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RESUMEN

Objetivo. El objetivo de este estudio fue determinar, el pH, la
conductividad y la solubilidad al someter el agregado trié-
xido mineral (MTA) y el cemento Pértland (CP) a diferentes
irrigantes utilizados en endodoncia.

Material y Métodos. Se estudiaron un total de 210 muestras,
105 de cemento ProRoot MTA® blanco y 105 de CP blanco. Se
seleccionaron los siguientes irrigantes: hipoclorito sédico al
2,5% vy al 5%, acido citrico al 10% y al 20%, clorhexidina al 2%,
EDTA al 17%, y suero fisiolégico como control. Se expusieron
15 muestras de MTA y 15 de CP a cada tipo de irrigante. Se
midieron los resultados a 1, 5, 15, 30 y 60 minutos.
Resultados. La mayoria de cambios del pH y la conductividad
fueron de pequetia magnitud, aunque estadisticamente sig-
nificativos. Destacan la alcalinizacién del suero fisiolégico y
la acidificacién del hipoclorito sédico. Con MTA disminuye
la conductividad en hipoclorito sédico y aumenta la con-
ductividad en EDTA. Con CP hubo una mayor pérdida de
conductividad del hipoclorito sédico y del acido citrico. To-
das las muestras disminuyeron el peso considerablemente
después de la exposicién a cualquiera de los irrigantes, y en
general ésta fue mayor para el CP que el MTA.

Conclusiones. El contacto del material de reparacién con los
irrigantes utilizados habitualmente en endodoncia altera
poco el pH y la conductividad pero aumenta marcadamen-
te su solubilidad. Estos cambios afectan menos al MTA que
al CP.

Palabras clave: Agregado triéxido mineral; cemento Portland;
conductividad; irrigantes endodonticos pH; solubilidad.

ABSTRACT

Objective. The aim of this study was to determine changes to
PH, conductivity, and solubility when mineral trioxide aggre-
gate (MTA) and Portland cement (PC) are exposed to different
endodontic irrigants.

Methods. The study included a total of 210 samples, 105
white ProRoot MTA® cement and 105 white PC cement. The
following irrigants were tested: 2.5% and 5% sodium hypo-
chlorite, 10% and 20% citric acid, 2% chlorhexidine, 17%
ethylenediamine tetra-acetic acid (EDTA), and physiological
serum as a control. Fifteen samples of each material were
exposed to each irrigant. PH, conductivity, and solubility were
measured at baseline and after 1, 5, 15, 30 and 60 minutes
exposure to irrigants.

Results. Most changes in pH and conductivity were of small
magnitude, although statistically significant. For MTA and
PC physical serum produced alkalinization, while sodium
hypochlorite produced acidification. MTA lost conductivity
when exposed to sodium hypochlorite but this increased with
exposure to EDTA. PC underwent greater losses of conduc-
tivity when exposed to sodium hypochlorite and citric acid.
All samples decreased in weight significantly after exposure
to any of the irrigants, and the loss was generally greater for
PC than MTA.

Conclusions. When repair materials are exposed to the irri-
gants normally used in endodontics, pH levels and conducti-
vity alter slightly, while solubility increases markedly. These
effects were greater for PC than MTA.

Key words: Conductivity; Endodontic irrigants; Mineral
trioxide aggregate; pH; Portland cement; Solubility.
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INTRODUCCION

El agregado triéxido mineral (MTA) es un polvo que
consiste en finas particulas hidrofilicas que fraguan en
presencia de humedad. SupH es de 12,5 y endurece a las
cuatro horas de realizar la mezcla con agua destilada®?.

La similitud del MTA con el cemento Portland (CP) se
informo en el afio 2000 por Estrela y cols.® que compara-
ron MTA blanco con CP blanco y mostraron que los dos
tipos de cemento tenian elementos constitutivos simila-
res, excepto el 6xido de bismuto en el MTA. Otros estudios
obtuvieron resultados similares al comparar MTA con
CP“”. Tanto MTA como el CP eran biocompatibles®.

Las indicaciones clinicas fueron explicadas amplia-
mente por Torabinejad y Chivian®: recubrimiento pulpar,
pulpotomias, obturacién apical (retrégrada y ortograda),
reparacién de perforaciones y de fracturas verticales.
Posteriormente se han ido publicando mas aportaciones
como la obturacién completa del conducto con MTA tras
una reendodoncia, dens in dente, perforaciones apicales y
el tratamiento de fracturas horizontales®®2.

En condiciones clinicas el material se coloca en el
conducto radicular o cdmara pulpar, donde un entorno
acido puede haber sido generado por las bacterias o la in-
flamacién. El pH bajo aparece como un factor importante
que puede reducir la dureza y debilitar la ultraestructura
de los materiales de reparacién de la perforacion®19.
Un pH acido puede inhibir el establecimiento de reac-
ciones, afectar a la adhesién y aumentar la solubilidad
de los materiales, puede causar la corrosién acida en la
que el hidréxido de calcio, el silicato calcico hidratado
(CSH), y el sulfoaluminato de calcio se descomponen
para producir porosidades®. La capacidad de sellado
del material puede ser directa o indirectamente afectada
por estos cambios fisicos en los materiales®. El pH bajo
en el interior de los conductos también puede afectar la
hidratacion del MTA produciendo menor dureza super-
ficial, mas porosidad y menor adhesién a la dentina®).

La reparacién temprana de las perforaciones de la
furca y de las reabsorciones radiculares minimiza la
contaminacién bacteriana®-?? y la irritacién que pue-
den causar los irrigantes en los tejidos periodontales®).
Después de la formacién de la barrera de cemento el
tratamiento endoddncico puede realizarse con diversos
irrigantes para desinfectar el sistema de conductos ra-
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INTRODUCTION

Mineral trioxide aggregate (MTA) is a powder con-
sisting of fine hydrophilic particles that sets under wet
conditions. Its pH is 12.5 and the material hardens within
4 hours after being mixed with distilled water®?.

