-K-543-

Abrasion CNCO-2014 Dentifricos
Consistencia 25-65
pH 45-10.0
Microorganismos ----0.2%

2.4.1 Determinacion de abrasion
La determinacion de abrasion se llevo a cabo con el objetivo de determinar la abrasion en las pastas
dentales, basandose en la propiedad que tiene de rayar de mas a menos y comprobar la accion del
disco metalico sobre el portaobjetos.

REACTIVOS

- Acido nitrico
- Qlicerina
- Pastas dentales

MATERIALES

- Portaobjetos
- Disco metalico de 15 mm de didmetro y 2 mm de espesor.

PROCEDIMIENTO

A. Se coloco 1 gr de la muestra de la pasta dental en una parte del portaobjetos y con el disco
metalico se frotd6 aproximadamente 200 veces, ejerciendo una fuerza de 500 g
aproximadamente.

B. En otra parte del portaobjetos se colocd 1 gr de glicerina, repitiendo la frotacién con el
mismo disco de metal completamente limpio. Posteriormente se calent6 acido nitrico a
60°C y se introdujo el portaobjetos, esto con el objetivo de eliminar cualquier residuo
metalico que pudiera quedar adherido al vidrio.

C. La superficie de la placa se examinara con luz directa y reflejada.

D. Repitiendo la prueba 2 veces por cada pasta dental
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Fig 11. Procedimiento para determinacion de abrasion.

2.4.2 Determinacion de consistencia

La determinacion de consistencia para las pastas dentales se llevd a cabo para determinar la
propiedad de los materiales de tener cohesiones.

REACTIVOS
- Pastas dentales
MATERIALES

- 2 placas de vidrio plano de 15 x 15 cm y 3 mm de espesor

- Dispositivos para medir 0.5 cm?® de pasta dental

- Pesade 500 gr

- Papel milimétrico de 15 x 15 cm con circunferencia concéntrica dibujada a partir del centro
del cuadrado, enumerando cada centimetro

PROCEDIMIENTO

A. Se colocé una de las placas de vidrio sobre la hoja de papel milimétrico y se colocd 0.5
cm3 de la pasta dental a una temperatura de 25°C.

B. Laotraplaca de vidrio se superpuso centrandola con la placa y la hoja de papel milimétrico,
colocando una pesa de 500 gr durante 10 minutos.

C. Pasado los 10 minutos se observa la formacion de un disco de pasta entre ambos vidrios,
midiendo los didmetros del disco formado.

D. Repitiendo la prueba 2 veces por cada pasta dental
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Fig 12. Determinacion de consistencia.

2.4.3 Determinacion de pH

El pH se representa el cardcter 4cido, neutro o basico de una solucion acuosa en una escala del 0
al 14.

Se determiné el pH de la pasta dental basada en la medicion de la actividad de los iones de
Hidrogeno presentes en las muestras de las pastas dentales mediante un medidor de pH
(potencidometro).

REACTIVOS

- Solucion reguladora de pH 4
- Solucién reguladora de pH 7
- Solucion reguladora de pH 10
- Pastas dentales

MATERIALES

- Utensilios apropiados para abrir los envases
- Agitador de vidrio

- TermOmetro

- Vasos de precipitado

- Balanza analitica

- Embudo de separacion

EQUIPO

- Potenciémetro
- Agitador mecanico o electromagnético
- Mortero
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PROCEDIMIENTO

A. El potencidometro se calibrd con las soluciones reguladoras de pH 4,7 y 10

B. Con el agitador se mezcl6 la pasta dental, ajustando la temperatura a 25°C
aproximadamente

C. Elpotenciometro se coloco en la muestra cubriendo perfectamente los electrodos, haciendo
la medicién de pH.

D. Retirando el potenciémetro, y enjuagandolo perfectamente con agua destilada

E. Repitiendo la prueba 2 veces por cada pasta dental

Fig. 13 Determinacion de pH con potenciémetro.

