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СИНТЕЗ КЛИНКЕРА ДЛЯ СТОМАТОЛОГИЧЕСКОГО ЦЕМЕНТА  
ДЛЯ ПЛОМБИРОВАНИЯ КОРНЕВЫХ КАНАЛОВ 

Представлена краткая характеристика нового вида стоматологического цемента для плом-
бирования корневых каналов зубов типа Mineral Trioxide Aggregate (МТА). Дано обоснование 
перспективности использования системы CaO − Al2O3 − SiO2 для получения клинкеров и сто-
матологических цементов на их основе. Изучен фазовый состав и прочностные характеристи-
ки полученных цементов. Исследовано влияние P2O5 и CaF2 на скорость фазообразования. 

A brief description of a new type of dental cement for root canal tooth type Mineral Trioxide  
Aggregate (MTA) has been presented. The substantiation of the prospects of using the system  
CaO − Al2O3 − SiO2 to produce clinker and dental cements based on them has been made. The phase 
composition and strength characteristics of cement production have been studied. The effect of P2O5 
and CaF2 on the rate of phase formation have been investigated. 

Введение. По данным эпидемиологических 
исследований распространенность кариеса зу-
бов у населения Республики Беларусь достига-
ет 98%, а осложнения встречаются в 86% слу-
чаев [1]. Одним из наиболее сложных этапов 
лечения является пломбирование сложной сис-
темы корневого канала и его анатомических 
разветвлений. С этой целью применяют раз-
личные пломбировочные материалы (амальга-
мы, цинкоксидэвгеноловые, кальцийгидрок-
сидные, полимерные, стеклоиономерные и др.). 
Однако требования, предъявляемые к пломби-
ровочным материалам постоянно возрастают и 
поэтому перечисленные материалы стали не в 
полной мере удовлетворять запросам совре-
менной стоматологической практики [2−4]. 

Материалы для пломбирования корневых 
каналов должны быть биосовместимыми, гид-
ролитически устойчивыми, т.е. нерастворимы-
ми в тканях, в крови и внутриканальной жидко-
сти, твердеть в присутствии влаги, обладать 
хорошей адгезией к тканям корня зуба, обеспе-
чивать хорошую герметичность, что в свою 
очередь предотвратит проникновение микроор-
ганизмов, быть безусадочными (или иметь ми-
нимальный процент усадки). Кроме перечис-
ленных свойств, эти материалы должны обла-
дать необходимой «технологичностью», т.е. 
иметь хорошую пластичность, что обеспечит 
его точную дозировку, легкое замешивание, 
достаточное рабочее время (время от начала 
замешивания до начала схватывания) и опти-
мальное время твердения [5].  

Значительный вклад в решение этой мате-
риаловедческой задачи внесло появление нового 
вида цемента Mineral Trioxide Aggregate (МТА), 
предназначенного для эндодонтического приме-
нения. MTA по существу представляет собой 
гидравлическое вяжущее вещество, отличитель-
ной особенностью которого является способ-
ность твердеть и набирать прочность во влажной 

среде, что очень важно при пломбировании кор-
невых каналов. Такие цементы обеспечивают 
хорошую герметизацию корневого канала, обла-
дают биосовместимостью, характеризуются от-
сутствием мутагенной активности, низкой цито-
токсичностью, высоким значением рН (до 12,5), 
что обуславливает его антимикробные свойства 
и способствует регенерации костной ткани.  

В настоящее время в Беларуси из этой 
группы материалов наиболее известными яв-
ляются цементы «ProRoot MTA» фирмы 
«Dentsply» (США) и «Триоксидент» фирмы 
«ВладМиВа» (Россия). Опыт применения дан-
ных цементов показал, что «Триоксидент» не в 
полной мере удовлетворяет вышеперечислен-
ным требованиям. Основными его недостатка-
ми являются низкая прочность (не превышает 
60% прочности лучших аналогов), недостаточ-
ная пластичность и длительное время оконча-
тельного твердения (24 ч), что делает невоз-
можным пломбирование корневого канала за 
одно посещение пациента. Время окончательно-
го твердения «ProRoot MTA» составляет 4−6 ч. 

Электронно-микроскопическое исследова-
ние (сканирующий электронный микроскоп 
JEOL JSM-5610 LV) показало, что в цементе 
«Триоксидент» размер частиц находится в диа-
пазоне от 1 до 150 мкм, в то время как в цемен-
те «ProRoot MTA» от 1 до 50 мкм (рис. 1). Эти 
данные согласуются с результатами грануло-
метрического анализа, выполненного на лазер-
ном микроанализаторе размеров частиц 
«Analysette 22» (рис. 2), из которого также вид-
но, что цемент «ProRoot MTA» является более 
тонкодисперсным (10−40 мкм) по сравнению с 
материалом «Триоксидент» (100−150 мкм). На-
личие крупных частиц затрудняет проникнове-
ние цементной пасты в узкие корневые каналы, 
что не обеспечивает необходимую герметич-
ность и, как следствие, не достигается высокое 
качество пломбирования.  
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Рис. 1. Электронно-микроскопические снимки стоматологических цементов:  
а – «Pro Root MTA»; б – «Триоксидент» 