In 2000, Estrela et al.® compared white MTA and whi-
te Portland cement (PC), showing that the two materials
have similar constituent elements, with the exception of
bismuth oxide added to MTA. Other studies comparing
MTA with PC have obtained similar results*”. Both MTA
and PC are biocompatible®,

Torabinejad and Chivian have provided detailed in-
formation about the clinical indications for the use of
these materials?, namely: pulp capping; pulpotomy; root
canal filling (retrograde and orthograde); perforation and
vertical fracture repair. Subsequently, additional uses
have been reported including endodontic retreatment,
complete root canal filling, dens in dente, root perforation
repair and horizontal fracture repairt*!?.

Under clinical conditions, when a material is placed
in the root canal or pulp chamber, it may be exposed
to an acidic environment caused by bacteria or inflam-
mation. Low pH would appear to be an important factor
in reducing the repair material’s hardness and weakening
its ultrastructure®*. An acidic pH can inhibit reactions,
affecting the material's adhesion and increasing its solu-
bility, or cause acid corrosion whereby calcium hydroxide,
calcium silicate hydrate (CSH) and calcium sulfoalumina-
te decompose producing porosities®®. The sealing capacity
of the material may be directly or indirectly affected by
these physical changes!™). Low pH inside root canals can
affect MTA hydration causing decreased surface hardness,
greater porosity and decreased adhesion to dentine®*),

Early repairing furcal perforations and root resorption
minimizes bacterial contamination®??), and the irritation
of periodontal tissues can be caused by the use of endo-
dontic irrigants®. After establishing a cement barrier,
endodontic treatment involves diverse irrigants used to
disinfect the root canal system, and chelators used to
eliminate the smear layer. Although contact with irri-
gants can alter the properties of cements®®, the effects
of these irrigant substances on the MTA surface in terms
of possible corrosion and dissolution have hardly been
investigated.
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diculares y con quelantes para eliminar el barrillo den-
tinario. El efecto de estas sustancias irrigadoras en la
superficie del MTA en cuanto a corrosiéon y disolucién
del cemento se ha investigado escasamente. El contacto
de los irrigantes con el cemento puede alterar las pro-
piedades del mismo®.

El objetivo del presente estudio in vitro es conocer
aspectos del comportamiento del CP y del MTA blanco
al exponerse a los irrigantes habitualmente usados en
endodoncia. En concreto se describen los cambios en el
pH, la conductividad y la solubilidad de los materiales.

MATERIAL Y METODOS

Materiales y preparacién de las muestras

Se realizé un estudio experimental con un total de
210 muestras de dos tipos de material: 105 muestras
de ProRoot MTA® blanco, (Dentsply, Maillefer, Ballaigues,
Suiza) y 105 muestras de CP blanco blanco (Cemex Es-
pafia BL II/B-LL 42, SR UNE 80305, Madrid, Espafia). Se
expusieron a seis tipos de irrigacién: hipoclorito sédico al
2,5% y 5%, acido citrico al 10% y 20%, clorhexidina al 2%
y &cido etilendiaminotetraacético (EDTA) al 17%, con un
grupo control expuesto a suero fisiologico. A cada tipo de
irrigante se expusieron 15 muestras de MTA y 15 de CP.

El procedimiento de elaboracién de las muestras fue
el mismo para los dos tipos de cemento. Las muestras se
realizaron usando como molde un tubo de silicona de 0,5
cm de altura por 2 mm de didmetro interno. Se mezclaron
el polvo de los dos cementos del ProRoot MTA®y CP con
agua destilada con proporcién 1:3 tal y como indica el
fabricante. Se introdujo el cemento en el tubo con ataca-
dores de amalgama. Las muestras se dejaron fraguar 48
horas a temperatura ambiente. Posteriormente se pro-
cedi6 al pulido de las superficies con disco diamantado
montado en pieza de mano. Las muestras se numeraron
e identificaron segin los irrigantes correspondientes.

Determinacién de pH, conductividad y solubilidad

En primer lugar se colocaron 15 ml de cada irrigante
en un vial. Se puso un nicleo magnético para poder agi-
tar durante la cinética. Se midi6 el pH con el pH-metro
GLP 22 (Crison Instruments, S.A., Alella, Espafia) y la con-
ductividad en mS/cm con el Conductimetro EC-METER
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The aim of this in vitro study was to determine the
behavior of PC and white MTA when exposed to the irri-
gants habitually used in endodontic treatment. In parti-
cular the study evaluated changes to the materials’ pH
levels, conductivity, and solubility.

MATERIAL AND METHODS

Materials and sample preparation

This in vitro experimental study used a total of 210
samples of two different endodontic repair materials:
105 samples of white ProRoot MTA® (Dentsply, Maillefer,
Ballaigues, Switzerland) and 105 samples of white Port-
land cement (PC) (Cemex Espafia BL II/B-LL 42, 5R UNE
80305, Madrid, Spain). The samples were immersed in
six irrigants: 2.5%and 5% sodium hypochlorite, 10% and
20% citric acid, 2% chlorhexidine, 17% ethylenediamine
tetra-acetic acid (EDTA), and physiological serum as a
control. Fifteen MTA and 15 PC samples were exposed
to each of the six irrigants.

Sample fabrication was carried out following the
same procedure for both types of cement. The samples
were cast using a silicon tube as a mold (0,5 cm in hei-
ght, with an internal diameter of 2 mm). The ProRoot
MTA® and PC powders were mixed with distilled water
in a proportion of 1:3 as indicated by the manufacturers.
The cements were placed in the tube using amalgam
pluggers. The samples were left to set for 48 hours at
room temperature. Then, their surfaces were polished
with a diamond disc (Diamond Scheibe n°® 355, Edenta,
Au, Switzerland) mounted in a hand-piece. The samples
were numbered and grouped according to each corres-
ponding irrigant.

