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1. Abstract y resumen.

1.1 Abstract.

A lot of studies dealing with applications of wollastonite as bone substitute can be found in the
scientific literature published in the last years. Availability, low cost, biocompatibility, bioactivity

and osteoconductivity of wollastonite are the main reasons for this increasing interest.

Wollastonite-based cements consist in a powder and a liquid which render a workable paste

when mixed that may set or not into a hard mass after a few minutes.

This work is aimed to develop and improve new cements including wollastonite in its
composition as source of calcium and silicon ions, with potential application in Endodontics as

pulp capping and root canal filler.
First, the new setting cements were formulated.

A setting cement was formulated which consisted of a mixture of calcium aluminates (mayenite,
Ca1;Al14033 and tricalcium aluminate, CasAl;Og) as hydraulic components. Calcium aluminates,
similarly to calcium silicates in Mineral Trioxide Aggregate (MTA), but very much faster, form
hydrates and set into a hard mass when mixed with water. The mixture of calcium aluminates

was obtained in the lab by solution combustion synthesis.

The fast setting of the calcium aluminates was slowed by the addition of citric acid which forms
stable soluble complexes with calcium ions and retards the precipitation of the hydrates. The
choice of citric acid is supported by its low cost, availability and FDA (Federal Drug

Administration) approval as excipient.

In order to improve workability and plasticity of the cement paste several plasticizers were
tested (polyvinylpyrrolidone, polyethylene glycol and carboxymethyl cellulose). These
plasticizers act as retardants (an undesired effect in this case) because they increase the viscosity
of the liquid (desired effect). All of these plasticizers are available and approved as excipients by

FDA.

Then, the composition of a non-setting cement was established. It consisted of wollastonite

powder and sodium silicate aqueous solution as liquid. The sodium silicate solution provides the



paste with bactericidal properties because of the high pH (> 12) and should also increase the

bioactivity and osteogenecity. Besides is easily available and approved by FDA as excipient.

In order to adjust the radiopacity of both experimental cements to the level required for
endodontic applications the addition of several solid radiopacifiers to the solid component and
their concentrations were assessed. The best result was obtained with 30 % of zirconium oxide

whic provided the radiopacity requied by the ISO standard.
Thus the compositions of the experimental cements were set as follows:

v Cement 1, hereinafter named CAC 30Z:
0 Powder: 28 % Wollastonite; 42% Calcium Aluminates (~ 70 % Mayenite; ~ 30 %
Tricalcium Aluminate); 30 % Zirconium Oxide.
0 Liquid: 25 % Polyvinylpirrolydone); 0.5% Citric Acid; 74.5 % Water.
v" Cement 2, hereinafter named WEndo 30Z:
0 Powder: 70% Wollastonite; 30 % 30 % Zirconium Oxide.
0 Liquid: 37.5 % Sodium Silicate; 62.5 % Water

In the second part of the work, both formulations were characterized by X-ray diffraction to

identify the crystalline phases existing before and after mixing with their respective liquids.

The evolution of pH and calcium release from cement probes inmersed in simulated body fluid
(SBF) of the pastes were monitored in real time as a way to determine their potential bactericidal
and bioactive character. More else, the ability of both cements to form surface apatite layer in

vitro was also confirmed by Scanning Electron Microscopy (SEM).

In vitro cell cultures made on probes of the experimental cements confirmed their cytotoxicity
as expected from the high pH values produced by these materials when immersed in aqueous

solutions.

The initial and final setting times of CAC 30Z, as determined by the method of the Vicat needle,
were 55 and 69 min, respectively. They were significantly lower than those of MTA, but higher
than the limit of 30 min required by the ISO standard. However, we expect that setting time can
be reduced by further adjustment of the amount of retardant and plasticizer and the rheology

of the paste.

Finally, it was established by measures of Hg intrusion that both experimental materials are
considerably less porous tan the control material, which could contribute to sealing ability and

to lower the probability of leakage.



Future studies in a dynamic model, simulating real dental tissues were fluids are in constant
renovation, should be accomplished to study the consequences of the high pH and calcium
release observed in the static experiments performed in this work. In our opinion, the desired
bactericidal and cytotoxic effect caused by the new materials in the first stages of implantation
should be considerably attenuated, if not totally eliminated, by the natural circulation of

biological fluids in the implantation site, permitting the self-repairing of dental tissue.

1.2 Resumen.

El empleo de la wollastonita ha sido ampliamente documentado en la literatura como sustituto

6seo, siendo un material accesible, econdmico, biocompatible, bioactivo y osteoinductivo.

Los cementos en base a wollastonita se presentan mezclando una fase solida (polvo) con una
fase liquida para formar una pasta manejable, la cual se transforma en una masa dura en pocos

minutos (mediante fraguado o desecacion).

El objetivo de nuestro trabajo esta enfocado a mejorar y desarrollar nuevos cementos donde se

emplea la wollastonita como fuente de iones calcio y silice, para una aplicacién endoddntica.
Primero, el nuevo cemento fraguable fue formulado.

El cemento fraguable consiste en una mezcla de aluminatos calcicos (mayenita, Ca12Al14033 vy
aluminato tricalcico, CaszAl,0s) como componente hidraulico. El aluminato de calcio, al igual que
los silicatos de calcio que componen el agregado triéxido mineral (MTA), experimenta una
reaccion de hidratacién al mezclarlo con agua que conduce al fraguado y endurecimiento, pero
a diferencia de los silicatos de calcio lo hace mucho mas rapidamente. Esta mezcla de aluminatos

calcicos fue obtenida en laboratorio mediante combustion.

El rapido endurecimiento del aluminato de calcio fue regulado mediante la adicion de acido
citrico, el cual actia como inhibidor retardando la reaccion de fraguado mediante el secuestro
de iones calcio. Su eleccién esta justificada por ser un compuesto econémico y disponible
comercialmente, estando aprobado su uso por la Agencia de Alimentos y medicamentos (FDA

por Federal Drug Administration) como excipiente.

Para mejorar su manejo y plasticidad se estudian distintos agentes plastificantes
(polivinilpirrolidona, polietilenglicol y carboximetilcelulosa). Estos agentes también actuan
como retardantes (en nuestro caso un efecto desventajoso) al disminuir la velocidad de reaccidn
de fraguado mediante el incremento de la viscosidad del medio (efecto deseado). Todos ellos

son disponibles comercialmente, estando aprobado su uso como excipientes por la FDA.

3



Tras esto, se procedid a establecer la composiciéon de un segundo cemento no fraguable,
consistente en un polvo de wollastonita y silicato de calcio en solucidn acuosa como liquido. El
silicato de sodio proporciona a nuestro cemento unas propiedades bactericidas debido a su alto
pH (>12) pudiendo incrementar su bioactividad y osteogenicidad. Siendo disponible y aprobado

por la FDA como excipiente.

Para ajustar la radiopacidad de ambos cementos experimentales hasta el nivel requerido para
aplicaciones endododnticas se procedid a afiadir distintos radiopacificadores a la fase sélida de
nuestros cementos a distintas concentraciones. Seleccionandose las formulaciones portadoras

de un 30% de dxido de zirconio, la cual cumple la normativa I1SO vigente.
Asi pues la composicidn final de los cementos se formuld de la siguiente manera:

v"  Cemento experimental 1 al que denominaremos CAC 30Z.
0 Polvo: 28% Wollastonita (B-CaSiOs) + 42% Aluminato de calcio (mayenita Caz,Al
140 33 > 70%, aluminato tricalcico CasAl,0s resto) +30% Oxido de zirconio (ZrO,)
0 Liquido: 25% Poli(vinilpirrolidona) (PM 400000) + 0,5% Acido citrico (CsHsO7) +
74,5% Agua purificada (H20).
v" Cemento experimental 2 al que denominaremos WEndo 30Z.
0 Polvo: 70% Wollastonita (B-CaSiOs) +30% Oxido de zirconio (ZrO,)
0 Liquido: 37,5% Silicato de sodio (NasSisOq5s) y 62,5% Agua purificada (H,0)

En la segunda parte del estudio, ambas formulaciones fueron caracterizadas mediante
difraccidon de rayos X para identificar las fases cristalinas presentes tras mezclarse con sus

respectivos liquidos.

La evolucidn del pH y liberacién de iones calcio de los cementos fue determinado mediante su
inmersion en suero fisiolégico artificial (SBF por stimulated body fluid) y monitorizado a tiempo
real, con el objetivo de determinar su poder bactericida y potencial bioactivo. Estando
confirmada esta bioactividad mediante la formacidn in vitro de una capa de apatita en su
superficie determinada mediante microscopia electrénica (SEM por Scanning Electron

Microscopy).

Cultivos celulares in vitro confirman su citotoxicidad, consecuencia de los altos valores de pH

producidos por ambos materiales cuando son inmersos en una solucién acuosa.



El tiempo de fraguado inicial y final del cemento CAC 30Z, determinado mediante aguja de Vicat,
fue de 55 y 69 minutos respectivamente. Estos resultados son significativamente inferiores que
los obtenidos para el MTA, pero superiores que el limite de 30 minutos recomendado por la
normativa I1SO vigente. Sin embargo, consideramos que este tiempo se puede regular en
estudios posteriores mediante la modificacién de las propiedades reoldgicas de los distintos

compuestos y la regulacion de los retardantes y plastificantes empleados.

Finalmente, se estableci6 mediante porosimetria por inyeccién de mercurio que ambos
materiales experimentales son considerablemente menos porosos que el material control, lo

cual contribuye a su capacidad de sellado y disminuye su posibilidad de filtracién.

Estudios futuros en un modelo dindmico, donde se simule los tejidos dentales donde
encontramos fluidos en constante renovacidn, podrd evidenciarse la consecuencia de este
elevado pH vy liberacion de iones calcio observado en estudios estaticos realizados en este
trabajo. En nuestra opinidn, el deseado efecto bactericida y citotdxico causado por estos nuevos
materiales en las primeras etapas de su implantacién sera atenuado, o totalmente eliminado
por la circulacidn natural de los fluidos bioldgicos en el sitio de implantacién, permitiendo la

auto reparacion del tejido dental.



2. Introduccion

La denticion temporal presenta algunas caracteristicas especificas y diferentes de la denticién
permanente y es de extrema importancia para que el ser humano pueda tener un crecimiento
craneofacial y corporal adecuado, un correcto desarrollo de las funciones de masticacion,
deglucidn, y desarrollo del lenguaje, tener una estética adecuada para la edad, que ayudara al
correcto desarrollo de la autoestima y realizar adecuadamente el proceso de socializacion

propio de la etapa infantil.

Ademas, los dientes temporales intervienen como guia para la erupcion y el desarrollo de la
oclusion de los dientes permanentes (Rodd, 2000). Dada la importancia de la salud de los dientes
temporales y la necesidad de que estos presenten una pulpa sana, los cientificos siguen
realizando investigaciones que permitan conocer sus caracteristicas asi como sus mecanismos

de reaccion frente a situaciones de agresion (Waterhouse, 2008).

La presencia de la denticion permanente joven en las arcadas dentarias del nifio y adolescente
es fundamental para que el proceso de erupcidn y desarrollo de los maxilares se produzca de

forma fisioldgica.

Los tratamientos de conductos pulpares tanto en denticion temporal como permanente

inmadura son por tanto, fundamentales para que los citados objetivos se cumplan.

Tal como escribe Waterhouse (Waterhouse, 2008), la pulpa de los dientes temporales posee un
buen potencial para la reparacion y curacién tisular. Esta autora sugiere que, a la luz de estos
hallazgos contemporaneos, los clinicos deberiamos re-evaluar nuestra aproximacion a la terapia
pulpar en la denticion temporal y que las investigaciones se deberian direccionar hacia la
busqueda de evidencia cientifica para terapias pulpares con materiales que favorezcan la

regeneracion pulpar.

2.1 Consideraciones del diente temporal.

2.1.1 Descripcion general.

La especie humana, como todos los mamiferos, es bifiodonta, es decir, posee dos series

completas de dientes que erupcionan en dos procesos separados en el tiempo. La primera
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denticién, denominada temporal, decidua, caduca o de leche, estd formada por un total de 20

dientes, que van emergiendo en la cavidad bucal entre los seis meses y los dos afios y medio de

edad. La fdrmula dentaria para la denticion temporal es de 2 incisivos, 1 canino y 2 molares por

cuadrante.

2.1.2 Diferencias esenciales entre la denticion temporal y la

permanente.

Los dientes primarios se distinguen de los permanentes por los llamados caracteres de la

denticién, que son un conjunto de rasgos diferenciadores que resultan de la comparacién de

ambas denticiones entre los que cabe destacar:

Los dientes primarios son mds pequefios que sus analogos permanentes tanto en la
longitud de sus coronas como en la de sus raices.
El esmalte de los dientes temporales es de color blanco azulado en comparacion con

el blanco amarillento de los dientes permanentes.

Rasgos coronales:

Las superficies oclusales de los dientes temporales son mas estrechas en sentido
vestibulolingual que las coronas de los dientes permanentes.

El indice corona-longitud del diente es menor para los dientes temporales que para
los permanentes, es decir, que la corona es, en relacién con la raiz, mds corta en los
dientes temporales.

En los dientes primarios el didmetro mesio-distal maximo de la corona es
proporcionalmente mayor, en relacién con la altura de la corona, que en su sucesor
permanente por lo que su aspecto es de una corona engrosada.

La presencia de superficies linguales y labiales abultadas en los dientes temporales
anteriores y de las crestas vestibulocervicales que aparecen en las caras vestibulares
de los molares, con sus consiguientes constricciones a nivel de la linea cervical, es
otro rasgo caracteristico y diferenciador de la denticion temporal con respecto a la
permanente.

Los dientes temporales presentan areas de contacto mas amplias y planas que la de
los dientes permanentes.

Rasgos radiculares:

Las raices de los dientes temporales carecen de tronco radicular, lo que implica que

salen directamente de las coronas y ademas tienden a arquearse, formando un



espacio interior ocupado por los gérmenes de los premolares permanentes durante
su proceso de formacion.

c. Rasgos pulpares:
El tamafio de la cdmara pulpar en la corona es relativamente mayor en un diente
temporal que en uno permanente. Los cuernos pulpares de los dientes temporales
se localizan mas cerca de la superficie externa del diente, siendo el cuerno
mesiovestibular el mas prominente.
Los conductos radiculares en los molares temporales son irregulares en cuanto a su
forma como a su numero.

d. Rasgos histoldgicos:
Los dientes temporales tienen menor grosor de esmalte y menor espesor dentinario
que los dientes permanentes.
Los prismas de esmalte del tercio gingival de la corona se extienden en direccién
oclusal a partir de la unién amelodentinaria, a diferencia de la de los dientes
permanentes, que se encentran en direccion cervical.
Los dientes temporales presentan una menor resistencia a infecciones, por su
menor espesor de esmalte y dentina.
Los dientes temporales tienen una menor sensibilidad dentinaria.
El esmalte de los dientes temporales se encuentra calcificado en menor grado que

el esmalte de los dientes permanentes.

2.1.3 Patologia pulpar del diente temporal

Como consecuencia de algunas de las caracteristicas morfolégicas y anatémicas sefialadas
anteriormente, los dientes temporales presentan una mayor actividad y progresion de la caries
debido al menor grosor de esmalte y la dentina, con el inconveniente aifadido de una pulpa mas

accesible por su cercania a la superficie externa del diente (Gorritxo-Gil, 2011).

Hace no demasiados afios, se teorizaba acerca de que en respuesta a la lesidn por caries, los
dientes temporales presentaban una reaccién inflamatoria mas pronunciada y generalizada que
los dientes permanentes en igual situacidn. Este conocimiento fue refutado por investigaciones
inmunohistoquimicas que demostraron igualdad entre las dos denticiones en cuanto al nivel de
vasodilatacidon y angiogénesis en respuesta a una agresidn por caries, con una respuesta
predominante en la regién de los cuernos pulpares. A pesar de que los dientes temporales

presenten mas células inmunes en ambas situaciones de diente intacto o con caries, parece que
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éstas se localizan de forma similar que en los dientes permanentes (Waterhouse, 2008).

El proceso inflamatorio en la pulpa no difiere significativamente del de otros tejidos. Sin
embargo existen una serie de peculiaridades que lo caracterizan especialmente: el ambiente
fisico de la pulpa condicionado por la dentina y el esmalte, es un espacio cerrado, limitado e
inextensible, con escasa resistencia al edema. Ademas la vascularizacion es terminal y por otra

parte la pulpa presenta la capacidad de formar dentina reparativa.

La reaccién de la pulpa frente a una lesidn severa; caries, trauma o lesidn iatrogénica, se inicia
con la formacidn de dentina reparativa secretada por células mesénquimales diferenciadas en
nuevos odontoblastos; la calidad y el grosor de esta dentina dependera de la rapidez en la
progresion de la lesién. Cuanto mas rapida, mas irregular y escasa es esta dentina, y por lo
contrario mas intensos son los agentes irritantes. A continuacién se origina una dilatacion
vascular y se observa la presencia de células inflamatorias que originan una pulpitis crdnica
parcial. Si el estimulo continda, se agudiza esta y progresa en sentido apical a una pulpitis crénica

total con posibilidad de necrosis.

Una vez realizada la historia clinica y la exploracidn clinica y radioldgica, y con ayuda de nuestro
juicio clinico, estableceremos el diagndstico, que finalmente determinara el tratamiento mas
adecuado. Basicamente, en lo que se refiere a la denticién temporal, debemos concretar si la
pulpa se encuentra en un estado reversible o por el contrario irreversible con necrosis. Asi

hablaremos de:

e Pulpitis reversible, que histolégicamente corresponderia a una pulpitis crénica de la
pulpa coronal (parcial) y se caracterizaria por ausencia de dolor espontdaneo o
persistente, no sensibilidad a la percusion ni palpacion, ausencia de movilidad
patoldgica, afectacidn pulpar durante la eliminaciéon de la dentina careada, con
aspecto de la pulpa de color rojo y hemorragia controlable a la presion y ausencia
de signos radiograficos patoldgicos.

e Pulpitis irreversible, con dolor espontaneo y persistente, hipersensibilidad a la
percusion o palpacién, aspecto pulpar fragmentado, con color rojo vinaceo y
hemorragia abundante. El cuadro histolégico se corresponderia con una pulpitis
crénica total, con afectacion de la pulpa coronal y radicular.

e Necrosis pulpar, con signos claros de degeneracién pulpar como la presencia de

abscesos, fistulas, movilidad y lesiones radiograficas evidentes (Cortés-Lillo, 2011).



2.1.4. Terapéutica pulpar del diente temporal.

Segun el nivel de la pulpa donde actuemos y estado de esta, diagnosticado previamente

mediante anamnesis y las pruebas oportunas, distinguimos:
A. Recubrimiento pulpar indirecto (RPI):

Se lleva a cabo en dientes con caries profundas, préximas a la pulpa, sin que existan signos o
sintomas de afectacidn pulpar. Con el fin de evitar una exposicion pulpar, se elimina la dentina
infectada , manteniéndose una capa de dentina desmineralizada pero no infectada la cual se
cubre por un material biocompatible, con el objetico de estimular a la dentina remanente a la
cicatrizacion y reparacion, asi como bloquear el paso de bacterias e inactivar las pocas que

puedan quedar.

Entre los materiales empleados actualmente encontramos: adhesivo dentinario, vidrio
iondmero modificado con resina, hidréxido de calcio, dxido de cinc-eugenol o cemento de vidrio
iondmero (Cortés-Lillo, 2011) (Guideline on Pulp Therapy for Primary and Immature Permanent

Teeth, 2014)

B. Recubrimiento pulpar directo (RPD):

Consiste en la aplicaciéon de un medicamento, recubrimiento o material dental en casos de
exposicion del tejido pulpar con el objetivo preservar la vitalidad de la pulpa, evitando
posteriores procedimientos endoddnticos invasivos (Tuna, 2008) (Aguado 2009). El éxito de
dicho procedimiento va a estar condicionado por distintos factores como son; la edad del
paciente, el estadio de formacion radicular, tamafio de la exposicién y la presencia de
contaminacidon microbiana, como factores mas importantes. Entre los materiales empleados
encontramos: cementos de dxido de zinc-eugenol, cementos de hidréxido de calcio, cementos
de vidrio iondmero y mas recientemente el MTA (Koulaouzidou, 2008) (Fuks, 2008) (Guideline

on Pulp Therapy for Primary and Immature Permanent Teeth, 2014).

C. Pulpotomia:

Indicada en dientes temporales con inflamacién pulpar debida a caries y dientes permanentes
jévenes. Consiste en la amputacidn de la porcién coronal de la pulpa dental afectada o infectada

y la aplicacién de un material que proteja a la pulpa radicular, diagnosticada como sana tras la
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exploracién clinica y radioldgica (Aguado 2009) con el objetivo de mantener el diente
funcionalmente en la cavidad oral hasta su exfoliacion mediante la preservacién de la pulpa
radicular (Moretti, 2008) (De Souza-Costa, 2008) (Eghbal, 2009) (Ng, 2008) (Jabbarifar, 2004)
(Sakai, 2009) (Cardoso-Silva, 2011) (Maroto, 2004) (Simancas-Pallares, 2010).

Para que este tratamiento sea considerado como exitoso debe (1) mantener la vitalidad de la
mayor parte de la pulpa radicular con (2) ausencia de sintomas o signos clinicos patoldgicos
como dolor, tumefaccién o sensibilidad y (3) la inexistencia de signos radioldgicos (reabsorcion
interna, trastornos del tejido peri radicular y/o lesiones del diente de reemplazo) (Maroto,

2004).

Los requisitos que un material empleado para pulpotomia debe cumplir son; ser bactericida, no
dafiar la pulpay tejidos circundantes, promover cicatrizacién de la pulpa radicular y no interferir
en el proceso fisioldgico de reabsorcion (Sonmez, 2008), manteniendo la pulpa radicular vital y

sana (Maroto, 2004).

El procedimiento de pulpotomia puede clasificarse en funcion de los objetivos del tratamiento
en: desvitalizacion (momificacidén, cauterizacion), preservacion (minima desvitalizacién) o
regeneracion (reparacion) (Ng, 2008). La desvitalizacion hace referencia a la destruccién del
tejido vital y esta tipificada por el formocresol. La preservacion indica que hay un intento por
mantener el maximo tejido vital aunque sin la induccién de la dentina reparativa, como es el
caso del sulfato férrico y en su momento fue el glutaraldehido. Por ultimo la regeneracion tiene
como objetivo mas importante mantener el tejido vital y estimular la formacidon de dentina

reparativa (Cortés-Lillo, 2011)

Si la inflamacion se ha propagado hacia el interior de los tejidos de los conductos radiculares, la
pulpotomia no estd indicada y debe valorarse un tratamiento de pulpectomia o de extraccién
del diente afectado (Maroto-Edo, 2004) (Camp, 2002).
El tratamiento de pulpotomia en dientes temporales esta contraindicado en cualquiera de estas
circunstancias (Maroto-Edo, 2004) (Camp, 2002) (Fuks, 1997):

e Presencia de inflamacién de los tejidos blandos adyacentes (de origen pulpar).

e Presencia de absceso o fistula.

e Presencia de movilidad patoldgica.

e Signos de degeneracién de la pulpa radicular.

e Imagenes radioldgicas de lesidon en furca o en periapice.

e Reabsorcion radicular patoldgica, interna o externa.

¢ Imagen de ensanchamiento patoldgico del ligamento periodontal.
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Presencia de menos de la mitad de la longitud radicular.

Calcificaciones pulpares o ausencia de sangrado de la pulpa o excesivo sangrado tras la
amputacién pulpar sin posibilidad de que la hemorragia sea controlada mediante

presion.

Pulpa con drenaje seroso purulento.

Historia de dolor espontdneo o nocturno.

Sensibilidad a la percusién o palpacion.

Destruccidn coronaria que no permita un correcto sellado de la restauracion.