2.4.4 Determinacion de microorganismos

La prueba para determinacion de microorganismos determina la presencia de hongos y bacterias.

REACTIVOS

Medio de cultivo: Mueller Hinton y MRS Agar (Man. Rogosa y sharpe)
Agar bacteriologico

Pastas dentales
Bacterias: Candida ATCC 90028, E. Coli ATCC 2592, S. Aureus ATCC 29213 y Glicerol.

MATERIAL

Cajas Petri
Material de laboratorio
Matraces de 500 mL

EQUIPO

Autoclave
Estufa de temperatura
Microscopio
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PROCEDIMIENTO

A.

Para las pruebas de microorganismos se elaboraron los medios de cultivo, para Mueller
Hinton no se utilizé agar, debido a que ya lo contiene; sin embargo, para MRS si se le
agregd agar bacteriologico. Por lo tanto, para Mueller Hinton se utiliz6 19 g/500 mL de
agua destilada, debido a que la relacion para elaborar el medio de cultivo es de 38g/L.
Mientras que para MRS se utiliz6 13.75 g/ 250 mL de agua destilada, debido a que la
relacion es de 55 g/L, agregando 3.75 g de agar, por la relacion de 15 g/L.

Se pesaron y se disolvieron los medios de cultivo en los matraces tapandolos, pero
dejandolos ligeramente abiertos, con el fin de evitar explosiones, posteriormente se
introdujeron en un equipo de autoclave para esterilizarlos.

Iniciando el equipo se llegd a una presion de 15 libras y a partir de esto se tomaron 15
minutos, para posteriormente apagar el equipo y esperar a que la presion bajara para poder
retirar las muestras.

Se dejaron enfriar hasta una temperatura aproximada de 60°C para continuar con su vertido
en cajas Petri.

Una vez con la temperatura correspondiente se colocaron en una campana de extraccion
con apoyo de dos mecheros para evitar contaminaciéon de las muestras. Vertiendo las
muestras hasta cubrir la superficie de la caja Petri.

Finalmente se etiquetaron y se sellaron, dejandolas reposar durante 24 horas y observar si
no hubo contaminacion de las muestras.

Pasadas las 24 horas y observando que no hubo crecimiento contaminante, se procedid al
estriado de las bacterias en las cajas Petri Candida ATCC 90028, E. Coli ATCC 2592, S.
Aureus ATCC 29213 se colocaron en Mueller Hinton, mientras que Glicerol en MRS.
Seguido del estriado se colocaron todas las muestras de las pastas dentales dejando espacio
suficiente entre ellas, para finalmente introducirlas a la incubadora a 37°C durante 48 horas
esperando el crecimiento bacteriano.

Pasado el tiempo establecido se observaron las cajas Petri.

Fig 14. Caja Petri con bacteria Candida ATTC 90028 con muestras de las pastas dentales.
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CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

El objetivo principal de la investigacion fue el impacto del tamafio de particula de la HAp natural
recuperada de restos de pescado Gerreidae (pescado mojarra) en una pasta dental. Por ello en este
capitulo se describen y se discuten los resultados obtenidos de todas las pruebas realizadas para
cumplir con todos los objetivos de la presente tesis.

3.1 Hidroxiapatita natural obtenida de una fuente natural (pescado Gerreidae)

De los endoesqueletos del pescado Gerreidae sometidos a tratamiento térmico a una temperatura
de 700°C durante 4 horas se logro eliminar toda la materia orgénica, obteniendo Unicamente la
fase inorganica perteneciente a HAp natural.

Fig 15. Muestra de HAp después del tratamiento térmico a 700 °C y del proceso de molienda.

El tratamiento térmico al que fue sometida la muestra de los huesos de pescado resultd altamente
efectivo, debido a que logr6 la recuperacion tinicamente de la fase inorganica demostrando un alto
rendimiento a la temperatura establecida, obteniendo del peso total de la muestra un 60% de
materia inorganica recuperando HAp natural.