Measuring pH, conductivity and solubility

Firstly, 15 ml of each irrigant were placed in vials. A
magnetic stirrer was used to agitate the samples. PH was
measured with the GLP 22 pH meter (Crison Instruments,
S.A., Alella, Spain) and conductivity was registered in mS/
cm using the EC-METER BASIC 30 conductometer (Crison
Instruments, S.A., Alella, Spain). Values were registered at
baseline (time: t=0). Then the PC and MTA samples were
placed in the irrigants with samples remaining submer-
ged for different periods: 1, 5, 15, 30, and 60 minutes.
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BASIC 30 (Crison Instruments, S.A., Alella, Espafia). Se
registraron los valores correspondientes al tiempo t=0
minutos. A continuacién se afladié la muestra y se midié
el pH y la conductividad en la solucién irrigante con la
muestra sumergida en distintos tiempos: a 1, 5, 15, 30
y 60 minutos.

Para el calculo de la solubilidad se pesaron previa-
mente las muestras en una balanza analitica de preci-
sién de 0,001 ga 11 Og (Mettler-Toledo GmbH, Greifensee,
Suiza). Una vez acabado el estudio del pH y la conduc-
tividad se lavaron las muestras con agua destilada. Se
filtraron y se secaron las muestras a 105°C durante 24
h. Se pesaron nuevamente las muestras y se calcul6 la
diferencia de peso Se utiliz la formula de la solubilidad
del estudio de Gandolfi y cols.® mediante el porcentaje
de variacién del peso.

Analisis estadistico

Se realiz6 un andlisis descriptivo de la modificacién
en el minuto 1, 5, 15, 30 y 60 del pH y la conductividad
respecto la situacién basal. La solubilidad correspondié
a los cambios de peso tras 60 minutos de exposicion a
los irrigantes. Previamente se realizé la prueba de Shapi-
ro-Wilks y Kolmogorov-Smirnov para verificarse que las
variables seguian una distribucién no normal.

Para el analisis de los cambios temporales de las va-
riables (tiempo 0-15 y 0-60) se utilizé el test no paramé-
trico de Wilcoxon para datos apareados. Para determinar
si habia diferencias significativas entre los 14 tipos de
muestras se realizé la prueba de Kruskal- Wallis. Cuando
la prueba genérica de Kruskal-Wallis era significativa (p <
0,05), se realizo el test post hoc de Tukey para determinar
entre qué muestras habia diferencias.

Para determinar si habian diferencias entre las mues-
tras de MTA y CP en cada tiempo del estudio se utilizé la
prueba no paramétrica U de Mann-Whitney.

En todos los analisis se ha establecido el nivel de
significaciéon estadistica (p<0,05).

RESULTADOS

El pH de la solucién irrigante al inicio del estudio
varid seguin la acidez o alcalinidad de la correspondiente
disolucién. En la Tabla 1 se describen los cambios del
pH observados. Si bien la mayoria de cambios del pH
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To calculate the samples’ solubility, the samples were
weighed at baseline using an analytical precision balance
calibrated from 0.001g to 110g (Mettler-Toledo GmbH,
Greifensee, Switzerland). When pH and conductivity had
been evaluated, the samples were washed in distilled wa-
ter, drained, and dried at 105 °C for 24 hours. The samples
were weighed again calculating the difference in weight
from baseline. The solubility formula presented by Gan-
dolfi et al. in an earlier study® was used to calculate the
percentage of weight variation.

Statistical analysis

Descriptive analysis of changes in pH and conducti-
vity at 1, 5, 15, 30 and 60 minutes were made comparing
the data with baseline measurements. Solubility was eva-
luated by changes in weight after 60 minutes exposure
to the irrigants. Shapiro-Wilks and Kolmogorov-Smirnov
tests were applied to check that data were distributed
normally.

Analysis of changes over time (time 0-15 and 0-60
minutes) were performed with the Wilcoxon non-para-
metric test for paired data. The Kruskal-Wallis test was
applied to determine the presence of significant diffe-
rences among the 14 sample groups. When the generic
Kruskal-Wallis test identified statistical significance (p
< 0.05), Tukey’s post hoc test was applied to determine
which of the samples presented differences.

The non-parametric Mann Whitney test was used
to identify differences between MTA and PC at each
study time. Significance was established as p<0.05 for
all analyses.

RESULTS

Baseline pH values of the irrigant solutions varied in
acidy or alkalinity. Table 1 shows the pH changes obtai-
ned. Even though most of the pH changes were statisti-
cally significant, they were of small magnitude. For MTA,
alkalinization with physiological serum was notable, as
was acidification with sodium hypochlorite. PC samples
underwent alkalinization with physiological serum and
chlorhexidine, and acidification with sodium hypochlo-
rite. When comparing pH changes between MTA and PC,
the most notable changes were MTA’s greater alkalini-
zation in physiological serum, and PC alkalinization in
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Tabla 1 Cambios del pH a los 15 y 60 minutos de exposicién de las muestras de MTA y CP a los distintos tipos de irrigantes

pH
Diferencia tiempos 15-0 Diferencia tiempos 60-0
Media (DE) Mediana (P25-P75) p-valor Media (DE) Mediana (P25-P75)  p-valor
MTA + Suero 3,3(0,6) 35(2,7;3,8) 0,001 3,6 (0,5) 3,6 (3,3;4,0) 0,001
MTA + clorhexidina 04(0,2) 0,4 (0,3;0,5) 0,001 0,6 (0,5) 004 (0,3; 0,9) 0,001
MTA + hipoclorito NA 2,5% -0,3(0,2) -0,3(-0,4; -0,2) 0,001 -0,9 (0,3) -0,9 (-1,2; 0,6) 0,001
MTA + hipoclorito NA 5% -0,1(0,) -01(-0,1; -0,1) 0,001 -0,5(0,3) -0,4 (-0,6;-0,3) 0,001
MTA + 4c citrico 10% 0,0(0,7) 0,0 (-0,1; 0,0) 0,262 0,0 (0,1) 0,0 (-0,1;0,0) 0,140
MTA + 4c citrico 20% -0,1(0,) -0,1(-0,2; 0,0) 0,006 -0,1(0,0) -0,1(-0,1; 0,0) 0,003
MTA + EDTA 0,0 (0,1) 0,0 (0,0;0,0) 0,169 -0,1(0,2) 0,0 (-0,1; 0,0) 0,167
Total MTA 0,5(1,2) 0,0 (-0,1;0,3) 0,579 0,4 (1,4) 0 (-o 3;0,3) 0,721
CP + suero 2,1(0,7) 2,1(1,8;27) 0,001 1,4 (0,8) 1(0,8;1,9) 0,001
CP + clorhexidina 02(0,3) 0,1(-0,1;0,4) 0,038 1,3(0,9) 3(0,4;2,0) 0,001
CP + hipoclorito NA 2,5% -0,3(0,3) -0,2 (-0,5; -0,1) 0,004 1,4 (0,3) 1,5 (-1,7;1,3) 0,001
CP + hipoclorito NA 5% 02(0,2) -0,2 (-0,3;0,1) 0,001 -1,0 (0,5) -0,8 (-1,5,0,7) 0,001
CP + 4c citrico 10% 0,0(0,) 0,0 (0,0; 0,0) 0,392 0,1(0,1) 1(0,1;0,1) 0,010
CP + 4c citrico 20% 02(0,2) 03(0,1;03) 0,001 03(0,2) 4(0,2;0,4) 0,001
CP + EDTA -0,1(0,1) 0,0 (-0,1;0,0) 0,005 -0,1(0,1) -0,1(-0,2; 0,0) 0,016
Total CP 0,3(0,8) 0,0 (-0,1;0,3) 0,193 0,1(1,1) 0,1(-0,7;0,4) 0,379