D. Pulpectomia

Es el procedimiento indicado cuando el tejido pulpar estd irreversiblemente infectado o
necrético debido a caries o trauma. El objetivo del procedimiento de pulpectomia en dientes
primarios debe ser la reduccion de la poblacidn bacteriana de la pulpa contaminada, es decir,
limpiar el conducto pero no su ensanchado y remodelado, para lo cual se utilizan soluciones de
irrigacion como puede ser: agua estéril, suero fisioldgico o hipoclorito sédico al 2.5-5.2%. El
material a utilizar en la obturacion del conducto debe ser reabsorbible al mismo tiempo que la
raiz, antiséptico y no irritante para los tejidos adyacentes ni el germen del diente permanente,

ademas debe adherirse a las paredes del canal radicular y si fuese necesario, de facil eliminacion.

El 6xido de zinc eugenol ha sido hasta ahora el mas utilizado, sin embargo, incluso el puro que
no lleva particulas de resina tiene dificultad para su reabsorcién y origina las reacciones tipicas
frente a un cuerpo extrafo, ademas el eugenol tiene un efecto irritativo sobre los tejidos y
pierde sus propiedades antibacterianas una vez ha fraguado. En la actualidad se recomienda la
utilizacion de pasta iodoférmica con hidréxido de calcio (Vitapex®), con las que se han obtenido
unos resultados clinicos y radiolégicos muy favorables, estos materiales se aplican con facilidad,
se reabsorben adecuadamente y son radiopacos. Sin embargo, hay estudios que sugieren que la
pasta iodoférmica en contacto con los tejidos celulares es citotoxico al igual que el 6xido de zinc-
eugenol (Cortés-Lillo O, 2011), Otros materiales empleados son pasta iodoférmica (KRI)
(Guideline on Pulp Therapy for Primary and Immature Permanent Teeth, 2014), e hidréxido de

calcio radiopaco (Calcicur®, Sealapex®) (Barcelos, 2011).
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2.2 Consideraciones del diente permanente joven.

2.2.1 Descripcion general.

Los dientes permanentes jovenes se distinguen por su erupcion reciente y un cierre radicular
apical incompleto. La maduracién se completa habitualmente alrededor de los 3 afios siguientes

de la aparicién del diente en boca (Alvarez-Alvarez, 2011).

El diente permanente joven va a presentar una serie de caracteristicas especiales las cuales va a
condicionar su terapéutica; encontramos unas raices inmaduras, en las cuales la presencia de la
pulpa es indispensable para continuar el proceso de apexogénesis, ya que una retencion a largo
tiempo del diente permanente requiere una adecuada proporcion corono-radicular, derivado
de ese cierre radicular incompleto encontramos unas paredes dentinarias finas inadecuadas
para una funcién normal. Por tanto, la preservacién pulpar va a ser el principal objetivo de
nuestro tratamiento en el diente permanente joven. Sin embargo, un diente que carezca de
pulpa vital puede mantenerse clinicamente funcional. Las indicaciones, objetivos y tipo de
tratamiento dependeran si la pulpa esta vital o no vital, el origen de la exposicién (iatrogénica,
traumatica o infecciosa por caries) y tamafio de esta (Guideline on Pulp Therapy for Primary and

Immature Permanent Teeth, 2014).

2.2.2 Patologia pulpar del diente permanente joven.

Uno de los aspectos que hacen dificil establecer un adecuado tratamiento pulpar es la
determinacion del estado de la pulpa. La pulpa posee un potencial reparador inherente, que es
aun mayor en el caso de los dientes en desarrollo. Asi ademas de la dentinogénesis fisioldgica,
primaria durante el desarrollo del diente y secundaria a lo largo de la vida del diente, el 6rgano
dentinopulpar puede producir como respuesta a una lesién una dentinogénesis no fisioldgica.
De manera que ante una lesidn leve se originaria una dentina reactiva o también denominada
terciaria, formada por los odontoblastos primarios y con caracteristica tubular (al igual que la
dentina primaria o secundaria). Sin embargo ante una lesidn severa los odontoblastos originales
se destruyen y en las condiciones adecuadas podrian diferenciarse unas nuevas células que son
las denominadas “odontoblast like-cells” que segregaran una dentina reparativa aunque con

caracteristicas atubulares.

El tipo de lesidn que afecte a la pulpa no solo estara relacionado por la caries o un trauma,

influyendo otros factores como la preparacién de una cavidad, el tipo de restauracion o la
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técnica y el método de la restauracion. Asi ante una exposicion por caries, la dentina y la pulpa
suelen estar infectadas, en mayor o menor grado dependiendo de la lesidn, mientras que en una
exposicién traumatica, la pulpa puede mantenerse vital y no infectada si el tratamiento es

inmediato.

En cuanto a la patologia pulpar, al igual que en el diente temporal, el diagndstico del estado de

la pulpa del diente permanente condicionara el tipo de tratamiento a seguir:

e Pulpitis reversible (pulpa tratable): Recubrimiento pulpar indirecto, recubrimiento
pulpar directo, pulpotomia parcial, pulpotomia total o apicogénesis.
e Pulpitis irreversible-necrosis (pulpa no tratable): Apicoformacién (Alvarez-Alvarez,

2011).

2.2.3 Terapéutica pulpar del diente permanente joven.

Los dientes permanentes jovenes presentan una mayor capacidad de la pulpa para reaccionar
adecuadamente a diversas agresiones por lo que son buenos candidatos para aquellos

tratamientos que persiguen la reparacién pulpar.

A. Recubrimiento pulpar indirecto (RPI):

El RPI en diente permanente joven tiene como objetivo evitar la exposicidn pulpar directa,
preservando la vitalidad de la pulpa y por tanto, el cierre apical fisioldgico. Es un procedimiento
terapéutico Util en dientes con lesiones de caries profundas y patologia pulpar reversible. El
objetivo es fomentar la cicatrizacién de la pulpa, eliminando la mayor cantidad de bacterias y el
sellado de la lesién, lo cual estimula la esclerosis de la dentina y la formacién de dentina

reparadora.

Se diferencia del procedimiento realizado en denticion temporal de la necesidad de
reintervencion en el diente permanente joven. Transcurrido un periodo minimo de 6-8 semanas,
se anestesia y aisla el diente con dique de goma, procediéndose a retirar la restauracion
temporal y el revestimiento empleado. Tras lo cual se procede a la eliminacion cuidadosa de la
caries restante, que ya presenta ciertos signos de esclerosis, mostrando una capa de dentina
sana sin exposicion pulpar. Finalizdndose la preparacidn cavitaria y restauracién del diente de
modo convencional (Alvarez-Alvarez, 2011) (Guideline on Pulp Therapy for Primary and

Immature Permanent Teeth, 2014).
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B. Recubrimiento pulpar directo (RPD):

El objetivo de este tratamiento es mantener la vitalidad pulpar formando una barrera calcificada

en el lugar de la exposicion. Estaria indicado si se producen una serie de circunstancias:

- Exposicidn mecanica accidental menor de 1mm causada por una preparacion
cavitaria excesiva que ocurre en dientes perfectamente aislados con aislamiento
absoluto.

- Exposiciones pulpares puntiformes debidas a caries y rodeadas de dentina sana en
un diente clinica y radiogréficamente asintomatico con hemorragia controlable en
el punto de la exposicidn.

- Lesiones traumaticas de poco tiempo de evolucidn en la que la fractura de corona
se une una exposicion pulpar menor de 1mm de diametro. Si el tiempo transcurrido
es amplio, o la superficie pulpar expuesta supera ese tamafo, es mejor emplear

otras técnicas.

El material de eleccién para tratamientos de RPly RPD es el hidroxido de calcio, que estimula el
tejido pulpar para que repare la zona lesionada formando un puente de dentina, ademas por su
elevado pH presenta un efecto antimicrobiano (Alvarez-Alvarez, 2011). Existe controversia en el
empleo del MTA para este fin, siendo aceptado en las guias americanas (Guideline on Pulp
Therapy for Primary and Immature Permanent Teeth, 2014), sin embargo la Asociacion
Internacional de Traumatologia Dentarl (IADT por International Association for Dental
Traumatology) lo desaconseja en diente permanente debido al cambio de color que pruduce

(IADT, 2012)

C. Pulpotomia parcial:

Consiste una amputacién parcial, o de poca profundidad, de la pulpa cameral. Estando indicado
en caries profundas con pulpa expuesta o en exposiciones traumaticas, donde se denomina
Pulpotomia de Cvek. Al igual que el anterior, los materiales de eleccién son el hidréxido de calcio
y encontramos controversia con el empleo del MTA (Alvarez-Alvarez, 2011) (Guideline on Pulp

Therapy for Primary and Immature Permanent Teeth, 2014) (IADT, 2012)
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D. Pulpotomia vital, apicogénesis o apexogénesis:

Indicado si la exposicién pulpar de un diente permanente joven es de tamafio considerable o
mucho tiempo de evolucién, de forma que la pulpa coronal (aunque no la radicular) se encuentra
infectada, inflamada o con pocas posibilidades de conservar la vitalidad. El tratamiento consiste
en eliminar la porcidn coronal de ésta y preservar la vitalidad de la pulpa radicular para permitir

el desarrollo de la raiz y la apicogénesis o cierre apical.

Tras la amputacion de la pulpa coronal y consecucién de la hemostasia se coloca hidréoxido de
calcio en contacto directo con el tejido pulpar que queda en los conductos, para que estimule la
calcificaciéon y un puente de dentina sobre la amputacidn. Tras finalizar el cierre apical, se
aconseja realizar el tratamiento endoddntico convencional con gutapercha (Alvarez-Alvarez,

2011).

El MTA parece ser también un material apropiado para este tipo de tratamiento, siendo su
principal inconveniente es que una vez fraguado es imposible de eliminar, por lo que no estaria
indicado en aquellos casos donde el estado pulpar no esté claro y, se pueda necesitar otro
tratamiento posterior (Alvarez-Alvarez, 2011), estando desaconsejado por la IADT por los

mencionados problemas de discoloracion (IADT, 2012).

E. Apicoformacion, cierre apical o apexificacion:

Si el diente permanente joven presenta una degeneracidn pulpar extensa o una necrosis total,
con signos clinicos y radiograficos de reaccion periapical, se realizard el tratamiento de
apicoformacion, cuyo objetivo es conseguir un cierre apical para posteriormente realizar el

sellado radicular.

El procedimiento se lleva a cabo mediante la remocion del tejido coronal y radicular no vital y la
colocacién de un material biocompatible como el hidréxido de calcio para estimular el cierre

radicular o la creacién de una barrera apical mediante la aplicacién del MTA.

Debido a que el hidroxido de calcio se desvanece con el tiempo, se aconseja reemplazarlo, seguin
distintos autores, cada 3 0 6 meses hasta que se produzca el cierre apical, tras el cual se procede
a realizar el tratamiento endoddntico convencional (Alvarez-Alvarez, 2011) (Guideline on Pulp
Therapy for Primary and Immature Permanent Teeth, 2014). Dicho requerimiento precisa de
multiples visitas, un largo tiempo de tratamiento hasta que el cierre radicular es completado

(Thomson, 2010), junto con un mayor riesgo de fractura radicular, debido a una mayor fragilidad
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de la dentina radicular resultante (Nosrat, 2011) (Chueh, 2009) y obliteracién total del conducto

(Chueh, 2009).

Una alternativa a la apexificacion con hidréxido de calcio la constituye la creacién de una barrera
apical mediante MTA, técnica que reporta un alto porcentaje de éxito, reduce el nimero de
sesiones clinicas vs. al hidroxido de calcio. Presentando la desventaja de no permitir el desarrollo

radicular completo, obteniéndose por tanto, una estructura radicular fragil (Nosrat, 2011).

F. Endodoncia regenerativa:

La endodoncia regenerativa se inicia en 1971 por Nygaard-Ostby & Hjortdal, (Reynols, 2009)
definiéndose como aquellas técnicas “basadas en procesos biolégicos destinados a remplazar el
complejo dentino-pulpar enfermo, alterado o traumatizado”. Englobando la ingenieria tisular y
la revascularizacién (Bansal, 2011) (Murray, 2007). Aunque segun autores como Garcia-Godoy y
cols. incluiria también procesos mds comunes en nuestra practica diaria como son la pulpotomia

parcial y la apexogénesis (Garcia-Godoy, 2012).

La revascularizacion se basa en la “formacidn de un nuevo tejido vital a través del tejido presente
en el propio diente, permitiendo el continuo desarrollo radicular”. EI método de
revascularizacion presupone que el canal pulpar ha sido desinfectado y la formaciéon de un
codgulo sanguineo contribuye a la formacion de una matriz que permite la migracién de células
que inician la nueva formacién tisular (Bansal, 2011). La pasta tri-antibiética o “3-MIX"
(ciprofloxacino, metronidazol y minociclina) (Thomson, 2010) (Nosrat, 2011) fue propuesta por

Hoshino y cols. como desinfectante del sistema de conductos en esta técnica (Hoshino, 1996).

Entre las ventajas descritas para esta técnica encontramos que el tejido formado forma una
parte integral del diente, evitando problemas de retencidn de la restauracidn y posibilidad de
filtracidn bacteriana, obteniéndose un desarrollo completo de las paredes radiculares (Bansal,

2011).

Entre los inconvenientes descritos encontramos una discoloracion del diente tratado
posiblemente debido a la minociclina (Thomson, 2010) (Reynols, 2009) (Nosrat, 2011). Para
evitar dicha alteracidon del color se ha propuesto la utilizacion de tetraciclinas como

medicamento intracanal, la sustitucidn de esta por amoxicilina (Thomson, 2010) o por cefaclor
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(Nosrat, 2011) o el empleo de grabado acido y adhesivo (Reynols, 2009), y la existencia de cepas

de bacterias resistentes (Nosrat, 2011).

2.3 Estado actual de los materiales para la proteccion y el

tratamiento pulpar.

En el siguiente apartado se procedera al desarrollo de los distintos materiales empleados
actualmente en terapia pulpar. Por lo general, a dia de hoy, para cada tratamiento descrito

existen distintas alternativas (tabla 2.1):

RPI RPD Pulpotomia Pulpectomia Apexogénesis Apexificacion
Oxido de Cinc- X X X
% Eugenol
o
=2 Formocresol X
£
3 Sulfato Férrico X
c
:g Glutaraldehido X
=
(=
3 Yodoformo X
Yodoformo+ HC X
Hidréxido de calcio X X X X X X
A é MTAy derivad
8 5 y derivados X X X X
Q
5 'g Materiales basados X X
© en silicato tricalcico

Tabla 2.1: Materiales terapia pulpar y sus indicaciones (* utilizados preferentemente en

denticién temporal)

2.3.1 Materiales utilizados preferiblemente en denticiéon temporal.
A. Oxido de Cinc-Eugenol

El 6xido de cinc-eugenol (ZOE) es un cemento organico-metélico en base a eugenol. Siendo su

composicion tipica (tabla 2.2):
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Componente Peso (%)

Polvo Oxido de cinc 69
Colofonia blanca 29,3
Estearato de cinc 1
Acetato de cinc 0,7

Liquido Eugenol 85
Aceite de oliva 15

Tabla 2.2: composicidn del cemento de 6xido de zinc eugenol (Tomada de Vallejo-Bolafios, 2011)

El eugenol posee propiedades antibacterianas y antiinflamatorias. Es capaz de difundir a través
de los tubulos dentinarios y producir un efecto sedante pulpar. Ademas es un buen aislante
térmico. Estas tres propiedades lo hacen un material indicado en recubrimientos indirecto, tanto

en denticidon temporal como permanente (Vallejo-Bolafios, 2011).

Su empleo como material de relleno endoddntico en pulpectomia en denticién temporal fue
descrito por Sweet AC en 1930. Entre las desventajas descritas encontramos: una lenta
reabsorcion, irritacion de los tejidos periapicales y cambios en el patrén de erupcion del diente
permanente. Causando también necrosis de hueso y cemento cuando se produce su extrusién

a través del dpice del diente (Bahtololoomi, 2015).

Bahtololoomi y cols. (Bahtololoomi, 2015) en su estudio retrospectivo evaltan el éxito clinico y
radiolégico en 76 pulpectomias en dientes temporales necroéticos realizadas con éxido de cinc
eugenol, con un tiempo de seguimiento comprendido entre 6 y 59 meses (tiempo medio de

seguimiento 24 meses) obteniendo un éxito clinico de un 97,4% y radioldgico de un 93,4%.

Barcelos y cols. (Barcelos, 2011) en su revision sistematica de los afios 1950 a 2010, de
pulpectomias realizadas con ZOE y un tiempo minimo de seguimiento de 12 meses, documentan

un porcentaje de éxito comprendido entre el 85-100%.

Trairatvorakul y cols. (Trairatvorakul, 2008) no obtienen diferencias significativas en cuanto al
éxito obtenido en pulpectomias en diente temporal a los 12 meses (n=44) cuando comparan el
ZOE (85% éxito) y el preparado comercial de hidréxido de calcio y yodoformo Vitapex® (89%),

variando significativamente a los 6 meses (48 y 78% respectivamente)
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B. Formocresol

A dia de hoy, se trata del tratamiento mas difundido para su empleo en pulpotomia en denticién
temporal. La férmula mas utilizada fue introducida por Buckley a principios del siglo XX y consiste
en 19% de formaldehido, 35% de cresol, 15% de glicerina y agua. Los componentes activos es el
formaldehido que es un fijador y el cresol, que permite la difusién (Alvarez-Alvarez, 2011),

empleadndose en la proporcidn 1:5 (Lin, 2014).

Esta mezcla previene la autolisis del tejido mediante la fijacién a las proteinas. El cresol es
localmente destructivo con los tejidos vitales, pero el riesgo de distribucién sistémica en un
tratamiento pulpar es practicamente inexistente, sin embargo el formaldehido si es distribuido
sistémicamente después de un tratamiento pulpar, siendo clasificado por la organizacion
mundial de la salud como carcinogénico para humanos (Smail-Faugeron, 2014). Actualmente su
uso se encuentra cuestionado debido a sus efectos adversos tales como su potencial

carcinogenicidad, mutagenicidad y citotoxicidad (Lin, 2014).

Estudios in vivo en humanos actuales reportan un porcentaje de éxito clinico y radioldgico a los
12 meses del 81% segun el estudio de Olatosiy cols. (Olatosi, 2015), similares resultados clinicos

(92,1%) y radioldgicos (86,8%) a los 12 meses publican Al-Mutairi y cols. (Al-Mutairi, 2013).

C. Sulfato férrico

El sulfato férrico es un agente hemostatico que forma un coagulo mediante una unién metal-
proteinas en la superficie del mufidn pulpar, sellando los capilares sanguineos y actuando como
barrera frente a los componentes irritantes de los materiales colocados sobre él. No se han
publicado datos de toxicidad conocida ni distribucién sistémica (Faugeron, 2014).

Estudios recientes in vivo en humanos muestran unos resultados clinicos y radioldgicos
comprendidos entre el 95,2% a los 30 meses publicado por Yildiz y cols. (Yildiz, 2014), y el 88%

a los 24 meses de Erdem y cols. (Erdem, 2011).

D. Glutaraldehido

Fue propuesto su uso como material de fijacion pulpar por Gravenmade en 1975, en dilucidn al
2% durante 5 minutos. Presenta una mayor capacidad de fijacion que el formocresol. Sin
embargo posee una toxicidad y mutagenicidad similar al formocresol asi como distribucion

sistémica (Srinivasan, 2006).
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El Unico estudio clinico in vivo en humanos publicado actual documenta un éxito clinico a los 12

meses 100% y radioldgico del 83,3% (Havale, 2013)

Con similares efectos tdxicos que el formocresol, y sin evidencia de mejora en los resultados
clinicos el glutaraldehido no se llegd a constituir como una alternativa convincente al

formocresol. Ademas de presentar problemas en la estabilidad de la formula.

E. Pasta de yodoformo /yodoformo+ Hidréxido de calcio

El yodoformo es un compuesto alifatico del yodo. Esta constituido por un dtomo de carbono,
uno de hidrégeno y tres de yodo (IsCH). Su aspecto es de un sélido amarillo verdoso, y su olor
caracteristico. Es poco soluble en agua, nocivo por inhalacién, por ingestidon y en contacto con
la piel. Entre sus propiedades destacar su poder antiséptico y ser reabsorbido cuando se pone

en contacto con los tejidos periapicales.

La pasta constituida por una mezcla de yodoformo, paraclorofenol, canfor y mentol (pasta
iodoférmica o pasta Kri 1) hasta poco tiempo se ha venido utilizando en las pulpectomias de
dientes temporales como material de obturacion de los conductos. En la actualidad, y para el
mismo fin, se utiliza una mezcla de yodoformo, hidréxido de calcio y aceite de silicona
(Vitapex®). Este material, por sus propiedades, estd considerado como el de eleccidn para el
tratamiento de los dientes temporales. Siendo bactericida, se reabsorbe en los casos de
sobreobturacidén, se reabsorbe al mismo tiempo que la raiz del diente tratado, no lesiona el
germen del diente permanente y es radiopaco (Vallejo-Bolafios, 2011). Presentando un

porcentaje de éxito a los 12 meses de 89% (Trairatvorakul, 2008).

Pramila y cols. (Pramila, 2015) evaltan el éxito clinico y radioldgico a los 6, 12 y 30 meses
pulpectomias en dientes temporales (n= 129) con necrosis o pulpitis irreversibles tratados con:
a. RCfill® (6xido cinc eugenol y yodoformo), b. Vitapex® (Hidrdxido de calcio y yodoformo) y c.
Pulpdent® (6xido cinc eugenol). Obteniendo unos valores de éxito del 94, 90 y 97%

respectivamente.

2.3.2 Materiales utilizados tanto en denticion temporal como permanente.
A. Hidréxido de calcio (HC)

Introducido en 1920 por Herman como agente para tratamiento pulpar (Fallahinejad- Ghajari,

2010). Se trata de un compuesto obtenido a través de carbonatos calcicos. El carbonato calcico,
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por calcinacién se transforma en Oxido de calcio que combinandolo con agua se obtiene
hidréxido de calcio. Las formas de presentacién del HC son en forma no fraguable o puro y en

forma fraguable o combinado.

La composicién de la forma no fraguable es HC puro que se presenta en polvo para mezclar con
agua destilada o se presenta ya mezclado en agua destilada o en metilcelulosa para mejorar su
manejabilidad. El HC fraguable en sistema pasta-pasta incorpora dos pastas que mezcladas

sufren una reaccién quimica y el material se solidifica.

Las formas fotopolimerizables son HC puro mezclado con resina Bis-GMA y HEMA, al que se

incorporan moléculas fotosensibles que lo hacen polimerizar en presencia de luz.

Entre las propiedades mas destacadas del hidréxido de calcio destaca: pH alcalino que lo hace
bactericida y estimula la produccion de tejido calcificado, es biodisponible, antibacteriano. La
actividad bacteriana produce un ambiente acido que provocara la disoluciéon parcial del material,
alcalinizacion de la zona y actuando por tanto como bactericida. La forma fotopolimerizable no

tiene efecto antibacteriano ni calcificador significativa (Vallejo-Bolafios, 2011)

Aminabadi y cols. realizaron tratamientos de RPD en diente temporal con HC puro y formocresol
al 20% (n=30/grupo), en el cual miden el éxito clinico y radioldgico a los 24 meses. Obteniendo
un porcentaje de éxito clinico del 90% para el formocresol y 61,7% para el HC y radiolégico del

85y 53,3% respectivamente (Aminabadi, 2010).

Cuando se emplea como medicamento para pulpotomia su principal desventaja es el riesgo de
reabsorcion interna (Srinivasan, 2006). Sonmez y cols. en 2008, estudian la prevalencia de
reabsorcion interna en una serie de 84 de molares temporales a los cuales se les realiza la
pulpotomia con hidréxido de calcio, en un tiempo de seguimiento de 12 meses, obteniendo que
la mayor causa de fracaso en los dientes estudiados es debido a reabsorcién interna (88,2% de

los fracasos), constituyendo un total del 17,86% (S6nmez, 2008).

