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RESUMEN

Introduccion: El objetivo del estudio fue ob-
tener informacion analitica sobre la pureza
quimica y homogeneidad de los materiales
de uso endodéntico MTA-Angelus® y Bio-
dentine®.

Material y métodos: Se analizaron ambos
materiales mediante la técnica de microex-
traccion en fase sdlida (SPME), combinada
con cromatografia de gases acoplada a es-
pectrémetro de masas (GC-MS) para sepa-
rar e identificar los compuestos organicos
volatiles (COVs) contenidos. Por otro lado,
utilizando microscopia de fuerza atémica
(AFM) se estudio la topografia y rugosidad
de las superficies de dientes tras la realiza-
cion de obturaciones a retro in vitro con am-
bos cementos.

Resultados: Se identificaron diversos COVs
en ambos materiales mediante SPME GC-
MS. Entre los compuestos detectados, des-
tacaron el alfa — metilestireno (presente en
MTA-Angelus®) y el diclorometano (detec-
tado tanto en MTA-Angelus® como en Bio-
dentine®) que son potencialmente toxicos y
perjudiciales para la salud. Los resultados
del estudio con AFM demostraron la exis-
tencia de diferencias en la superficie de los
cementos. Las imagenes y rugosidad finales
fueron méas homogéneas en Biodentine®.

Conclusiones: Los cementos endoddnticos
MTA-Angelus®y Biodentine® contienen cier-
tos compuestos perjudiciales para la salud.
Se evidencia la necesidad de un control mas
exigente de los riesgos para la salud de es-
tos. El estudio AFM mostr6 que Biodentine®
presenta un superficie mas homogénea.

PALABRAS CLAVE

Biodentine; MTA; Microextraccion en fase
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ABSTRACT

Introduction: The aim of this research was
to obtain analytical information about the
chemical purity and the homogeneity of the
endodontic materials MTA Angelus™ and
Biodentine™.

Methods: On the one hand, solid phased
microextraction-gas chromatography-mass
spectrometry (SPME-GCMS) was carried
out with MTA Angelus and Biodentine mate-
rials, isolating and identifying the contained
volatile organic compounds (VOCs). On the
other hand, atomic force microscopy (AFM)
was used to study topography and rough-
ness aspects on teeth after in vitro root end
fillings with both materials.

Results: First, several VOCs have been de-
tected by SPME-GCMS in both materials. It
is noteworthy alpha methylstirene (identified
in MTA Angelus™) or dichloromethane (de-
tected both in MTA Angelus™ and Bioden-
tine™) due to its potential toxicity and harm-
ful health effects. Secondly, AFM study
showed differences among the surface ma-
terials. Final images and roughness results
showed more homogeneous cement in the
Biodentine product.

Conclusions: Endodontic cements MTA An-
gelus and Biodentine contains some harmful
health compounds. The need of a stricter
health risks control of both materials became
evident. AFM study demonstrated a more
homogenous surface in Biodentine.

KEY WORDS

Biodentine; MTA; Solid phased microextrac-
tion; Chromatography-mass spectrometry;
Volatile organic compounds; Alpha methyls-
tirene; dichloromethane.
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INTRODUCCION

El Agregado de trioxido mineral (MTA) es un cemento endo-
ddntico a base silicatos célcicos descrito por primera vez en
1993, Fue el primer material desarrollado y recomendado es-
pecificamente para sellar las vias de comunicacion entre el
sistema de conductos radiculares y la superficie externa del
diente?. Segun lo indicado en la patente, el MTA es cemento
Portland tipo | refinado al que se le afiade 6xido de bismuto
para aportarle radiopacidad®. Est4d compuesto fundamental-
mente por un 75% de silicato tricélcico, silicato dicalcico y alu-
minato férrico tetracalcico; un 20% de 6xido de bismuto; un
4,4% por sulfato de calcio dihidratado y silica cristalina; vy, fi-
nalmente, por residuos insolubles como 6xido de calcio, 6xido
de magnesio y sulfato de potasio y sodio en un 0,6%?".

Las principales ventajas son su biocompatibilidad, gran capa-
cidad de sellado y bioactividad**#, que han convertido al MTA
en el material de eleccion en sus multiples aplicaciones clinicas:
recubrimiento pulpar, pulpotomia, apicogénesis, apicoforma-
cion, reparacion de lesiones furcales, reabsorciones y perfora-
ciones radiculares, asi como obturacion a retro en cirugias
apicales*®. Sin embargo, este cemento presenta ciertos incon-
venientes muy relevantes en la practica odontolégica como un
tiempo de fraguado largo, dificultad de manejo y posibilidad de
tincion dentaria®®.