DE= desviacién estdndar, P25-P75= percentiles 25y 75.

Table 1 Changes in pH after 15 and 60 minutes exposure of MTA and PC to different irrigants

MTA + serum

MTA + chlorhexidina
MTA + 2,5% hypochlorite
MTA + 5% hypochlorite
MTA + 10% citric acid
MTA + 20% citric acid
MTA + EDTA

Total MTA

PC + serum

PC + chlorhexidina

PC + 2,5% hypochlorite
PC + 5% hypochlorite
PC + 10% citric acid

PC + 20% citric acid

PC + EDTA

Total PC

33(0,6)
04(02)
-03(0,2)
-0,1(0,1)
0,0 (0,1)
-0,1(0,1)

02(0,2)
-0,1(0,2)
03(0.8)

3,5(2,7-38)
04(03-0,5)
-03(-04--02)
-01(-0,1--0,1)
0,0 (-0,1-0,0)
-0,1(-0,2-0,0)
0,0 (0,0-0,)
0,0 (-0,1-03)
21(1,8-27)
0,1(-0,1-0,4)
-0.2 (-05--0,1)
20,2 (-0,3-0,1)
0,0 (0,0-0,)
03(0,1-03)
0,0 (-0,1-0,0)
0,0(-0,1-0,3)

DE= desviacién estdndar, P25-P75= percentiles 25y 75.

14 N

0,001
0,001
0,001
0,001
0,262
0,006
0,169
0,579
0,001
0,038
0,004
0,001
0,392
0,001
0,005
0,193

3,6 (0,5)
0,6 (0,5)
-0,9(0,3)
-0,5(0,3)
0,0 (0,1)
-0,1 (0,0)
-0,1(0,2)
0,4 (1,4)
14 (0,8)
1,3(09)
-14(0,3)
-1,0(0,5)
0,1(0,1)
03(02)
-0,1(0,1)
01(1,1)

3,6 (3,3; 4,0) 0,001
004 (0,3; 0,9) 0,001
20,9 (-1,2;0,6) 0,001

-0,4 (-0,6;-0,3) 0,001

0,0 (-0,1;0,0) 0,140
-0,1(-0,1;0,0) 0,003
0,0 (-0,1;0,0) 0,167
00 (-0 3,0,3) 0,721

1(0,8;1,9) 0,001
3(0,4; 2,0) 0,001
15 (-17;1,3) 0,001
—08(15'07) 0,001
1(0,1;0,) 0,010
4(0,2;0,4) 0,001
-0,1(-0,2;0,0) 0,016
0,1(-0,7;0,4) 0,379
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Tabla 2 Cambios de la conductividad a los 15 y 60 minutos de exposicion de las muestras de MTA y CP a los distintos tipos
de irrigantes en mS/cm

Conductividad
Diferencia tiempos 15-0 Diferencia tiempos 60-0

Media (DE) Mediana (P25-P75) p-valor Media (DE) Mediana (P25-P75)  p-valor
MTA + suero 0,01 (0,15) 0,02 (-0,06 — 0,09) 0,798 -0,09(0,24)  -0,07 (-0,21-0,06) 0,182
MTA + clorhexidina 0,04 (0,09) 0,02 (0,0-0,15) 0,041 0,11 (0,07) 0,15 (0,04 - 0,30) 0,001
MTA + hipoclorito NA 2,5% 0,52 (0,50) 0,40 (0,20 - 0,80) 0,004 -1,55(5,87)  -0,10 (-0,40-0,30) 0,659
MTA + hipoclorito NA 5% 0,26 (0,81) 0,40 (-0,20 - 0,80) 0,073 -1,00(0,97)  -1,00(-1,20-0,50) 0,006
MTA + 4c citrico 10% -0,17 (0,06)  -0,16(-0,21--0,13) 0,001 -0,51(0,13)  -047 (-056--040) 0,001
MTA + 4c citrico 20% -0,12 (0,05  -0,11(-0,14 - -0,09) 0,001 -033(0,05)  -033(-0,36--028) 0,001
MTA + EDTA 0,15 (0,24) 0,20 (-0,10 - 0,30) 0,027 1,25 (0,72 1,10 (0,50 - 1,80) 0,001
Total MTA 0,10 (0,43) 0,00 (-0,13 - 0,22) 0,144 -0,30 (2,35) -0,20 (-0,44 - 0,17) 0,014
CP + suero 0,28 (0,24) 0,32 (0,12 - 0,46) 0,001 -0,02 (0,40) 0,00 (-0,26 - 0,23) 1,00
CP + clorhexidina 0,01 (0,01) 0,01 (0,00 - 0,001) 0,146 0,01 (0,03) 0,01 (-001 -0,02) 0,118
CP + hipoclorito NA 2,5% -0,37 (1,04)  -0,30 (-0,80 - -0,10) 0,26 -0,77/0,89)  -1,00(-1,40-0,10) 0,018
CP + hipoclorito NA 5% 0,29 (1,32) -0,30 (0,90 - 1,20) 0,509 -311(4:83)  -2,10(-3,80--0,80) 0,003
CP + 4c citrico 10% -0,09 (0,14)  -0,14 (-0,20-0,00) 0,026 -0,63(0,18)  -0,66 (-0,75--0,54) 0,001
CP + 4c citrico 20% -0,40 (0,09  -0,40 (-0,49 - -0,33) 0,001 -1,19(0,21)  -1,17(-136-1,03) 0,001
CP + EDTA 0,34 (1,13) 0,01 (-0,02 - 0,20) 0,187 0,27 (1,21) 0,04 (-0,10 - 0,18) 0,495
Total CP 001(0,80)  -0,02(-0,31--0,10) 0,072 -078(2,15  -0,50 (-1,08-0,01)  <0,001