El hidréxido de calcio clasicamente ha sido “gold standard” en tratamientos de apexogénesis y
apexificacion. La aparicion de nuevos tecnologias y nuevos materiales con resultados
prometedores ha abierto nuevos horizontes en preservacion y regeneracidon pulpar (Corbella,

2014), lo cual queda evidenciado por el creciente nimero de publicaciones en este campo.

El-Meligy y cols. comparan HC puro con MTA (no documentado tipo) en apexogénesis en dientes
permanentes inmaduros con exposicién pulpar debido a traumatismo (n=15 por tratamiento,
estudio a boca partida) obteniendo a los 12 meses un porcentaje de éxito del 87 y 100%

respectivamente (EI-Meligy, 2006).
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Otro uso descrito, es su empleo en tratamientos de apicoformacidn/apexificacion en diente
permanente joven. Bonte y cols. comparan MTA (ProRoot®) con HC puro en tratamientos de
apexificacion en dientes permanentes inmaduros con pulpa no vital (n=15/grupo, tratamiento
en ambas técnicas en 1 sesién), valorando radiolégicamente la presencia de barrera apical.
Obteniendo a los 6 meses la presencia de una barrera mineralizada en el 43,3% de los casos
tratados con HC y 64,7% de los casos obtenidos con MTA y a los 12 meses del 50 y 82,4%
respectivamente. Destacar que en el grupo del HC a los 12 meses en 4 de los dientes tratados

(26,7%) observan fractura coronal o radicular (Bonte, 2015).

B. Agregado trioxido mineral (MTA). Original y modificaciones

El agregado tridxido mineral (MTA por Mineral Trioxide Aggregate) fue descrito por primera vez
en la literatura por Lee y colaboradores en 1993 (Lee, 1993) y patentado en 1995 por
Torabinejad y White (Torabinejad, 1995), siendo aprobado en 1998 por la FDA (Food and Drug
Administration) como un material terapéutico en endodoncia para humanos (Cardoso-Silva,
2011) (Simancas-Pallares, 2011). El MTA es una mezcla de cemento Portland refinado, segtn su
patente esta compuesto por “50-75% en peso de 6xido de calcio y 15-25% de diéxido de silicio”,
produciendo en su mezcla silicato dicalcico (Ca,Si0a), silicato tricalcico (CasSiOs, C3S), aluminato
tricalcico (CasAl,06,C3A), tetracalcio aluminoferrita (Camilleri, 2008), bismuto, yeso y trazas de
otros 6xidos minerales como SiO,, CaO, MgO, K,SO,y Na,SO4 (Rao, 2009) (Liu, 2011) (Ng, 2008)
(Okiji, 2009) (Roberts, 2008)) diferenciandose del cemento Portland por la adiccién de 6xido de
bismuto, el cual le confiere radiopacidad, y por un tamafio de particulas mas pequefio y

uniforme (Rao, 2009)

Originalmente se comercializa el MTA gris (Grey ProRoot® MTA, Dentsply Tulsa Dental; Tulsa,
Oklahoma, USA), el cual modifica en 2002 el propio fabricante (tooth-colored MTA 0 WMTA)
con el objetivo de evitar los potenciales cambios de coloracién producidos la formulacidn

original (Camilleri, 2008).

Estudios invitro e in vivo documentan que se trata un material biocompatible, con un pH alcalino
de 10,2 por tanto, bactericida, con alta capacidad de sellado, (Cardoso-Silva, 2011) (Tuna, 2008)
(Parirokh, 2010a) (Torabinejad, 2010) (Ng, 2008) (Eghal, 2009), radiopacidad superior a los 3mm
de aluminio requeridos por la normativa 1ISO 6876-2001 (ISO 6976-2001) que oscila segun
estudios de los 7,17mmAl documentados por Torabinejad y cols. (Torabinejad, 1995) a los
5,34mmAl reportados por Danesh y cols. (Danesh, 2006) o los 9,3mmAIl obtenidos por Chiang y
cols. (Chiang, 2010), con un tiempo de fraguado de 2,45 h (Torabinejad, 1995)
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Estudios in vivo donde se realizan pulpotomias en denticion temporal documentan un
porcentaje de éxito clinico a los 84 meses del 99% y radiolégico del 97,14% (Cardoso-Silva, 2011),

o del 100% éxito clinico y 90% publicados por Doyle a los 36 meses (Doyle, 2010).

Estudios in vivo de RPD sobre premolares, los cuales se estudian histolégicamente revelan la
formacién de un puente dentinario, asi como la ausencia de cambios inflamatorios (Swarup,

2014)

MODIFICACION 1: Grey and White MTA Angelus®

Desarrollado por Angelus Industria de Productos Odontoldgicos Ltda. (Londrina, PR, Brazil) en
2001, busca la reduccién del tiempo de fraguado del original ProRoot® MTA mediante la
supresion del sulfato célcico. Se comercializa en forma de polvo-liquido, estando compuesto por
un 80% cemento Portland y 20% 6xido bismuto, el cual se mezcla con menor cantidad de agua
destilada (0,28ml/g versus 0,35ml/g que recomienda el fabricante del MTA) (Accorinte, 2008,
Parirokh, 2010a).

Estudios in vitro e in vivo demuestran que se trata de un material biocompatible (Parirokh,
2010a), con un pH de 7,66 a las 3 horas y 8,10 a los 28 dias (Massi, 2011), tiempo fraguado inicial
que oscila entre 10-15 minutos (Liu, 2011) (Guven 2014) (Massi, 2011), y final de 48,33 minutos
(Massi, 2011), radiopacidad superior 3mm Al (3-3,3 (Tanomaru-Filho, 2008)- 6, 45 (Vivan, 2009).

Estudios in vivo donde se realizan pulpotomias en denticion temporal documentan un
porcentaje de éxito clinico del 100% a los 17-24 meses y radiolégico comprendido entre el
86,71% recogido por Zaror y cols. (Zaror, 2011) y el 100% de Sakay y cols. y Moretti y cols.
(Sakai, 2009) (Moretti, 2008).

MODIFICACION 2: MTA Fotocurables

Surgen con la necesidad de solventar el largo tiempo de fraguado del MTA. Encontramos en la

literatura tres presentaciones de MTA fotocurables:
TheraCal®:

Desarrollado por Bisco (Schaumburg, USA) en 2012. Se trata de cemento Portland tipo Il <60%,
al cual se le afiade una resina fotopolimerizable (polietilenglicol dimetacrilato < 50%) y un agente

radiopacificante (zirconato de bario < 10%) (www.bisco.com)
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Entre las propiedades descritas encontramos que posee un pH inicial de 10-11 (3h-3dias) y final
8-8,5 (7-28dias) y una radiopacidad de 1,07mm Al (Gandolfi, 2012), la cual es insuficiente segun
la normativa ISO 6876-2001. Destacar que no se han encontrado estudios in vivo publicados en

las bases de datos revisadas.

MTA fotocurable 1:

Patentado por la universidad de Bologna (Italy), por Gandolfi MG and Prati C.. Se trata de un
polvo compuesto de silicato di y tricdlcico, aluminato tricdlcico, sulfato de bario, cloruro célcico
y el cual se mezcla con un liguido compuesto por: 2-hidroxietil-metacrilato,
trietilenglicolmetacrilato, canforoquinona, etil-4(dimetilamino)benzoato (no documentadas

cantidades exactas)

Entre las propiedades descritas encontramos un tiempo fraguado inicial= final de 2 minutos, pH

inicial 10,6- final 9,8 (28 dias), siendo bioactivo (Gandolfi, 2011).

No se han encontrado estudios publicados in vivo en las bases de datos revisadas.

MTA fotocurable 2:

Desarrollado por Bisco (Schaumburg, USA). Compuesto por: 8% Aerosil, 42,5% resina hidrofilica
biocompatible (20% BisGMA, 77,25% resina biocompatible-FDA, 2,4% modificador, 0,32%
iniciador, 0,032% estabilizador del iniciador), 44,5 % componentes MTA y un 5% sulfato de bario
(Vivan, 2009) (Vivan 2010) (Gomez-Filho, 2008)

Entre las propiedades descritas encontramos un pH inicial (3h) 7, 84 y final (168h) 8, 22; baja
solubilidad (Vivan 2010) con una radiopacidad de 1,21mm Al (Vivan 2009)

Al igual que el anterior, no se han encontrado estudios publicados in vivo en las bases de datos

revisadas.

Destacar la escasa informacién de las descritas presentaciones fotocurables, las cuales, a
nuestro entender, podrian representar una forma interesante de manejo para los materiales

empleados para terapia pulpar.
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Los valores de radiopacidad proporcionados no cumplen la normativa ISO vigente, debido a que
se emplean materiales de menor peso molecular que el éxido de bismuto empleado en el MTA

y en concentraciones inferiores al 10%.

MODIFICACION 3: MTA Bio

Desarrollado por Angelus Industria de Productos Odontoldgicos Ltda. (Londrina, PR, Brazil), la
modificaciéon consiste en que todos los componentes son sintetizados en laboratorio bajo
ambiente controlado con el objetivo de reducir al maximo la presencia de arsénico, al eliminarse
también el sulfato calcico presente en el MTA se va a conseguir reducir también el tiempo de
fraguado. Siendo por tanto su composiciéon: 80% componentes de cemento Portland (sintesis en

laboratorio) y un 20% 6xido de bismuto (Vivan, 2010).

Cuando comparamos el MTA Bio frente al MTA Angelus, se observa que el primero posee una
mayor cantidad de 6xido de calcio, lo cual condiciona una mayor liberacién de iones calcio al
medio, acelerando segln sus creadores, la reparacion celular. También se observa la ausencia
de 6xido de magnesio frente al MTA Angelus original. Estudios in vitro documentan una baja
citotoxicidad en cultivos de osteoblastos humanos cuando se ponen en extractos del cemento,

resultados similares al MTA Angelus (Leesa, 2010).

Estudios in vitro documentan un pH alcalino de 10,46; tiempo de fraguado 33,10 minutos
(Borges, 2010), asi como una radiopacidad de 3,93mmAl (Vivan, 2009) que cumpliria la

normativa ISO establecida.

No se han encontrado estudios in vivo publicados en las bases de datos revisadas.

MODIFICACION 4: MTA Plus®

Desarrollado por Precevest Denpro Limited, Jammun, India para Avalon Biomed Inc, Bradenton,

FL, USA.

Una de las desventajas del MTA es la tendencia del material fresco (recién mezclado) de
desintegrarse en contacto con la sangre u otros fluidos, lo que esta modificacién busca es
mejorar esta propiedad mediante la incorporacidn de un gel polimérico. Se presenta como un
polvo compuesto por silicato dicdlcico, silicato tricalcico, éxido de bismuto (igual que MTA
blanco (Ashraf, 2014), dos opciones de liquido: agua y gel polimérico (no documentado tipo) al

gue denominan “anti-washout gel”, mezclado en la variable proporcién de 1:1 a 1:4. De modo
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que dependiendo de la aplicacion buscada proponen el empleo de uno u otro y variando la
proporcién polvo-liquido se obtienen unos distintos tiempos de fraguado y propiedades fisico-

reoldgicas (Gandolfi, 2014) (Formosa, 2014).

Otra modificacidon que incorpora es un tamafo de particula mas fino lo que va a permitir una
mejora en su manejo y aplicacidon (Gandolfi, 2014) (Camilleri, 2013), siendo bioactivo (Gandolfi,
2014), con un tiempo de fraguado inicial de 12 minutos, radiopacidad 5 mm Al
(www.avalonbiomed.com), tiempo fraguado 65 minutos, pH 11,9 (dia 1)-12,6 (dia 28) (Formosa,
2014). El mezclado con el gel, frente al agua, permite una disminucidn del tiempo de fraguado,
un aumento de la fuerza compresiva, disminucién de la proporcién polvo-liquido y porosidad,

sin afectar a la radiopacidad, solubilidad y dureza (Formosa, 2014).

Estudios in vivo en animales han evidenciado idéntica respuesta inflamatoria, celular (puente
dentinario y viabilidad celular) y respuesta nociceptiva cuando comparan en el MTA Plus®, el

original MTA ProRoot® y un cemento de aluminato calcico (Quick-set®) (Kramer, 2014).

MODIFICACION 5: Micro-Mega MTA (MM-MTA®)

Desarrollado por la casa Micro-Mega (Besangon, France), cambia el modo de presentacién
clasico polvo-liquido del MTA a unas capsulas predosificadas, las cuales se activan con una
pistola (imagen) tras lo cual se procede a su mezclado durante 30 segundos con un
amalgamador. Consiguiendo una mezcla en las proporciones adecuadas y mas homogéneas.
También contiene carbonato calcico como aditivo para buscar una reduccién del tiempo de

fraguado (Khalil, 2014), segun sus fabricantes a 20 minutos (Micro-Mega web).

MODIFICACION 6: Harvard MTA caps®:

De la casa Harvard Dental International GmbH (Hoppegarten, Germany) presenta igual
composicion que el MTA clasico, cambiando su presentacidén en capsulas predosificadas al igual

que el Micro-Mega MTA (Prati, 2015) (http://www.harvard-dental-international.eu).

MODIFICACION 7: Nano-MTA:

US Patent application No 13/211.880. Afiade pequefias cantidades de estroncio con el objetivo
de mejorar la bioactividad y disminuye el tamafio de las particulas, lo cual aumenta el drea

superficial, lo cual produce una hidratacion mas rapida y disminuye la porosidad (Saghiri, 2012).
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Estudios in vitro de Saghiri y cols. han demostrado que esta modificacion del tamafno de
particulas (40-10nm) mejora las propiedades fisicas sin afectar a la radiopacidad (Saghiri, 2015),
con un mayor pH y liberacién de iones comparado con el WMTA ProRoot® y MTA Plus® (Saghiri,

2015a).

MODIFICACION 8: MedCem MTA

Se introduce en el mercado en 2012 por Medcem GmbH, Weinfelden, Switzerland. Esta
compuesto por cemento Portland blanco (CEM | 52.5N/Holcim 103), y 6xido de zirconio como

agente radiopacificante (www.medcem.ch).

En las bases de datos revisadas, no se han encontrado estudios que describan sus propiedades
ni estudios clinicos relevantes. Destacar que en el www.clinicaltrials.gov se encuentran inscritos
dos estudios in vivo que actualmente se encuentran en la fase de toma de muestras:
“Comparison of MedCem MTA and Formocresol used in pulpotomies in primary teeth” por la
Hadassah Medical Organization y “MedCem PC and MTA in pulpotomies in primary teeth” por
la Universidad Internacional de Catalufia. Estos ultimos han publicado un estudio piloto donde
comparan un total de 14 pulpotomias realizadas con MedCem y 16 realizadas con MTA (no
registrado tipo) obteniendo un porcentaje de éxito en ambos materiales a los 6 meses del 100%

(Armas-Serret, 2015)

Este grupo de investigacion justifica su elecciéon frente al MTA por tratarse de un material

“mucho mas barato”.

Debido al creciente nimero de publicaciones de nuevos materiales derivados del MTA es muy
complicado recopilar la totalidad de estos, se han recogido los mas citados, buscandose
principalmente aquellas publicaciones donde se estudiasen sus propiedades fisico-quimicas asi
como los estudios in vivo publicados. En la siguiente tabla se resumen los materiales derivados
del MTA desarrollados en el texto, su uso descrito por el fabricante, composicion, cual es la
propiedad que buscan mejorar con respecto al MTA original y si se encuentran o no en fase

experimental (tabla 2.3)
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Experimental

Propiedad afectada
Material Uso (fabricante) Fabricante Composicion Presentacion . Si/No
* %
Polvo: 75% cemento Portland,
Dentsply Tulsa,
PC, Ag, REA, RP, 20% oxido bismuto, 5% sulfato
ProRoot MTA Johnson City, TN, No
Af calcico
USA
Liquido: agua
Angelus dental Polvo: 80 % cemento Portland,
PC, Ag, REA, RP,
MTA Angelus solutions, Londrina, 20% oxido bismuto Tiempo de fraguado No
Af
PR, Brazil Liquido: agua
<60%, cemento portland tipo
Bisco Inc, 11, < 50% polietilenglicol . — Tiempo de fraguado
TheraCal PC, Ag g Si
Schaumburg dimetacrilato, < 10% Manejo
zirconato de bario
Polvo: 80 % cemento Portland,
Angelus dental Elimina presencia
PC, Ag, REA, RP, 20% éxido bismuto (sintesis
MTA Bio solutions, Londrina, Polvo-liquido arsénico (toxicidad) Si
Af laboratorio)
PR, Brazil Tiempo fraguado
Liquido: agua
Prevest Detpro Polvo: igual W-ProRoot MTA
PC, Ag, REA, RP,
MTA Plus Limited, Jammu, Liquido 1: agua Manejo Si
Af, RCS
India Liquido 2: gel polimérico
Polvo: silicato diy tricalcico,
PC, Ag, REA, RP, Micromega, Manejo
MM-MTA carbonato calcico Si
Af Besancon, Francia Tiempo de fraguado
Liquido: agua
Harvard Dental
Harvard MTA International GmbH,
PC, Ag, REA, RP Igual que ProRoot MTA Manejo Si
caps Hoppegarten,
Germany
= ProRoot MTA. Incorpora Bioactividad
PC, Ag, REA, RP,
Nano-MTA -- estroncio y disminuye el Polvo-liquido Tiempo fraguado Si
Af
tamafio de particulas Porosidad
Medcem GmbH,
MedCem PC, Ag, REA, RP, Cemento Portland blancoy Radiopacidad
Weinfelden, Si
MTA Af 6xido de zirconio Coste
Switzerland

Abreviaturas: PC recubrimiento pulpar y pulpotomia; Ag, Apexogénesis; REA, apiceptomia; RCS, cemento-sellador; RP, perforacion radicular y reabsorcidn; Af, apexificacion y pulpectomia

* Segun el fabricante que propiedad pretenden mejorar con este cambio. No se consideran propiedades afectadas secundariamente con la modificacion.

** Consideramos que se encuentran en fase experimental aquellos que no tienen suficiente evidencia clinica publicada.

Tabla 2.3: Resumen materiales derivados del MTA.
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C. Nuevos materiales basados en silicato tricalcico:

El silicato tricdlcico es el principal componente del MTA (Camilleri, 2013). Recientemente se han
introducido materiales basados en silicato tricalcico, donde se evita la presencia de elementos
traza que son incorporados en el MTA de los materiales originales y de los combustibles
secundarios usados durante su produccidn, obteniéndose un cemento libre de contaminantes.

(Grech, 2013)
Entre estos cementos basados en silicato tricalcico encontramos:
Biodentine:

Desarrollado por Septodont (Saint Maur des Fossés, France) en 2009, descrito por sus creadores
como “sustituto bioactivo de la dentina”, se presenta como unas capsulas compuestas por un
polvo de silicato tricalcico, carbonato de calcio y éxido de zirconio, y un liquido formado por
cloruro de calcio dihidratado, policarboxilato modificado y agua (Cedillo,2013) (Nowicka, 2013).
Otros usos descritos en la literatura es: base cavitaria, recubrimientos pulpares indirectos,

pulpotomia y obturaciones temporales (Cedillo, 2013).

Entre las propiedades descritas en la literatura encontramos un tiempo de fraguado inicial de 6
minutos y final de 10 a 12 horas, manejo es menos complejo que el MTA, requiriendo
aparatologia especifica para su mezclado (Cedillo, 2013), radiopacidad comprendida entre 4,1-

3,3 mm aluminio, fuerza compresiva de 67,18 MPa, dureza Vickers 48,4 (Grech, 2013).

Estudios in vivo en humanos donde se realiza un total de 28 RPD a 32 molares sanos, se
encuentra a las 6 semanas la formacion de un puente dentinario completo y ausencia de
respuesta inflamatoria, siendo estos resultados similares a los encontrados en el MTA (Nowicka,

2013).

De igual modo Tran y cols. (Tran 2012) realizan RPD en ratas obteniendo que a los 7 dias
ProRoot® MTA y Biodentine® inducen la proliferacién celular, encontrando en ambos materiales
la formaciéon de un foco de mineralizacidn y resultados fuertemente positivos para

osteopontina, existiendo a los 14 dias un puente dentinario completo.

Cabe destacar de los datos presentados de este material provienen del fabricante, existiendo
pocos estudios independientes. Unicamente se han encontrado dos estudios in vivo, no

documentandose en ninguno de ellos resultados clinicos ni radiolégicos.
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DiaRoot ® Bioaggregate:

Desarrollado por Innovative Bioceramics Inc (Vancouver, Canada) en 2007. Se comercializa
como un polvo compuesto por 41% silicato tricalcico, 24% silicato dicdlcico, 25% o6xido de
tdntalo, 6% fosfato monofasico de calcio y 4% silice amorfa, el cual se mezcla con agua
desionizada en la proporcion 1gr-0,38ml agua (Bioaggregate. Material Safety Sheet, 2012)

(Bioaggregate. Instruction for use www. bioaggregate.com).

Entre las propiedades descritas encontramos que se trata de un material bioactivo
(Shokouhinejad, 2012), radiopaco (5,7mm de aluminio), insoluble, con un tiempo fraguado 1260

minutos, fuerza compresiva 16,34 MPa, dureza 10,7 (Grech, 2013).

En las bases de datos revisadas, no se han encontrado publicados estudios in vivo.

D. CEM cement (Calcium enriched mixture cement)

Introducido en odontologia en 2006, se describe como un material biocerdmico para
aplicaciones endoddnticas (Asgary, 2006). Compuesto por CaO (51,75%), SOs (9,53%), P,Os
(8,49%), SiO; (6,32%) y en menor proporcion Al,0s3> Na,0>MgO>Cl. Segun sus autores,
composicion busca mejorar la consistencia, manejabilidad, adaptabilidad y tiempo de fraguado

(Utneja, 2015).

Entre las propiedades descritas encontramos un pH 10,71, tiempo de fraguado 50 minutos (vs.
White ProRoot® MTA en iguales condiciones 70 minutos. No documentado como hacen el
estudio, valores inferiores en MTA de los recogidos en la literatura), en cuanto a su
manejabilidad Asgary y cols. reportan una mayor fluidez y menor espesor de pelicula que el
White ProRoot® MTA (Asgary, 2008), siendo antibacteriano, biocompatible, con baja

citotoxicidad, con capacidad de sellado similar al MTA.

En cuanto a usos descritos en la literatura encontramos RPD, pulpotomia, sellado en cirugia

periapical y sellado perforaciones (Utneja, 2015).

Tabarsi y cols. en su estudio sobre perros Beagle, observan a las 8 semanas la presencia de
puentes dentinarios, vitalidad pulpar y ausencia de inflamacidn, siendo la respuesta similar entre
CEMy el White ProRoot® MTA, siendo en ambos mas favorable en comparativa con el hidroxido

de calcio (diferencia estadisticamente significativa) (Tabarsi y cols. 2010).

Fallahinejad y cols. realizaron su estudio en diente temporal humano comparando el CEM frente

al White ProRoot® MTA (tamafio muestral (n) = 19 por grupo/ tiempo de seguimiento 6 meses).
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Obteniendo en el tiempo documentado un porcentaje de éxito clinico para el CEM del 94,8% y
del 100% para el MTA, no siendo estadisticamente significativo (Fallahinejad, 2010), siendo a los

20 meses de un 89% para el CEM y 95% para el MTA (no significativo) (Fallahinejad, 2013).

Ligeramente inferiores son los porcentajes de éxito recogido por Malekafzali y cols. (E. in vivo,
diente temporal, n= 40), siendo a los 6 meses del 100% para ambos materiales, reduciéndose al

80% en el MTA y 85% en el CEM a los 24 meses (no significativo) (Malekafzali, 2011).