Tabla 7. Porcentaje en peso de la obtencidon de la HAp recuperada de huesos de pescado.

Temperatura . .
del Tlemp(.) del Masa Masa final Porcentaje
Muestra . tratamiento . . . de HAp
tratamiento A inicial (g) (g)
A termico presente
térmico
Pescado
Gerreidae 700° C 4 horas 3752 ¢ 2250 g 59.97 %
(mojarra)
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3.2 Caracterizacion de la hidroxiapatita natural

3.2.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier es una herramienta fundamental para la
caracterizacion de la HAp, debido a que proporciona informacion sobre la estructura quimica y
funcional de la muestra a través de las vibraciones moleculares.

Se realizaron analisis de la muestra tamizada por la malla 250 para comprobar la estructura de la
HAp, ademas se les realizaron analisis a todas las muestras sometidas al bafio ultrasonico, con el
fin de verificar que la estructura de la muestra no cambie por dicho tratamiento. La fig. presenta
los espectros FTIR de todas las muestras sometidas al tratamiento térmico y sometidas al bafio
ultrasdnico a los diferentes tiempos (S/U sin bafio ultrasénico, 30, 45, 60, 75 y finalizando con 90
minutos).

Transmitancia (%)

‘OH

PO

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Namero de onda cm’’

Fig 16. Espectros de infrarrojo de las muestras sometidas al tratamiento térmico y al bafo
ultrasénico a diferentes tiempos.

En la fig 16. se muestran los espectros de infrarrojo desde la muestra sin sometimiento al
bafo ultrasonico hasta la ultima muestra sonicada durante 90 minutos. En los espectros de
todas las muestras se observa una intensa banda de estiramiento asimétrico en un intervalo
de 1020 a 1090 cm™ perteneciente al grupo PO4* (fosfato)*>16] indicando una de las
caracteristicas de la HAp, y debido a la intensidad de la banda indica una alta concentracion
de fosfato, por otro lado, se observa una ligera banda casi imperceptible de estiramiento en
el intervalo de 3570 a 3650 cm™ que confirma otra caracteristica de la HAp debido a que
pertenece al grupo funcional “OH (hidroxilo)!*>:16], Por tltimo, la HAp es carbonatada por lo
que se compone también del grupo funcional COs?- (carbonato) [*>16] en el espectro de
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infrarrojo la sefal emitida en el intervalo establecido para presentarse dicho grupo funcional
es de 1456 a 871, sin embargo; se observa una minima sefial emitida, casi imperceptible pero
que demuestra que sigue presente.

Tabla 8. Grupos funcionales de la hidroxiapatita presentes en los espectros de infrarrojo.

Muestra Gl‘l-lpo Simbolo Intervalo de m'l_llnero
funcional de onda (cm™)
Muestra calcinada a Carbonato (CO3)* 1456 a 871
700°C Fosfato (PO4)* 1090 a 963
Hidroxilo (OH) 3573 a 3200

En los espectros de FTIR se comprobd la composicion quimica de la HAp, comparando con
espectros publicados se confirma la presencia de los grupos funcionales de su estructura
quimica, ademas de demostrar que a pesar de que las muestras fueron sometidas al bafio
ultrasonico no hubo ningiin cambio en la estructura de la HAp. Los grupos funcionales
pertenecientes a la estructura de la HAp no cambiaron en ninguno de los espectros de la
técnica de caracterizacion comprobando que dicho tratamiento no afecta la estructura de la
muestra [+16],

3.2.2 Difraccion de rayos X (DRX)
La difraccion de rayos X es otra técnica de mayor importancia para el andlisis y la
caracterizacion de la HAp, debido a que nos proporciona las bandas caracteristicas que
corresponden a la difraccion especificos en la estructura cristalina.