Recientemente han aparecido nuevos materiales basados en
silicatos célcicos, desarrollados con el objetivo de mejorar las
desventajas del MTA'?*3, Han recibido una considerable aten-
cion*®1415 gracias a su parecido con el MTA18 y a que com-
parten aplicaciones clinicas®.

Biodentine® (Septodont, Saint-Maur-des-Fosse’s Cedex, Fran-
cia), comercializado en 2009 y disefiado especificamente
como sustituto de la dentina'®, es uno de los que mayor po-
pularidad ha obtenido. Se presenta en un sistema de polvo
en capsulay liquido en pipeta que se mezcla en una vibradora.
El polvo estd compuesto fundamentalmente por silicato tri-
calcico, con pequefias porciones de silicato dicalcico, carbo-
nato calcico y 6xido de zirconio como radiopacificador®®-?.
Basicamente, la composicion del liquido es agua que lleva
disueltos cloruro célcico como acelerador de la reaccién para
disminuir el tiempo de fraguado y un polimero hidrosoluble
como agente reductor del agua'®?°?? para mantener un equi-
librio entre la disminucion de la cantidad de agua y la consis-
tencia de la mezcla al disminuir el ratio cemento-agua®%.
Las investigaciones realizadas hasta el momento ensalzan
las propiedades de Biodentine®, biocompatibilidad?*?°, bioac-
tividad?® y buena capacidad de sellado?"2.

Apesar de que el MTAYy el Biodentine® se colocan en contacto
con la pulpa dental y los tejidos perirradiculares, estan catalo-
gados como productos sanitarios y no como medicamentos.
Por tanto, no se realizan los controles de calidad exigidos para
estos Ultimos; como por ejemplo, la conformidad de las normas
internacionales de correcta fabricacion y buenas practicas en
laboratorio GMP (Good Manufacturing Laboratory Practice) y
GLP (Good Laboratory Practice) con sus inspecciones corres-
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pondientes. A pesar de que se han realizado muchas investi-
gaciones para evaluar la composicion y las propiedades fisicas
y quimicas de estos materiales®3202130 |g informacion dispo-
nible sobre el proceso de fabricacion tanto de MTA-Angelus®?
y Biodentine® es escasa y esta limitada a la que proporcionan
los fabricantes. Dada la similitud existente entre estos materia-
les basados en silicato y el cemento Portland, la posible inclu-
sion de metales pesados ha generado preocupacion porque
se emplazan en contacto directo con los tejidos y podrian libe-
rarse al medio bioldgico adyacente?**-%, Sin embargo, existe
escasa informacion analitica sobre la posible presencia de im-
purezas organicas volatiles.

La microextraccién en fase solida o SPME (por sus siglas en
inglés) es una técnica potente, simple y rapida muy utilizada en
quimica analitica de extraccioén de compuestos quimicos para
su posterior identificacion®. Esta técnica de preparacion de
muestra se fundamenta en la extraccion y concentracion de
compuestos organicos directamente en una fibra (o fase esta-
cionaria) de silice fundida, la cual esta recubierta de un sorbente
que, en la mayoria de los casos, se trata de uno o0 mas polimeros
extractantes®3". La microextraccion en fase sélida combinada
con cromatografia de gases (SPME GC) acoplada a detector
de espectrometria de masas (SPME GC-MS) se aplica exitosa-
mente en la extraccion de compuestos organicos volatiles y se-
mivolatiles de un amplio rango de muestras®®, ya sean gaseosas
como por ejemplo aire® o aliento®, liquidas como agua y bebi-
das?®, o sélidas como sedimentos y alimentos?®.

El microscopio de fuerza atémica o AFM (por sus siglas en in-
glés) es una técnica microscépica de alta resolucion, que genera
imagenes topogréaficas precisas de una muestra escaneando
su superficie con una sonda a escala nanométrica?’. Esa sonda
recorre la superficie de una muestra, midiendo su morfologia y
propiedades, construyendo asi una imagen en 3D de la super-
ficie?®. Ademas de las imagenes de superficies con resolucion
nanomeétrica, el AFM también permite determinar la rugosidad
de una superficie, sondear los cambios locales bajo friccion,
medir las fuerzas de superficie y comprobar los cambios en la
elasticidad local sobre la superficie de la muestra?. Entre otras
areas, el AFM se utiliza en bioquimica® y nanotecnologia“.