2.4 Caracteristicas material ideal para terapia pulpar.

Grossman en 1959 (Grossman, 1959), su vez fdrmula requisitos del material ideal para obturar

los conductos radiculares:

e Debe poder introducirse con facilidad al conducto radicular.

e Debe sellar el conducto en direccién lateral asi como apical.

e No debe encogerse después de insertado.

e Debe serimpermeable.

e Debe ser bacteriostatico, o al menos no favorecer a la reproduccién de bacterias.

e Debe ser radiopaco.

e No debe manchar la estructura dentaria.

e No debe irritar los tejidos periapicales.

e Debe ser estéril, o poder ser esterilizado con rapidez y facilidad antes de la insercion en
el conducto.

e Debe poder retirarse con facilidad del conducto radicular si fuera necesario.

A lo que aifadimos que debe ser bactericida, no dafar la pulpa y tejidos circundantes (no
citotdxico), promover cicatrizacién de la pulpa radicular, no interferir en el proceso fisioldgico
de reabsorcién cuando se trate de denticidn temporal (Sonmez, 2008), manteniendo la pulpa
radicular vital y sana (Maroto, 2004).

Acorde con la normativa ISO 6876-2001, los materiales de sellado intraconducto deben de tener
una radiopacidad igual o superior a 3mmAl lo cual es mas radiopaco que dentina y hueso,
permitiéndole ser distinguido de estructuras anatdomicas adyacentes. Dicha normativa también

nos recomienda un tiempo de fraguado que no exceda los 30 minutos.
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Segln Viapiana y cols. (Viapiana, 2014), idealmente, los materiales de relleno y sellado
endodontico deben ser bioactivos ya que se encuentran en contacto con los tejidos periapicales

a través del apice radicular.

Como concluyen en la revision Cochrane de 2014 de Smail-Faugeron y cols, actualmente no
existe material ni técnica que demuestre una evidencia cientifica clara para su eleccién el

tratamiento pulpar.

Evidenciar que la mayoria de estudios no presentan una metodologia comparable, por lo tanto

es muy dificil extrapolar resultados.

Destacar la escasez de estudios de cdmo afecta la adicion de los diversos aditivos: plastificantes,

radiopacificadores, aceleradores... a las propiedades finales del material.

Actualmente se siguen investigando materiales para sustituir los medicamentos que suponen
un riesgo y que presentan desventajas clinicas, por otros sin riesgo y con unas propiedades

mejoradas.

Un ejemplo de estas alternativas, y cuyo desarrollo no forma parte de la presente revisién, son
los materiales biolégicos, como el colageno (Kakarla, 2013), o las préteinas osteogénicas
(Darwish, 1014). Y otras técnicas no medicamentosas, de creciente auge, como son el empleo

del laser (Niranjani, 2015) (Gupta, 2015) y la electrocoagulacion (Sasaki, 2002).

2.5 Definicidon biomaterial, material ceramico y material bioactivo.

Se define biomaterial como “cualquier material empleado para reemplazar una parte o funcion
del cuerpo de forma segura, econdmica vy fisiolégicamente aceptable” (Park, 2007). Cualquier
biomaterial, para poder ser implantado, debe de cumplir unos requisitos generales, como son
ser: 1/ biocompatible, 2/ no tdéxico, 3/ no carcinogénico, 4/ quimicamente estable o
biodegradable en productos no téxicos, al menos durante el tiempo que esté programado su
implantacion en el organismo, 5/ tener aceptables propiedades mecanicas, caracteristicas
superficiales, tiempo fatiga y peso adecuados, 6/ disefio, tamafio y forma del implante
adecuados. A todo ello debe anadirse que su precio debe ser reducido, su fabricaciéon

reproducible y su procesamiento facil para su produccién en gran escala.
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Estos biomateriales se pueden clasificar atendiendo a su comportamiento cuando se implantan
0 bien a su naturaleza quimica. Segun esta Ultima se pueden establecer tres grandes grupos:

metales, ceramicos y polimeros (Lizarbe, 2007).

En el concepto mas amplio, se consideran materiales cerdmicos aquellos productos constituidos
por compuestos inorganicos no metdlicos. Las ceramicas utilizadas en la reparacién vy
reconstruccion de partes del cuerpo dafiadas o enfermas se denominan biocerdmicas,
definiéndose por la norma UNE-EN ISO 10993-14: 2009 (UNE-EN 1SO 10993-14: 2009) cémo
“Materiales ceramicos: De manera general, materiales cristalizados que son fisicamente no
metalicos y quimicamente inorganicos.”

Un material bioactivo es aquel que genera una respuesta fisioldgica especifica en la interfase del

material, la cual resulta en la formacion de hueso entre los tejidos y el material (Hench, 1991).

2.6 Materiales ceramicos bioactivos en Odontologia.

El empleo de ceramicas en odontologia no es algo nuevo, en 1789 el dentista francés De
Chemant patenta el primer material porcelanico de uso dental. En 1808 Fonzi, un dentista
italiano, inventa la porcelana “terrometalica” donde el diente de porcelana va colocado sobre
un pin o marco de platino. En 1903 el Dr. Charles Land patenta las primeras coronas ceramicas
y Vita Zahnfabrik introduce la primera porcelana comercial en 1963. Las ceramicas han sido
ampliamente utilizadas en odontologia debido a su biocompatibilidad, dureza, estética y facil
fabricacion en puentes de porcelana, rellenos de silice en composites y cementos de vidrio
iondmero, usados con éxito durante décadas como elementos inertes y biocompatibles

(Raghavann, 2012).

El desarrollo de vidrios y vitroceramicos bioactivos, que buscan reaccionar con el sistema
fisiolégico y formar una unién quimica entre el tejido y la superficie del implante (iniciado en
1967 por las investigaciones de Hench que generaron el desarrollo de Bioglass® (Hench, 2006)),
abridé nuevos horizontes en el campo de la regeneracidn dsea, interés que ha calado en otros
dos grandes campos de la odontologia; la endodoncia y los conceptos sobre remineralizacidn

dentinaria.
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2.6.1. Materiales bioceramicos empleados en el tratamiento

endododntico.

El principio basico del tratamiento endoddntico es preservar, restaurar y mantener el diente
funcional y estéticamente en el arco dentario (Gotra, 2012). El empleo de materiales
bioceramicos en el tratamiento endoddntico ha suscitado gran interés en las uUltimas décadas

surgiendo gran cantidad de materiales para este fin, entre ellos destacamos:

2.6.1.1 Agregado Triéxido Mineral® (MTA).

Ya introducido en el apartado 2.3

2.6.1.2. DiaRoot Bioaggregate®

Ya introducido en el apartado 2.3

2.6.1.3. Bioglass®:

Desarrollado inicialmente cémo material de regeneracién dsea, a nivel endoddntico presenta
propiedades antimicrobianas y de liberacién de medicamentos. Otros usos descritos en la
literatura destacamos: regeneracion dsea y periodontal y el tratamiento de la hipersensibilidad
dentinaria (en presentaciéon como dentifrico) (Krishnan, 2013). Demostrando su capacidad de
formar dentina reparativa sin evidencia de necrosis. Ciertos estudios han evidenciado ademas

potencial para inducir el cierre radicular (apexificacidn) (Oguntebi, 1993).

2.6.2 Materiales bioceramicos empleados en regeneracion dsea.

Un sustituto éseo ideal debe de poseer una composicion y estructura similar al hueso natural.
El empleo de bioceramicas de origen sintético cémo sustituto dseo surge de la necesidad de
evitar las complicaciones derivadas del empleo de hueso autdgeno (sangrado y morbilidad de la
zona donante, cantidad limitada...) y de aloinjertos y xenoinjertos (transmisidon de

enfermedades).

Los materiales biocerdmicos nos permiten obtener una cantidad adecuada, facilidad de
almacenamiento y de uso, presentando una buena biocompatibilidad, evitando el riesgo de

transmision de enfermedades (Mao, 2013).
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Actualmente encontramos un amplio nimero de materiales bioceramicos, segln su naturaleza

guimica vamos a encontrar distintos subgrupos:

2.6.2.1 Compuestos de sulfato cdlcico:

El sulfato calcico (CaSQ,), escayola o yeso de Paris, fue el primer material ceramico evaluado
como reemplazo de tejido 6seo por Dreesman en 1894 (Jayaswal, 2010). En cuanto a su
comportamiento, se ha documentado una degradacién relativamente rdpida (4-8 semanas),
siendo mds rdpida que la neoformacién ésea, generandose por tanto zonas de vacio susceptibles

de rellenarse por tejido fibroso (Mao, 2013).

2.6.2.2 Compuestos de fosfato de calcio:

El empleo de los cementos de fosfato cdlcico como sustituto éseo se remonta a 1920, cuando
Albee (Albee, 1920) describe como un cemento de fosfato tricalcico usado en un defecto dseo
promueve la osteogénesis. Su uso a en regeneracion 6sea en los maxilares fue descrito por

primera vez en 1975 por Nery y colaboradores (Nery, 1975).

En los ultimos afios ha cobrado gran interés debido a su composicidon quimica similar al hueso y
su excelente biocompatibilidad, siendo no tdxico y osteoconductivo. Su uso se extiende a:
recubrimiento pulpar, reparacion defectos periodontales, aumento hueso alveolar, elevaciones
sinusales, preservacion alveolar, reparacion defectos éseos causados por tumores y mas

recientemente cdmo scaffolds en ingenieria tisular (Al-Sabani, 2013).

Este grupo engloba materiales que tienen la mayor utilidad y aplicacidon como recursos

terapéuticos, destacamos:

a. Origen sintético:

a.1 Hidroxiapatita: Caio(PO4)s(OH).. Debido a su similitud con el componente mineral de hueso
y dientes es el compuesto de fosfato de calcio mas documentado, pudiéndose emplear en
bloques, como recubrimiento o cemento. Los autores lo clasifican de acuerdo a su porosidad,
fase y método de procesado. Entre los productos comerciales disponibles actualmente de

hidroxiapatita destacamos (tabla 2.4). Entre las propiedades descritas los autores sefialan: no-
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reabsorbible, bioactivo, osteoconductivo, baja resistencia mecdanica (Al-Sanabani, 2013)

(Samavedi, 2013).

Hidroxiapatitas densas Hidroxiapatitas porosas
Precipitacion Compactacion Coralina* Algas*
Periograf ® Ossograf® Interpore 200® Algipore®
Alveograf® Ortho-Matrix®
Calcitite®
Durapatita®

Tabla 2.4: Productos comerciales hidroxiapatita. Tomado de Rossi, C. en Atlas de odontologia restauradora y

periodoncia (Guillermo H, 2004). * hidroxiapatitas de origen natural.

a.2 B-fosfato tricdlcico: Cas3(POs), (TCP) Se diferencia de la hidroxiapatita al considerarse
reabsorbible, siendo sustituido progresivamente por hueso. A dia de hoy, no es dificil de
sinterizar, presentando baja resistencia mecdnica y el grado de reabsorcién es rapido e
incontrolado (Al-Sanabai, 2013), siendo osteoconductivo y osteoinductivo (Samavedi, 2013).
Algunos de los productos disponibles actualmente en el mercado son: SynthoGraft™
(SynthoGraft, Estados Unidos), Augment® Bone Graft (Biomimetic Therapeutics Inc., Estados
Unidos), Bioresorb® (Sybron Implant Solutions, Estados Unidos), chronOS™ (DePuy Synthes,
Estados Unidos), cyclOS® / Ceros® (Mathys Medical, Suiza), Cerasorb® (Curasan AG, Alemania),
Vitoss® (Stryker, Estados Unidos), IngeniOs B-TCP® (Zimmer Dental, Estados Unidos), easy-
graft™CLASSIC (Sunstar Guidor®, Estados Unidos), KeraOs® (Keramat, Espafia) y AdBone"TCP
(Medbone®, Portugal).

a.3 Fosfato de calcio bifasico (BCP): mezcla de hidroxiapatita y B-fosfato tricalcico. Busca
combinar la baja solubilidad y osteoconduccidn de la hidroxiapatita con la osteoinduccion y
mayor solubilidad del TCP (Samavedi, 2013). Algunos de los productos comerciales disponibles
son: MBCP™ (Biomatlante Biologics Solutions, Francia), Easy-graft™CRYSTAL (Sunstar Guidor®,
Estados Unidos), Graftys” BCP (Graftys®, Francia), BoneCeramic™ (Straumann®, Estados Unidos)

y AdBone’BCP (Medbone®, Portugal).
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b. Obtenido de recursos naturales:

b.1 Hidroxiapatita derivada de las algas: Se emplea como material de regeneracién dsea desde
1988, obteniéndose de la calcificacion de algas marinas con moderada cristalinidad. Frios®

Algipore®, comercializado por Denstply® ( www.dentsplyimplants.es) (Tadic, 2004).

b.2 Hidroxiapatita coralina: derivado de exoesqueletos de corales madropéricos (denominados
Porites), precursor de hidroxiapatita macroporosa obtenida por transformacion pseudomorfica
del coral por tratamiento hidrotermal con fosfato de amonio (Roy, 1974). Inicidndose su estudio
como material de regeneracion dsea en animales al inicio de los afios 70 y en humanos desde
1979. Se describe como un material que posee una estructura similar al hueso trabecular y, por
tanto, similares propiedades mecanicas iniciales, siendo biocompatible, osteoconductivo y

biodegradable (Demers,2002).

b.3 Fosfatos de calcio sinterizado de hueso bovino y equino: generados a alta temperatura cuyo
componente inorganico es sinterizado a partir de hueso. Entre ellos encontramos los productos
derivados de hueso bovino: Endobon® (Biomet 3i™, Francia), Cerabone’ (Botiss Biomaterials
Gmbh, Alemania), Symbios’ / PepGen P-15° (Dentsply Implnats, Estados Unidos) (46) y Bio-Oss”
Geistlich Pharma AG, Suiza) (48); y de hueso equino: OCS-H / Equimatrix® (Nibec Co. Ltd., Corea
del Sur). (Araiza-Tellez,2004)

2.6.2.3 Compuestos de carbonato de calcio:

Los carbonatos de calcio (CaCOs) han sido estudiados esporddicamente. Su preparacion
relativamente sencilla, ademas de ser un mineral que se encuentra abundantemente en la
naturaleza, puede ser una razén para proponer estudios futuros. Se ha documentado una
excelente biocompatibilidad y una reabsorcién mas rapida que los compuestos de fosfato de

calcio (He, 2015).

Actualmente encontramos en el mercado derivado de coral el denominado Biocoral® (Leader
Italia, Milan, Italia) compuesto principalmente por carbonato célcico en forma de aragonita (97-
98%), estroncio, fllor, magnesio, sodio y potasio, el cual presenta una porosidad > 45% con un

tamafio de poro medio de 250um (rango 150-400) en didmetro, similar al hueso esponjoso.
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Recientemente documentado en el tratamiento de defectos dseos en la periodontitis del adulto

(Guilani, 2014).

Ciertos autores sefialan que la obtencién de carbonatos de calcio de origen natural presenta
una serie de desventajas como son: problemas en la obtencioén, riesgo de reaccidn inflamatoria

y variacién bioldgica. Siendo mas interesante su obtencién sintética en laboratorio (He, 2015).

2.6.2.4 Vidrios ceramicos y vidrios bioactivos:

El origen de la creacidn de vidrios y vitrocerdmicos bioactivos esta en la necesidad de eliminar
el movimiento interfacial que se produce en la implantacion de ceramicas bioinertes. Asi, en
1967, Hench propone al U.S.A. Army Medical Research and Development Command una
investigacion encaminada a modificar la composicidon quimica de los vidrios para que puedan
reaccionar en el sistema fisioldgico y formar una unidn quimica entre el tejido vivo y la superficie

del implante, surgiendo en 1971 el denominado Bioglass® (Hench, 2006).

Algunos de los vidrios cerdmicos y vidrios bioactivos que actualmente se pueden encontrar en

el mercado son:

a. Bioglass®: El original Bioglass® (45S5) estd compuesto por 46.1 mol% SiO,, 26.9 mol% CaO,
24.4 mol% Na,O and 2.5 mol% P,0s, buscando imitar la composicién del hueso natural (Krisman,
2013). Actualmente presenta el mayor indice de bioactividad (ls = 12.5) (definimos indice de
bioactividad cémo el tiempo donde mas del 50% de la superficie se ha unido al hueso), un valor
alto implica un tiempo corto, lo cual garantiza una unidn firme y estable (Barrios de Arenas,

2001) y continua siendo el “patrdn oro” en los materiales bioactivos (Crovace, 2015).

Con posterioridad se han desarrollado y aprobado por la FDA distintas variedades de la

composicion original (Gotra, 2012):

e 58S: 60 mol% SiO3, 36 mol% CaO y 4 mol% P,0s.
e 70S30C: 70 mol% SiO;, 30 mol% CaO.
e S53P4: 53 mol% SiO,, 23 mol% Na,0, 20 mol% CaO y 4 mol% P,0s.

b. Ceravital®: Desarrollado por Bromer y Pleif en 1973 (De Aza, 2007), mediante tratamiento
térmico del Bioglass® (también denominado Bioglass® 554.3), resultando una vitro-ceramica con

mayores propiedades mecanicas y una menor bioactividad (Hin, 2004).
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c. Cerabone®: desarrollado por Kokubo en 1986. Constituido por dos fases cristalinas:
oxifluorapaito (Caio (POa4)s (OF2) y wollastonita (B-CaSiOs). En opinidn de algunos autores es uno

de los vidrios cerdmicos de mayor éxito clinico (De Aza, 2007).

2.6.3 Materiales bioceramicos empleados en a nivel dentinario.

Dentro del campo de la remineralizacidon dentinaria vamos a distinguir dos vertientes segun su

aplicacion clinica:

2.6.3.1 Bioceramicas en el tratamiento de la hipersensibilidad:

La hipersensibilidad dentinaria se define como una respuesta dolorosa a estimulos cuando estos
son aplicados en tubulos dentinarios abiertos en dientes vitales (Tirapelli,2010). Constituyendo
una condicion muy comun que afecta aproximadamente a 1/3 de la poblacién adulta

(Crovace,2015).

Actualmente no existe un producto o protocolo ideal de tratamiento. Entre las biocerdmicas

descritas para este fin encontramos:

a. Biosilicate®:
Surge a mediados de los 90, como material de regeneracion dsea donde busca combinar la alta
bioactividad observada en el Bioglass® con las adecuadas propiedades mecdnicas de las
ceramicas vitreas, como el Cerabone®. Presenta un indice de bioactividad, segun la literatura,
superior a 8 (Crovace,2015). Es un material vitreo-cerdmico 100% cristalizado, cuya composicion
es P,0s-Na,0-Ca0-SiO; (Tirapelli, 2011). Estudios in vitro (Tirapelli, 2010) e in vivo (Tirapelli,
2011) han demostrado como la aplicacién de Biosilicate® en forma de microparticulado ocluye

los tubulos dentinarios mediante la deposicidn de una capa hidroxi-carbonato-apatita.

b. Novamin®:
Disponible desde 2004. Se trata de un particulado muy fino de Bioglass 4555 (NovaMin
Techology, FL; desde 2010 pertenece a GlaxoSmithKline, UK) (Jones, 2013), se trata de un sodio-
calcio-fosfosilicato amorfo. Estudios in vitro han evidenciado que se produce una oclusion de los

tubulos dentinarios por la deposicion de una capa de hidroxiapatita (Burwell, 2010).
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Actualmente se puede encontrar en el mercado en distintas presentaciones: Nupro®
Sensodyne® pasta de profilaxis y en dentrifico en Sensodyne® Nupro y Sensodyne® Repair and

Protect (Gendreau, 2011).

2.6.3.2. Bioceramicas empleadas como sustituto dentinario:
a. Biodentine®:

Ya desarrollado en el punto 2.3

2.7 Estado actual del empleo de Wollastonita.

La wollastonita se trata de un silicato de calcio, cuya formula molecular es CaSiOs. Estd
compuesta en un 48.3% de 6xido de calcio (CaO) y en un 51.7% de didxido de silicio (SiO).

Constituye un mineral no metalico con multiples aplicaciones industriales.

En el campo de la biomedicina, se emplean cémo bioceramica. La wollastonita se considera un
material bioactivo, lo que implica que tiene capacidad de unirse espontaneamente al hueso sin

la formacidn de tejido fibroso, mediante la formacidn de una capa de hidroxiapatita.

Su sintesis se realiza mediante la siguiente férmula: Carbonato de calcio (CaCOs) + silice (SiO.),
que se transforman en Wollastonita (CaSiOs) + CO,. Donde el silice es una de las materias primas
mas importantes en la obtencién de un vidrio, siendo necesario un 99,5% de pureza para la
obtencién de un vidrio de buena calidad y pureza. El carbonato de calcio se afiade como fuente

de calcio.

Se trata de un material polimorfo, poseyendo distintas estructuras fisicas bajo la misma
composicion quimica (CaSiOs):

- B- wollastonita (formada a baja temperatura)

- Pseudowollastonita o alfa-wollastonita (alta temperatura)

- Wollastonita- 1T (estructura cristalografica triciclica)

- Wollastonita- 2M o parawollastonita (estructura monociclica, baja temperatura) (de la

Casa-Lillo, 2011).
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Para nuestro estudio hemos seleccionado la forma RB- wollastonita (formada a baja

temperatura), debido a que es accesible y econdmica.

Entre los estudios publicados sobre el empleo y propiedades de la wollastonita destacamos:

De la Casa Lillo y cols. (de la Casa-Lillo, 2011) observan in vitro tras una semana de inmersién
en suero fisioldgico artificial (SBF) la formacion de una capa homogénea de apatita en contacto
con el material (wollastonita 2M, pseudowollastonita + wollastonita 2M y pseudowollastonita),

de lo que concluyen que las distintas presentaciones de wollastonita son bioactivas.

Vargas-Gutiérrez y cols. (Vargas-Gutierrez, 2005) estudian la asociacion de la wollastonita (alfa-
wollastonita-2M) con poli (acido acrilico) en solucion de acido tartarico para su empleo como
cemento odontolégico, obteniendo un cemento biocompatible y bioactivo, no presentando el
inconveniente de liberar iones de aluminio al medio fisiolégico, alcanzando resistencias a la

compresion similares a los cementos de polialcanoatos o iondmeros convencionales.

Rodriguez-Lorenzo y cols. (Rodriguez-Lorenzo, 2009) asocian una ceramica bioactiva
(wollastonita) con un copolimero (etilmetacrilato) en un componente bioreabsorbible
(vinilpirrolidona) para su empleo cdémo andamiaje dseo en ingenieria tisular ésea. Obteniendo
un material no citotdxico, con unas propiedades mecdnicas adecuadas para su empleo cémo

sustituto dseo.

Magallanes-Perdomo y cols. (Magallanes-Perdomo, 2010) asocian un 44,8% en peso de apatita,
28% Wollastonita-2M con un 27,2% de fase amorfa, observando la respuesta bioldgica en células
madre dseas humanas. El material obtenido es biocompatible y no citotdxico. Estos autores
también observan como la rugosidad de la superficie es un importante pardmetro en la

respuesta celular, influyendo en la adhesién y proliferacién.

Suwanpratebb y cols. (Suwanprateeb, 2009) estudian las propiedades mecanicas y
biocompatibilidad de la combinacién de apatita-wollastonita-hidroxiapatita producidas
mediante métodos de impresion 3D, sinterizadas a distinta temperatura y a distintos tiempos

de sinterizado. Este grupo de investigacidon encuentran unas mejores propiedades mecanicas en
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las muestras producidas a 1.3002C (Modulo flexural: 34.10 + 0.09; Resistencia a la flexion 76. 82
+4.35 MPa), observando un aumento propiedades mecanicas a las 3 horas de sinterizado frente
a 1 hora, no obteniéndose una mejora en las propiedades mecdanicas en tiempos superiores (5

y 10 horas).

