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Jorge Junior A. Interrelagcdo de cimentos a base de silicato de calcio com os
procedimentos em dentistica restauradora [tese de doutorado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2024.

RESUMO

Objetivo: Avaliar os efeitos da aplicagao do adesivo universal com escova manual
(MB) ou escova rotatéria (RB) em dentina impregnada com o cimento bioceramico, e
avaliar o pH e a liberacdo de ions de calcio de cimentos a base de silicato de calcio.
Materiais e Métodos: 88 coroas de incisivos bovinos foram selecionadas e metade
foi impregnada com cimento bioceramico, enquanto a outra, ndo. Foram divididas em
quatro grupos (n=22): WB-MB, WB-RB, NB-MB, NB-RB. Em seguida, os espécimes
foram restaurados. Quarenta espécimes foram submetidos a avaliagao da espessura
adesivo em microscoépio confocal, 24 espécimes destinados a avaliagdo em 24h e
outros 24, a avaliacao de 1 ano de resisténcia de unido avaliada por microtragao,
enquanto o padrao de falha em estereomicroscopio. Os dados foram analisados pelos
testes de ANOVA one-way e Tukey (a=0,05). 50 dentes acrilicos com retrocavidades
preenchidas com os materiais avaliados (n=10) foram imersos em agua ultrapura para
medir o pH e liberagao de ions calcio, apds 7 e 30 dias. No teste de solubilidade, os
especimes foram escaneados por Micro-CT. O MTA cinza e branco e o MTA Fillapex
foram manipulados e inseridos em tubos de polietileno e imersos em agua destilada.
Os resultados obtidos foram submetidos a analise de varidncia, com nivel de
significancia de 5%. Resultados: NB-MB apresentou menores valores de resisténcia
de unido em 24h e 1 ano. Apos 1 ano, todos os grupos apresentaram reducdo da
resisténcia de unido. BD e BA apresentaram os maiores valores alcalinos na avaliacéo
apdés 7 dias. Ja aos 30 dias, MTAF 10-CH apresentou valores alcalinos. MTA
apresentou a maior liberagao de ions de calcio nos dois periodos avaliados. BA e MTA
apresentaram valores de solubilidade mais baixos. em 24 h os materiais apresentaram
comportamentos semelhantes entre si. Conclusao: A presenca de residuos de
bioceramicos pode aumentar a resisténcia de unido quando utiliza adesivos universais
na estratégia autocondicionante. O MTA Fillapex com 10% e 20% de hidroxido de
calcio apresentou alta solubilidade, baixa resisténcia de unido e menor liberacdo do
ion calcio.

Palavras-chave: Adesivos dentinarios. Dentina. Endodontia. Cimento de silicato.
Obturacgao retrograda.



Jorge Junior A. Interrelationship of calcium silicate-based cements with restorative
dentistry procedures [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2024.

ABSTRACT

Objective: To evaluate the effects of applying universal adhesive with a manual brush
(MB) or rotating brush (RB) on dentin impregnated with bioceramic cement, and to
evaluate the pH and release of calcium ions from calcium silicate-based cements.
Materials and Methods: 88 bovine incisor crowns were selected and half were
impregnated with bioceramic cement, while the other was not. They were divided into
four groups (n=22): WB-MB, WB-RB, NB-MB, NB-RB. Then the specimens were
restored. Forty specimens were subjected to assessment of adhesive thickness under
a confocal microscope, 24 specimens were intended for assessment in 24 hours and
another 24, the assessment of 1 year of bond strength assessed by microtensile, while
the failure pattern under stereomicroscope. Data were analyzed using one-way
ANOVA and Tukey tests (a=0.05). 50 acrylic teeth with back cavities filled with the
evaluated materials (n=10) were immersed in ultrapure water to measure pH and
release of calcium ions, after 7 and 30 days. In the solubility test, the specimens were
scanned by Micro-CT. The gray and white MTA and Fillapex MTA were manipulated
and inserted into polyethylene tubes and immersed in distilled water. The results
obtained were subjected to analysis of variance, with a significance level of 5%.
Results: NB-MB showed lower bond strength values at 24h and 1 year. After 1 year,
all groups showed a reduction in bond strength. BD and BA showed the highest
alkaline values in the evaluation after 7 days. Already at 30 days, MTAF 10-CH showed
alkaline values. MTA showed the highest release of calcium ions in the two periods
evaluated. BA and MTA showed lower solubility values. within 24 hours the materials
showed similar behavior to each other. Conclusion: The presence of bioceramic
residues can increase bond strength when using universal adhesives in the self-
etching strategy. MTA Fillapex with 10% and 20% calcium hydroxide showed high
solubility, low bond strength and less calcium ion release.

Keywords: Dentin-bonding agents. Dentin. Endodontics. Silicate cement. Retrograde
obturation.
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1 INTRODUGAO

Diferentes materiais obturadores podem ser indicados para obturacdo de
canais radiculares. Dependendo de cada caso, uma composi¢cdo quimica diferente
podera trazer mais beneficios e sucesso ao tratamento endoddntico’2. Isso se torna
mais critico quando esses materiais obturadores entram em contato com fluidos
teciduais, podendo exercer influéncia sobre os tecidos periapicais que circundam o
elemento dentario’.

O objetivo principal de uma obturagdo endodbntica, além de promover
selamento radicular adequado, € induzir o reparo tecidual em tecidos perirradiculares?.
Existem algumas propriedades que podem ser consideradas importantes a fim de
classificar o material obturador como reparador tecidual ou ndo, como por exemplo o
pH e a liberagdo de célcio que possui’3.

Quando se trata de retrobturagdo, o progndstico fica ainda mais questionavel,
pois a adesdo entre a dentina apical e o material obturador utilizado ainda é
questionavel, pois depende de diversos fatores, como por exemplo a umidade do
local’4. Dentre os requisitos do material obturador, evitar a proliferagdo microbiana e
adesdo ao tecido subjacente sao considerados essenciais para o sucesso do
tratamento obturador?.