El objetivo de este estudio es ofrecer informacion analitica para
un mejor conocimiento de las ventajas e inconvenientes, no
s6lo en el manejo, sino también en la calidad quimica de MTA-
Angelus® y Biodentine®. Para ello, se identificaran los com-
puestos organicos volatiles presentes mediante SPME GC-MS
y se investigara la homogeneidad en superficie mediante el
uso de AFM.

MATERIAL Y METODOS
Material y equipamiento

El andlisis realizado en el presente estudio se llevo a cabo en el
laboratorio CSl Analitica (CIF B87163168 - Tres Cantos, Madrid).

PAG. 88 MAY0-JUNIO-JULIO-AGOSTO 2016.VOL. 13NUM. 2 Cl&NT. DENT.



Estudio analitico de MTA-Angelus® y Biodentine® con técnicas SPME-GCMS y AFM

Analisis SPME-GCMS

El analisis mediante GCMS se realiz6 en un cromatédgrafo de
gases modelo GC7890B acoplado a un espectrémetro de ma-
sas de cuadrupolo simple modelo 5977A, ambos de El croma-
tografo dispone de un inyector automatico COMBI PAL. Para
la separacion cromatografica se utilizé una columna capilar
modelo VA624 de VARIAN con fase estacionaria 5% con dife-
nil-95%-dimetil polixilosano y dimensiones 60 mm x 0,25 mm
ID, de 1 p de grosor.

La retencion de los compuestos volatiles mediante SPME se
realiz6 en modo automatico utilizando una fibra SPME de Su-
pelco (Bellefonte, PA, EE.UU) con fase estacionaria de 85 pm
carbonato/polidimetilsinolaxo (CAR/PDMS, codigo de color azul
claro). Para el acondicionado y limpieza de las fibras se utilizd
el sistema de acondicionamiento independiente de fribras Nurka
3900 (Nurka, Madrid, Espafia).

Las muestras fueron introducidas en viales de SPME de vidrio
con tapon de rosca y PTFE/silicona de Supelco (Bellefonte,
PA, USA) y pesadas con balanza analitica. La relacion de ma-
teriales, modelos y casa comercial utilizados en el estudio
puede observarse en la Tabla 1.

TaBLa 1. INsTrumenTal, mobelo Y
Casa comercliat UuTitizabo en et
esTubIO

Instrumento/Material Modelo Casa comercial

CG-MS 7890B-5977A Agilent
Technologies
(Palo Alto, E.E.U.U.)

Inyector automatico

COMBI PAL PAL COMBI PAL

Balanza analitica HR-120EC AY D Instrument

Acondicionador fibras

SPME Nurka390® Nurka

Fibra SPME de 85 pm

de espesor, PDMS/CAR | Cadigo azul claro SUPELCO

Viales SPME de 20 mL

con septum PTFE - SUPELCO

Andlisis AFM

El andlisis se realiz6 con un microscopio multimodo Nanoscope
Il de Bruker AXS (Billerica, Massachusetts, EE.UU), un soporte
de acero inoxidable AFM y una punta tipo FEST.

PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES
Anélisis SPME-GCMS

El estudio se realiz6 sobre dos materiales endoddnticos basa-
dos en silicato: envase de 1 gr de polvo MTA-Angelus® (Ange-
lus Solugdes Odontoldgicas, Londrina, Brasil) con nimero de
lote 33467 y una capsula monodosis de Biodentine® polvo y
otra monodosis de Biodentine® liquido (Septodont, Saint Maur-
des-Fosses, Francia) con nimero de lote B13296. Todos los
envases eran nuevos y nunca habian sido abiertos.

Se utilizaron 6 viales de vidrio SPME a los que se transfirieron:

- 200 mg de polvo de MTA-Angelus® a dos viales (100 mg en
cada uno).

- 200 mg de polvo de Biodentine® a dos viales (100 mg en
cada uno).

- 3 gotas de Biodentine® liquido a un vial.
- 1 vial vacio para ser utilizado como blanco o control negativo.