El material obtenido resulta bioactivo y no téxico. Concluyendo que constituye un material

adecuado para su empleo como sustituto dseo.

2.8 Desarrollo de nuevos materiales bioceramicos uso endoddntico.

2.8.1 Normativa aplicable.

Radiopacidad:
- IS0 6876: 2001. Dental root canal sealing materials.

- UNE-EN ISO 9917-2: 2010. Cementos dentales de base acuosa. Parte 2: Cementos

modificados con resina

Citotoxicidad:
- ISO 10993-5: 2009: Biological evaluation of medical devices. Part 5: Test for in vitro
cytotoxicity.
- ISO 10993-12: 2007: Biological evaluation of medical devices. Part 12: Sample

preparation and reference materials.

Tiempo de fraguado:

- UNE-EN ISO 9917-1: 2007. Cementos dentales de base acuosa. Parte 1: Cementos acido-

base de polvo/liquido.

- ASTM C 191-04a: Standard method of test for time of setting of hydraulic cement by

Vicat Needle.

- ASTM C 266-04: Standard method of test for time of setting of hydraulic cement paste

by Gillmore Needles.

Porosimetria:
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- ASTM D4404-84: Standard Test Method for Determination of Pore Volume and Pore

Volume Distribution of Soil and Rock by Mercury Intrusion Porosimetry.

2.8.2 Empleo de aditivos para regular las propiedades fisicas.

El empleo de distintos aditivos permite regular las distintas propiedades fisicas de los materiales
de uso endoddntico para adaptarse a los requisitos anteriormente expuestos, asi como mejorar

la manejabilidad y aplicacién de la forma final del material.

2.8.2.1 Empleo de aditivos para regular la radiopacidad:

Un material de relleno endoddntico debe poseer una radiopacidad que le permita ser
distinguido de estructuras anatomicas adyacentes, evaluar la formacién de burbujas asi como
los limites de la aplicacidn, permitiendo un control de la disolucién secundaria del material.
Mientras que algunos materiales presentan unos valores de radiopacidad inherentes
adecuados, otros precisan la adicion de agentes radiopacificantes para conseguirlo (Kim, 2008),
el cual debe ser afiadido en la menor cantidad posible, debe ser inerte, libre de contaminantes

y no toxico (Camilleri, 2010b)

Segln la literatura el cemento Portland (principal componente del MTA) posee una
radiopacidad que oscila entre 1.01 (Hungaro-Duarte, 2009)-1.69 (Bortoluzzi, 2009), lo cual es

insuficiente.

El 6xido de bismuto empleado en la composicion del MTA proporciona una radiopacidad de
7,17mm Al en el original ProRoot® MTA (Torabinejad, 1995), habiendo demostrado un
comportamiento no inerte, interfiriendo en el mecanismo de hidratacién del material,
disminuyendo la liberacién de iones calcio (Camilleri, 2010a) incrementando su porosidad, lo
cual afecta a la solubilidad y degradacién del cemento (Bortoluzzi, 2009) , alterando por tanto
su capacidad reparativa y sus propiedades fisico-quimicas. (Grazziotin-Soares, 2014) (Formosa,

2012)

Coomaraswamy y cols. (Coomaraswamy, 2007) documentan que cuando afiaden éxido de
bismuto al cemento Portland incrementos del 0 al 10% en peso supone un descenso de la
resistencia mecanica del cemento de 82 a 40 MPa, alcanzando los 29 MPa cuando se sustituye
un 40% en peso. Produciendo también un incremento de la porosidad del material fraguado del

15 al 31%.
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Kim y cols. (Kim 2008), obtienen que la adicion de 20% de 6xido de bismuto al cemento Portland
proporciona unos valores de radiopacidad comparables al MTA, evidenciando que la adicién de
oxido de bismuto a distintas concentraciones proporciona una disminucion en la viabilidad

celular en las primeras 24 horas.

Marciano y cols. (Marciano, 2014), no encuentran efecto en el pH cuando afaden dxido de

bismuto a distintas concentraciones en cemento Portland blanco.

Este mismo grupo de autores (Marciano, 2014a), evidencian in vitro que el cambio de coloracién
producido en el MTA es causado por una reaccion producida por el contacto por el dxido de

bismuto con el coldageno presente en la dentina, resultando una coloracién grisacea.

Para evitar los problemas mencionados de éxido de bismuto se han propuesto agentes
radiopacificantes alternativos como son el 6xido de zirconio, el cual ha demostrado un
comportamiento bioinerte (Camilleri, 2010a), ampliamente usado en protesis dental e
implantologia, siendo tolerado por los tejidos circundantes, sin evidencia de toxicidad, alta

resistencia mecanica, resistencia a la corrosion y su color similar al diente (Bortoluzzi, 2009).

Cutajar y cols. en su estudio demuestran como el cemento Portland con 30% de 6xido de zirconio
mezclado en una proporcién agua/cemento de 0.3 posee unas optimas propiedades fisicas,
similares al ProRoot® MTA (Cutajar, 2011), actuando como un relleno inerte sin aparecer en los

productos hidratados del cemento Portland (Camilleri, 2010a).

Guerrero-Tanomaru y cols. (Guerrero-Tanomaru, 2014) afiaden 30% de 6xido de zirconio (micro
y nanoparticulado) al cemento Portland en la proporcién 1g/0,33mL obteniendo unos valores
de radiopacidad adecuados conforme a la normativa ISO (3,505£0,26 mm Al para la forma micro
y 4,19 mm Al para la forma nano), obteniendo unos valores de pH y actividad antimicrobiana

frente a las bacterias estudiadas similares al MTA Angelus®.

Este mismo grupo de autores (Guerrero-Tanomaru, 2014a) encuentran que la adicién de 30%
de Oxido de zirconio al cemento Portland en la proporcidon 1g/0,33mL no afecta a la fuerza

compresiva del cemento Portland.

Silva y cols. (Silva, 2014) encuentran una mejor respuesta bioldgica con el éxido de zirconio
frente al éxido de bismuto. Destacan que la adicidn de ambos agentes radiopacificantes

condiciona un incremento en el tiempo de fraguado.
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Otro agente radiopacificante empleado en odontologia en composites y determinados
cementos endoddnticos es el sulfato de barrio (Bortoluzzi, 2009), el cual ha demostrado ser
inerte, y al igual que el 6xido de zirconio, no aparece en los productos hidratados (Camilleri,

2010a).

Camilleri (Camilleri, 2010), encuentra que la adicidn de un 25% de sulfato de bario al cemento
Portland proporciona unos valores de radiopacidad ligeramente superior a los 3 mm Al

recomendados, no afectando al pH y produciendo un incremento en el tiempo de fraguado.

El titanato de bario empleado en nuestro estudio posee similar comportamiento y propiedades
que el sulfato de bario habiéndose seleccionado este por disponibilidad en el centro donde se

han desarrollado los materiales.

Se han propuesto otros agentes radiopacificantes alternativos como el polvo de oro (Camilleri,
2010a) (Cutajar, 2011), aleaciones de plata/estafio (Camilleri, 2010) (Camilleri, 2010a) (Camilleri
2010b), yodoformo (Bortoluzzi, 2009) y 6xido de zinc-eugenol (Oliveira, 2010) (Hungaro-Duarte,

2009), habiéndose documentado diversas desventajas.

2.8.2.2 Empleo de aditivos para regular el tiempo de fraguado.

Como comentabamos anteriormente la normativa ISO 6876-2001, nos recomienda que un

cemento de uso endoddntico no debe exceder de los 30 minutos de tiempo de fraguado.

Muy por encima de ese limite, el original ProRoot MTA tiene un tiempo de fraguado final de 165
minutos (Torabinejad, 1995). Diversos estudios han buscado en reducir este tiempo de fraguado
mediante la adiccidn de un acelerador (Oliveira, 2010), la eliminacién del yeso (Guven, 2014), o

la adiccion de un cemento de aluminato calcico (Liu, 2011) (Oliveira, 2010) (Oliveira, 2014).

Los cementos de aluminato de calcio han demostrado ser bioactivos (Oliveira, 2013),
biocompatible (Aguilar, 2012) (Aminozarbian, 2012), promueven la diferenciacion temprana de
células osteoblasticas (osteoinductor) (Castro-Rauzi, 2011), poseyendo una alta alcalinidad y
liberacion de iones calcio (Pires-de Souza, 2013) con unas buenas propiedades mecanicas y un

menor tiempo de fraguado (Oliveira, 2014).
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Oliveiray cols. (Oliveira, 2010) afiaden a un cemento de aluminato de calcio (Secar-71, Kerneos),
un dispersante polimérico (poliglicol), cloruro calcico (CaCly) como plastificante y éxido de zinc
como radiopacificante. Obteniendo un cemento que fragua en 60 minutos, con una mejora en
la fluidez y manejabilidad, aumento en la resistencia mecdanica (versus GMTA Angelus®) y una

menor porosidad.

Este mismo autor (Oliveira, 2014) reporta un tiempo de fraguado inferior a los 20 minutos del

cemento de aluminato de calcio (Secar-71, Kerneos), medido mediante aparato de Vicat.

Hsieh y cols (Hsieh, 2009) obtienen un tiempo de fraguado de 12,3 2,5 minutos cuando afiaden

CLG (calcium lactate gluconate) al MTA ProRoot®.

Lee y cols. (Lee, 2011) estudian el efecto de distintos aceleradores (1: 10% CaCl,, 2: 0,1% acido
citrico y 3: una solucion de CLG en lugar del agua destilada) en las propiedades fisicas del MTA
ProRoot®, obteniendo una disminucién del tiempo de fraguado de 74,0+0,6; 72,7+1,4y 13,913
minutos respectivamente medido mediante aguja de Vicat (108+1,6 minutos para el MTA); un
pH ligeramente inferior en las distintas mezclas pero que se mantiene estable a un pH elevado
(10-12) y una clara disminucion en la fuerza compresiva de las distintas preparaciones, siendo la
mayor disminucién cuando mezclamos con CLG (19,86+3,74MPa a 1 dia para el MTAy 5,39+0,36
MPa para el grupo con CLG). Concluyendo que la adicidn aditivos mejora el tiempo de fraguado

pero tiene un efecto negativo en otras propiedades como es la fuerza compresiva.

De igual modo, Kang y cols. (Kang, 2013) observa que la adicién de un 10% CaCl, al WMTA
ProRoot® afecta a biocompatibilidad produciendo una disminucién en la viabilidad celular in
vitro medido sobre osteoblastos humanos. Hecho que ellos justifican por una mayor liberacién

de iones calcio.

Ber y cols. (Ber, 2007) en su estudio concluyen que cuando mezclan 1% de metilcelulosa
(plastificante) y 2% CaCl, (acelerador) al MTA ProRoot®, obtienen un cemento que se maneja
similar al IRM, con una fuerza compresiva similar y una reduccion del tiempo de fraguado (573

minutos.

Bortoluzzi y cols. (Bortoluzzi, 2009) evidencia como la reduccién del yeso del MTA Angelus® va
a producir una reduccion en el tiempo de fraguado significativa (inicial 12+0,34 min vy final
48+0,87 min) medido mediante agujas de Gillmore. Siendo esta reducciéon aun mayor cuando

afiaden un 10% de CaCl, (6+0,50 y 31+2,00 min respectivamente).
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2.8.2.3 Empleo de aditivos para regular la manejabilidad.

Diversos autores documentan que una de las desventajas del MTA es su dificultad de manejo

debido a su consistencia arenosa (da Silva, 2001) (Rao, 2009) (Parirokh, 2010b)

Composiciones cldsicas de hidréxido de calcio pasta-pasta afiaden metilcelulosa para este fin
(Vallejo-Bolafios, 2011). De igual modo, Ber y cols. (Ber, 2007) afladen 1% metilcelulosa al MTA

ProRoot® documentando un manejo similar al IRM.

Natu y cols. (Natu, 2015) justifican el empleo de propilenglicol, como un agente viscoso, libre de
olor y color, aprobado con la FDA y con propiedades antibacterianas, el cual afiaden al WMTA
ProRoot® en distintas proporciones, obteniendo un aumento en el tiempo de fraguado y que no

mejora las propiedades fisico quimicas de este, Unicamente su fluidez.

De igual modo, Duarte y cols. (Duarte, 2012) afiaden propilenglicol al MTA Angelus®,
encontrando un aumento en el tiempo de fraguado, una mejora en la fluidez y un aumento de

pH y liberacién de iones calcio, indicando que la concentracién idénea seria del 20%.

La polivinilpirrolidona (PVP) se trata de un material biocompatible, inerte, no tdxica y con unas
excelentes propiedades hidrofilicas. Estando su uso documentado en ingenieria ésea (Jiang,
2013) (Guerrero del Angel, 2014), asi como para la liberacién de medicamentos en la cavidad

oral (Jones, 2003).

Sena y cols. (Sena, 2014) estudian el empleo de distintas formas de wollastonita (natural,
pseudowollastonita sintética y la unidn de pseudowollastonita con 5% acetil tributil citrato) las
cuales se asocian a poly (n-butyl-2-cyanoacrilato) como agente de fijacién de fragmentos éseos

en traumatologia.

Siendo ampliamente extendida como material de regeneracién 6sea en materiales cémo el
conocido Cerabone® (oxyfluorapatito y B-wollastonita) (De Aza, 2007) o Bioeutectic® (De Aza,

1997).

48



3. Hipdtesis de trabajo y objetivos.

Este trabajo se ha fundamentado en la propuesta de elaboracién de dos nuevos cementos con
base de wollastonita para su empleo en denticién temporal y permanente joven. El principal
objetivo era lograr formular unos cementos alternativos a los ya utilizados de manera habitual
en la clinica, que presentaran unas caracteristicas de manejabilidad, bioactividad, citotoxicidad
, radiopacidad, etc. al menos iguales o incluso superiores a los ya existentes e incluso que en su

posible comercializacién presentaran costes inferiores a los ya conocidos.

3.1 Hipétesis de trabajo.
Hipdtesis Ho 1:

El cemento 1 de wollastonita formulado al efecto, no presentara diferencias estadisticamente
significativas en su comportamiento de radiopacidad, tiempo de fraguado, manejabilidad,

bioactividad, citotoxicidad y porosidad con respecto al cemento ProRoot.

Hipdtesis Ho 2:

El cemento 2 de wollastonita formulado al efecto, no presentara diferencias estadisticamente
significativas en su comportamiento de radiopacidad, manejabilidad, bioactividad, citotoxicidad

y porosidad con respecto al cemento control Vitapex.

3.2 Objetivos
Objetivo General

Creacion y evaluacién de cementos intrapulpares con base de wollastonita para su empleo en

denticion temporal y permanente joven.
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Objetivos Especificos

1.

Realizar una formulacién base polvo- liquido de dos tipos de cemento para su empleo
diferenciado en denticidon temporal (cameral e intraconducto) y denticién permanente
joven.

Ensayar la adiciéon de distintos agentes plastificantes asi como proporciones polvo-
liguido que garanticen una correcta manipulacién clinica de los cementos formulados
(tiempo de fraguado, facilidad de dispensado, etc.)

Efectuar los ensayos de bioactividad, citotoxicidad, estudio de pH y liberacién de iones
calcio en solucién, porosimetria y radiopacidad.

Caracterizar la composicién final de los dos materiales desarrollados mediante

difraccion de rayos X.
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4. Material y método.

4.1. Requisitos predeterminados de los materiales a desarrollo.

Previo al desarrollo de los materiales y tras la revisidn bibliografica de los potenciales problemas
de los materiales empleados actualmente, se acuerdan unas propiedades ideales a conseguir

como son (Tabla 4.1):

Cemento 1 Cemento 2

Empleo Pulpotomia Pulpectomia

Apicoformacion

Consistencia No pegajosa a los instrumentos No pegajosa a los instrumentos
No terrosa No terrosa
Similar IRM o composite Similar Bostapex®

Fraguado ideal 10-15 minutos// formas fotocurables | No necesaria humedad

No necesaria humedad

Caracteristicas Facil manejo intraconducto | Facil manejo intraconducto
esperables (consistencia y presentacion (consistencia y presentacion

No tincidn del diente No tincidn del diente

Radiopaco Radiopaco

Capacidad de sellado Capacidad de sellado

No reabsorbible Velocidad de reabsorcion similar al

diente temporal.

Presentacion a. Polvo-liquido. a. Polvo-liquido.

b. Preparado jeringas tipo Relyx® b. Preparado jeringas tipo Bostapex®
(necesitamos jeringas largas y finas que
permitan la aplicacion al final del

conducto)

Material control WMTA ProRoot® Bostapex® (HC con yodoformo)

Tabla 4.1: Propiedades ideales de los materiales experimentales
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4.2 Cemento experimental 1.
4.2.1 Preparacion fase sodlida del cemento 1.
4.2.1.1 Wollastonita sintética natural.

Se selecciona wollastonita natural obtenida a baja temperatura M1250 de la casa NYCO
minerals (NYAD® M1250, NYCO Minerals, Willsboro, New York, USA). La cual es un mineral
blanquecino, de forma acicular, segun la ficha técnica proporcionada por el fabricante presenta
un tamafio de particula medio de 3,5 pm, con un didmetro medio de 2,66, un drea de 2,9 m?/g

y pH de 9,9.

Segun el fabricante presenta una composicién de: CaO 46,25%; SiO, 52%; FeO3 0,25%; Al,Os
0,40%; MnO 0,025; MgO 0,50%; Ti0,0,023% y K,0 0,15%.

4.2.1.2 Sintesis de aluminato de calcio.

La sintesis por combustién nos permite obtener un aluminato mas reactivo y mas homogéneo.

Como reactivos se emplean (tabla 4.2):

REACTIVOS DISTRIBUIDOR PROPORCION PM MASA N2MOLES
MOLAR
Ca(N03)2 4H20 (Calcium Panreac 14 236,15 20,44GR 0,086544
nitrate 4-hydrate) 131231.1211
AL(NO3)3 9H20 (Aluminium Panreac 14 313,3 31,62GR 0,100968
nitrate 9-hydrate) 131099.1211
CO(NH2)2 (Urea) Panreac 191754 55 60,06 23,82 0,007212

Tabla 4.2: Reactivos empleados para la sintesis del aluminato de calcio.

Segln el método descrito por Fumo y cols. (Fumo, 1996) tras pesarlos, homogeneizamos los
componentes con agua bajo calor (2002 aproximadamente) hasta que empiece a espumidificar,
tras lo cual lo llevamos al horno para que se produzca la combustién y obtener asi el aluminato
de calcio (mayenita Cal2Al 140 33 > 70%, aluminato tricalcico Ca3AI206 resto). El cual se muele

hasta obtener un polvo homogéneo, de 0,34m?/g de superficie especifica (Figura 4.1 a 4.3).
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Figura 4.2: Imagen MEB a x1.00K aumentos del polvo de aluminato célcico sintetizado por combustién.
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Figura 4.3: Imagen MEB a x5.00K aumentos del polvo de aluminato célcico sintetizado por combustién.

4.2.1.3 Seleccion del agente radiopacificante.

Se estudian éxido de bismuto (1) (10305, Riedel de-Haén, Germany), titanato de bario (338842,
Aldrich, USA) y éxido de zirconio (TZ-34S-E, Tosoh Corp., Tokyo, Japan), los cuales se anaden a
los cementos experimentales en las concentraciones de 0, 10, 20 y 30%, estudiandose sus
valores de radiopacidad como se expondra en el apartado correspondiente segun la normativa

I1SO 9917-2:2010.

4.2.2 Preparacion fase liquida del cemento 1.
4.2.2.1 Empleo de plastificantes para mejorar la manejabilidad.

Se estudian adiciones de carboximetilcelulosa (CMC, 419273 Sigma Aldrich, PM ~90000),
polietienglicol (PEG, 81210 Sigma-Aldrich, PM ~1500) y polivinilpirrolidona (PVP, PVP40 Sigma-
Aldrich)al liquido de mezcla en concentraciones de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 45 y 50%. Las variantes
de liquido con plastificantes se afiaden a la parte sélida ya predeterminada y se procede a su
espatulado sobre loseta de vidrio valorando pardmetros cualitativos como son: si permite la
incorporacién de toda la parte sélida (proporcion 1gr: 0,33mL), consistencia no terrosa,
pegajosidad con el instrumento y capacidad de compactacién, seleccionandose finalmente la

presentacién compuesta por un 25% de PVP.
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4.1.3.2 Regulacion del tiempo de fraguado.

Para la regulacion final de la reaccién de fraguado se procede a incorporar acido citrico (454052,
Sigma-Aldrich) como retardante al liquido de mezcla. Tomando como base los estudios de Lee y
cols. (Lee, 2011) se afiaden incrementos de 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 y 0,5% encontrando que este ultimo
nos proporciona un tiempo de manejo y fraguado que consideramos aceptable y que

posteriormente cuantificaremos mediante estudios de penetracion.

4.2.3 Composicion de base y presentacion del cemento experimental 1.

Tras esta primera fase de desarrollo se procede a sintetizar nuestro cemento experimental 1, al

que denominaremos CAC 30Z segln la siguiente composicidn:

Polvo: 28% Wollastonita (B-CaSiOs) + 42% Aluminato de calcio (mayenita Cai2Al 140 33 > 70%,
aluminato tricdlcico CasAl,Os resto) +30% Oxido de zirconio (ZrO;) vy liquido: 25%

Poli(vinilpirrolidona) (PM 400000) + 0,5% Acido citrico (CeHsO) + 74,5% Agua purificada (H,0).

El cual se mezcla en la proporcidén 1gr/0,33mL (correspondiendo a 1 cucharilla predosificadora/

1 gota gotero)

CaAC 0T
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Gac 3¢
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Figura 4.4: Presentacion material experimental 1.
4.3 Cemento experimental 2.

4.3.1 Preparacion fase sodlida del cemento 2.

4.3.1.1 Wollastonita sintética natural y 4.3.1.2 Seleccion del agente

radiopacificante.

Se realiza de igual forma que la descrita en el cemento experimental 1.
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4.3.2 Preparacion fase liquida del cemento 2.
4.3.2.1 Regulacion del pH.

La wollastonita seleccionada posee un pH de 9,9 segun su fabricante, con el objetivo de
conseguir un pH mas alcalino que nos proporcione un fuerte poder bactericida se incorpora
silicato de sodio (338443, Sigma-Aldrich, Milwaukee, WI, USA), el cual es un vidrio soluble,

inorganico y el cual se disuelve en agua directamente produciendo una solucién alcalina.

4.3.3 Composicion de base y presentacion del cemento experimental 2.

Dada esta primera fase de desarrollo se procede a sintetizar nuestro cemento experimental 2,

al que denominaremos WEndo 30Z segun la siguiente composicién:

Polvo: 70% Wollastonita (B-CaSiO3) +30% Oxido de zirconio (Zr02) y liquido: 37,5% Silicato de
sodio (Na3Si409,5) y 62,5% Agua purificada (H20)

El cual se mezcla en la proporcién 1gr/0,33mL (correspondiendo a 1 cucharilla predosificadora/

1 gota gotero).
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Figura 4.5: Presentacién cemento experimental 2.
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4.4 Ensayos.
4.4.1 Estudio de la radiopacidad.
A. Introduccién

La radiopacidad es una propiedad fisica importante para establecer un diagndstico preciso en
las diferentes disciplinas en odontologia. Los materiales de uso endoddntico, segln la normativa
ISO 6876-2001 (ISO 6876-2001), deben tener una radiopacidad igual o superior a 3mm en
relacidn con una escala patrén de aluminio (mm de Al), lo cual es mas radiopaco que la dentina
y hueso, permitiendo ser distinguido de estructuras anatdémicas adyacentes. Para conseguir este
requisito, un agente radiopacificante debe ser afiadido en la minima cantidad posible, debiendo

ser inerte, libre de contaminantes y no téxico (Camilleri, 2010).