Atualmente, tem sido sugerido cimentos a base de silicato de calcio para
obturacao de canais com perfuragao ou retrobturagdes, pois esses materiais possuem
capacidade de dissociar-se ions calcio e hidroxila, o que favorece a reparagao
tecidual, pela formacdo da hidroxiapatita*®. No mercado, existem varias marcas
comerciais disponiveis e com diferentes composi¢cdes quimicas e apresentacgdes do
produto, o que pode influenciar na sua capacidade de adesao ao tecido dentinario,
bem como na inducéo da reparacao tecidual*®.

Apesar da disponibilidade comercial de diferentes formas, os cimentos a base
de silicato de calcio possuem alguns problemas que dificultam o seu uso e,
consequentemente, podem interferir sobre seus efeitos sobre o tecido adjacente. Um
exemplo é a consisténcia granulosa, que interfere na manipulagdo e manuseio. Além
disso, o longo tempo de presa, podera acarretar deslocamento do local onde foi
inserido’-1°, inviabilizando seu uso em alguns casos de dificil acesso e visualizagdo.

Sabe-se que esses materiais, em especial o MTA, possui capacidade de liberar

ions calcio apés a manipulagdo e insercdo no local'™'3, mas existem dividas sobre a
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capacidade de manter a dissociagdo destes ions, o que seria desejavel, a fim de
proporcionar uma rapida reparacgao tecidual.

Outro ponto favoravel em relacdo ao uso destes cimentos é em relagao ao pH
alcalino que o mesmo proporciona, também favorecendo a reparacao tecidual'3-16.
Mas, com o acréscimo e mudanga de alguns componentes quimicos, essas
propriedades benéficas podem ser inibidas ou alteradas apds um certo periodo de
tempo. Assim, a literatura ainda se mostra escassa em relacionar tais propriedades a
diferentes marcas comerciais de cimentos a base de silicato de calcio.

Outro problema ainda pouco visto na literatura € a influéncia que tais cimentos,
utilizados em alta demanda, exercem sobre a adesdo dentinaria'”-'8, especialmente
quando se trata de adesivos universais utilizados na abordagem autocondicionante.
O uso dessa estratégia adesiva tem demonstrado bons resultados, devido ao menor
numero de passos clinicos e, consequentemente, menores chances de ocorrer erros
que podem prejudicar a adesdo'®.

No entanto, o modo de aplicacdo desse adesivo se torna tdo importante quanto
a sua composi¢ao quimica e estratégia de uso. Assim, é sugerido que se faga a
aplicacdo ativa, a fim de proporcionar maior infiltragdo dos mondédmeros no substrato
dentinario e, assim, formar uma camada hibrida mais estavel diante do cenario critico
que é considerado um dente tratado endodonticamente®“. Para isso, dispositivos
rotatérios tém sido utilizados e sugeridos para esse fim.

Mas, existem lacunas na literatura a respeito dessa forma de aplicagao dos
sistemas adesivos universais, especialmente em dentinas que tiveram contato com
cimentos a base de silicato de calcio, que podem influenciar sobre a adesdo de
maneira ainda questionavel.

Diante desse cenario da alta utilizacdo de novos cimentos a base de silicato de
calcio, com diferentes composi¢cdes quimicas, tempos de presa variaveis e formas de
apresentacdo, associado a uma odontologia adesiva, que exerce papel fundamental
na longevidade do tratamento restaurador, € necessario que se entenda a relagao

desses novos materiais com a adesao em dentes tratados endodonticamente.
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2 PROPOSICAO

A pesquisa realizada gerou a publicagédo de trés artigos, os quais seguem as

proposicdes abaixo.

2.1 Publicagao 1

Avaliar a influéncia de residuos de um cimento bioceramico, sobre a interface
entre a dentina da coroa dental de dentes bovinos e 0 adesivo Universal (Scotchbond
Universal), aplicado com dispositivo manual ou escova rotatoria, utilizado na
estratégia autocondicionante, por meio da avaliagdo da espessura da camada
adesiva, analise da resisténcia de unido e padrao de falha adesiva, nos periodos de

24 horas e 1 ano.

2.2 Publicagao 2
Avaliar o nivel de pH, liberagao de ions calcio, solubilidade (analise volumétrica)
e resisténcia de unido a dentina radicular apical de Biodentine, Bioaggregate, MTA

Fillapex associado a 10% e 20% em peso de pd de hidréxido de calcio e MTA branco.

2.3 Publicagao 3
Avaliar o potencial hidrogéniénico e liberagdo de célcio do MTA Fillapex
comparado as demais apresentagdes, MTA cinza e branco, ambos associados a agua

destilada, nos periodos de 24 horas, 7 e 14 dias.
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3 PUBLICAGOES

Os resultados provenientes da realizacdo da pesquisa resultaram os trés

artigos abaixo.

3.1 Publicagao 1*

INFLUENCIA DE RESIDUOS DO CIMENTO BIOCERAI\[IICO SOBRE A
INTERFACE ADESIVA ENTRE O SUBSTRATO DENTINARIO E ADESIVO
UNIVERSAL

Resumo

Objetivo: Avaliar os efeitos da aplicagao do adesivo universal com escova manual
(MB) ou escova rotatoria (RB) sobre a extensao de tags, resisténcia de unido e padrao
de falha adesiva em dentina impregnada com o cimento bioceramico, em 24 h e 1
ano.

Métodos: Oitenta e oito coroas de incisivos bovinos selecionadas e metade foi
impregnada com cimento bioceramico, enquanto a outra, ndo. Foram divididas em
quatro grupos (n=22): WB-MB, WB-RB, NB-MB, NB-RB. Em seguida, os espécimes
foram restaurados. Quarenta espécimes foram submetidos a avaliagdo da espessura
adesivo em microscoépio confocal, 24 espécimes destinados a avaliagdo em 24h e
outros 24, a avaliacao de 1 ano de resisténcia de unido avaliada por microtragao,
enquanto o padrao de falha em estereomicroscépio. Os dados foram analisados pelos
testes de ANOVA one-way e Tukey (a=0,05).