(002)
(213)

(130)

M2 M5

M2 M4

J— M2 M3

MJWM J—m2m2
I M2 M1
i \QJM__M [ —
10 20 30 4 s e 70 80
26(°)

Intensidad (u.a)

Fig 17. Patrones de difraccion de rayos X de todas las muestras.
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En la fig 17, observa el patron de difraccion de rayos X de todas las muestras de HAp. La
HAp se identificéd principalmente mediante las bandas con indices de Miller, (002), (211),
(112), (300), (202), (130) y (213), correspondientes a la region angular 2 < 20 < 60. Las
reflexiones son caracteristicas de la HAp 431675761,

En el patron obtenido de las muestras calcinadas se observa la presencia de picos de
difraccion con lineas bien definidas. El difractograma compard con patrones de difraccion
reportados en diferentes publicaciones, en donde se comprob¢ la similitud del obtenido con
los publicados, confirmando la obtencion de HAp a partir de espinas de pescado. Ademas,
demostrando que el tratamiento térmico para la obtencion de HAp es altamente efectivo,
debido a que las sefales emitidas son intensas lo que comprueba el aumento de la
cristalinidad y comprobando su fase cristalina hexagonal [4->16.75.76],

Tabla 9. Planos y angulos principales de la HAp 761,

Monoclinica Hexagonal
Pico (PDF 89-4405) (PDF 86-1199)
Angulo (20) Indice de Miller Angulo (20) Indice de Miller

i 10.83° {100) 10.84" {100)
2 16.83° (101) 16.45° {101)
3 18.84" {110
4 21.76° {200) 21.79° (200
5 22.87° (111)
6 25.85° (002) 25.89 (D02)
7 28.10 (102) 28.13 {102)
8 28.05° (210
g 31.74° (211) 31.80° (211)
10 3z.16° (112) jz.20° (112)
11 32.87° {300) 32.92° (300
12 34.03° (202) 34.07° (202)
13 35.48° (301)
14 39.21° 212)
15 30.78° {-420) 39.83° (130
16 41.95° (161) 42.02° {131)
i7 43.82° {123

18 45.28° (203) 45.34° (203)
19 46.66° {-282) 47.72° 222)
20 48.03° (162) 48.11° {132)
21 49.50° 213)
22 50.46° {-541)

23 51.30° {410
24 52.05° (402)

25 53.22° (D04)
26 55.80° (322)
27 57.16° {313)
28 59.08° (240
29 G1.64° {-264)

30 §3.03° {502)
31 G4.12° {-563)

32 65.06° (511)
33 66.45° {143)
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3.2.3 Microscopia electronica de barrido (SEM)
En la caracterizacion de la HAp SEM se utiliz6 para conocer la morfologia y principalmente
el tamafio de particulas con alta precision. Se realizé el anélisis a la muestra tamizada, asi
como a todas las muestras sometidas al bafio ultrasénico para conocer su composicion y con
las micrografias emitidas por el SEM se determiné el tamafio de particula.

En la fig 18 se presentan las micrografias de todas las muestras pulverizadas y sometidas al
tratamiento térmico a una temperatura de 700°C durante 4 horas y posteriormente sometidas
al bafio ultrasonico a diferentes tiempos.

Todas las micrografias fueron obtenidas con un aumento de 10,000 x presentando una
distribucion de tamafio de particula homogeneo, ademas, se observan diferentes particulas
homogéneamente monodispersas y semiesfericas.
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Fig 18. Micrografias SEM de las muestras con un aumento de 10000 x

SEM se realizé con el objetivo de definir un tamafo de particula de la de HAp. Por medio de
las micrografias emitidas por el SEM se determiné el tamafno de particula, graficando una
distribucion de la misma.
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Fig 19. Distribucion del tamafio de particula de las muestras sometidas a bafio ultrasonico
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Fig 20. Tamafio de particula como funcion del tiempo de sonicacion.