Los viales se posicionaron en la gradilla del inyector automatico
del GC-MS. La fibra SPME se colocé en el soporte del inyector
automatico tras ser acondicionada durante 30 minutos a un
flujo de 20 ml/min en el Nurka® 390 Fiber Conditioning.

La extraccion de los analitos mediante SPME en espacio de
cabeza fue llevada a cabo en modo automatico a una tempe-
ratura de 70 °C, con agitacion a 250 rpm y durante 60 minutos.

La desorcion térmica de los analitos extraidos fue realizada
en el interior del inyector automatico del cromatografo de gases
en modo splitless, durante 5 minutos a 240 °C de temperatura
(recomendacion del fabricante).

Para la separacion de los distintos compuestos se siguio el si-
guiente programa de temperaturas en el horno cromatografico:
durante los primeros 15 minutos la temperatura fue de 40° C.
Posteriormente se incrementd hasta 60 °C a 3° C/min, mante-
niéndose a esta temperatura durante un minuto. Volvié a ele-
varse hasta 160 °C a 5 °C/min y a mantenerse durante un mi-
nuto. Por dltimo, se increment6 hasta 240°C a 10 °C/miny se
mantuvo durante 11,3 minutos. El tiempo total de analisis fue
de 63 minutos. La temperatura de la interfase y de la fuente
de iones fue de 280 y 230 °C respectivamente. La ionizacién
en la fuente de impacto de electrones se hizo a 70 eV, utili-
zando un modo de adquisicion total tipo SCAN en el rango de
masas 25-650 m/z.

La identificaciéon de los compuestos detectados se realizé en
modo manual mediante comparacion de su espectro de
masas con los disponibles en la base de datos de la libreria
WINO08.

Andlisis AFM

Se seleccionaron dos incisivos centrales humanos extraidos
y preservados durante 4 meses en solucion salina. Los dientes
se radiografiaron y examinaron con un microscopio optico qui-
rargico (Zeiss, Oberkochen, Alemania) con una magnificacion
de 21,2 para comprobar si existia algun defecto en la raiz.
Los dientes seleccionados no tenian tratamiento endodontico
previo, reabsorcion radicular, fractura, crack, apice abierto o
perforacion.

Se separaron las coronas clinicas a la altura de la uniéon amelo-
cementaria con un disco de diamante a baja velocidad (Komet
Dental, Lemgo, Alemania) bajo constante refrigeracion con
agua. La longitud de la raiz se estandarizé a 16 mm.

Con una lima manual tipo K #10 de 21 mm (Dentsply Maillefer,
Ballaigues, Suiza) se permeabilizaron los conductos hasta que
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el final de la lima era visible en el foramen. Ambos dientes se
instrumentaron hasta una lima #40 utilizando la técnica step-
back, utilizandose como irrigante 10 ml de NaOCI al 4,25%
durante toda la instrumentacion. Los conductos se secaron
con puntas de papel y se obturaron con técnica de condensa-
cién lateral con gutapercha y cemento AH Plus® (Dentsply
Maillefer, Ballaigues, Suiza).

A cada diente se le realizd una reseccion apical de 90° en re-
lacion al eje longitudinal a 3 mm del &pice radicular con un
disco de diamante a baja velocidad (Komet Dental, Lemgo,
Alemania) y constante refrigeracion con agua. Posteriormente
se prepararon cavidades retrogradas de 3 mm en cada con-
ducto radicular con una punta de ultrasonidos AS3D (Satelec,
Acteon y Merignac, Francia). La obturacién de las cavidades
se realizd de forma aleatoria: la muestra n® 1 con MTA-Ange-
lus® (Angelus Solugdes Odontoldgicas, Londrina, Brasil) y la
muestra n° 2 con Biodentine® (Septodont, Saint Maur-des-
Fosses, Francia), siguiendo las instrucciones de los fabricantes
y condensandolo con un atacador de doble extremo (Analytic,
SybronEndo: Orange, CA, EE.UU). Se realizé un pulido inicial
con un condensador de bola (Kerr Dental, Orange, CA, EE.UU)
para eliminar los excesos y mejorar la adaptacion de los ma-
teriales. A continuacion se pulieron con una fresa de pulido
final de carbono de tungsteno (Komet Dental, Lemgo, Alema-
nia) colocada en una pieza de mano de alta velocidad bajo re-
frigeracion continua de agua. Las muestras se radiografiaron
en varias proyecciones para verificar la calidad de las obtura-
ciones y asegurar que no existian imperfecciones en el tercio
apical. Tras ello, se almacenaron en una gasa himeda a 37°C
durante 24 horas para permitir el fraguado de los materiales.