Resultados: os grupos NB-RB e WB-RB apresentaram menores espessuras de
camada que os demais. NB-MB apresentou menores valores de resisténcia de uniao
em 24h e 1 ano. Apds 1 ano, todos os grupos apresentaram reducao da resisténcia
de uniéo.

Conclusao: Tanto em 24h como em 1 ano, NB-MB apresentou maior incidéncia de

falha adesiva, enquanto nos outros grupos predominaram a falha mista.

Palavras chaves: Adesivos dentinarios. Cimento de silicato. Endodontia. Dentina.

* Formatagao de acordo com as normas do periédico Journal of Endodontics para o qual foi submetido.
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1. Introdugao

Dentes tratados endodonticamente muitas vezes necessitam de reconstrugéo
coronaria em que comumente sao utilizados pinos de fibra associados com cimentos
resinosos para reter a futura restauracao que tera a finalidade de recuperar a estética
e funcéo do elemento dental'. O sucesso desse tipo de restauragdo esta diretamente
relacionado a capacidade de adesao do sistema pino/ cimento com o substrato dental
e, devido ao alto nivel de sensibilidade das técnicas adesivas, € motivo de
preocupagio quanto a longevidade do tratamento restaurador?3.

Dentre as opgbes que podem influenciar em dentes tratados
endodonticamente, os cimentos endododnticos que sao utilizados para obturacéo do
canal podem ficar impregnados tanto nas paredes do canal como na coroa dentaria e
prejudicar a interacdo do sistema adesivo/ cimento com a dentina*5. E visto na
literatura que residuos de cimento a base de eugenol pode prejudicar a presa dos
cimentos resinosos, mas até mesmo os cimentos a base de resina epdxi, como o AH
Plus Jet, que sédo considerados padrao ouro devido ao comportamento bioldgico
adequado®, podem impregnar a estrutura dental e interferir na resisténcia adesiva’ e
prejudicar o desempenho clinico da restauragéo.

Nos ultimos anos tem se tornado popular o uso cimentos endoddénticos
bioceramicos, que apresentam na composi¢cdo materiais como silicatos de calcio,
oxido de zircdnio e fosfato de calcio monobasico, alumina, vidro bioativo, vitroceramica
e hidroxiapatita®®. Esses materiais apresentam caracteristicas interessantes de
biocompatibilidade, capacidade de liberagdo de ions de calcio, alto pH, boa
estabilidade dimensional e radiopacidade'’®, além da capacidade de reagir com a
estrutura dental e formar hidroxiapatita’’. Sendo assim, sdo materiais obturadores
que podem interagir positivamente com procedimentos adesivos.

Dentre os cimentos bioceramicos, o Sealer Plus BC € composto por dissilicato
e trissilicato de calcio nanoparticulado e oxido de zircénio'?. Este material, ja foi
avaliado quanto as suas propriedades fisico-quimicas e demonstra ser promissor
diante das caracteristicas bioativas que possui'?. No entanto, em virtude da presenca
de residuos deste cimento nas paredes dentinarias, uma abordagem envolvendo seu
uso e posteriores procedimentos adesivos, tais como, restauracbes em dentes
tratados endodonticamente e cimentacdo de pinos de fibra deve ser avaliada com

maior profundidade.
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Atualmente, dentre as opgdes mais recentes do mercado, protocolos adesivos
universais sao exaltados pela possibilidade de se adequar a inUmeras situagdes
clinicas, dentre elas, o uso da abordagem autocondicionante que € mais simplificada
€ menos suscetiveis a erros cometidos pelo operador, pois, durante condicionamento
de superficie, a camada de esfregaco € incorporada a camada hibrida'314.

Uma alternativa clinica para melhorar a formacéo de camada hibrida, que por
muitas vezes € negligenciado pelos dentistas, é a aplicagdo ativa dos sistemas
adesivos'®. Ainda mais no que diz respeito a aplicagéo do sistema adesivo dentro do
canal radicular, tendo em vista a dificil visibilidade e acesso ao mesmo. Uma opc¢ao
de aplicagao ativa do sistema adesivo dentro do canal radicular € a utilizacdo de
escova rotatdria, que em comparacao com a aplicacdo manual, apresenta uma maior
profundidade dos monémeros resinosos na dentina e estabelece uma camada hibrida
mais homogénea, o que favorece a resisténcia adesiva'®. Todavia, embora a
aplicacédo ativa do adesivo demonstre ser mais benéfica do que a passiva até o
presente momento, o método de aplicacdo de adesivo nao foi relatado sobre substrato
dentinario com remanescentes de cimento bioceramico.

Diante das lacunas na literatura mencionadas acerca da adesao em substrato
dentinario tratado endodonticamente e impregnado com cimento bioceramico, o
objetivo do presente estudo foi avaliar a influéncia de residuos do cimento bioceramico
(Sealer Plus BC), com a formulacao po-liquido, sobre a interface entre a dentina da
coroa dental de dentes bovinos e o adesivo Universal (Scotchbond Universal),
aplicado com dispositivo manual (MB) ou escova rotatoria (RB), utilizado na estratégia
autocondicionante, por meio da avaliacdo da espessura da camada de adesivo
originada , analise da resisténcia de unido e padrao de falha adesiva , nos periodos
de 24 horas e 1 ano de controle. As hipéteses nulas sao: Ho1= residuos do cimento
bioceramico na dentina coronaria nao interferem na interface de adesao,
independentemente do periodo de analise (24h ou 1 ano) e Ho2 = os métodos de
aplicagao do adesivo no substrato dentinario nao interferem na interface de adesao,

independentemente do periodo de analise (24h ou 1 ano).
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2. Materiais e Métodos

Oitenta e oito coroas de incisivos bovinos foram utilizadas no estudo. Os dentes
foram obtidos de animais ex vivo, limpos e imediatamente imersos em agua destilada,

conservados na temperatura de 4°C, por 7 dias.