En el a) sin bafo ultrasonico se presenta la distribucion de la muestra que no se someti6 al
bafo ultrasonico, presentando mayormente un tamafio de particula de 0.535 um, siendo el
tamafio mas grande de todas las muestras. De las figuras b) al f) se presentan la distribucion
del tamaio de particula de las muestras sonicadas durante los tiempos establecidos. El b) de
30 miutos de sonicacion presentd un tamafio de particula de 0.424 um, el ¢) de 45 minutos y
el d) de 60 minutos presentaron un tamafio de particula de 0.398 y 0.397 um teniendo una
minima diferencia de 0.001 um, el ) de 75 minutos present6 un tamafio de particula de 0.386
um y se finalizé con el f) con 90 minutos presentando el tamafio de particula mas pequeno
de todas las muestras con un tamafo de 0.247 um.

Las micrografias de SEM fueron la herramienta ideal para comprobar que el bafio ultrasonico
logré reducir el tamano de particula de todas las muestras, demostrando una alta eficiencia
en el proceso de reduccion del tamaiio de particula por ultrasonido como en Berrones, M. D.
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L. A., & Lascano, L. (2009) y en Carrillo-Gonzalez, R. (2018). Reafirmando la alta eficiencia
del bafio ultrasénico para la disminucion del tamafio de particula 2}

3.2.4 Analisis elemental (EDS)

Se realiz6 un EDS en conjunto de SEM, para corroborar la composicion quimica de la
HAp, ademas de proporcionarnos los porcentajes de cada uno de los elementos presentes en
la muestra de la HAp. En la fig 21. Se muestran las imagenes emitidas de los resultados
cuantitativos, detectando la presencia de O, Py Ca, elementos caracteristicos de la HAp,

comprobando los porcentajes de cada uno de los elementos, asi como la comparacion de los
porcentajes con el del esmalte dental [4->16:47],

Resultados Cuantitativos
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Fig 21. a) Patron SEM de la HAp b) Composicion quimica de la hidroxiapatita mediante
EDS.

Tabla 10. Composicion quimica de la HAp obtenida del analisis elemental.

ELEMENTO SIMBOLO PORCENTAJE %
Oxigeno 0] 40.48
Calcio Ca 38.69
Fosforo P 17.59
Mezcla de diferentes elementos - 3.24
TOTAL 100%

Los porcentajes de cada elemento plasmados en el EDS obtenidos en conjunto de SEM se
comprueban en Parra Vargas, C. A., Pefia, J., Parra Vargas, U. A., & Cardona, L. (2011),

debido a que los porcentajes son casi iguales segin la bibliografia. Reafirmando la
composicion quimica de la HAp 7%,
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3.3 Evaluacion de la calidad de la pasta dental

Se realizaron pastas dentales con los diferentes tamafios de particulas, y cada una de las pastas
se realizo por triplicado, por ello las pruebas de calidad se realizaron a todas las pastas
dentales. Separandolas por primer, segundo, y tercer bloque. Ademas, se determind la
desviacion estandar para cada una de las pruebas de calidad con el objetivo de medir la
dispersion en los datos obtenidos de cada una de las pruebas.

3.3.1 Determinacion de abrasion
La determinacion de abrasion es la evaluacion mas importante para la pasta dental, debido a
que se emple6 el ultrasonido con el fin de obtener un tamafio de particulas mas reducido y
con esto evitar que la pasta dental fuera abrasiva.

De acuerdo con la norma de abrasion se podia determinar de dos maneras, por las raspaduras
presentes en el portaobjetos y por la pérdida de peso de cada portaobjetos. Debido a que es
una caracteristica fundamental en el presente estudio, se realizaron los dos métodos para
determinarla. En la tabla 10 se presenta los resultados obtenidos mediante la determinacién
de abrasion por la longitud de raspadura en el portaobjeto.

Las raspaduras en el portaobjetos se determinaron dependiendo de su longitud, por lo tanto,
la raspadura muy ligera tenia una longitud entre 0-2 mm, la raspadura ligera tenia una
longitud entre 3-5 mm y la raspadura pronunciada tenia una longitud de més de 6 mm.