 
а      б 

Рис. 2. Гранулометрический анализ стоматологических цементов:  
а – «Pro Root MTA»; б – «Триоксидент» 

 
Таким образом, по совокупности свойств 

цемент «ProRoot MTA» обладает лучшим ха-
рактеристиками по сравнению с другими ма-
териалами. Однако ему также присущ ряд не-
достатков, а именно короткое рабочее время 
(4–5 мин) и высокая стоимость (около 40 евро 
за 1 г) [6, 7]. 

Анализ литературных и патентных дан-
ных показал, что основными оксидами, кото-
рые присутствуют в цементах типа МТА, яв-
ляются CaO, Al2O3, SiO2, а также соединения, 
придающие цементу рентгеноконтрастность 
(Bi2O3, BaSO4, ZrO2 и др.) [8, 9]. Однако кон-
кретных сведений по составу и режимам по-
лучения стоматологических цементов данно-
го класса нет. Это потребовало проведения 
системных исследований процесса фазообра-
зования в системе CaO − Al2O3 − SiO2 в дина-
мических (неравновесных) условиях. Анализ 
диаграммы показал, что в этой системе в рав-
новесных условиях регистрируется большое 
количество фаз, которые выкристаллизовы-

ваются в температурном диапазоне от 1170 до 
2400°С [10]. 

В литературе нами не было обнаружено све-
дений относительно последовательности проте-
кания кристаллизационных процессов, предшест-
вовавших формированию конечных кристалли-
ческих фаз. Однако знания о них важны, так как 
синтез цементных клинкеров, как правило, осу-
ществляется в неравновесных условиях. 

Исходя из вышеизложенного, целью иссле-
дования явилась разработка стоматологическо-
го цемента на основании системы CaO − Al2O3− 
SiO2 с улучшенными свойствами и значительно 
более доступного в ценовом отношении. 

Основная часть. Сырьевые смеси готовили 
из реактивных СаСО3, Al(OH)3 и аморфного  
SiO2 · nH2O. Из шихты полусухим прессованием 
готовили образцы-таблетки (диаметр 50 мм, вы-
сота 5 мм). Обжиг проводили в электрической 
печи в интервале температур 1300–1450°С с вы-
держкой 4 ч и  последующим резким охлаждени-
ем на воздухе. На рис. 3 представлена диаграмма 
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состояния CaO − Al2O3 − SiO2  с обозначенными 
экспериментальными составами шихт, которые 
использовались для получения клинкера. 

Было установлено, что в процессе термооб ра-
ботки шихт № 21 и 22 образовались остеклован-
ные спеки, из образцов № 1, 11, 15 – спеки. Соста-
вы № 8–10, 14 образовали прозрачные стекла, а  
№ 2–7, 13, 19 – глушенные стекла. В шихтах  
№ 12, 16–18, 20, 23–27 спекание не произошло. 

Для оценки прочности обожженные образцы 
мололи в шаровой мельнице до тонкости, обес-
печивающей прохождение цемента через сито  
№ 008 без остатка. Полученный цемент смеши-
вали с дистиллированной водой (затворяли) с во-
доцементным отношением 0,45 и формовали ку-
бики с ребром 10 мм. Прочность на сжатие изме-
рялась через 3 и 28 сут (ISO 9917). 

При проведении анализа, оказалось, что об-
разцы № 21 и № 22 обладают наибольшей 
прочностью. Поэтому для оптимизации базово-
го состава было проведено дополнительное ис-
следование. Характеристики образцов с наи-
большей прочностью представлены в таблице. 

Термический анализ образцов № 21–22 по-
казал, что в низкотемпературной области на 
кривой ДТА регистрируется эндотермические 
эффекты, связанные с дегидратацией Al(OH)3 
(260−310°С) и термическим разложением  
СаСО3 (840−880°С). При более высоких темпе-
ратурах вплоть до 1300°С на кривых ДТА терми-
ческих эффектов не наблюдается. Известно [11, 
12], что в интервале температур 800−1000°С 
могут образовываться низкоосновные силикаты 
и алюминаты кальция. Вероятность их образо-
вания согласуется с термодинамическими рас-
четами твердофазовых реакций. В частности, 
рассчитанные значения энергии Гиббса показа-
ли, что даже при низких температурах обжига 
сырьевых смесей клинкера 400−700°С  проте-
кают  твердофазовые реакции образования пер-
вичных низкоосновных соединений Al2О3 · 2SiО2 
и 2СаО · Al2О3 · 2SiО2. При температурах свы-
ше 800°С может происходить твердофазовое 
взаимодействие СаО с оксидами и низкооснов-
ными соединениями с образованием 2СаО · SiO2 
и 3СаО · Al2O3. 