Se seccionaron 2 mm del tercio apical de cada muestra, per-
pendicularmente al eje axial de la raiz con un disco de dia-
mante a baja velocidad (Komet Dental, Lemgo, Alemania) bajo
continua refrigeracion con agua. Las dos secciones obtenidas
fueron cuidadosamente almacenadas en un recipiente her-
mético con una gasa himeda durante 24 horas.

Los experimentos del AFM se realizaron en modo descarga
con el fin de analizar la superficie topografica de cada muestra.
Este tipo de microscopio esta equipado con tres escaneres
de 1, 1,5 y 150 p. Cada seccion de 2 mm se colocd en la
sonda del manoscopio y se realizaron medidas en 3 areas:

Abundance

Diaz-Flores Garcia, V., Martinez Pérez, L., Escribano Otero, A., Kayali Sayadi, N.

sobre el material de obturacion, sobre el diente y sobre la in-
terfase entre diente y material (Figura 1).

RESULTADOS
Identificacion de COVs por SPME-GCMS

En las Tablas 2, 3 y 4 se describen los compuestos identifi-
cados en las muestras de MTA-Angelus®, Biodentine® polvo
y Biodentine® liquido respectivamente. Se han detectado me-
nos compuestos en la muestra MTA-Angelus® (5 COV), se-
guida de Biodentine® polvo (6 COV) y de Biodentine® liquido
(8 COV).

En la muestra en blanco no se ha detectado ninguno de los
compuestos identificados en las muestras de MTA-Angelus®,
Biodentine® polvo y Biodentine® liquido. Los picos cromato-
gréficos presentados en la muestra en blanco corresponden a
compuestos derivados del silicio propios del sangrado de la
fase estacionaria de la fibra o columna cromatogréfica y, por
tanto, no son atribuibles a las muestras.

Han sido identificados varios tipos de compuestos segun su
grupo funcional organico, entre los que cabria destacar los al-
coholes, hidrocarburos aromaticos y compuestos halogenados,
estos Ultimos a nivel de traza. Se identificé alfa-metilestireno
en las muestras de MTA-Angelus®. En todas las muestras, ex-
cepto en el blanco, se detectan trazas de diclorometano.

No se realiz6 un espectro del diclorometano porque se localizd
a nivel de trazas. Sin embargo, se sospech6 que dicho com-
puesto era diclorometano porque su espectro si se encontrd
en el cluster de iones moleculares. Para conocer la identifica-
cion final seria necesario inyectar diclorometano puro para
obtener el mismo tiempo de retencién (tr) para ambos.

Los cromatogramas obtenidos en el analisis de las muestras
se presentan en las Figuras 1 a 4, entre las que se incluye un
analisis del blanco.

AFM

En la Figura 5 se pueden observar las posiciones de las medi-
das realizadas en las muestras mediante AFM. Los resultados
obtenidos se muestran en las Figuras 6-10. Para dichas ima-
genes, los resultados destacados se detallan en la Tabla 5.

TIC: MTA-Newll. D/data.ms

300000
250000
200000
150000
100000

50000 ~
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Time -> 10.00 20.00 30.00
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100000

50000 0 l [~
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50.00 60.00 70.00 80.00

TIC: MTA-Newllj D/data.ms (*)

A

Time -> 10.00 20.00 30.00

Figura 1. Cromatogramas TIC de la muestra de MTA Angelus® por duplicado.

40.00

50.00 60.00 70.00 80.00
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TaBlLa 2. COVg PresenTes en La
muesTra MTA ANGeLus”®