Tabla 11. Resultados de la determinacion de abrasion con longitud de raspadura.

Primer bloque Segundo bloque Tercer bloque
Pasta  Presencia  Longitud  Presencia  Longitud  Presencia  Longitud
dental de de de de de de

raspadura  raspadura  raspadura raspadura raspadura raspadura

(mm) (mm) (mm)

PD-0 Pronunciada 8 Pronunciada 7.5 Pronunciada 7.5
PD-1 Pronunciada 7 Pronunciada 7.8 Pronunciada 7.9
PD-2 Pronunciada 6 Pronunciada 6.2 Ligera 5.9
PD-3 Ligera 5 Ligera 5.5 Ligera 53
PD-4 Ligera 3 Muy ligera 2 Muy ligera 2

PD-5 Muy ligera 0.5 Muy ligera 0.2 Muy ligera 0.3

La pasta dental con menor tamafio de particula (PD-5) demostrd que se encuentra con el
correcto cumplimiento de la norma para abrasion debido a que el portaobjeto resulté con
menor dafio.
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Fig 22. Portadiscos después de la prueba de abrasion con PD-5.

Por otro lado, se determiné la desviacon estdndar de la longitud de las raspaduras en los

portaobjetos, con el objetivo de medir las dispersion de los datos obtenidos.
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Fig 23. Desviacion estandar de la longitud de raspadura en portaobjetos.

Ademas de medir la longitud de raspadura, se pesaron los portaobjetos para verificar la
cantidad pérdida mendiante la evaluacion de abrasion. Nuevamente de comprobd que el
portaobjetos que perdidé menor peso fue el utilizado para PD-5.
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Tabla 12. Peso de portaobjetos después de la prueba de abrasion.

Pasta dental Primer bloque Scgundo Tercer bloque
bloque
PD-0 4.5527 4.5295 4.5418
PD-1 4.7905 4.7875 4.7843
PD-2 4.8052 4.8389 4.8411
PD-3 4.9184 4.9432 4.9561
PD-4 4.9894 4.9609 4.9576
PD-5 5.0455 5.0352 5.033
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Fig 24. Desviacion estandar del peso de los portaobjetos después de la prueba.

3.3.2 Determinacion de consistencia

De acuerdo a la norma el intervalo establecido para la consistencia es de 25-65 mm. En la fig
25 se observa que todas las muestras cumplieron de acuerdo con los datos establecidos en la
norma.
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Fig 25. Procedimiento para determinar consistencia de pasta dental.

Tabla 13. Medida del desplazamiento de la pasta dental después de la prueba de

consistencia.
. Segundo
Pasta dental Primer bloque Tercer bloque
bloque
PD-0 39 37 37
PD-1 46 41 41
PD-2 50 47 47
PD-3 48 41 41
PD-4 54 46 46
PD-5 37 38 45
' T T —=— PD-0
—s— PD-1
PD-2
60 |- 7|—e—PD-3
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Fig 26. Desviacion estandar de la medida de desplazamiento de la pasta después de la

—
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prueba.
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3.3.3 Determinacion de pH
La determinacion de pH en todas las muestras de pasta dental demostr6é que todas cumplen
correctamente con la norma, obteniendo un pH en un intervalo de 4.5 a 10 tal como lo marca
la norma.

Fig 27. Potenciémetro midiendo el pH de las pastas dentales.

Tabla 14. pH obtenido de las pastas dentales

Pasta dental Primer bloque Segundo Tercer bloque
bloque
PD-0 8.59 8.59 8.60
PD-1 8.91 8.94 8.93
PD-2 8.54 8.51 8.54
PD-3 8.73 8.74 8.76
PD-4 8.33 8.36 8.33
PD-5 8.63 8.63 8.64
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Fig 28. Desviacion estandar del pH obtenido de las pastas dentales.