B. Descripcion de la técnica y el equipo

La radiopacidad fue medida de acuerdo a la normativa ISO 9917-2: 2010 (ISO 9917-2: 2010). Se
prepararon previamente los discos (n=3) de cada composicion a estudio de 10 + 1 mm de
didmetro y 1,0 £ 0,1 mm altura, dejandose fraguar durante 24 horas en una incubadora a 372C
y 100% de humedad relativa, tras lo cual se dejaron secar a temperatura ambiente durante 24h.
Para evitar la formacién de burbujas y poros que puedan interferir en las mediciones de
radiopacidad se procedié a triturar estos primeros discos y generar otros nuevos de igual
dimensiones mediante presién. El espesor de muestra fue medido con un calibre digital (+ 0,01
mm) en tres puntos diferentes y pulidos con lija manual hasta conseguir un grosor uniforme

predeterminado de 1,0 £ 0,1 mm.

Dichos discos se colocaron al lado de una escala patrén de aluminio (pureza > 95%) con
incrementos de 1,0 mm graduado desde 1,00 mm a 10,00 mm de altura, sobre una placa de
fosforo para radiografia digital (Imagin plate system express, Kavo) tras lo cual el conjunto placa-
muestras-patrén se posiciond a una distancia de 400mm del catodo del tubo de rayos X (Gendex
Deus-O-Mat, Kavo Dental GmBh, Biberach, Germany), y se procedié a su irradiacion durante
0,36 segundos a 7,5 mA and 65 kV. Tras la exposicidon las placas fueron procesadas
automdticamente por el escdner Scanora® 5.0.1 software (SOREDEX, Tuusula, Finland),

obteniéndose una imagen digital (figura 4.6)
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Figura 4.6: ejemplo presentacion pastillas cemento CAC con distintas concentraciones de agente

radiopacificante una vez prensadas y aspecto tras su digitalizacién junto a la escala patrén de aluminio.

Las imagenes digitales obtenidas fueron analizadas utilizando el programa Imagel® v. 1,49
software (National Institute of Health, USA). En cada disco a estudio y en cada escaldn del patrén
de aluminio se realizaron mediciones en 5 areas no superpuestas de aproximadamente 1500
pixels para la determinacién del nivel de grises promedio, tras lo cual se procedié a realizar para
cada imagen digital obtenida una curva de calibracion de “niveles de grises” vs. espesor
aluminio, la cual se ajustd a una ecuacién de segundo grado. Los valores R? para cada curva de
calibracion son siempre superior a 0.999. La radiopacidad equivalente (Reqa) para cada
espécimen posicionado en la misma imagen digital en mm de Al, fue calculado mediante la
siguiente ecuacion:

R — Rapp

eq. Al t

Donde:

Rapp €5 la radiopacidad aparente del espécimen, en mm Al, estimada por el nivel de gris y la

correspondiente curva de calibracion y t es el espesor en mm de cada espécimen.

Los datos obtenidos fueron analizados utilizando el software estadistico SPSS (IBM SPSS
Stadistics 20.0). Empleando el test de T-student, donde se establece como limite el valor de 3mm
de Al establecidos por la normativa para determinar si los resultados obtenidos son

estadisticamente significativos.
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C. Materiales empleados en el estudio

En el descrito estudio se pretende valorar el efecto en la radiopacidad del cemento experimental

CAC y WEndo de distintos agentes radiopacificantes:

e Oxido de bismuto (10305, Riedel de-Haén, Germany)
e Titanato de Bario (338842, Aldrich, USA)
e Oxido de zirconio (TZ-3YS-E, Tosoh Corp., Tokyo, Japan)
Los cuales fueron afiadidos al cemento a estudio en las concentraciones de 0% (no agente

radiopacificante), 10, 20 y 30%.

Como control se empled el White ProRoot® MTA (Dentsply Tulsa Dental, Johnson City, TN, USA),
numero de lote 13102907.

En la siguientes tablas (tabla 4.3 y 4.4) se resume la composicion de los distintos cementos

experimentales en funcidn de la concentracion de agente radiopacificante afadida.

Cemento Polvo Liquido

CAC 60,0% Aluminato Calcico

40,0% Wollastonita

CAC 10% 54% Aluminato Calcico
36% Wollastonita

10% Agente

di ificant
radiopacilicante 25,0% Polivinilpirrolidona

. o - -
CAC 20% 48% Aluminato Calcico 0,5% Acido citrico

o .
32% Wollastonita 74,5% Agua destilada

20% Agente
radiopacificante

CAC 30% 42% Aluminato Calcico
28% Wollastonita

30% Agente
radiopacificante

Tabla 4.3: Composicidon de los distintos cementos experimentales 1 para el estudio de radiopacidad.
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Cemento Polvo Liquido

WEndo 100% Wollastonita

WEndo 10% | 90 % Wollastonita

10% Agente
radiopacificante

WEndo 20% | 80 % Wollastonita 37,5% Silicato de sodio
20% Agente 62,5% Agua destilada

radiopacificante

WEndo 30% 70 % Wollastonita

30% Agente
radiopacificante

Tabla 4.4: Composicion de los distintos cementos experimentales 2 para el estudio de la radiopacidad.

4.4.2 Estudio de la composicion de fases. Difraccion de rayos-X.
A. Introduccion

La técnica de Difraccion de Rayos X, (XRD por X-ray diffraction) proporciona informacién sobre
la estructura quimica y cristalina de un material. Los rayos X son radiacidn electromagnética de
longitud de onda de aproximadamente 1A (10 m), que es del orden de la distancia
interatémica (entre los rayos gamma vy los ultravioleta). Cada soélido cristalino posee un patrén
caracteristico de difraccion que puede emplearse para su identificacion, resultando de gran
utilidad en la elucidacion de la composicién, pureza y estructura cristalina de los materiales

(Abrahan, 2004).

La técnica de difraccidn de rayos X ha constituido y constituye la herramienta mas poderosa de
que se dispone para el estudio de la composicion mineralégica de una muestra cristalina.
Cuando un haz de luz monocromatico, incide con una familia de planos de atomos separados
por una distancia (espaciado), que es del orden de la longitud de onda de la radiacidon incidente,
dependiendo también del dangulo con el que incida, puede dar lugar a un fendmeno de

interferencia constructiva denominado difraccion.
Estas interferencias constructivas responden a la ley de Bragg:

nl = 2dsenq
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Donde: A es la longitud de onda de la radiacién, d es el espaciado entre planos atdmicos y 0 es

el angulo del haz incidente.

La posicidn e intensidad de las radiaciones recogidas son caracteristicas de cada sustancia. Si
bien, la intensidad de los picos puede variar en una misma muestra dependiendo de su
preparacion, las posibles orientaciones y de las condiciones instrumentales (Skoog, 2001)

(Mascards, 2002).

B. Descripcion técnica. Equipo.

Se realizé el estudio de XRD de los componentes aislados (“en polvo”) y del cemento CAC 30Z
tras su fraguado. Para el estudio de los compuestos en polvo, se colocd cada espécimen en un
porta siendo compactado hasta conseguir una superficie plana y homogénea. Para el andlisis de
la forma fraguada de CAC 30Z se mezcld el compuesto en la proporcién predeterminada de 1
cucharilla predosificadora: 1 gota mediante espatulado manual y se mantuvo en incubador a

36.52y 100% de humedad 3 dias.

La identificacion de fases de los componentes estudiados se llevé a cabo a temperatura
ambiente mediante un difractometro de Bruker modelo D8 (Bruker AXS GMBH, Karlsruhe,

Germany), con CuKa radiacion a 40KV en un rango de 26 de 102 a 702 con un intervalo de 0.02¢.

Cada fase cristalina de un compuesto presenta un patrén de difraccion caracteristico,
consistente en unos picos de intensidad especifica (picos de Bragg’s) (Guven, 2014). Para la
identificacion de las fases presentes se compard el patron generado con los datos publicados en
la base de datos del International Centre for Diffraction Data (ICDD) (Newtown Square, PA, USA)
(ICDD.net).

C. Materiales empleados en el estudio.
C.1 Componentes aislados.

En la siguiente tabla (tabla 4.5), se describe la procedencia y area superficial de los componentes

aislados estudiados tanto para el cemento CAC 30Z como para el WEndo 30Z.
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Area
Material Nomenclatura Procedencia superficial
(m2/g)

Natural

s . . . B *

Silicato calcico-Wollastonite 3-CaSiOs Comercializado por NYCO Minerals, Calgary, 2.9
AB, Canada
Sintetizado en laboratorio mediante
Aluminato calcico C12A7 combustidn. Reactivos Ca(NO3)2 4H20 y 0.34
AI(NO3)3 9H20
Parcialmente estabilizado con Ytrium oxide

al 3%.

. TZ-3VS-E 742*

Oxido de Zirconio Comercializado por Tosoh Corp., Tokyo,

Japan

Tabla 4.5: Descripcidn compuestos empleados para el estudio de difraccién de rayos X de los

componentes en polvo * datos obtenidos del fabricante.

C.2 Materiales fraguados.

En la siguiente tabla (Tabla 4.6) se presenta la composicion

empleados para el estudio.

de los materiales fraguados

Polvo Liquido
skl Principal Principal
Radiopacificador Aditivos Aditivos
constituyente constituyente
28 % Wollastonita
0,
Test 1- CAC 25% PP
o 1ok . . o
302 42% Aluminato de 30 % o6xido de zirconio / 74,5% Agua )
0,5% Acido citrico
calcio
Test 2- 37,5% Silicato de
70 % Wollastonita 30 % oxido de zirconio / 62,5% Agua
WEndo 302 sodio

Tabla 4.6: Composicion materiales empleados para el estudio de difraccién de rayos X.

62




4.4.3 Estudio del pH y liberacion de iones calcio en solucion.
A. Introduccion

El pH es una medida de la concentracién de protones en una solucién y por tanto una indicacion
de su acidez o alcalinidad. Es el logaritmo decimal de la concentracién de iones de hidronio
[H30]* presentes en una solucidn, cambiado de signo. Estando relacionados un pH alcalino con

un poder bactericida (Pacios, 2004).

B. Descripcion de la técnica. Equipo

Con la proporcidn predeterminada previamente en estudios cualitativos de manejabilidad de
1gr/0,33mL (1 gota-1 cucharilla predosificadora), se prepara 1 disco del material a estudio de
15mm +1 de didmetroy 1Immz1 de espesor, el cual se introduce en suero fisioldgico artificial
preparado segun la técnica descrita por Kokubo y cols. (Kokubo, 2006), suspendiéndose sin

contacto con las paredes y quedando completamente cubierta con el suero.

El pH y liberaciéon de iones de calcio son recogidos mediante el empleo de un medidor
pH/mV/ISE (Hanna HI 3221; Hanna Instruments, Woonsocket, RI, USA) (figura 5.11), el cual,
mediante medidas potenciométricas, nos permite conocer en tiempo real los valores de pH
desde su introduccién en el liquido hasta las 40 horas donde, tras varias horas de estabilidad de
los valores registrados se da por finalizada la recogida de datos. Previo a la introduccidon de la
muestra y toma de registros se procede a su calibrado mediante una soluciéon tampdn segun las

instrucciones del fabricante.

4.4.4 Estudio de la bioactividad.
A. Introduccion.

Se define bioactividad como el efecto beneficioso producido por algunos materiales cuando se
implantan en tejidos vivos. A través de una reaccidn bioquimica y biofisica, los fluidos del tejido
interactdan con estos materiales formando en la superficie del material una capa de apatita
carbonatada, la cual es la principal fase mineral de los tejidos duros como el hueso, dentina y

cemento (Viapiana, 2014).
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B. Descripcion de la técnica. Equipo

Se prepararon 10 discos de 15mm x 2mm de cada cemento a estudio esterilizdndose en

autoclave a 1212 durante 30 minutos.

La evaluacidn de la interaccion del biomaterial con el medio fisiolégico se realizé sumergiendo
las muestras en una disoluciéon de fluido bioldgico simulado (SBF por sus siglas en inglés), la cual
se prepard segln la técnica descrita por Kokubo y colaboradores (Kokubo, 2006). Las muestras
embebidas en la disolucién se conservaron en una incubadora a 36,5 2C durante todo el ensayo.
Siendo analizadas a los 1, 2, 3, 7, y 15 dias con el objetivo de verificar el paulatino aumento de
la capa apatita con el tiempo de exposicién del biomaterial en SBF. La microscopia electrénica
de barrido (MEB) se empled como criterio fundamental de la evaluacién de la bioactividad de

loa biomateriales a estudio.

El analisis por MEB se realizé empleando un equipo Hitachi Tabletop Microscope TM-1000.

4.4.5 Estudio de la citotoxicidad.

A. Introduccion

La citotoxicidad celular se define como una alteracién de las funciones celulares basicas que
conlleva a que se produzca un dafio que pueda ser detectado. Para valorar esta respuesta,
diferentes autores han desarrollado distintas pruebas in vitro para predecir los efectos tdxicos
de las drogas y los compuestos quimicos, utilizando como modelos experimentales cultivos

primarios y érganos aislados como lineas celulares establecidas (Arencibia-Arrebola, 2003).

B. Descripcion de la técnica. Equipo

Para la realizacidn del ensayo de citotoxicidad se siguié la norma ISO 10993-5:2009 (ISO 10993-
5:2009), la cual permite estudiar material de distintas formas, tamafios o estados fisicos sin

requerir su modificacién para su estudio.
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B.1 Estudio de la citotoxicidad en el cemento experimental CAC 30Z. Método directo.

Preparacion cemento experimental CAC 302

Se prepararon un total de 10 discos del material a estudio CAC 30Z de 15mmx 2mm de didmetro,
los cuales se esterilizan en autoclave a 1212 durante 30minutos, para asegurarnos la ausencia

de contaminantes debidos a su procesado y manipulacion.

Cultivos y sub-cultivos celulares

Se emplearon dos lineas celulares:

e Osteoblastos fetales humanos (HOb) (Linea celular 406-05f, ECACC, Health Protection
Agency Culture Collection), suministrados por la Unidad de Investigacién Clinica y
Biopatologia Experimental del Hospital Provincial de Avila, después de 6 subcultivos.

e Preosteoblastos de calota craneal de raton (MpOb), (Linea celular MC3T3-E1 Subclone
4, ATCC®, Ref. CRL-2593TM).

Para los sub-cultivos se decanté el medio y se enjuagd la capa de células dos veces con 10 ml de
suero salino tamponado (PBS, Sigma Aldrich) y se afiadieron 3 ml de solucion de tripsina-EDTA
(2,5 g/1-0,2 g/, Sigma-Aldrich) a los frascos con la capa de células. Se verificé el desprendimiento
y dispersion de las células mediante observacién en el microscopio invertido (= 5 min). Las
células se re suspendieron en 7 ml de medio fresco y se transfirieron alicuotas de 2,5 ml a 3
frascos de cultivo (75 cm2, Sarstedt AG & Co.). Se afiadié medio fresco (15 ml) a los frascos y se
incubd a 37 °C en atmdésfera con 5% de CO2. El subcultivo se repitié cada 2 dias. Se hicieron 3

subcultivos antes de sembrar las células sobre los materiales y controles.

Para los cultivos de HOb’s se usé medio Eagle Modificado de Dulbecco (DMEM, Sigma-Aldrich)
y para los cultivos de MpOb’s se empleé Medio Esencial Minimo (a-MEM, No. 41061-029,
Gibco®, Life Technologies Ltd.). Se suplementé ambos medios con 100 Ul/ml de penicilina
(Sigma-Aldrich), 100 pug/ml de estreptomicina (Sigma-Aldrich) y 10 % of Suero Fetal Bovino (FBS,
Sigma-Aldrich).

En el momento de la siembra se elimind el medio de los frascos de cultivo, se lavaron las células
con 10 ml de PBS dos veces, y se colectaron con 3 ml de solucién Tripsina-EDTA y 7 ml de medio.
La suspension de células se centrifuga a 250 g por 5 segundos y se re suspendid el pellet en

medio fresco y se ajustd la concentracion a 1,2.10-6 células/ml.
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Ensayo de proliferacion celular

El ensayo de Alamar Blue estd disefiado para medir cuantitativamente la proliferacién de varias

lineas celulares humanas y animales (Nakayama, 1997).

Se colocaron los discos de los materiales experimentales en el fondo de los pozos de una placa
de 24 y se incubd con 1 ml de medio de cultivo por 1 h a 372 C en atmdsfera con 5 % CO2.
Después del periodo de incubacidn se elimind el medio sobrenadante y se afiadieron 50 ul de la
suspension celular (60.000 células) sobre cada disco de material ensayado y del material control
negativo (Thermanox®: polimero empleado segin la normativa I1ISO 10993-5:2009), por

cuadruplicado.

Al cabo de 20 min se afiadieron 2 ml de medio a cada pozo y se incubd por 24 h. Se realizé un
ensayo en blanco del mismo modo pero sin usar ningln material y sin sembrar la suspensién de

células.

Se aspird el medio sobrenadante, se remplazé con 0,5 ml de una disolucién 1:10 de reactivo
Alamar Blue (BUF012B, AbD Serotec) en MEM completo sin Rojo Fenol (Sigma-Aldrich) y se
incub6 2 ha 37 °C.

Se transfirieron 4 alicuotas de 10 ul a una placa de 96 pozos, resultando en un total de 12 réplicas
por muestra y se midié la densidad éptica (OD) en un espectrofotémetro iMarkTM (BioRad) a

570 nm y usando la OD a 620 como referencia.

Los pozos de la placa de 24 con los materiales, control y blanco se lavaron con PBS, y se
afiadieron 2 ml de medio fresco y se cultivd por otras 24 horas en las mismas condiciones. Se

repitié el proceso a partir de la aspiracidon del medio sobrenadante.

B.2 Estudio de la citotoxicidad en el cemento experimental WEndo 30Z. Método indirecto.

Preparacion cemento experimental WEndo 30Z

Se prepararon un total de 10 discos del material a estudio de 15mmx 2mm de didmetro, los

cuales se esterilizan en autoclave a 1212 durante 30 minutos.

Preparacion de los extractos

El extracto se obtuvo a partir de los discos del material WEndo 30Z a una concentracién de area

superficial/volumen de 3cm?/ ml segln la norma ISO 10993-12: 2007 (ISO 10993-12: 2007).
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Al igual que el estudio por método directo realizado con el CAC 30Z, para los cultivos de HOb’s
se usé medio Eagle Modificado de Dulbecco (DMEM, Sigma-Aldrich) y para los cultivos de
MpOb's se empled Medio Esencial Minimo (a-MEM, No. 41061-029, Gibco®, Life Technologies
Ltd.), ambos suplementados con penicilina/estreptomicina (10Ul/10mg/ml; Sigma). La
extraccion se llevd a cabo incubando cada disco por separado en tubos de 50ml, con 1,4 ml de
medio de extraccion (previamente se determina la cantidad de medio necesaria para el area
total disponible de muestra), a 382C y en un agitador orbital durante 24 horas. Como controles
negativos de citotoxicidad se prepararon dos tubos conteniendo Unicamente los medios de
extraccién. Tras 24 horas los discos estdn rotos y parte en suspension, los extractos
correspondientes al mismo medio (5 discos de cada) se juntaron, se centrifugaron a 250g y se
filtraron con un filtro de 0,22 micras. A continuacién los extractos se diluyeron al 80, 50 y 20%
en medio suplementado con suero fetal bovino (FBS; Sigma), quedando el suero a una

concentracion final del 10%. Los extractos obtenidos se almacenaron a 42 hasta su empleo.

Cultivos y sub-cultivos celulares

Se emplearon dos lineas celulares:

e Osteoblastos fetales humanos (HOb) (Linea celular 406-05f, ECACC, Health Protection
Agency Culture Collection), suministrados por la Unidad de Investigacién Clinica y
Biopatologia Experimental del Hospital Provincial de Avila, después de 6 subcultivos.

e Preosteoblastos de calota craneal de raton (MpOb), (Linea celular MC3T3-E1 Subclone

4, ATCC®, Ref. CRL-2593TM).

Las células HOb se cultivaron en medio DMEM-F12 y las células MC3T3 en medio a-MEM ambos
suplementados con penicilina/estreptomicina y 10% de suero bovino fetal. Las células se
cultivaron a 372C en una atmosfera de 95% de humedad y 5% de CO, sobre frascos de 75cm?
(Sarstedt). Las células se cultivaron 3 veces y la viabilidad celular se evalué con 0.4% de Azul del

Tripan.

Ensayo de citotoxicidad o proliferacion celular

El ensayo se realizd en placas de 96 pocillos, a una concentracién de 10.000 células por pocillo
en 100ul de medio. La placa se incubé de 18-24h a 372C, con 5% de CO; y 95% de humedad. A
continuacion la placa se examind mediante un microscopio invertido (Zuzi) para verificar que la
monocapa estd subconfluente y que la morfologia celular es la esperada. Se retird el medio y se

afiadieron 100pl de cada dilucién del extracto y del control, se realizaron 6 réplicas de cada
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concentracion (n=6). Después de 1y 2 dias de cultivo se retird el medio y se incubaron las células
con 100ul de una soluciéon de Alamar Blue (AB; Serotec) al 10% en medio completo sin el
indicador de pH rojo fenol (Sigma), durante 2h a 372C. Transcurrido este tiempo, el medio se
paso una placa de 96 pocillos para medir la absorbancia a 570nm, con una longitud de onda de

referencia de 620nm.

4.4.6 Estudio del tiempo de fraguado. Ensayos de penetracion.
Sélo se realizd en el cemento experimental fraguable CAC 30Z.
A. Indroduccién

Seglun Cement and Concrete Terminology ACl 116R-00 se define fraguado como: La condicidn
alcanzada por una pasta cementicia, mortero u hormigéon que ha perdido plasticidad hasta un
nivel arbitrario, generalmente medido en términos de la resistencia a la penetracién; fraguado
inicial se refiere a la primera rigidizacién; fraguado final se refiere a una rigidez significativa;
también, deformacion remanente luego de retirada la tensién (Cement and Concrete

Terminology ACI 116R-00).

Seguln la UNE-En ISO 9917-1:2007 (UNE EN I1SO 9917-1:2007) se define tiempo de fraguado neto
como el tiempo transcurrido ente el final de la operacion de mezclado y el tiempo hasta que la

aguja no puede realizar una indentacion circular completa en el cemento.

Los cementos de silicato de calcio tipo MTA, cemento Portland y nuestro experimental CAC son
“cementos hidraulicos”. Produciéndose, cuando el cemento y agua entran en contacto, una
reaccidon quimica exotérmica que determina el paulatino endurecimiento de la mezcla (Darvel,

2011).

B. Descripcidn técnica. Equipo.

El tiempo de fraguado inicial y final es determinado mediante la normativa ASTM C 191-04a,
modificando el tamafio de la probeta segun la normativa ISO 9917-1: 2007, medido mediante

aguja de Vicat.

Los cementos son mezclados y compactados en moldes rectangulares de 10mm x 8mm y 5mm
de profundidad. La aguja empleada posee unas dimensiones de 43t1mm altura, 1.13+0.05

didmetroy un peso de la parte movil de 300+1 gr. Determinandose un tiempo de fraguado inicial
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como el tiempo transcurrido desde el inicio de la mezcla hasta que el indentador no consigue
dejar una marca completa en la superficie del cemento, constituyendo el tiempo final de
fraguado cuando no se deja ninguna marca en la superficie. El test se realiza en condiciones
ambientales, las mediciones se realizan cada 15 minutos hasta determinar el tiempo de fraguado
inicial y posteriormente cada 5 minutos hasta que no se registran marcas (tiempo de fraguado
final), se realizan 5 pruebas para el material de estudio y una para el control W-MTA (Dentsply

Tulsa Dental, Johnson City, TN, USA, lote nimero 13102907)

4.4.7 Ensayo de porosimetria.
A. Introduccién

La porosimetria por intrusion de mercurio es una técnica indirecta para la caracterizacion del
sistema poroso de los materiales, obteniéndose fundamentalmente a partir de ella la
distribucidn de la porosidad en funcién del tamafio aparente de acceso a los poros. Se basa en
fendmenos de capilaridad generados por los liquidos que no mojan los sélidos con los que estan
en contacto. Asi, un liquido como el mercurio que no penetra espontdneamente en los
conductos capilares, precisa una presién "p" para su introduccién, que es inversamente

proporcional al radio "r" de los mismos:
r=2ccosa/p

Donde : "o" es la tension superficial del mercurio y "a" el angulo de contacto sélido-liquido.