2.1 Preparo dos espécimes

As coroas dentais foram separadas da raiz na jungdo cemento-esmalte,
transversalmente ao eixo radicular com auxilio de disco diamantado sob refrigeragao,
em maquina de corte para tecidos duros (Isomet 2000; Buehler Ltd., Lake Buff, IL,
EUA). O esmalte da face vestibular da coroa dental foi removido com lixa de carbeto
de silicio #180 (Norton; Saint-Gobain, Guarulhos, SP, BR), em politriz (DP-10;
Panambra, Struers, Ballerup, DI). Na sequéncia, a superficie exposta da dentina foi
planificada e lixada com lixas de granulagado # 320 e #600 (Norton; Saint-Gobain,
Guarulhos, SP, BR), por 20s de atuagdo cada uma.

Os espécimes foram individualmente imersos solucéo de hipoclorito de sodio a
2.5% (Asfer, Sao Caetano do Sul, SP, BR), por 15 minutos, e em seguida em EDTA a
17% (Biodinamica, Ibipora, PR, BR), por 3 minutos. A irrigagao final foi realizada com
5mL de solugao de hipoclorito de sédio a 2,5% e 5mL de agua destilada. A superficie
da dentina foi seca com pontas de papel absorvente e discreto jatos de ar por 10s.

2.2 Grupos avaliados

Os materiais utilizados no presente estudo estdo expostos na tabela 1. Os
espécimes foram submetidos a um dos seguintes tratamentos (n=22), em fung¢ao da
dentina tratada endodonticamente com o cimento bioceramico e método de aplicagao
do adesivo universal, na estratégia autocondicionante:

NB-MB (Sem cimento bioceramico e adesivo aplicado com dispositivo manual).
O adesivo universal (Scotchbond Universal; 3M ESPE. St. Louis, Mn, EUA) foi
aplicado ativamente sob a forma de duas camadas, durante 20s em cada aplicagao,
com a escova manual (Cavibrush extra-fine; FGM, Joinville, SC, BR). Em seguida, o
excesso foi removido com papel absorvente, e um discreto jato de ar foi aplicado sobre
a superficie dentinaria, por 5s. Imediatamente apds, o local foi submetido a
fotoativagado com dispositivo LED (Valo; South Jordan, UT, EUA), na poténcia de 1.200
mW/cm?, por 40 s;
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NB-RB (Sem cimento bioceramico e adesivo aplicado com escova rotatéria). O
adesivo universal foi aplicado na dentina exposta, com auxilio de uma escova rotatoria
(Mini Brush; MKLife; Porto Alegre, RS, BR), mecanicamente acionada em motor
elétrico (E-Connect PRO; MKLife, Porto Alegre, RS, BR), em 500 rpm. A fotoativagéo
do adesivo foi similar ao descrito em NB-MB;

WB-MB (Com cimento biocerdmico e adesivo aplicado com dispositivo
manual). O cimento bioceramico (Sealer Plus BC; MKLife, Porto Alegre, RS, BR) foi
manipulado, na propor¢cédo de 1g do pd6:5 gotas de liquido, e homogeneamente
distribuido sobre a superficie dentinaria exposta, com uma escova manual (KG
Sorensen, Sdo Paulo, SP, BR). O cimento foi mantido por 15 minutos e removido com
uma bolinha de algodao embebida em agua destilada, até que visualmente nao fosse
perceptivel a presenca de residuos do cimento endodéntico. Apds a limpeza da
superficie dentinaria, uma bolinha de algodao seca foi friccionada no local, por 10s.
Imediatamente apds, o adesivo universal (Scotchbond Universal; 3M ESPE. St. Louis,
Mn, EUA) foi ativamente aplicado com o manual brush (Cavibrush extra-fine; FGM,
Joinville, SC, BR), similar ao descrito em NB-MB, durante 20s. Em seguida, o mesmo
procedimento foi novamente repetido, totalizando duas aplicagbes do adesivo
universal, O excesso foi removido com uma ponta de papel absorvente e um discreto
jato de ar foi aplicado sobre a superficie dentinaria, por 5s. A fotoativagdo do adesivo
foi similar ao descrito em NB-MB;

WB-RB (Com cimento bioceramico e adesivo aplicado com escova rotatéria).
Similar ao descrito em WB-MB, mas a aplicagcao do adesivo universal foi realizada
com a escova rotatoria (Mini Brush; MKLife; Porto Alegre, RS, BR).
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Tabela 1. Nome e composi¢ao dos materiais utilizados

Nome do material Composicao

Dimethacrylate resins, methacrylate-modified, polyalkenoic
Scotchbond Universal
acid copolymer, MDP Phosphate monomer, HEMA, filler,
ethanol, water, initiators, silane
Sealer Plus BC Calcium silicate, Zirconium oxide, Tri-calcium silicate,
Calcium hydroxide

BisGMA, TEGDMA, Bisfenol A polietileno glicol diéter

Filtek Z250 dimetacrilato, UDMA, Ceramica silanizada tratada e silica

tratada de silano.

2.3 Procedimento restaurador

ApOs a aplicagédo do adesivo, de acordo com os protocolos descritos acima, os
espécimes foram restaurados com 3 incrementos, de 1 mm de espessura com resina
composta (Filtek Z-250; 3M, St. Paul, MN, EUA). A cada incremento colocada foi
realizada a fotoativagdo com dispositivo LED (Valo; South Jordan, UT, EUA), na
poténcia de 1.200 mW/cm?, por 40 s.