DE= desviacién estdndar, P25-P75= percentiles 25y 75.

Table 2 Changes in conductivity of MTA and PC after 15 and 60 minutes exposure to different irrigants

MTA + serum 0,01 (0,15) 0,02 (-0,06; 0,09) 0,798 -0,09 (0,24) -0,07 (-0,21; 0,06) 0,182
MTA + chlorhexidina 0,04 (0,09) 0,02 (0,0; 0,15) 0,041 0,11 (0,07) 0,15 (0,04; 0,30) 0,001
MTA + 2,5% hypochlorite 0,52 (0,50) 0,40 (0,20; 0,30) 0,004 -1,55 (5,87) -0,10 (-0,40; 0,30) 0,659
MTA + 5% hypochlorite 0,26 (0,81) 0,40 (-0,20; 0,80) 0,073 -1,00 (0,97) -1,00 (-1,20; 0,50) 0,006
MTA + 10% citric acid -0,17 (0,06)  -0,16 (-0,21;-0,13) 0,001 -0,51(0,13) -0,47 (-056; -0,40) 0,001
MTA + 20% citric acid -0,12(0,05)  -0,11(-0,14; -0,09) 0,001 -033(0,05)  -0,33(-036;-028) 0,001
MTA + EDTA 0,15 (0,24) 0,20 (-0,10; 0,30) 0,027 1,25 (0,72 1,10 (0,50; 1,80) 0,001
Total MTA 0,10 (0,43) 0,00 (-0,13; 0,22) 0,144 -0,30 (2,35) -0,20 (-0,44; 0,17) 0,014
PC + serum 0,28 (0,24) 0,32 (0,12; 0,46) 0,001 -0,02 (0,40) 0,00 (-0,26; 0,23) 1,00

PC + chlorhexidina 0,01 (0,01) 0,01 (0,00; 0,001) 0,146 0,01 (0,03) 0,01 (-001; 0,02) 0,118
PC + 2,5% hypochlorite -037 (1,04)  -0,30 (-0,80; -0,10) 0,26 -0,77 /0,89) -1,00 (-1,40; 0,10) 0,018
PC + 5% hypochlorite 0,29 (1,32) -0,30 (-0,90; 1,20) 0,509 -311(483)  -2,10(-3,80;-0,80) 0,003
PC + 10% citric acid -0,09 (0,14) -0,14 (-0,20; 0,00) 0,026 -063(0,18)  -0,66(-0,75,-054) 0,001
PC + 20% citric acid -0,40(0,09)  -0,40 (-0,49; -0,33) 0,001 -1,19 (0,21) -1,17 (-1,36; 1,03) 0,001
PC + EDTA 0,34 (1,13) 0,01 (-0,02; 0,20) 0,187 0,27 (1,21) 0,04 (-0,10; 0,18) 0,495
Total CP 0,01 (0,80) -0,02 (-0,31; -0,10) 0,072 -0,78 (2,15) -0,50 (-1,08;0,01)  <0,001

DE= desviacién estdndar, P25-P75= percentiles 25 y 75.
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Tabla 3 Solubilidad o diferencia del peso después de 60 minutos de exposicién de las muestras de MTA y CP a los distintos

tipos de irrigantes.

MTA + suero

MTA + clorhexidina

MTA + hipoclorito NA 2,5%
MTA + hipoclorito NA 5%
MTA + 4c citrico 10%
MTA + 4c citrico 20%
MTA + EDTA

Total MTA

CP + suero

CP + clorhexidina

CP + hipoclorito NA 2,5%
CP + hipoclorito NA 5%
CP + ac citrico 10%

CP + &c citrico 20%

CP + EDTA

Total CP

DE-= desviacién estdndar, P25-P75= percentiles 25 y 75.

Table 3 Solubility/difference in weight after 60 minutes MTA and PC simple exposure to different

MTA + serum

MTA + chlorhexidina
MTA + 2,5% hypochlorite
MTA + 5% hypochlorite
MTA + 10% citric acid
MTA + 20% citric acid
MTA + EDTA