3.3.4 Determinacion de microorganismos

La determinacion de microorganismos en las pastas dentales es la prueba de calidad mas
importante y complicada, debido a precaucion y seguridad de los usuarios. La norma tiene
como objetivo evitar cualquier tipo de crecimiento bacteriano, asi como la inhibicion ante
diferentes bacterias.

Para la determinacion de la norma se utilizaron cuatro bacterias, y en medios de cultivos
diferentes, debido a que cada bacteria crece en diferentes medios de cultivo: a) Candida
ATCC 90028, d) E. Coli ATCC 2592, ¢) S. Aureus ATCC 29213 se colocaron en Mueller
Hinton, mientras que las dos muestras glicerol b) y €) en MRS.

Se colocaron todas las muestras de pastas dentales por encima de cada bacteria,
enumerandolos de la siguiente manera: en el 1 se coloc6 PD-0, en 2 PD-1, en 3 PD-2, en 4
PD-3, en 5 PD-4 y en 6 PD-5.




Fig 29. Prueba de microorganismos para pastas dentales.

El estriado para el crecimiento bacterioldgico fue exitoso; sin embargo, ninguna de las pastas
dentales logro6 inhibicion en las muestras. En la muestra de S. Aureus c) en la pasta PD-1 se
observd la formacion de un halo, no obstante, el halo formado no fue de inhibicidon; sin
embargo, la formacion del halo se debe a la difusion de los componentes en la pasta dental
en el medio de cultivo, y a este tipo de halo se le denomina “halo de difusion”.

Fig 30. Halo de distribucion en PD-1 en S. Aureus ATTC 29213

Existen diversos factores por los que ninguna de las pastas dentales inhibio el crecimiento
bacteriano; sin embargo, pese a que ninguna de las pastas dentales inhibid el crecimiento
bacteriano, se ha demostrado en diferentes publicaciones que el Qs es un excelente agente
antimicrobiano, logrando inhibir bacterias como E. Coli y S. Aureus, ademas de mejorar la
salud bucal de diferentes maneras [71:72.73.74],
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CONCLUSIONES

La obtencion de HAp natural mediante el método de calcinacion fue exitosamente, debido a
que se recupero6 el 60% del peso total, perteneciente inicamente la fase inorganica de los
endoesqueletos del pescado. Mientras que para la caracterizacion de la muestra por medio de
FTIR, DRX y SEM presentaron resultados especificos demostrando que el tratamiento
térmico resalta las caracteristicas de la HAp. Ademas, el método para reduccion del tamafio
de particula por medio de ultrasonido demostr6 ser altamente efectivo, debido a que se
obtuvieron diferentes tamafios de particula, siendo de 247 nm el tamafio mas pequefio y el
mas efectivo en la mayoria de las pastas dentales.

La elaboracion de las pastas dentales por el medio en caliente fue el ideal, debido a que se
obtuvieron mezclas completamente homogéneas y con la consistencia ideal para el correcto
cumplimiento de la norma para dentiftricos.

Por ultimo, los resultados obtenidos de la evaluacion de la calidad de la pasta dental fueron
diferentes, debido a que para la prueba de abrasion la mayoria de las pastas dentales no
cumpli6é con la norma, asi como la determinacion de microorganismos en donde ninguna de
las pastas logro6 inhibir ninguna de las bacterias empleadas para dicha prueba; sin embargo,
el Qs ha demostrado ser un excelente agente antimicrobiano y aporta beneficios
extraordinarios a la salud bucal. Para la prueba de prueba de pH y de consistencia se
obtuvieron resultados favorecedores, debido a que todas las pastas dentales cumplieron de
manera correcta a la norma para dentifricos.
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ANEXOS

Espectros FTIR de todas las muestras de HAp sonicadas
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Desviacion estandar pasta dental

Abrasion

Desviacion estandar de la longitud de raspadura
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e Desviacion estandar del peso de portaobjetos
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Consistencia

e Desviacion estandar de la medicion del desplazamiento de la pasta dental
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pH

Desviacion estandar del pH de las pastas dentales
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