Ao final, foi obtido um espécime com aproximadamente 3 mm de espessura de
resina composta sobre superficie dentinaria da face vestibular da coroa dental.
Imediatamente apds, 40 espécimes (n=10, de cada grupo) foram submetidos a
avaliacdo da espessura da camada de adesivo e 48 espécimes (n=12, de cada grupo)
foram imersos em agua deionizada, sendo 24 espécimes (n=6, de cada grupo) por 24
horas e os demais (n=6, de cada grupo) permaneceram imersos em agua destilada

por 1ano.
2.4 Extensao de tags formados

Quarenta espécimes restaurados foram utilizados neste estudo, sendo 10
espécimes de cada grupo em avaliagdo. As coroas foram seccionadas
longitudinalmente, na dire¢ao vestibulo-lingual, utilizando uma maquina para corte de
tecidos duros (Isomet; Buehler, Lake Buff, IL, USA) e disco diamantado de 3mm de

espessura, sob refrigeracdo com agua destilada.
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A seccao distal de cada espécime foi selecionada e a interface dentina-
restauracdo foi gradativamente lixada com lixas de carbeto de silicio #600 e #1,200
(Norton, Lorena SP, BR), sob refrigeracdo com agua destilada, em politriz circular
(Arotec, Cotia, SP, BR). Os espécimes foram entao lavados com agua destilada e a
superficie lixada foi gradativamente polida com 6xido de aluminio, nas granulagdes de
30um, 10pm e 5um, e disco de feltro, novamente na politriz circular.

Uma vez concluido o polimento da superficie, os espécimes foram imersos em
agua destilada e submetidos a agitagdo em camara ultrassoénica (Cristofoli, Campo
Mourdo, PR, BR), por 5 minutos. Apds os espécimes serem secos com papel
absorvente, a interface de ades&o foi condicionada com &acido fosférico a 37%
(Condac; FGM, Joinville, SC, BR), por 60s. As superficies condicionadas foram
lavadas com agua destilada por 60s, secas com jatos de ar e os espécimes foram
fixados horizontalmente em uma lamina de vidro, mantendo a face correspondente a
interface de adesao exposta.

Cada espécime foi analisado em microscépio confocal a laser (LEXT OLS4100;
Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), com o software especifico (Olympus Stream;
Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), na magnificacdo de 1024 X. Uma imagem foi obtida
no formato TIFF e a extens&o da formagao de tags foi mensurada utilizando o software
Image J, calibrado em micrometers (um).

A extensdo da formacdo de tags foi analisada individualmente em cada
imagem, em uma extensdo de 100um da interface de adesdo. A mensuracao foi
realizada a cada 10um da extenséo, totalizando 10 medidas para cada espécime. A
meédia aritmética destas mensuragdes foi determinada como o valor da extenséo da

formacéo de tags em cada espécime.
2.5 Resisténcia de uniao
2.5.1 Preparo dos espécimes

Quarenta e oito espécimes foram utilizados neste estudo, sendo 24 espécimes
utilizados nas analises de 24h e os demais nas analises apos 1 ano. Os espécimes
descritos no item 2.1 foram submetidos a cortes em secgdes paralelas em
aproximadamente, 1 mm, das faces mesial para a distal e da cervical para incisal, em
maquina de corte para tecidos duros (Isomet 100; Buehler, Lake Bluff, IL). Ao final,

foram obtidos de cada espécime corpos de prova de 1,0 x 1,0 x 6,0 mm, em forma de
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palitos. Foram selecionados 5 corpos de prova de cada espécime, totalizando 30
corpos de prova para cada grupo em analise. Imediatamente apds, os corpos de prova
foram imersos em agua destilada, por 24 horas.

Os espécimes analisados apés 1 ano permaneceram imersos em agua
destilada, trocada a cada 48 horas, a 37°C. O preparo dos corpos de prova foi
realizado também apds 1 ano, imersos em 24 horas e somente apds este periodo

submetidos ao teste de resisténcia de unido.
2.5.2 Teste de microtragdo

Cada espécime foi posicionado no dispositivo de microtragdo, de tal modo que
a interface de adesao fosse posicionada no centro do dispositivo e perpendicular a
direcdo de deslocamento proporcionado pela célula de carga'’. Os espécimes foram
fixados pelas extremidades com adesivo a base de cianoacrilato (Superbonder Gel;
Henkel, Itapevi, SP, BR).

Na sequéncia, os espécimes foram submetidos ao ensaio de microtracdo, em
maquina de ensaio eletromecanica (DL; Emic, Sdo José dos Pinhais, PR, BR), na
velocidade de 0.5 mm/min, com célula de carga de 200N. A forga (em N) necessaria
para a ruptura dos espécimes na interface de adesao foi determinada. O valor de
resisténcia de unido (em MPa) foi obtida pela razdo entre a for¢a requerida e a area

(em mm?) na interface de ades&o’®.
2.5.3 Padrao de falha adesiva

Apoés o teste de microtragao, a interface de adesao de cada um dos espécimes
foi analisada em estereomicroscopio, com aumento de 50x, e a falha adesiva foi
classificada em: a) adesiva, fratura entre o adesivo e a dentina; b) coesiva, fratura na
restauragdo com resina composta; c) mista, combinagao entre os tipos de fratura'.

A quantidade de falha adesiva obtida em cada um dos grupos, nos periodos de

analise de 24 horas e 1 ano, foi obtida e transformada em incidéncia percentual.
2.6 Analise estatistica

Os dados obtidos na analise da extensdo de tags e na resisténcia de uniao
foram inicialmente submetidos ao teste de Shapiro-Wilk. Uma vez confirmada a

normalidade na distribuigdo da amostra, os dados foram analisados pelos testes de
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ANOVA one-way e Tukey, com nivel de significancia de 5%. Os dados obtidos na

analise do padrao de falha adesiva foram apenas descritivos.

3. Resultados
3.1 Extensao da formacgao de tags

A extenséao da formacao de tags proporcionadas pelo método de aplicagdo com
dispositivo manual foram maiores que as proporcionadas pelo método de aplicagao
com escovas rotatorias, independentemente da presencga da prévia impregnacgao da
dentina com o cimento bioceramico (P < 0,05). Nao houve diferenca entre NB-MB e
WB-MB ou NB-RB e WB-RB (P > 0,05).

A figura 1 ilustra o padrao de extensdo da formacdo de tags em fungao da
impregnagao prévia da dentina com o cimento bioceramico e o método de aplicagao,
por meio de microscopia confocal a laser de superficie (Escala: 1024x).