TaBlLa 4. COVg PresenTes en La
muesTra BiobenTine® LiQuIDO

Factor Factor
N° Compuesto tr match CAS Area N° Compuesto tr match CAS Area
1 | *Dichloromethane | 18,480 - 75-09-2 107.930 1 | Isopropyl Alcohol 9,336 83 000067-63-0| 5.498.361
.alpha.- 2 | *Dichloromethane | 18,502 000075-09-2| 31.893
2 Methyl 41,625 95 98-83-9 1.070.520
ethylstyrene 3 | Cyclohexanone | 39,251 9  |000108941| 188919
Benzenamine,
3 2,4,6-trimethyl- 45,887 60 88-05-1 1.924.344 4 | *Benzomethanol | 45,562 000100-51-6 | 209.400
4 | Acetophenone | 46,270 94 98862 | 12.104.162 Benzenemethan,
.alpha.,.alpha.-
Benzenemethanol, 5 dimethyl- 46,743 78 000617-94-7| 91.330
Apha. alpha. ** Butanoic acid,
5 -dimethyl- 46,750 91 617-94-7 | 4.442.177 !
4 6 butyl ester 53,045 64 000109-21-7| 33.228
* A nivel de trazas Adipic acid, di
(but-2-en-1-yl)
7 ester 58,008 50 1000324-71-1f 988.046
TaBlLa 3. COVg PresenTes en La
® ** Phthalic acid,
muesTra BlobenTtine® POLVO 8 allyl ethyl ester 58,491 64 033672-94-5| 114.545

Factor
N° Compuesto tr match CAS Area
1 |[*Dichloromethane | 18,480 - 000075-09-2 | 141.184
Heptane,
2,2,4,6,6-
2 pentamethy! 40,832 83 013475-82-6 | 12.920.068
Nonane,
2,244,688
3 heptamethy! 42,430 50 004390-04-9 | 1.996.552
Oxalic acid,
isobutyl pentyl
4 ester 42,758 74 1000309-37-0] 433.365
Octane, 2,5,6-
5 trimethyl 50,772 72 062016-14-2 | 213.309
Pentane, 2,2,3,4-
6 tetramethyl 50,877 61 001176-53-4 | 238.492

* A nivel de trazas

DISCUSION
Identificacion COVs

El analisis mediante SPME GC-MS ha resultado ser eficaz y
fiable en la identificacion de compuestos orgénicos volatiles
MTA-Angelus® y Biodentine® polvo y liquido. El caracter de
esta identificacion es cualitativa, es decir, el area detectada
se refiere a la calidad del pico cromatografico y no a la con-
centracion. Los compuestos detectados a nivel de traza s6lo
indican una menor cantidad, pero no concentraciones exactas.

Segun los resultados obtenidos y detallados en las Tablas 2
a 5, han sido identificados varios COVs potencialmente toxicos
en todas las muestras, exceptuando la muestra en blanco.
En la muestra de MTA-Angelus®, se identificé alfa-metilesti-
leno. Este compuesto esta clasificado como posible carcino-
génico para humanos (nivel 2B) por la Agencia Internacional
para la Investigacion del Cancer (IARC), organismo depen-
diente de la Organizacién Mundial de la Salud?. El alfa-meti-
lestileno es un liquido incoloro. Se trata de un hidrocarburo

* A nivel de trazas ** Relacionado con plasticos (recipiente)

aromatico de alto volumen de produccion que se emplea en
la industria principalmente para mejorar la dureza y la resis-
tencia de los polimeros frente a altas temperaturas, funda-
mentalmente plasticos, gomas y revestimientos. Las investi-
gaciones sobre la toxicidad y carcinogenicidad en humanos
son escasas. En animales de experimentacion ha ocasionado
cancer renal y leucemia en ratones macho y cancer hepatico
en hembras tras su inhalacion. También se han observado
nefropatias y hepatotoxicidad en roedores?. Puede ser ab-
sorhido por el cuerpo mediante inhalacion, ingestién o a través
de la piel*.

Cabe destacar también la presencia de diclorometano, com-
puesto halogenado detectado en todas las muestras de estu-
dio excepto en la muestra en blanco. Esta clasificado como
posible carcinogénico para humanos (nivel 2A) por la IARC?.
Se trata de un liquido incoloro de olor penetrante y puede ser
absorbido por el organismo por inhalacion o ingestion*?. Existe
evidencia limitada de carcinogenicidad en humanos, pero su-
ficiente evidencia en animales de experimentacion**4. Este
compuesto se fabrica para ser utilizado en multitud de proce-
sos industriales, fundamentalmente como solvente extrac-
tante?®. También se encuentra en pinturas, aerosoles, pestici-
das y decapantes de metal y pinturas?®.