 
Рис. 3. Диаграмма состояния CaO − SiO2 − Al2O3 с нанесенной сеткой экспериментальных составов: 

 – прозрачное стекло;  – глушенное стекло;  – спек;  – спекание отсутствует;  – остеклованный спек 
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Влияние температуры обжига клинкеров на прочность цементного камня (МПа) 

№ 
состава 

Содержание оксидов, % Температура обжига, °С 

1300 1400 1450 
Al2O3 SiO2 CaO 3 суток 28 суток 3 суток 28 суток 3 суток 28 суток 

21 10 20 70 7,1 8,4 8,97 10,3 9,4 12,8 
21.1 5 20 75 3,7 5,9 6,77 9,6 7,4 11,4 
21.2 10 25 65 4,9 7,6 5,87 8,9 6,97 10,15 
21.3 10 15 75 7,8 9,7 9,5 12,4 11,33 15,63 
21.4 5 25 70 5,1 8,3 9,5 12,3 11,1 14,2 
22 20 20 60 3,2 7,3 6,4 9,6 7,5 11,5 

22.1 15 20 65 5,8 9,4 6,4 11,2 6,77 13,5 
22.6 15 15 70 7,7 9,1 8,4 10,2 10,3 11,87 

 
Рентгенографически (дифрактометр D8 

Advance фирмы Bruker) в указанных цемен-
тах при температуре обжига 1300°С регист-
рируются следующие фазы:  

3СаО · SiO2 (d = 3,051; 2,798; 2,748; 2,614; 
2,193 Å);  

2СаО ⋅ SiO2 (d = 4,897; 4,657; 3,837; 3,245; 
2,798; 2,748; 2,614; 2,515; 2,45 Å);  

3СаО · Al2O3 (d = 4,228; 4,076; 2,785; 
2,692; 2,049; 1,905, 1,554 Å).  

С ростом температуры обжига с 1300 до 
1450°С наблюдается увеличение интенсивности 
дифракционных рефлексов, что свидетельству-
ет об увеличении содержания указанных фаз. 
Отсутствие термических эффектов на кривых 
ДТА может быть обусловлено высокой скоро-
стью термографирования (7°С в мин) и корот-
ким временем выдержки.  

С целью интенсификации твердофазового 
взаимодействия 3-компонентные составы мо-
дифицировались P2O5 и CaF2. P2O5 является 
плавнем, его температура плавления равна 
570°С, а CaF2 образовывает легкоплавкие эв-
тектики, что способствует ускорению твердо-
фазных реакций [10, 13]. 

Приготовление образцов осуществлялось 
аналогично вышеупомянутому: P2O5  добавлялся 
в количестве 0,2−0,8%, CaF2 − 0,5−2%, обжиг об-
разцов осуществляли при 1300, 1350 и 1400°С.  

Результаты экспериментальных данных по-
казали, что положительное действие CaF2 как 
минерализатора наблюдается в тех случаях, 
когда его количество не превышает 1%, а P2O5 
оказывал положительный эффект при введении 
его до 0,6% (рис. 4).  

При температуре обжига 1400°С с введени-
ем оптимального количества добавок проч-
ность образцов была соизмеримой с прочно-
стью образцов, обожженных при температуре 
1450°С. 

 
Рис. 4. Зависимость предела прочности при сжатии  

от содержания модифицирующей добавки: 
а – P2O5; б – CaF2:  – состав 21.1;  

 – состав 21;  – состав 22 
 

Четырехкомпонентные цементы, получен-
ные в системах CaO − Al2O3 − SiO2 − P2O5 и 
CaO − Al2O3 − SiO2 − CaF2, содержат те же кри-
сталлические фазы, что и трехкомпонентные 
(рис. 5).  

б 
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Рис. 5. Рентгенограммы стоматологического цемента: 
 – 2СаО · SiO2;  – 3СаО · SiO2; 

  – 3СаО · Al2O3 
 
С помощью рентгенофазового анализа было 

установлено, что при введении минерализатора 
интенсивность основных рефлексов увеличива-
ется, что связано с ускорением процесса фазо-
образования. 

Заключение. Дана краткая характеристика 
нового вида стоматологического цемента Mineral 
Trioxide Aggregate (МТА) для пломбирования 
корневых каналов и исследованы его свойства.  

Было выявлено, что система CaO − Al2O3 − 
SiO2 может быть использована для получения 
клинкеров и стоматологических цементов на их 
основе. В результате исследования базовой 
трехкомпонентной системы выбрана оптималь-
ная область составов для получения клинкера 
стоматологического цемента (СаО 75−85%, 
SiO2 15–25%, Al2O3 5–25%). 

Изучено влияние P2O5 и CaF2 на скорость 
фазообразования и найдено оптимальное коли-
чество вводимых добавок. 
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