A tabela 2 demonstra a média aritmética, desvio padrao e intervalo de confianca
da extensdo da formagéao de tags, em funcédo do protocolo de aplicagéo e estratégia
de uso na interface de adesao com a dentina da coroa dental previamente impregnada

com o cimento bioceramico, avaliada por microscopia confocal a laser.

Tabela 2. Média aritmética, desvio padrao e intervalo de confianga da extensédo da
formacgao de tags (em pm), em fungdo da prévia impregnagao da dentina com o

cimento bioceramico e método de aplicagcdo do adesivo universal (Scotchbond

Universal).

NB-MB NB-RB WB-MB WB-RB
(sd) 26,59 (3,83) 16,36 (1,89) 25,95 (2,42) 16,59 (1,51)
S

. 24,22 <p< 15,19 <p< 24,44 <p< 16,59 <p<

ci

28,97 17,54 27,45 17,52

A B A B

AB, diferentes letras indicam significancia estatistica (P < 0,05). NB-MB, sem cimento bioceramico e
escova manual; NB-RB, sem cimento biocerdmico e escova rotatéria; WB-MB, com cimento
bioceramico e escova manual; WB-RB, com cimento bioceramico e escova rotatéria. (m), média

aritmética; (sd), desvio padréao; (ci), intervalo de confianga.
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Figura 1. Imagem representativa da extensao de tags.

(A), sem cimento biocerdmico e escova manual; (B) sem cimento biocerdmico e escova rotatéria; (C)
com cimento bioceramico e escova manual; (D) com cimento biocerdmico e escova rotatéria. Escala:
1024x.

3.2 Resisténcia de uniao
3.2.1 24 horas

A prévia impregnacao da dentina com o cimento bioceramico proporcionou os
maiores valores de resisténcia de unido, independentemente do método de aplicagcéo
do adesivo universal (P < 0,05). A dentina sem o cimento bioceramico submetida a
aplicagao do adesivo universal com o dispositivo manual proporcionou o menor valor

de resisténcia de unido (P < 0,05).

3.2.2. 1 ano

Os espécimes previamente impregnados com o cimento bioceramico
demonstraram os maiores valores de resisténcia de wunido (P < 0,05),
independentemente do método de aplicagdo do adesivo universal (P > 0,05). Nao
houve diferenga nos valores de resisténcia de unidao demonstrados nos espécimes

sem a prévia impregnagao com o cimento bioceramico (P > 0,05)
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3.2.3 Comparacao entre 24h e 1 ano

Os valores de resisténcia de unido reduziram apés 1 ano de controle, quando
avaliados dentro do mesmo grupo, em relagao a prévia impregnagao com o cimento
bioceramico e método de aplicacdo do adesivo universal (P < 0,05).

A tabela 3 demonstra a média aritmética, desvio padrao e intervalo de confianca
dos valores de resisténcia de unido, em funcéo da prévia impregnagéo da dentina com
0 cimento bioceramico e método de aplicagdo do adesivo universal (Scotchbond

Universal).

Tabela 3. Média aritmética, desvio padrdo e intervalo de confianca dos valores de
resisténcia de unido (em MPa em fungdo da prévia impregnacédo da dentina com o
cimento bioceramico e método de aplicacdo do adesivo universal (Scotchbond

Universal), nos periodos de 24h e 1 ano de controle.

NB-MB NB-RB WB-MB WB-RB
m 41,73 (2,36) 44,61 50,02 51,17
(sd) Ca (2,25)Ba (3,01)Aa (3,26)Aa
24h
ci 40,89 <p< 43,79 <p< 48,94 <p< 50,01 <p<
42,73 45,41 51,09 52,34
m 40,45 (1,29) 41,48 (1,58) 47,14 (3,06) 47,81 (2,48)
(sd) Bb Bb Ab Ab
1 ano
ci 39,98 <u< 40,92 <p< 46,04 <p< 46,92 <p<
40,91 42,05 48,24 48,70

AB, diferentes letras indicam significancia estatistica (P < 0,05). NB-MB, sem cimento bioceramico e
escova manual; NB-RB, sem cimento biocerdmico e escova rotatéria; WB-MB, com cimento
bioceramico e escova manual; WB-RB, com cimento bioceramico e escova rotatéria. (m), média
aritmética; (sd), desvio padrao; (ci), intervalo de confiancga.

3.3 Padrao de falha adesiva
3.3.1 24 horas
WB-MB, WB-RB e NB-RB demonstraram maior incidéncia de falha mista. Por

outro lado, NB-MB demonstrou maior incidéncia de falha adesiva.
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3.3.21ano

Similar ao demonstrado em 24 horas, WB-MB, WB-RB e NB-RB demonstraram
maior incidéncia de falha mista e NB-MB demonstrou maior incidéncia de falha
adesiva

A figura 2 demonstra a incidéncia de falha na interface de adesdo (em
porcentagem), em fungdo da impregnagdo prévia da dentina com o cimento
bioceramico e método de aplicagao do adesivo universal., nos periodos de 24 horas
(A) e 1 ano (B).

Figura 2. Incidéncia de falha na interface de adesdo (em porcentagem), em fungao
do protocolo de aplicagéo e estratégia de uso do adesivo na interface com a dentina

previamente impregnada com cimento bioceramico.

NB-MB NB-RB WB-MB

adhesive W™ cohesive ™ mixed

16.6

118
F
_—

-
334 -

NB-MB NB-RB WB-MB

adhesive ™ cohesive MWmixed

(A), 24H; (B), 1 ano; NB-MB, sem cimento bioceramico e escova manual; NB-RB, sem cimento
biocerdmico e escova rotatéria; WB-MB, com cimento biocerdmico e escova manual; WB-RB, com

cimento bioceramico e escova rotatdria.