Total MTA

PC + serum

PC + chlorhexidina

PC + 2,5% hypochlorite
PC + 5% hypochlorite
PC + 10% citric acid

PC + 20% citric acid

PC + EDTA

Total PC

Peso
Tiempo 0 Tiempo 60 Solubilidad
Media (DE) Mediana (P25-P75) Media (DE) Mediana (P25-P75) Media (DE) Mediana (P25-P75) p-valor
39,1(30) 39,0(380-410) 377(30) 380(360-400) -36(23)  -27(-49; -24)
39,1(24) 39,0(380-410) 368(29) 37,0(340-390) -58(42)  -51(-10,5;-2,6)
380(30) 390(350-400) 359(23) 350(350-37,0) -54(45  -50(-81;-28)
39,5(13) 39,0(39,0-40,0) 37,6(25 380(360-390) -49(51)  -26(-10,0;00)
39,2(13) 39,0(39,0-40,0) 338(27) 340(31,0-360) -138(61) -12,8(-18,0;-7,7)
396 (20) 390(380-400) 381(18) 38(37,0-400) -38(32)  -26(-68;00)
404 (14) 400(400-40,0) 37,3(24) 37,0360-390) -75(59)  -7.5(-125;-7,1)
393(22) 39,0(380-400) 367(28 37,0(350-390) -61(56)  -51(-10,0;-2,6)
327(22) 330(31,0-340) 307(25 31,0280-330) -59(54)  -32(97;-29)
306 (3,00 31,0(280-330) 291(3) 31,0(250-320) -50(44)  -6,1(-8,8;0,0)
321(27) 330(300-330) 303(32) 300(29,0-320) -59(47)  -6,1(-9,4;-2,9)
315(33) 320(31,0-330) 296(32) 300(27,0-320) -61(43)  -4,6(-88;-3,0)
329(21) 340(31,0-340) 290(18 280(280-300) -117(67) -9,3(-17,7;-6,5)
328(16) 320(320-340) 208(36) 21,0(17,0-23,0) -364(11,9) -344 (-47,1; 25,8)
295(55) 31,0(250-340) 261(62) 260(20,0-320) -122(81)  -9,1(-20,0;7,1)
31,7(33) 320(31,0-340) 27,9(48) 29,0(255-315) -11,9(125 -8,0(-15,2; -3,2)
irriants

31,7 (33)

39,0 (38,0 - 41,0)
39,0 (38,0 - 41,0)
39,0 (35,0 - 40,0)
39,0 (39,0 - 40,0)
39,0 (39,0 - 40,0)
39,0 (38,0 - 40,0)
40,0 (40,0 - 40,0)
39,0 (38,0 - 40,0)
33,0 (31,0 - 34,0)
31,0 (28,0 - 33,0)
33,0 (30,0 - 33,0)
32,0 (31,0 - 33,0)
34,0 (31,0 - 34,0)
32,0 (32,0 - 34,0)
31,0 (25,0 - 34,0)
32,0 (31,0 - 34,0)

DE-= desviacion estdandar, P25-P75= percentiles 25y 75.
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38,0 (36,0 - 40,0)
37,0 (34,0 - 39,0)
35,0 (35,0 - 37,0)
38,0 (36,0 - 39,0)
34,0 (31,0 - 36,0)

38 (37,0 - 40,0)
37,0 (36,0 - 39,0)
37,0 (35,0 - 39,0)
31,0 (28,0 - 33,0)
31,0 (25,0 - 32,0)
30,0 (29,0 - 32,0)
30,0 (27,0 - 32,0)
28,0 (28,0 - 30,0)
21,0 (17,0- 23,0)
26,0 (20,0 - 32,0)
29,0 (25,5 - 31,5)

B Py ey ey BN

11,7 (67)
-36,4 (11,9)
12,2 (8,1)
-11,9 (12,5)

22,7 (-4,9; -2,4)
-5,1 (-10,5; -2,6)
5,0 (-8,1;-2,8)
-2,6 (-10,0; 0,0)
-12,8 (-18,0;-7,7)
-2,6 (-6,8;0,0)
7,5 (-12,5;-7,1)
-5,1(-10,0; -2,6)
3,2 (-9,7; -2,9)
-6,1(-8,8;0,0)
-6,1(-9,4; -2,9)
-4,6 (-8,8;-3,0)
-93(-17,7;-6,5)
-34,4 (-47,1; 25,8)
-91(-20,0;7,1)
-8,0(-15,2;-3,2)

0,001
0,001
0,002
0,007
0,001
0,003
0,003

<0,001
0,001
0,006
0,002
0,001
0,001
0,001
0,001

<0,001

0,001
0,001
0,002
0,007
0,001
0,003
0,003
<0,001
0,001
0,006
0,002
0,001
0,001
0,001
0,001
<0,001
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fueron estadisticamente significativos, su magnitud fue
pequena. Con MTA destaca la alcalinizacién del suero
fisiologico y la acidificacién del hipoclorito sédico. Con
CP destaca también la alcalinizacién del suero fisiolégico
asi{ como de la clorhexidina, y la acidificacién de hipoclo-
rito sédico. Al comparar los cambios observados entre el
MTA y el CP destaca una mayor alcalinizacion del suero
fisiolégico con MTA y de la clorhexidina con el CP, y una
mayor acidificacién del hipoclorito sédico con el CP.

Los valores basales de la conductividad y los cambios
observados a los 15 y 60 minutos se presentan en la Tabla
2 para los distintos tipos de irrigantes. La mayoria de
cambios de conductividad observados también fueron
estadisticamente significativos, mostrando una tendencia
general a perder conductividad, aunque su magnitud fue
pequena. Con MTA destaca la perdida de conductividad
del hipoclorito sédico, sobre todo en solucién al 5% a los
60 minutos, y aumento de la conductividad del EDTA.
Con CP también destaca la pérdida de conductividad
del hipoclorito sédico a los 60 minutos, pero tanto de la
solucién al 5% como al 2,5%. Tras la exposicion del CP
al 4cido citrico la conductividad también disminuy6 a
los 60 minutos. Practicamente no hubo cambios en la
exposicion del CP al EDTA. Al comparar los cambios ob-
servados entre el MTA y el CP destaca una mayor pérdida
de conductividad del CP con hipoclorito sédico al 2,5%
y con é&cido citrico.

Respecto a la solubilidad todas las muestras dismi-
nuyeron el peso considerablemente después de 60 minu-
tos de exponerlas a los irrigantes (Tabla 3). Por orden de
magnitud, el MTA mostré mayor solubilidad con el acido
citrico al 10%, el EDTA, la clorhexidina y el hipoclorito
sddico. E1 CP mostré mayor solubilidad con el 4cido citrico
al 20% y al 10%, el EDTA, la clorhexidina y el hipoclorito
sédico. Al comparar la solubilidad observada entre el MTA
y el CP se comprobd que las muestras de CP, en gene-
ral, tenfan una solubilidad mas elevada que las de MTA,
independientemente del irrigante utilizado. Destacé la
pérdida de peso mayor del CP que del MTA con el acido
citrico al 20% (34,4 mg vs 2,6 mg respectivamente).