En el caso de conductos cilindricos ideales, de acuerdos con los valores normalmente aceptados
para los materiales inorganicos (o= 480 dinas/cmy a: 141,3 2), dicha relacién es: r=7,5 /p, donde

“. n

el radio de los capilares “r”’ viene expresado en um, y la presién “p” en kg/cm? (Van Brakel, 1981).

El ensayo de porosimetria consiste en inyectar mercurio a presién y registrar el volumen de
mercurio introducido en la muestra. Para cada intervalo de presién considerado, el volumen de
mercurio introducido nos indica el volumen de poros de la muestra que tiene en un determinado
intervalo de tamanfio. Por tanto, permite obtener una distribucién de los diferentes tamarios de

poros presentes en el material, lo que da una evaluacion de la microestructura del material.

De acuerdo con las caracteristicas del ensayo debe tenerse en cuenta que:
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- Sdlo se consideran poros abiertos, accesibles al mercurio.

- Al asumir un modelo de poros cilindricos se determina un tamafio aparente: el de
un poro ideal cilindrico equivalente.

- Se determina el tamafio de los conductos por los que tienen acceso los poros a partir
de la superficie del material y no del tamafio de los poros situados en su interior.

- Se trabaja con presiones elevadas, lo cual puede alterar la geometria del medio
poroso.

- El ensayo precisa usar mercurio —material peligroso-, por lo que deben extremarse
las normas de seguridad.

- Setrata de un ensayo irreversible, ya que una fraccidon del mercurio queda atrapada

en el sistema poroso.

Entre las principales ventajas destacamos:

- Rapidez del ensayo.

- Simplicidad en el andlisis de los resultados.

- Amplio intervalo de tamafios analizados.

- La mayor significacién de dichos resultados cuando se trabaja en términos relativos
(asi, cuando se comparan materiales de la misma naturaleza, aunque la distribucidon
de los tamafos puede estar mds o menos desplazada en valores absolutos, el

resultado siempre es correcto en términos relativos.

Las curvas porosimétricas obtenidas tras el ensayo, ademas del valor cuantitativo que poseen
como curvas de distribucion, pueden ser contempladas como una radiografia o huella dactilar
del sistema poroso, denominandose por algunos autores como “espectro de la porosidad”.

(A.S.T.M 1988)

B. Descripcion técnica. Equipo

Previamente a la ejecucion del ensayo de porosimetria por inyeccion de mercurio es necesario
someter a las muestras a un proceso de secado. El equipo utilizado para las medidas de

porosidad procede de la casa comercial Quantachrome Instruments, modelo PoreMaster 33-8.

La caracterizacion se realizd en dos intervalos tras someter las muestras a vacio: una primera

medida hasta 0.34 MPa para determinar la porosidad comprendida en el intervalo de 1000 — 4
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pum y una segunda medida hasta 227 MPa para porosidad comprendida en el intervalo 4 - 7-10-
3 um. Se ha utilizado un penetrometro de 4 cm3, en el cual se han introducido las muestras
previamente desgasificadas a temperatura ambiente hasta una presion de 4.10-3 MPa durante

5 min. Se tomaron alrededor 1.100 puntos experimentales en todo el rango de presiones.

71



5. Resultados.

5.1 Resultados estudio de la radiopacidad.

A. Resultados material experimental CAC

En la siguiente tabla (tabla 5.1) se presentan los resultados obtenidos para el cemento
experimental CAC con los distintos agentes radiopacificantes mezclados a distintas
concentraciones. También se presentan los valores estadisticos analizados con el programa
SPSS software (IBM SPSS Stadistics 20.0) utilizando la prueba T-student estableciendo el valor

de 3 como limite para ver si los resultados son estadisticamente significativos.

Cemento Sig. 95% Intervalo de
M edia DS .
Aditivo Por centaje (T- confianza
(mm Al)
test) | Inferior Superior

Sin Aditivo 0% 1.321 0.132 .000 1,247 1,394
Zirconio 10% 2.129 0.236 .000 1,998 2,260
CAC Zirconio 20% 2.71 0.26 .001 2,565 2,854
Zirconio 30% 3.088*t 0.217 139 2,967 3,208
Bario 10% 1.829 0.181 .000 1,728 1,929
Bario 20% 2.359 0.134 .000 2,284 2,433
Bario 30% 2.818*t 0.426 121 2,582 3,054
Bismuto 10% 2516 0.232 .000 2,387 2,644
Bismuto 20% 3.558t 0.206 .000 3,444 3,673
Bismuto 30% 5.008t 0.328 .000 4,827 5,190

Tabla 5.1: valores en mm Al de los distintos especimenes tras la adicion de distintos agentes
radiopacificantes a distintas concentraciones. DS: desviacion estandar (* Valores significativos para la
prueba estadistica T-Student tras establecer como limite los 3mm Al; T Valores de radiopacidad aceptados

por los valores ISO)

La adicion de 6xido de bismuto proporciona los valores mas altos de radiopacidad en todas las

concentraciones estudiadas, seguido del éxido de zirconio. Acorde a la normativa ISO 6876-
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2001, encontramos una radiopacidad adecuada en las presentaciones: CAC + 20% Oxido de
bismuto, CAC + 30% oxido de bismuto, CAC + 30% 6xido de zirconio y CAC + 30% titanato de

bario.

Cuando establecemos en el anadlisis estadistico el valor de 3 establecido por la norma,
encontramos diferencias significativas en las presentaciones: CAC + 30% 6xido de zirconio y CAC

+ 30% titanato de bario.

B. Resultados material control WMTA

Empleando el método descrito el estudio del material control WMTA ProRoot® aporta unos

valores de radiopacidad de 5,754mm Al.

C. Resultados material experimental WEndo.

En la siguiente tabla (tabla 5.2) se presentan los resultados obtenidos para el cemento
experimental WEndo con los distintos agentes radiopacificantes mezclados a distintas

concentraciones.

Cemento ; ; 95% Intervalo de
- , Media Sig. .
Aditivo Por centaje DS confianza
(mm Al) (T-test)
Inferior Superior

Sin Aditivo 0% 1.454 0.146 .000 1,373 1,535
Zirconio 10% 2.098 0.158 .000 2,010 2,185
WEndo Zirconio 20% 2.823 0.209 .001 2,760 2,939
Zirconio 30% 3476t | 0.199 129 3,365 3,587
Bario 10% 1.845 0.180 .000 1,744 1,945
Bario 20% 2.307 0.221 .000 2,184 2,430
Bario 30% 2917+t | 0.301 120 2,750 3,084
Bismuto 10% 2431 0.196 .000 2,322 2,540
Bismuto 20% 3.273t 0.530 .000 2,980 3,567
Bismuto 30% 4.902t 0.426 .000 4,666 5,138

Tabla 5.2: Valores en mmAl de los distintos especimenes tras la adicion de los distintos agentes
radiopacificantes a distintas concentraciones. DS: desviacidon estandar (* Valores significativos para la
prueba estadistica T-Student tras establecer como limite los 3mm Al; T Valores de radiopacidad aceptados

por los valores ISO)
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Al igual que el cemento experimental CAC, la adicién de dxido de bismuto proporciona los
valores mas altos de radiopacidad en todas las concentraciones estudiadas, seguido del éxido

de zirconio.

Acorde a la normativa ISO 6876-2001, encontramos una radiopacidad adecuada en las
presentaciones: WEndo + 20% 6xido de bismuto, WEndo + 30% 6xido de bismuto, WEndo + 30%

6xido de zirconio y WEndo + 30% titanato de bario.

Cuando establecemos en el anadlisis estadistico el valor de 3 establecido por la norma,
encontramos diferencias significativas en las presentaciones: WEndo + 30% 6xido de zirconio y

WEndo + 30% titanato de bario.

Para reducir el nUmero de pruebas, tras la determinacién de los valores de los cementos experimentales que cumplian
los requisitos ISO de radiopacidad. Se procedid a descartar las composiciones que presentaban 6xido de bismuto,
puesto que uno de nuestros objetivos iniciales era su eliminacion como consecuencia de sus desventajas descritas.
También se descartaron las composiciones portadoras de titanato de bario debido a que presentaban unos valores de
radiopacidad ligeramente inferiores y a las desventajas descritas en la literatura de este. Por tanto, el resto de pruebas
Unicamente se realizaron con la formulacion de CAC con 30% de 6xido de zirconio (CAC 30Z) y WEndo con 30% de

oxido de zirconio (WEndo 302)
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A. Resultados difraccion rayos X componentes aislados.
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Operations: Bac kground 1. 000,1. 000 | Import
043-1460(% - Walast onite2M- CaSiO3- Y:52.20 % -d xby: 1. - WL: 1.5406 -Monoclinic -a 15.42900 -b 7.32510- ¢ 7.06 920 - alpha90.000- beta95.380 -gamma 90. 000 - Prinitive- P2l/a (14) -12- 7954
046-1045(% - Quartz, syn- SIO2 -Y: 653 %- dx by: 1.- WL 15406 - Hexagonal - a4. 91344 -b 491344- ¢5.40524 - apha90.000- beta90.000 -gamma 120.000- Piimtive- P3221(154) -3 -113,010 - liic
00-039-1425(* - Cristo balite, syn - SD2- Y:1.39 %-d xby:1 -WL:1.5406 -Tetragonal -a 497320- b 497320 - ¢6.92360 -alpha 90. 000 - beta90.000- ganma90.000- Primitive -P41212(92) - 4- 171.239- |

Figura5.1: resultados difraccion de rayos X Wollastonita NY CO M 1250.

Enlafigura 5.1 se observa que la wollastonita empleada posee una fase principal de wollastonita
2M (parawollastonita: estructura monociclica generada a baja temperatura), con trazas de

cuarzo (SiO; trigonal) y cristobalita (SiO, tetragonal).
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@C12A7_COMB R - File: C12A7_COMB R.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 ° - End: 69.981 ° - Step: 0.049 ° - Step time: 153. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 17 s - 2-Theta: 10.000 ° - Theta: 5.000 °
Operations: Background 1.000,1.000 | Import
EOO—009—0413 (*) - Mayenite, syn - Cal2Al14033 - Y: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 11.98200 - b 11.98200 - ¢ 11.98200 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centered - I-43d (220) - 2 -
[#]00-038-1429 (*) - Calcium Aluminum Oxide - Ca3AI206 - Y: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 15.26310 - b 15.26310 - ¢ 15.26310 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - Pa3 (205) - 2
00-023-1036 (Q) - Calcium Aluminum Oxide - CaAl204/Ca0-Al203 - Y: 16.67 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 8.69800 - b 8.09200 - ¢ 15.20800 - alpha 90.000 - beta 90.140 - gamma 90.000 - Primitive -

Figura 5.2 resultados difraccion rayos X aluminato célcico sintetizado en laboratorio por combustién.

En la figura 5.2, mediante XRD se identifican tres fases: C12A7 (Heptaaluminato dodecacalcico)
como componente principal y C3A (aluminato tricalcico) y CA (aluminato calcico) como fases

secundarias.
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Operations: Background 0.977,1.000 | Import

[m]48-0224 (*) - Yttrium Zirconium Oxide - Zr0.92Y0.0801.96 - Y: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 3.6110 - b 3.61100 - ¢ 5.1675 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - P42/nmc (137) -2 -6

E37-1484 (*) - Baddeleyite, syn - ZrO2 - Y: 12.50 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 5.3129 - b 5.2125 - ¢ 5.1471 - alpha 90.000 - beta 99.218 - gamma 90.000 - Primitive - P21/a (14) - 4 - 140.700 - I/lc PDF 2.6 - S-Q

Figura 5.3: resultados difraccion rayos X oxido de zirconio

Tal como se observa en la figura 5.3, el patron de difraccién muestra que la principal fase

presente es la tetragonal, estando presente una pequefia cantidad de zirconia monociclica.
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B. Difraccion rayos X forma fraguada.

B.1 Difraccion rayos X material experimental CAC 30Z.
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[m]00-043-1460 (*) -
[#]00-048-0224 (*) -

00-009-0413 (*) -
[4]00-037-1484 (*) -
[¥]00-038-1429 (*) -

Wollastonite-2M - CaSiO3 - Y: 32.98 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 15.42900 - b 7.32510 - ¢ 7.06920 - alpha 90.000 - beta 95.380 - gamma 90.000 - Primitive - P21/a (14) - 12 - 795.4
Yttrium Zirconium Oxide - Zr0.92Y0.0801.96 - Y: 73.69 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 3.61100 - b 3.61100 - ¢ 5.16750 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - P42/n
Mayenite, syn - Cal2Al14033 - Y: 19.25 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 11.98200 - b 11.98200 - ¢ 11.98200 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centered - |-43d (220) - 2 -
Baddeleyite, syn - ZrO2 - Y: 13.79 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 5.31290 - b 5.21250 - ¢ 5.14710 - alpha 90.000 - beta 99.218 - gamma 90.000 - Primitive - P21/a (14) - 4 - 140.700 - |
Calcium Aluminum Oxide - Ca3AI206 - Y: 7.45 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 15.26310 - b 15.26310 - ¢ 15.26310 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - Pa3 (205) - 24

Figura5.4: DRX forma fraguada cemento experimental CAC-30Z

Tras un fraguado de 3 dias a 36,52 100% de humedad, la presencia del pico de difracciéon 302 nos

confirma la permanencia de 6xido de zirconio inalterado tras el fraguado del material y su inercia

guimica.

También se observan picos de wollastonita monociclica, mayenita (Aluminato de calcio;

Ca1,Al14033) y aluminato tricalcico (CasAl1206).
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B.2 Difraccion rayos X material experimental WEndo 30Z.
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Figura 5.5: DRX forma fraguada cemento experimental WEndo-30Z

Tras un fraguado de 3 dias a 36,52 y 100% humedad obtenemos un pico de difraccién a 302 lo
cual nos confirma la permanencia del éxido de zirconio inalterado tras el fraguado del material.

Al igual que el cemento anterior, se observan picos de wollastolita monociclica-2M.
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5.3 Resultado estudio del pH y liberacion de iones calcio en solucién.

A. Resultados material experimental CAC 30Z:
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Figura 5.6: Relacion pH y liberacién de iones calcio material experimental CAC 30Z

Se observa un rapido incremento del pH desde la insercidn de la muestra, alcanzandose un valor
final de 10,2 el cual se mantiene estable en la duracidn del estudio. La liberacién de iones calcio
queda documentada durante toda la duracidn del estudio, alcanzando un valor maximo 28-
29ppm a las 3 horas tras el mezclado del cemento, momento desde el cual se mantiene estable

hasta la finalizacion del estudio.
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B. Resultados cemento experimental WEndo 30Z.
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Figura 5.7 Relaciéon pH y liberacion de iones calcio en el material test 2- WEndo 30Z.

El pH obtendido para el material experimental WEndo 30Z es de 10,2 aproximadamente, valores
similar al obtenido por el CAC 30Z, sin embargo el incremento inicial del pH es mucho mas rapido

en WEndo debido a la rapida disolucién del silicato de sodio que contiene.

Recogiéndose unos valores de ion calcio unas 7 veces inferior frente al CAC 30Z, debido a la

ausencia del aluminato de calcio en su composicién.

5.4 Resultado estudio de la bioactividad.

A Resultados material experimental CAC 30Z.

Con la siguiente serie de figuras (5.8 a 5.12) se ilustra las imagenes obtenidas con MEB a los
tiempos de estudio 1, 2, 3, 7 y 15 dias, a distintos aumentos donde se observa la progresiva

formacién de una capa de apatita en su superficie desde el dia 1.
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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Figura 5.8: Imagenes MEB del cemento experimental CAC 30Z medido a distintos aumentos tras 1 dia de

inmersion en SBF.
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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Figura 5.9: Imagenes MEB del cemento experimental CAC 30Z tras 2 dias de inmersién en SBF
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Figura 5.10: Imagenes MEB del cemento experimental CAC 30Z tras 3 dias de inmersién en SBF.
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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Figura 5.11: Imagenes MEB del cemento experimental CAC 30Z tras 7 dias de inmersién en SBF.
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Figura 5.12: Imagenes MEB del cemento experimental CAC 30Z tras 15 dias de inmersion en SBF.
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven

B. Resultados material experimental WEndo 30Z.
Con la siguiente serie de figuras (figura 5.13 a 5.17) se ilustra las imagenes obtenidas con MEB a

los tiempos de estudio 1, 2, 3, 8 y 15 dias, en distintos aumentos donde se observa la progresiva

formacién de una capa de apatita en su superficie desde el dia 1.

WEndo 302 1d
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Figura 5.13
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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Figura 5.14
WEndo 302 3d
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Figura 5.15
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Disefio y caracterizacién de dos materiales bioceramicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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Figura 5.16
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Figura 5.17
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5.5 Resultado estudio de la citotoxicidad.
A. Resultado estudio de la citotoxicidad cemento experimental CAC 30Z.
En la siguiente grafica (figura 5.18) se observa la proliferacién de osteoblastos Hob y MC3TC

cuantificada mediante el ensayo de Alamar Blue, sembrados sobre discos de CAC 30Z y sobre

discos de Termanox® como control.
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Figura 5.18: Proliferacion de Osteoblastos Hob y MC3T3 medido mediante el ensayo de Alamar Blue

En el material a estudio CAC 30Z vemos una clara disminucién de la proliferacion celular en

ambas lineas celulares, la cual continta disminuyendo a las 48 horas de estudio.

En la siguiente tabla (tabla 5.3), se presentan los porcentajes de viabilidad, obtenidos mediante

la siguiente férmula: [DO extractox100/DO control]= % viabilidad

Hob MC-3T3
% viabilidad CAC-30Z CAC-30Z CAC-30Z CAC-30Z
24h 22,562 24,629 27,92 39,066
48h 6,075 7,931 14,805 4,954

Tabla 5.3: % Viabilidad material experimental CAC 30Z
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Segun la norma I1SO 10993-5: 2009 cuando la viabilidad celular se reduce mas del 30% 24 horas
después de estar en contacto con un extracto concentrado al 100%, este es potencialmente
citotdxico. Segun estos resultados, el material a estudio CAC 30Z analizados en las condiciones
descritas anteriormente, se trata de un material potencialmente citotoxico. Hecho que
consideramos que es debido a su elevado pH, factor del cual deriva su comportamiento
bactericida. Seria interesante, quedando fuera del alcance del desarrollo de la presente tesis,
observar la evolucién de este comportamiento en un medio no estanco como el componente

pulpar del diente.

B. Resultados del estudio de citotoxicidad del cemento experimental WEndo 30Z. Método
indirecto.

En la siguiente figura (figura 5.19) se muestra la proliferacidon de osteoblastos HOb y MC3T3,
cuantificada mediante el ensayo de Alamar Blue, en presencia de los extractos generados a

partir de los discos de WEndo 30Z y del control al 20, 50 y 80%.
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Figura 5.19: Proliferacién de Osteoblastos Hob y MC3T3 medido mediante el ensayo de Alamar Blue

En el material a estudio WEndo30Z vemos una disminucién de la proliferacidn celular en ambas

lineas celulares medido mediante un método indirecto. Siendo esta disminuciéon en la
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proliferacion dependiente de la concentracion del material a estudio. La cual continda

disminuyendo a las 48 horas de estudio.

En la siguiente tabla (tabla 5.4), se presentan los porcentajes de viabilidad, obtenidos mediante

la siguiente férmula: [DO extractox100/DO control]= % viabilidad

Hob MC-3T3
%viabilidad | WEndo- WEndo- Wendo- WEndo- WEndo-30Z | Wendo-30Z
30Z 20% 30Z 50% 302 80% | 30Z20% 50% 80%
24h 42,514 37,605 12,764 64,022 52,079 48,98
48h 13,343 12,95 5,494 14,818 11,927 4,739

Tabla 5.4: % Viabilidad material experimental WEndo 30Z

Segln estos resultados, el material WEndo 30Z analizado en las condiciones descritas

anteriormente, es potencialmente citotdxico.

5.6 Resultado estudio del tiempo de fraguado. Ensayos de penetracion material experimental

CAC 30zZ.

En la siguiente tabla (tabla 5.5) se muestran los resultados obtenidos para los materiales

estudiados.

Resultados experimentales

cac | CAC | CAC | CAC | CAC | Media
3071 | 30Z- | 30Z- | 30Z- | 30Z- | CAC | WMTA
2 3 4 5 30Z
Fraguado | .o 50 | 70 | 65 | 45 55 145
inicial
Fraguado | g5 75 | 80 | 75 | 50 69 160
final

Tabla 5.5: Resultados de la variable tiempo de fraguado inicial y final del cemento CAC 30Z y del WMTA

ProRoot®.
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Mediante el test de Kolmogorov-Smirnov se determina que la muestra CAC estudiada cumple

los principios de normalidad (tiempo inicial (p= 0.200) y tiempo final (p= 0.188).

Mediante la prueba de la t de Student para una sola muestra, tomando como valor prueba los
obtenidos en el MTA (145 para inicial y 160 para final) se obtiene que los resultados de nuestro

material experimental “CAC” son estadisticamente significativos para ambos tiempos (p=0.001).

5.7 Resultado ensayo de porosimetria.

A. Curva porosimétrica material experimental CAC 30Z.

Figura 5.20: curva porosimétrica mediante estudio por inyeccién de mercurio del material experimental

CAC 30Z.
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B. Curva porosimétrica material control WMTA

Figura 5.21: curva porosimétrica mediante estudio por inyeccién de mercurio del material control WMTA

ProRoot®
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C. Curva porosimétrica material experimental WEndo 30Z.

Figura 5.22: Curva porosimetria material experimental WEndo 30Z

D. Principales resultados:

Los principales resultados obtenidos en el ensayo de porosimetria se recogen en la siguiente

tabla (tabla 5.6):

Material
Parametro medido Unidades
WEndo 30Z CAC 30z WMTA

Peso de la muestra gr 0.315 0.067 0.383
Tamaio medio de poro pm 0.3 0.45 0.55
Area total de poro m?/g 5.5 28.4 10.3

Densidad aparente g/mi 2.6 1.6 1.9
total 8.4 28.2 40.4

Porosidad | interparticulas % 4.4 1.7 2.6
intraparticula 4.0 26.5 37.8
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Tabla 5.6: Tabla resumen de los principales resultados del ensayo de porosimetria por intrusién de

mercurio.

Se ha considerado para la estimacion del tamafio medio de poro el intervalo de 2 a 0.1 ya que
tamafios mayores se corresponden con la porosidad intergranular creada a compactar la
muestra (En forma de granulados) en el portamuestras. Los tamafios menores se deben,
fundamentalmente a una rugosidad-porosidad superficial de los granulos, poco accesible debido

a su tamano.

Como resumen de los resultados presentados en el presente capitulo se presenta la siguiente

tabla (tabla 5.6) donde se reflejan los principales resultados obtenidos de los distintos ensayos

asi como su implicacion.