24

4. Discussao

O presente estudo buscou avaliar diferentes métodos de aplicagado de adesivo
universal sobre a influéncia na adesao de substrato dentinario impregnado ou nao
com cimento bioceramico. Foi possivel verificar diferencas significativas entre a
extensdo de tags, sendo protocolos MB (escova manual) apresentando maiores
espessuras, e resisténcia de unido, onde aplicagdes com RB (escova rotatéria) em
substratos dentinarios impregnados com cimento bioceramico apresentaram maiores
valores em 24h com reducéo significativa em 1 ano. Diante das diferencas estatisticas
mencionadas, hipoteses Hot1 e Hoz foram rejeitadas.

Diante da avaliagdo da espessura da camada de adesivo (Figura 1). E possivel
observar que a aplicagao ativa promovida pela escova rotatoria € capaz de aumentar
a penetrabilidade do adesivo na dentina'™'®, fenémeno justificado pela menor
extensdo de tags formada por WB-RB e NB-RB.

Outro resultado interessante de se observar é que o substrato impregnado com
residuos de cimento bioceramico aumentou significativamente os valores de
resisténcia de unido, independente do método de aplicagdo. Sabe-se que o Sealer
Plus BC € um material a base de dissilicato e trissilicato de calcio nanoparticulado, e
oxido de zircdnio, capaz de liberar ions calcio que, quando entram em contato com a
umidade da dentina, podem gerar formag&o de minerais sobre a superficie dentinaria,
sobretudo a hidroxiapatita®'"-12. Embora houvesse preocupacédo de que os residuos
do cimento poderiam prejudicar a interagdo do adesivo com a superficie dentaria, o
efeito foi o contrario e a resisténcia adesiva aumentou. O aumento da resisténcia de
unido, possivelmente, € devido a composi¢ao do adesivo apresentar o monémero 10-
MDP que atua quimicamente ndo sé com a dentina, mas com a formacao de mineral
proveniente dos residuos do cimento por meio da sua ligagcdo ao calcio da
hidroxiapatita'.

O adesivo utilizado, Scotchbond Universal, apresenta poder de
condicionamento de superficie, pois seu pH acido € em torno de 2,7. Com o objetivo
dos mondmeros acidicos do adesivo permanecerem reativos € adicionado o
mondmero hidrofilico 2-hidroxietii metacrilato (HEMA) em sua composi¢do?. A
literatura destaca que, apos a formacgao das ligagdes ibnicas, a presenga de agua
residual no adesivo universal desencadeia um processo de degradacgao hidrolitica
tanto do polimero quanto do colageno, sendo essa interagao também influenciada

pelo pH acido dos monémeros envolvidos?'. Vale salientar que, apés um ano, os
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valores de resisténcia de unido diminuiram em relagdo a 24h (Tabelas 2 e 3), o que é
justificavel devido a degradacgéo hidrolitica mencionada. Isto porque a interface
adesiva formada pelos adesivos universais € altamente sensivel a processos
hidroliticos e suscetivel a protedlise enzimatica endégena, que pode suceder logo
apos procedimentos restauradores??,

Corroborando com os resultados vistos de menor resisténcia de unido, NB-RB
também apresentou maiores niveis de falha adesiva (figura 2), enquanto os outros
grupos predominaram falhas mistas. A falha adesiva normalmente indica uma ma
interacdo do sistema adesivo com o substrato dental?®, ou pelo menos uma interagéo
inferior ao substrato hipermineralizado pelos subprodutos provenientes do cimento
bioceramico que, associada a hipotese de menor poder de penetragao na superficie
dentinaria proveniente da aplicagdo manual do sistema adesivo e a possivel menor
evaporacao do solvente, gerou uma relagdo mais instavel da camada hibrida®3.

O presente estudo esta dentro de uma linha de pesquisa que busca trazer
elucidagcao para a literatura acerca de procedimentos reabilitadores em dentes
tratados endodonticamente. Os resultados do presente trabalho demonstraram ser
promissores devido aos beneficios das propriedades do cimento bioceramico, sua
interacao com substrato dentinario e interacdo do sistema adesivo universal aplicado
na estratégia autocondicionante de forma manual e com aplicagdo ativa com escova
rotatoria. No entanto, deve-se ter em mente que os resultados presentes condizem
com condigdes in vitro, logo, estudos mais aprofundados sao necessarios envolvendo
outras estratégias de aplicagdo de adesivo universal, cimentos com diferentes
formulacdes e, por fim, estudos clinicos para se obter respostas mais concisas diante

do tema.

5. Conclusao

O uso de escova rotatéria proporciona menor extensao de tags, utilizado na
estratégia autocondicionante, e maior resisténcia de unido com o substrato dentinario
previamente impregnado com o cimento bioceramico, tanto nos periodos de 24 horas

como apos 1 ano de controle.

Referéncias
1. Lima RO, Patricia A, Barros O, Alencar CDEM, Kuga MC. Influence of using

different translucent composite resins for customizing fiber post on the bond strength


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/adhesive-interface
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/adhesive-interface

26

of self-adhesive cement to root dentin. Dent Mater J. 2024;1-7.

2. Ekambaram M, Yiu CKY, Matinlinna JP. Bonding of adhesive resin to
intraradicular dentine: A review of the literature. Int J Adhes Adhes. 2015;60:92—-103.

3. Shafiei F, Mohammadparast P, Jowkar Z. Adhesion performance of a universal
adhesive in the root canal: Effect of etch-and-rinse vs. self-etch mode. Mishra YK,
editor. PLoS One. 2018 [cited 2018 Apr 12];13(4):e0195367.

4. Roberts S, Kim JR, Gu L sha, Kim YK, Mitchell QM, Pashley DH, et al. The
Efficacy of Different Sealer Removal Protocols on Bonding of Self-etching Adhesives
to AH Plus-contaminated Dentin. J Endod. 2009;35(4):563-7.

5. Tian F, Jett K, Flaugher R, Arora S, Bergeron B, Shen Y, et al. Effects of dentine
surface cleaning on bonding of a self-etch adhesive to root canal sealer-contaminated
dentine. J Dent. 2021;112(August):103766.