DISCUSION

En este estudio in vitro se ha observado que los mate-
riales de reparacién modifican sus propiedades al expo-

Endodoncia 2018;36:10-21

chlorhexidine, and the greater PC acidification in sodium
hypochlorite.

MTA lost conductivity after exposure to sodium
hypochlorite, particularly with the 5% concentration at
60 minutes; after exposure to EDTA MTA conductivity
increased.

PC lost conductivity when exposed to both concen-
trations (2.5% and 5%) of sodium hypochlorite for 60
minutes. After PC exposure to citric acid, conductivity
decreased after 60 minutes. PC exposed to EDTA showed
almost no change. Comparing the changes in conductivi-
ty between MTA and PC, the most noticeable differences
were the greater loss with PC exposure to 2.5% sodium
hypochlorite and to citric acid.

As for the solubility of the materials, all samples
underwent considerable decreases in weight after 60
minutes exposure to all irrigants. (Table 3) Comparing
solubility between MTA and PC, it was shown that PC ge-
nerally underwent greater solubility than MTA, regardless
of the irrigant to which they were exposed. Of particular
note, it was seen that PC underwent considerably more
weight loss than MTA in 20% citric acid (34.4 mg vs. 2.6
mg respectively). MTA showed its greatest solubility in
10% citric acid, followed by EDTA, chlorhexidine, and
sodium hypochlorite.

DISCUSSION

This in vitro study found that repair materials under-
go modification when exposed to the irrigant solutions
normally used in endodontic treatments. When we were
repairing furcation perforations and root resorptions with
MTA and subsequently we use different irrigants solu-
tions, these can cause changes in the cement and it is
clinically relevant to know what these changes are at the
physico-chemical level.

Changes to pH levels and conductivity were found to
be relatively minor but the results showed a considerable
increase in the solubility of the materials tested. In gene-
ral, MTA was seen to be a more stable material than PC.

Regarding pH alterations, the biggest change was the
alkalinization of acidic pH when MTA, and even more
so PC, were exposed to physiological serum. When MTA
comes into contact with water, calcium hydroxide disso-
ciates into Ca’ and OH-ions produce an increase in the
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nerse a las soluciones irrigantes usadas habitualmente
en endodoncia. Cuando reparamos perforaciones de la
furca y reabsorciones radiculares con MTA y posterior-
mente utilizamos distintas soluciones irrigantes, éstas
pueden causar cambios en el cemento y tiene relevan-
cia clinica conocer cuales son estos cambios a nivel fi-
sico-quimico.

Los cambios en el pH y la conductividad fueron rela-
tivamente pequefios y se constaté un aumento notable
de la solubilidad de los materiales. En general, el MTA
mostrd un comportamiento mas estable que el CP.

En relacién al cambio del pH, la alteracién mas im-
portante consisti6 en una alcalinizacion del pH &cido
del suero fisiolégico expuesto al MTA y sobre todo al
CP. Cuando el cemento de MTA entra en contacto con
agua la disociacién del hidréxido de calcio en Ca? y iones
OH- produce un aumento del pH del medio®?). Estos
resultados son parecidos a los aportados por Heward y
Sedgley®, que hallaron valores de pH 9 a las 3 horas.
Igualmente, Hansen y cols.? detectaron valores de pH
de 9,0 a los 20 minutos y 9,2 a las tres horas. Los resul-
tados de Heward y Sedgley y Hansen y cols. se basaron
en en raices de dientes naturales y el microelectrodo
de calibracién estaba en el interior de la raiz. Nuestros
resultados también se corresponden con los hallados
por Duarte y cols.t% que utilizaron un molde similar al
nuestro. De forma parecida, Bortoluzzi y cols.®? dejaron
fraguar las muestras y posteriormente las sumergieron
en agua desionizada. Su pH inicial fue de 9,7 para MTA
y 9,6 para PC, y a las 24 horas fue de 11,0 y 11,1 respec-
tivamente.

Los cambios en la conductividad observados consis-
tieron en una pequeia tendencia a perder conductividad
que fue algo mas marcada en el CP que el MTA. Santos
y cols.? estudiaron la conductividad del MTA, median-
te una solucién de agua desionizada (10 ml). Hallaron
unos valores de conductividad de 170,9 mS/cm a las 24
horas con un gran aumento de la conductividad en los
periodos iniciales para disminuir a partir de las 24 h. Los
resultados en la conductividad obtenidos por Gongal-
ves y cols.®? son parecidos a los del presente estudio
en suero fisiolégico, aunque ellos sin embargo utilizaron
como solucién agua destilada. y sus resultados fueron a
las 3 horas 11,5 mS/cm para CP y ProRoot MTA, y a las
24 horas 16,03 mS/cm y 13,88 mS/cm respectivamente.

18 Il

pH of the médium®?. These results are similar to those
obtained by Heward and Sedgley®), who registered pH
values of 9 after 3 hours exposure. Likewise, Hansen et
al.® placed calibrated microelectrodes inside the roots of
natural teeth, detecting pH values of 9.0 after 20 minutes
and 9.2 after 3 hours. The present results also concur
with those of Duarte el al.?% that used a mold similar to
ours. Bortoluzzi et al.® who left samples to set and then
submerged them in deionized water. The initial pH was
9.7 for MTA and 9.6 for PC, and after 24 hours pH values
were 11.0 and 11.1 respectively.

The changes in conductivity obtained showed a
minor tendency to loss of conductivity that was more
marked among PC samples than MTA. Santos et al.?
studied the conductivity of MTA by means of a deio-
nized water solution (10 ml). They found conductivity
values of 170.9 mS/cm after 24 hours with a major in-
crease in conductivity beyond the 24-hour mark. Con-
ductivity results obtained by Gongalves et al.t? were
similar to the present study for physiological serum,
although these authors used distilled water as a so-
lution; for they obtained 11.5 mS/cm after 3 hours for
both PC and ProRoot MTA, and after 24 hours 16.03 mS/
cm and 13.88 mS/cm respectively. Berastegui et al.®?
also evaluated and compared the conductivity of an
experimental Portland cement and a modified Portland
cement (C.PM.®, Egeo SRL MTM, Buenos Aires, Argenti-
na) but over longer periods.