En la muestra Biodentine® liquido se han identificado alcoholes
y cetonas, compuestos encontrados habitualmente en los pro-
ductos farmacéuticos. Debido a la rapidez en el secado, estos
alcoholes podrian explicar la disminucion en el tiempo de fra-
guado de Biodentine® comparado con el de MTA
que emplea solo agua destilada para mezclar el polvo. Sin
embargo, no existe informacion disponible sobre la benzea-
mina 2*¢-trimetil-acetofenona, identificada en la muestra de
MTA-Angelus®. Se debe resaltar también la presencia de hi-
drocarburos saturados ramificados en la muestra de Bioden-
tine®, ya que este tipo de productos esté asociado usualmente
a los productos petroliferos.
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Figura 2. Cromatogramas TIC de la muestra de Biodentine® polvo por duplicado.
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Figura 3. Cromatograma TIC de la muestra de Biodentine® liquido.
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Figura 4. Cromatograma TIC de la muestra en blanco.

Los fabricantes de MTA-Angelus® y de Biodentine®®?° ase-
guran llevar a cabo un proceso de fabricacién bajo un estricto
control de calidad, a partir de materias primas de maxima pu-
reza y hornos de altas temperaturas con gran precision, donde
obtienen un conglomerado o clinker que tras enfriarse, es tri-
turado y pulverizado hasta conseguir un tamafio de particulas
Optimo para su aplicacion clinica. Tomando como referencia
el proceso de fabricacion del cemento Portland original, donde
las altas temperaturas utilizadas en los hornos superan los
1400 °C provocarian que cualquier compuesto volatil presente

40.00

50.00 60.00 70.00 80.00

fuera eliminado por evaporacion a través de la chimenea®,
cabe sospechar que los COVs identificados en este estudio
se habrian incorporado en los procesos posteriores a la fabri-
cacion del clinker, como por ejemplo, durante el molido, es-
polvoreado o envasado del producto.

La ficha de datos de seguridad (MSDS) de un producto es un
documento facilitado por el fabricante que debe incluir, entre
otros datos, toda la informacion relativa a los peligros para la
salud y el medio ambiente, identificacion de los peligros, control
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Loncha de diente

MTA o
Biodentine

Figura 5. Posiciones de las medidas realizadas en las muestras mediante AFM: Medida 1, zona
central del material fraguado en el diente; Medida 2, interfase diente-material;, Medida 3, diente.
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Figura 8. MTA —diente, zona diente (medida zona 3).

CIEMT. DEMNT. VOL. 13 NUM. 2 MAYO-JUNIO-JULIO-AGOSTO 2016. PAG. 93

X{pm]

i 3 PR TP T N )
02 4-6 8 W 12 14

Number of events

2000

|

1000;

500/

O

III

“ -

05 15223}54

Figura 7. MTA-diente zona centro 02(medida zona 1).

! 1
2 4 8 %
X{pm]

o iz

Number of events

3000}

2500|

1500

1000

500

L 0 UM/ DA A

agni!m ) Imlm,,...,.k_.

157 3% 3
Heaght [m]

Figura 9. Biodentine-diente, zona centro (medida zona 1).

13




Number of events

| [l'ﬁh

| l{llm.-..l..,....[
4 5 [3

|
1l |
- I ‘
Ildl. v 2
1 2 3

Height [pm]

Figura 10. Biodentine-diente, zona interfase (medida zona 2).

de exposicion, composicion y propiedades fisico quimicas,
informacion toxicologica y medidas de primeros auxilios. En la
MSDS de MTA-Angelus® no existe ningn apartado sobre los
COV?®, En la de Biodentine® si, pero indican la presencia de
0,00 % de los mismos®. Por tanto, este estudio demuestra
que los riesgos para la salud por la utilizacién de MTA-Angelus®
ylo Biodentine® son desconocidos o estan insuficientemente
descritos en sus correspondientes MSDS. Este resultado con-
cuerda con estudios previos sobre los compuestos quimicos
presentes en otros materiales dentales, los cuales revelan la
falta de informacién veraz en las mismas 647,

Diaz-Flores Garcia, V., Martinez Pérez, L., Escribano Otero, A., Kayali Sayadi, N.

El resultado de esta investigacion hace cuestionar la normativa
de seguridad que siguen los materiales odontoldgicos previos
a la autorizacion para su venta y utilizacion odontologica y
pone de manifiesto la necesidad de un control mas exigente
de los riesgos para la salud de los materiales dentales y del
desarrollo de regulaciones mas especificas y exhaustivas.
Dichos compuestos podrian tener impacto tanto en la bio-
compatibilidad del producto como en la seguridad de su uso
para el paciente y el profesional.