Ensayo Resultado CAC Implicacion Resultado Implicacion
30z WEndo 302
Radiopacidad 3,088 mmAl Cumple normativa 3,476mmaAl Cumple normativa
I1SO ISO
Composicion de Oxido de zirconio Inerte Oxido de zirconio Inerte
fases inalterado inalterado
pH 10,2 Bactericida 10,2 Bactericida
Liberacion iones Desde el inicio Bioactividad Desde el inicio Bioactividad
calcio 28ppmalas 3 30ppmalas3
horas horas
Bioactividad Formacién capa Bioactividad Formacién capa Bioactividad
apatita apatita
Citotoxico Si Citotodxico Si Citotoxico
Tiempo de Inicial= 55 min Disminuye tiempo No fraguable
fraguado Final= 69 min fraguado vs. WMTA
Porosimetria Porosidad total = | Disminuye vs. WMTA | Porosidad total = Baja solubilidad y
28,2 % Menor solubilidad 8,4 % filtracidn
Menor filtracién

Tabla 5. 6: Resumen principales resultados obtenidos en ambos materiales experimentales y propiedad

derivada de este resultado.
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6. Discusion.

Este trabajo se ha fundamentado en la propuesta de elaboraciéon de dos nuevos cementos con
base de wollastonita para su empleo en denticién temporal y permanente joven. El principal
objetivo era lograr formular unos cementos alternativos a los ya utilizados de manera habitual
en la clinica, que presentaran unas caracteristicas de manejabilidad, bioactividad, citotoxicidad
, radiopacidad, etc. al menos iguales o incluso superiores a los ya existentes e incluso que en su
posible comercializacidn presentaran costes inferiores a los ya conocidos. Seguidamente se
discutird apartado por apartado, los hallazgos realizados durante la confeccién de dichos

cementos en comparacion con la literatura cientifica disponible.

6.1 En relacién con la radiopacidad:

Una radiopacidad adecuada es una propiedad fisica importante para establecer un diagndstico
preciso en las diferentes disciplinas de la odontologia. Los materiales de uso endoddntico,
conforme con la normativa ISO 6876-2001 (ISO 6876-2001), deben de tener una radiopacidad
igual o superior a 3.00 milimetros en relacién con una escala patrén de aluminio (mm Al), lo cual
es mas radiopaco que dentina y hueso con el objetivo de ser distinguido de estructuras
anatomicas adyacentes. Con este fin, en aquellos materiales que no poseen una radiopacidad
intrinseca suficiente, se deben de afiadir un agente radiopacificante en la minima cantidad

posible, este debe ser inerte, libre de contaminantes y no téxico (Camilleri, 2010b).

El 6xido de bismuto presente en la composicién del MTA proporciona unos valores de
radiopacidad del rango de 6 a 8 mm Al para el MTA ProRoot (Cutajar, 2011), pero no es inerte.
Estudios in vitro evidencian como interfiere en el mecanismo de hidratacion del material,
disminuyendo la liberacidon de iones calcio (Camilleri, 2010a), otros autores ha demostrado
como incrementa la porosidad del cemento, factor que puede afectar a su solubilidad y
degradacion (Bortoluzzi, 2009), asi como una alteracién su capacidad reparativa y sus

propiedades fisico-quimicas (Grazziotin-Soares, 2014) (Formosa, 2012).

En nuestro estudio, el cemento experimental CAC y WEndo sin radiopacificadores proporciona
unos valores de radiopacidad similares a los documentados para los cementos de silicato cdlcico

(CSC), grupo al cual pertenecen el MTA y PC, siendo de 1,32 en nuestro cemento CACy 1,45
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para el experimental WEndo y ligeramente superiores para el CSC (1,62 segun Camilleri y cols.

(Camilleri, 2010a)).

En nuestro estudio, la adicion de 20% de dxido de bismuto al cemento experimental CAC
proporciona valores de radiopacidad similares a los documentados en el Angelus MTA (3,3 mm.

Al (Tanomaru-Filho, 2008)) y MTA Bio (3,93 mm. Al (Vivan, 2009)).

Resultados claramente inferiores a los 7,17mm Al documentados para el ProRoot MTA vy los
8mm Al del MTA Plus® (Formosa, 2013), diferencia que podria estar justificada por la presencia
de sulfato calcico hemihidratado (yeso) en la composicidn de estos ultimos (Parirokh, 2010a)

(Accorinte, 2009).

Otra posible causa que podria influir en esta diferencia, segiin nos muestra Guerreiro-Tanomaru
y cols. en su estudio (Guerreiro-Tanomaru, 2014) podria ser la diferencia en el tamafio de

particula de los componentes.

Consideramos que también relacionado por una menor presencia de compuestos portadores de
iones calcio que proporcionarian una radiopacidad intrinseca en nuestros cementos
experimentales, al haberse requerido una mayor concentracion de agente radiopacificante para
conseguir unos valores de radiopacidad acorde a la normativa I1ISO (30% en nuestro

experimental CAC 30Z frente al 20% de dxido de bismuto presente en el MTA)

Debido a las descritas desventajas del Oxido de bismuto se seleccionaron agentes

radiopacificantes alternativos;

El 6xido de zirconio como agente radiopacificante en el presente estudio se seleccioné debido
a su alto nimero atémico y a sus buenas propiedades fisico-quimicas. La adicién de 30% de éxido
de zirconio a nuestro cemento experimental CAC proporciono unos valores de radiopacidad
acorde a la normativa I1SO (3,008 mmAl), valores ligeramente inferiores a los obtenidos por otros
autores cuando anaden 20% de 6xido de zirconio al cemento Portland blanco (3,87 mm Al para
Bortoluzziy cols. (Bortoluzzi, 2009) vy 3,41 mm Al para Hungaro-Duarte y cols. (Hungaro-Duarte,
2009)). Sin embargo en nuestra composicion, la adicion de sélo un 20% de éxido de zirconio no

proporciond una radiopacidad suficiente acorde a la normativa ISO.

Aligual que lo observado en nuestro estudio, Guerreiro-Tanomaruy cols. (Guerreiro-Tanomaru,
2014) cuando afaden un 30% de 6xido de zirconio al PC obtienen unos valores de radiopacidad

de 3,505£0,26 mm Al para la forma microparticulada y 4,9 + 0,31 para la forma nanoparticulada.
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Concluyendo que una disminucién del tamafio de las particulas puede mejorar las propiedades

fisicas del cemento a estudio.

Segln Bortoluzzi y cols. el éxido de zirconio no presenta evidencia de toxicidad, poseyendo una

alta resistencia mecanica y resistencia a corrosién y color blanco (Bortoluzzi, 2009).

Encontramos la incorporaciéon de oOxido de zirconio como agente radiopacificante en el

experimental descrito MedCem MTA.

El sulfato de bario es usado en odontologia como radiopacificante en resinas compuestas y
cementos endoddnticos (Bortoluzzi, 2009), habiendo evidenciado un comportamiento inerte

(Camilleri, 2010a).

Las radiopacidades del titanato de bario (BaTiOs) y el sulfato de bario (BaSO,) son practicamente
iguales en el intervalo espectral de interés. Selecciondandose el titanato de bario por

accesibilidad en el centro donde se desarrollaron los cementos.

Autores como Bortoluzzi y cols. (Bortoluzzi, 2009) y Hungaro-Duarte y cols. (Hungaro-Duarte,
2009) mezclan 20% de sulfato de bario con cemento Portland blanco, al igual que nosotros,
obtienen unos valores de radiopacidad inadecuados (2.35mmAl y 2.80 respectivamente). Al
igual que Camilleriy cols. (Camilleri, 2010), obtenemos unos valores de radiopacidad adecuados

cuando afladimos 30% de titanato de bario (o sulfato de bario en su estudio)

Destacar que en los estudios de radiopacidad citados existen diferencias en el método de

determinacidn de la radiopacidad, describiéndose 3 tipos de metodologias:

La primera, descrita por Eliasson y Haasken in 1979 (Eliasson, 1979), donde emplean
radiografia convencional y un densitometro para determinar la densidad radiografica y su
equivalente en milimetros de aluminio. Método empleado por Camilleriy cols. (Camilleri, 2010)

(Camilleri, 2010b) y Aguilar y cols. (Aguilar, 2011) en sus estudios.

La segunda,propuesta por Tagger y Katz en 2003 (Tagger, 2003) incorporan un patrén
escalonado de aluminio y una placa radiogréafica convencional, tras la cual proceden a su
digitalizacion y analisis mediante un software que detecte los distintos valores de grises. Este
método fue empleado por Chiang y cols. en su estudio (Chiang, 2010) , Bortoluzzi y cols.
(Bortoluzzi, 2009) y Hungaro-Duarte y cols. (Hungaro-Duarte, 2009), con la diferencia de que

emplean la herramienta del software “equal density tool”
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La tercera y mas reciente es la descrita en la normativa ISO 9917-1 de 2007, en la cual
se determinan los valores de grises medidos en pixeles mediante el empleo de peliculas
radiograficas especificas para su digitalizacidn. El empleo de este tipo de peliculas reduce el
tiempo de procesado y el nUmero de pasos que pueden interferir en la calidad de la imagen final
(Barbieri-Petrelli, 2006), junto con una menor dosis de radiacion (Tseis, 2008). El empleo de este
método evita los errores que pueden surgir del escaneado de radiografias convencionales y la
necesidad del empleo de un densitdmetro. Este método es el empleado por Cutajar y cols.
(Cutajar, 2011) y Formosa y cols. (Formosa, 2012) y el seleccionado en nuestro estudio, ya que
se consideré como el método mas eficaz para determinar la radiopacidad de los materiales a

estudio de una forma sencilla, fiable y facilmente reproducible.

En nuestro estudio obtenemos unos valores claramente inferiores para el MTA de los publicados
por Torabinejad en sus estudios iniciales de 7,17 mm Al (Torabinejad, 1995), frente a los
5,754mm Al obtenidos en nuestro estudio, diferencias que podrian ser consecuencia del distinto

método de medicién empleado.

6.2 En relacidn con la difraccion de rayos X.

La identificacion de los componentes principales presentes en un material es importante para

entender las propiedades fisicas y mecanicas de un material (Park, 2010).

Estudios de Difraccién de Rayos X realizados en MTA blanco (ProRoot) han identificado las
siguientes fases: silicato dicdlcico (Ca;SiO4) en un 23+1.6%, silicato tricalcico (CasSiOs) en un
52+1.5%, aluminato tricalcico (CasAl.0s) 3.8+0.5%, sulfato calcico hemihidratado (CaSO.)

1.340.3, y 6xido de bismuto (Bi,03) en un 19.8+0.4 (Belio-Reyes, 2009).

Nuestro cemento experimental CAC 30Z esta compuesto por un 28% de Wollastonita (8-CaSiOs),
42% de aluminato de calcio (>70% mayenita: Cai,Al14033y resto aluminato tricalcico: CasAl;Os),
y un 30% de 6xido de zirconio y nuestro cemento experimental WEndo 30Z por un 70%

Wollastonita (B-CaSiO3) +30% Oxido de zirconio (ZrO2

El 6xido de zirconio, empleado en nuestros materiales experimentales, ha demostrado ser inerte
(Camilleri, 2010a), lo cual queda evidenciado también en el estudio de difraccién de rayos X

llevado a cabo.
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En ambos cementos (MTA y nuestro experimental CAC 30Z) observamos mediante XRD en la
forma fraguada la formacidn de hidréxido de calcio o portlandita (Ca(OH)2), el cual

consideramos que puede determinar un comportamiento bactericida en ambos compuestos.

6.3 En relacion con el pH y liberacién de iones calcio.

El estudio del pH de ambos cementos medido a tiempo real, revela una rapida elevacion del pH
de aproximadamente 10.2 para ambos cementos, el cual se mantiene en este rango hasta la
finalizacion del estudio. Siendo el incremento inicial mucho mas rapido en WEndo 30Z debido a

rapida disolucién del silicato de sodio que contiene.

En los materiales estudiados, encontramos unos valores de liberacidon de iones calcio 7 veces
mayor en CAC 30Z. De lo cual concluimos que la adicion de aluminato calcico en su composicion

produce una mayor concentracion de iones calcio en el medio.

Segun la literatura el hidréxido de calcio presenta un pH de 12.4 (Pacios, 2004), resultados
similares presenta el MTA a las 3 horas de su mezclado (12.5), produciendo un pH de 10.2

inmediatamente tras su espatulado (Parirokh, 2010a).

Autores como Gandolfi y cols. (Gandolfi, 2014) justifican una mayor liberacion de iones con un

tamafio mas fino de las particulas, aspecto que no se ha estudiado en el presente trabajo.

6.4 En relacion con la bioactividad

Ambos cementos son fuente de calcio y silice, los cuales estan relacionados con la bioactividad.
Asi, el silice juega un papel importante en eventos metabdlicos que inducen la formacién ésea
(Magallanes-Perdomo, 2010), dotando a la cerdmica o cerdmica vitrea de propiedades

osteconductivas y osteoinductivas (Zhang, 2010).

Diversos estudios documentan la bioactividad del MTA y sus modificaciones (Gandolfi, 2015)
(Gandolfi, 2011) (Gandolfi, 2014) (Camilleri, 2013) Esta bioactividad resulta de la reaccién del
hidréxido de calcio producido durante la hidratacion del componente cemento Portland con los

fosfatos presentes en los fluidos de los tejidos (Viapiana, 2014)(Niu, 2014).
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En los cementos de aluminato calcico, el fraguado se produce cuando las principales fases
componentes del polvo (aluminato calcico: Ca0.Al;0s0 CA, y dialuminato calcico: Ca0.2Al,05 o
CA;) se disuelven en el agua de mezclado liberando iones Ca%* y AI(OH)4, los cuales al alcanzarse
los correspondientes productos de solubilidad precipitan como aluminatos de calcio hidratados

e hidroxido de aluminio (Oliveira, 2013).

Al igual que en nuestro estudio, el empleo de SBF es el método mas aceptado actualmente para
medir la bioactividad de un material. Sin embargo otros autores como Gandolfiy cols. (Gandolfi,
2010) o Han y cols. (Han, 2013) justifican el empleo de la solucidon DPBS al considerar que la

inclusién en SBF puede producir falsos positivos y negativos.

Destacar que se requieren mas estudios que evidencien el papel de los agentes radiopacificantes

en la bioactividad de los materiales endodonticos.

6.5 En relacion con la citotoxicidad

Estudios sobre citotoxicidad sobre el MTA ProRoot® documentan un 95% de viabilidad medido
mediante el test de Alaman blue y ensayo MTT cuando lo ponen en contacto con células de
raton (MDPC-23) (Poggio, 2014) o una actividad metabdlica del 100% medida mediante MTT
cuando se pone en contacto con monocitos humanos (Khedmat, 2014), de igual modo
Jaberiansari y cols. (Jaberiansari, 2014), muestran un porcentaje de viabilidad del 90% sobre
células odontoblasticas humanas derivadas de células stem pulpares (DPSCs) medido mediante

MTT.

Nuestros cementos experimentales, en las condiciones de estudio, muestran ser
potencialmente citotdxicos. Dicha diferencia en la viabilidad queda justificada porque en ambos
estudios la exposicion de las células al cemento es mucho menos agresiva al no existir contacto

directo.

6.6 En relacion con el tiempo de fraguado

Para la realizacion del estudio del tiempo de fraguado, y al igual que los estudios presentes en
la literatura revisada, no se ha encontrado una normativa la cual seguir que guiase los objetivos
propuestos inicialmente de determinar el tiempo de fraguado inicial y final, sin que supusiese

un gasto excesivo de material.
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Asi la 1ISO 9917-1: 2007 (I1SO 9917-1:2007) Unicamente determina el tiempo de fraguado final y
no identifica el tipo de indentador empleado. La empleada ASTM 191-04a (ASTM 191-04a) mide
tiempo de fraguado inicial y final mediante el empleo del aparato de Vicat. La principal
desventaja de este test es el tamafio del molde, donde se necesitarian al menos 650gr de
material para rellenarlo, lo cual resulta prohibitivo en materiales dentales. Al igual que nosotros,
algunos estudios adaptan el tamafio del molde para utilizar menos material (Ber, 2007), pero no
dejan claro cdmo adaptan la medicidn del tiempo de fraguado inicial (con el método inicial
descrito por dicha normativa se emplea una aguja de 50mm de longitud, y el tiempo de fraguado
inicial es cuando la penetracién es de 25mm). ASTM 266-04 (ASTM 266-04) describe como
determinar el tiempo de fraguado final e inicial mediante el aparato de Gillmore (para tiempo
de fraguado inicial requiere una aguja de 113+0.5 gy 2.12 mm didmetro y 453.6+0.5 gy 1.6 mm
para el tiempo de fraguado inicial), consideramos que en este método es mas facil adaptar las
dimensiones del molde al no considerarse la profundidad de penetraciéon de la aguja, este
método es el empleado en los estudios de Grazziotini-Soares y cols. (Grazziontini-Soares, 2014)

y Cavenago y cols. (Cavenago, 2014)

Islam et al. (Islam, 2006) emplean ASTM 266-04 para determinar el tiempo de fraguado inicial y
final del WMTA ProRoot mediante agujas de Gillmore, en su estudio no describen las
dimensiones del molde. Obteniendo un tiempo de fraguado inicial de 40+ 2.94 min y final de

140 +2.58.

Los resultados obtenidos por nosotros mediante el aparato de Vicat para el fraguado del WMTA
son muy similares para el tiempo de fraguado final obtenido mediante el aparato de Gillmore
en el estudio de Islam et al. (Islam, 2006) y los originales estudios de Torabiniejad (Torabinejad,
1995). Sin embargo, se observa gran discrepancia en el tiempo de fraguado inicial 145 en nuestro
estudio frente a 40+ 2.94 en el estudio de Islam, hecho que podria deberse a las diferencias en
la metodologia: peso y diametro de la aguja y/o distinta determinacién del tiempo de fraguado

inicial, al tratarse de un valor “arbitrario”.

Los resultados obtenidos con nuestro material experimental a base de silicato de calcio vy
aluminato de calcio (CAC 30Z) proporciona unos valores claramente inferiores al WMTA, siendo

estos estadisticamente significativos para ambos tiempos (p=0.001)
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En la siguiente tabla (tabla 6.1) se comparan nuestros resultados experimentales con los
observados en la literatura, se presentan dos estudios de metodologia comparable donde
documentan tiempo de fraguado inicial y final (Islam, 2006)(Gandolfi, 2011), asi como los

resultados presentados por su desarrollador en sus estudios iniciales (Torabinejad, 1995).

Datos experimentales Datos literatura
WMTA
WMTA WMTA
CAC- | CAC- | CAC- | CAC- | CAC- . Original
1 2 3 4 5 Media | WMTA Islam, Gandolfi, | Torabinejad
2006 2011 studies,
1995
Ti
1emPo |45 | 50 | 70 | 65 | 45 55 145 | 40+2.94 363 NR
inicial
Tiempo
'ﬁna'r 65 | 75 | 80 | 75 | s0 | 69 160 | 1404258 | 168:5 165
. . . Aguja de Aguja de Aguja de
Método A de Vicat
Eila g Hicd Gillmore Gillmore Gillmore

Tabla 6.1: Resultados experimentales tiempo fraguado inicial y final en el cemento CAC 30Z y datos

recogidos en la literatura.

Los resultados mostrados por Islam y cols. (Islam 2006) Gandolfi y cols. (Gandolfi, 2011) y
Torabinejad (Torabinejad, 1995) son muy similares a nuestro tiempo de fraguado final obtenido
en el WMTA, siendo muy dispares en el tiempo de fraguado inicial, consecuencia derivada del
peso de la aguja seleccionada para el estudio. Este hecho nos lleva a concluir, que posiblemente,
con el sistema de aguja de Gillmore hubiésemos obtenidos unos valores inferiores a los

documentados para el tiempo de fraguado inicial.

Destacar que las diferencias en los estudios revisados pueden ser atribuidas al método de
medicion seleccionado. Consideramos que es necesaria la creacién de un método estandarizado

para medir el tiempo de fraguado inicial y final en cementos dentales.
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6.7 En relacién con la porosimetria

El estudio de la porosimetria de un material de relleno endoddntico va a tener importancia a

distintos niveles:

- Propiedades mecdnicas (Saghiri, 2012)
- Filtraciéon (Camilleri, 2014)
- Degradacién + neocolonizaciéon: Ingenieria tisular (Estrada, 2010) — Endodoncia

regenerativa (Murray, 2007)

Tras la revision bibliografica sélo 2 estudios emplean la porosimetria por Inyeccién de Mercurio
(MIP) en materiales de relleno endoddntico para determinar la porosidad aparente de la
muestra a estudio (Camilleri, 2014) (Formosa, 2014). Otros autores emplean técnica de andlisis
de imagenes para su estudio (MEB y posterior analisis por Imagen empleado por Saghiri y cols.
(Saghiri, 2012) o el denominado por ellos “analytical balance” empleado por Gandolfi y cols.
(Gandolfi, 2014)). Los resultados obtenidos mediante estas técnicas dilucidan resultados muy

dispares a los obtenidos mediante MIP (tabla 6.s):

Autor/afo Saghiri, 2012 Gandolfi, 2014 Formosa, Nosotros, 2015
2014
Técnica MEB Analytical Balance MIP MIP
Porosidad 88+ 24 29,39 % 47,81 % 40,4%
WMTA ProRoot

Tabla 6.2: Técnica y valores de porosidad documentados en estudios de porosimetria revisados.

Nuestro estudio, va a ofrecer unos resultados muy similares en cuanto a la porosidad aparente
del WMTA al estudio de Formosa y cols. (Formosa, 2014). Obteniendo unos resultados de
porosidad del material experimental 1-CAC 30Z muy inferiores a su homologo WMTA ( 28,2 del
CAC frente a 40,4 del WMTA), teniendo ambas composiciones un tamafio medio de poro similar
(0,45 del CAC frente a 0,55 del WMTA), de esto concluimos en lineas generales que, presentando
un tamano de poro similar el CAC 30Z va a presentar menos cantidad de poros que el WMTA.
De lo revisado en la literatura podemos presuponer que va a permitir una colonizacion celular
similar al MTA, siendo su filtracion y degradacién menor. Son necesarios mas estudios que

confirmen este aspecto.
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Un punto que consideramos interesante a estudio y que no forma parte del desarrollo de la tesis
es determinar como influye la incorporacién de los distintos aditivos utilizados en las

propiedades fisico-quimicas de los cementos experimentales formulados.

Por tanto, en base a los resultados obtenidos en los distintos estudios aceptamos nuestra

hipétesis inicial.
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7. Conclusiones

Se obtuvieron dos cementos creados especificamente para responder a las
necesidades de tratamiento pulpar en denticidon temporal y permanente joven,
en base a la utilizacién de las propiedades bioldgicas ya reconocidas de la

wollastonita.

Se propone una ratio polvo liquido de 1gr: 0,33mL, si bien, en funciéon de las
preferencias del operadory de la aplicacidn clinica, dichas proporciones pueden

ser ligeramente modificadas sin que ello altere las propiedades del producto.

Tras estudios cualitativos de manejabilidad donde se estudia la incorporacion de
la totalidad del cemento, terrosidad y la no pegajosidad al instrumento

empleado, se emplea como agente plastificante la polivinilpirrolidona.

Tras el estudio de la radiopacidad de las distintas composiciones analizadas se
seleccionan aquellas mezclas que poseen un 30% de dxido de zirconio, las cual
nos aporta unos valores de radiopacidad adecuados conforme a la normativa

ISO vigente.

Tras la caracterizacidn de ambos cementos encontramos un pH alcalino de 10,2;
liberacion de iones calcio; un comportamiento bioactivo e inicialmente
citotdxico, con un fraguado inicial de 55 minutos y final de 69 minutos para el
cemento CAC 30Z, con una porosidad e 8,4% para el WEndo 30Zy 28,2% para el
CAC 30Z.

Todos los componentes seleccionados para el desarrollo de los materiales
experimentales son accesibles, econdmicos y comercialmente accesibles. Salvo

el aluminato de calcio que requiere su sintesis en laboratorio.
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Disefio y caracterizacion de dos materiales biocerdmicos basados en B-CaSiOs; (Wollastonita) para el tratamiento
pulpar del diente temporal y permanente joven
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