In the present study, MTA and PC decreased in weight
considerably after exposure to all of the irrigants investi-
gated. The high solubility of these endodontic materials
can bring about their disintegration, endangering the seal
between the material and the dental structure®. Chiang
and Ding® concluded that the degradation of cement
is a slow process, and that the degree of solubility was
both time- and pH-dependent. Other authors such as Shie
et al.®® reported that ProRootMTA® at pH 4 lost 2.2% of
its weight, while at pH 7 it lost 1.4% over 7 days. These
data coincide with Saghiri et al.t®, who found that white
ProRoot MTA® samples exposed to an acidic pH showed
greater solubility in comparison with other pH values (7
and 10.4). In agreement with these findings, the present
study observed greater solubility with the more acidic
irrigants, namely, 20% citric acid and EDTA. However, the
present study observed one exception to this pattern of
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Berastegui y cols.®¥ también determinaron y compararon
la conductividad de un cemento Pértland experimental
(CP) con un cemento Portland Modificado (C.P.M.®, Egeo
SRL MTM, Buenos Aires, Argentina) pero en periodos de
tiempo mas largos.

Nuestras muestras de MTA y CP disminuyeron el peso
considerablemente después de la exposicion a cualquiera
de los irrigantes estudiados. La alta solubilidad de los
materiales de endodoncia puede causar la desintegracion
de los materiales, lo que favorece la falta de sellado entre
ellos y la estructura dental®. Chiang y Ding?® concluye-
ron que la degradacién del cemento era un proceso lento,
y el grado de solubilidad era tiempo y pH dependiente.
Otros autores como Shie y cols.t® describieron que el
ProRootMTA® a pH 4 perdia un 2,2% y a pH 7 el 1,4% en
siete dias. Estos datos coinciden con los resultados de
Saghiri y cols.™), en los que las muestras de ProRoot MTA®
blanco expuesto a pH acido mostraron mayor solubilidad
en comparacion con los otros dos valores de pH (7 y 10,4).
En concordancia con ello, la mayor solubilidad observada
en nuestro estudio se produjo en los irrigantes con pH
més acido, es decir el acido citrico y el EDTA. No obstante,
obtuvimos una excepcién a este comportamiento, que
fue la pequeria pérdida de peso del MTA en contacto con
el acido citrico al 20%. Segun Parirokh y Torabinejad®”
el método de estudio de la solubilidad que se utiliza de
forma estandar tiene limitaciones que pueden influen-
ciar los resultados. Asi, las particulas del material de
reparacién podrian desprenderse del cemento durante el
almacenamiento y el secado de las muestras. Ello podria
explicar el resultado obtenido en nuestro estudio en que
paradéjicamente las muestras de MTA sumergidas en
acido citrico al 10% mostraron mas solubilidad que las
sumergidas en acido citrico al 20%.

Vivan y cols.®® obtuvieron unos resultados de solubi-
lidad parecidos a los nuestros con MTA Angelus® blan-
co inmerso en agua destilada durante el fraguado. Otro
estudio que también determiné la solubilidad en agua
destilada de MTA Angelus® blanco fue el de Silva y cols.
4 en que hallaron unos valores de 2,5% de solubilidad,
mientras que en nuestro estudio fue de 2,7%.

Recientemente se ha estudiado la interaccién entre
los cementos de MTA y los irrigantes endoddncicos en
cuanto al cambio de coloracién del cemento y las impli-
caciones estéticas que puede conllevar®®).

Endodoncia 2018;36:10-21

behavior, which was the minor loss undergone by MTA
in contact with 20% citric acid. According to Parirokh
and Torabinejad®), the standard method for assessing
solubility suffers limitations that can skew the results, in
that the materials’ particles can detach from the cement
during storage and sample setting. This could explain
this result, whereby, paradoxically, MTA submerged in
10% citric result showed greater solubility than when
submerged in 20% citric acid.

Vivan et al.®® obtained similar solubility results to
the present study with white MTA Angelus® immersed
in distilled water during setting. Silva et al.®¥ also de-
termined the solubility of MTA in distilled water, fin-
ding a value of 2.5% solubility, while the present study
obtained 2.7%.

In another recent study, the interaction between MTA
cements and endodontic irrigants have been investigated
in terms of changes to the color of the cement, and the
aesthetic implications of this alteration®®.

Newly developed MTA cements continue to appear
on the market, and so further studies will be required to
evaluate the effects of irrigants on these new endodontic
materials.

CONCLUSIONS

ProRoot MTA® reached higher pH values than PC
when exposed to physiological serum after 15 and 60
minutes. The material also reached higher conducti-
vity levels than PC, which were maintained over time
with statistically significant changes from baseline to
15 minutes and 60 minutes. The solubility of PC was
greater than that of ProRoot MTA® regardless of the
irrigant used. ProRoot MTA underwent less change
than PC when exposed to the irrigants normally used
in endodontic treatments. Given that newly developed
MTA cements are being introduced, further studies will
be necessary to assess the effects of irrigants on these
new cements.
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Se estan fabricando nuevos cementos de MTA, seran
necesarios méas estudios para valorar la importancia de
la accién de los irrigantes sobre esos cementos.

CONCLUSIONES

ProRoot MTA alcanzé unos valores més altos de pH
que en el CP tratado con suero fisiol6gico a los 15y a
los 60 minutos. También alcanzé niveles més altos de
conductividad que el CP y se mantuvo en el tiempo con
resultados estadisticamente significativos tanto en el
periodo de 0 a 15 minutos como a los 60 minutos. La so-
lubilidad de CP fue mas elevada que la del ProRoot MTA®
independientemente del irrigante utilizado. Por tanto el
ProRoot MTA® cambi6 menos que el CP en contacto con
los irrigantes usados habitualmente en endodoncia. Dado
que se estan fabricando nuevos cementos de MTA, seran
necesarios mas estudios para valorar la importancia de
la accién de los irrigantes sobre esos cementos.
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