La exposicion continuada a los COV en pequefias concentra-
ciones debe preocupar, pues, a pesar de que las cantidades
detectadas en este estudio son pequefias, estos compuestos
son liposolubles y bioacumulables, es decir, que son solubles
en los lipidos, por los que tienen gran afinidad, acumulandose
en los tejidos grasos de los seres vivos*®4,

AFM

El andlisis mediante AFM ha mostrado que el cemento Bio-
dentine® es mas homogéneo que el MTA-Angelus® en las zo-
nas estudiadas. Aun asi, se observé una elevada rugosidad
en las zona de interfase. Se obtuvieron imagenes con muchos
saltos en la muestra Biodentine®, mientras que no fue posible
conseguir una imagen de la muestra MTA-Angelus® debido
a las continuas irregularidades de la superficie. Estas dife-
rencias obtenidas podrian estar relacionadas con la diferente
composicién quimica de ambos materiales®.

Attik y cols., obtuvieron resultados similares de nanorugosidad
al comparar Biodentine® y MTA Pro-Root® mediante un andlisis
con AFM®, por lo que los diferentes resultados obtenidos en
este estudio al comparar Biodentine® con MTA-Angelus po-
drian deberse a las diferencias en la composicion entre las
diferentes marcas comerciales de MTA®,

TaBLa 5. ResuLTabos bel anaulsis AFM

Descripcion y medida

Muestra

Medida 1 zona (centro del MTA)

Resultados

Histograma de ugosidades poco homogéneo,

indicando una altura mas frecuente en eje z de superficie comprendida entre
(0.75-1.5) pm. Se calcula una rugosidad media de 0.31 um. La medida fue 6y7
realizada en un barrido de 10 um en el eje x y fue complicado obtener una
imagen nitida debido a grandes diferencias en superficie.

Figura

MTA - diente Medida 2 zona Interfase MTA-Diente

No se pudo realizar la medida en esta zona por ser muy rugosa y heterogénea -

Medida 3 Centro del diente

Histograma de rugosidades homogéneo, con una altura més frecuente en
eje z de superficie comprendida entre 250-325 nm, indicando superficie con
poca rugosidad. Esto se verifica con la rugosidad media calculada en 82.6 nm. 8
La medida fue realizada en un barrido de 15 pm en el eje x y no hubo
complicaciones por ser superficie con rugosidad adecuada para este tipo

de técnicas

Histograma de rugosidades poco gausiano, indicando una altura mas frecuente
en eje z de superficie comprendida entre (1-1.25) pm. Se calcula una rugosidad
media de 0.32 um. La medida fue realizada en un barrido de 15 um en 9
el eje x y fue complicado obtener una imagen nitida debido a grandes
diferencias en superficie.

Medida 1 zona centro Biodentine

Se pudo conseguir imagenes y datos en esta zona con este producto, pero
son imagenes poco nitidas y con muchos saltos debido a la gran rugosidad.
Se calcula una rugosidad media de 0.6 pm. El histograma de rugosidades 10
es bastante ancho, abracando las alturas méas frecuentes en el margen
comprendido entre (1-2.5) pum.

Biodentine - diente

Medida 2 zona interfase
diente-biodentine

Medida 3 zona Centro diente Mismo resultado que “Medida Centro del diente” en MTA
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Un aumento de la rugosidad de este tipo de materiales incre-
menta las propiedades de adhesion y crecimiento celular a
través de las interacciones con la superficie®*. Dado que tanto
el MTAy como el Biodentine® son materiales bioactivos®®, una
mayor rugosidad topogréafica supondria una mejor superficie
para la adsorcion proteinica y mejoraria la aposicion celular.
Sin embargo, una superficie mas homogénea del material
podria resultar en unas mejores propiedades mecanicas. Son
necesarias mas investigaciones para ofrecer una mejor com-
prension de la importancia de la topografia de la superficie.

CONCLUSIONES

En este estudio, se llevo a cabo un analisis fisico-quimico
con SPME-GCMS y AFM en materiales endodonticos (MTA-
Angelus® y Biodentine®) para comprender mejor las propie-
dades quimicas y sus correspondientes ventajas e inconve-
nientes.
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