6. Cecchin D, Farina AP, Souza MA, Carlini-Junior B, Ferraz CCR. Effect of root
canal sealers on bond strength of fiberglass posts cemented with self-adhesive resin
cements. Int Endod J. 2011;44(4):314-20.

7. Reyhani MF, Ghasemi N, Rahimi S, Milani AS, Omrani E. Effect of different
endodontic sealers on the push-out bond strength of fiber posts. Iran Endod J.
2016;11(2):119-23.

8. Alves Silva EC, Tanomaru-Filho M, da Silva GF, Delfino MM, Cerri PS,
Guerreiro-Tanomaru JM. Biocompatibility and Bioactive Potential of New Calcium
Silicate—based Endodontic Sealers: Bio-C Sealer and Sealer Plus BC. J Endod.
2020;46(10):1470-7.

9. Al-Haddad A, Aziz ZACA. Bioceramic-Based Root Canal Sealers: A Review. Int
J Biomater. 2016;2016:1-10.

10. Zordan-Bronzel CL, Esteves Torres FF, Tanomaru-Filho M, Chavez-Andrade
GM, Bosso-Martelo R, Guerreiro-Tanomaru JM. Evaluation of Physicochemical
Properties of a New Calcium Silicate—based Sealer, Bio-C Sealer. J Endod.
2019;45(10):1248-52.



27

11. Nesello R, Silva IA, De Bem | de A, Bischoff K, Souza MA, S6 MVR, et al. Effect
of bioceramic root canal sealers on the bond strength of fiber posts cemented with
resin cement. Braz Dent J. 2022;33(2):91-8.

12. Mendes AT, da Silva PB, S6 BB, Hashizume LN, Vivan RR, Rosa RA da, et al.
Evaluation of Physicochemical Properties of New Calcium Silicate-Based Sealer. Braz
Dent J. 2018;29(6):536—40.

13. Van Meerbeek B, Yoshihara K, Van Landuyt K, Yoshida Y, Peumans M. From
Buonocore’s Pioneering Acid-Etch Technique to Self-Adhering Restoratives. A Status
Perspective of Rapidly Advancing Dental Adhesive Technology. J Adhes Dent.
2020;22(1):7-34.

14. Mufoz M, Luque-Martinez I, Malaquias P, Hass V, Reis A, Campanha N, et al.
In Vitro Longevity of Bonding Properties of Universal Adhesives to Dentin. Oper Dent.
2015;40(3):282-92.

15.  Loguercio AD, Mufioz MA, Luque-Martinez |, Hass V, Reis A, Perdigao J. Does
active application of universal adhesives to enamel in self-etch mode improve their
performance? J Dent. 2015;43(9):1060-70.

16. Barros APO, de Melo Alencar C, Zambon M, de Andrade MF, Fernandez E,
Kuga MC. Etch-and-rinse versus self-etch strategy of a universal adhesive in different
application methods at the bonding interface of fiber post cementation. J Esthet Restor
Dent. 2023;(May):1-8.

17.  Girotto AC, Abuna G, Sanchez-Puetate C, Piccioni MA, Porto TS, Kuga MC.
Effect of different adhesive strategies and storage time on bond strength of bi-
functional monomers to simulated endodontically-treated dentin. Dent Mater J.
2021;40(6):1410-7.

18.  Marcomini N, Albaricci MC da C, Costa JL de SG, Besegato JF, Godoy EF,
Dantas AAR, et al. Effects of alpha-tocopherol antioxidant on fracture strength and
adhesion of endodontically treated teeth restored after dental bleaching. Eur J Oral
Sci. 2023;(July):1-10.



28

19. Ayar MK. Benefits of self-etch adhesives active application with rotary brush to
enamel. Vojnosanit Pregl. 2020;77(12):1298-303.

20. Van Meerbeek B, Peumans M, Poitevin A, Mine A, Van Ende A, Neves A, et al.
Relationship between bond-strength tests and clinical outcomes. Dent Mater.
2010;26(2):100-21.

21. Tay FR, Pashley DH. Aggressiveness of contemporary self-etching systems. I:
Depth of penetration beyond dentin smear layers. Dent Mater. 2001;17(4):296-308.

22. Frassetto A, Breschi L, Turco G, Marchesi G, Di Lenarda R, Tay FR, et al.
Mechanisms of degradation of the hybrid layer in adhesive dentistry and therapeutic
agents to improve bond durability - A literature review. Dent Mater. 2016;32(2):e41-
53.

23. Kusumasari C, Margono A, Aditya DR, Abdou A. Effect of etch-and-rinse and
self-etch modes in universal adhesives on push-out bond strength of fiber post. J Clin
Exp Dent. 2022;14(8):e661-8.



29

3.2 Publicagao 2*

ANALISE DAS PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS E MECANICAS DE
MATERIAIS OBTURADORES EXPERIMENTAIS DE APICES RADICULARES A
BASE DE MTA E SILICATO
RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar o pH, a liberagdo de ions de calcio, a solubilidade
e a resisténcia de unido do Biodentine (BD), Bioaggregate (BA), MTA Fillapex
associado com hidréxido de calcio 10% (MTAF 10-CH) ou hidréxido de calcio 20%
(MTAF 20-CH) e MTA branco Angelus (MTA). Cinquenta dentes acrilicos com
retrocavidades preenchidas com os materiais avaliados (n = 10) foram imersos em
agua ultrapura para medir o pH e liberagao de ions calcio, apos 7 e 30 dias. No teste
de solubilidade, o mesmo tipo de amostras foram escaneados por Micro-CT antes e
depois da imersdo em agua ultrapura por 7 e 30 dias. Cinquenta fatias de caninos
humanos extraidos foram obtidas a partir do tergo apical da raiz com retrobturag&o (n
= 10). Apds 7 dias, os espécimes foram submetidos ao teste de push-out. Tanto BD
quanto BA apresentaram os maiores valores alcalinos na avaliagao apoés 7 dias. Ja
aos 30 dias, MTAF 10-CH apresentou valores alcalinos. MTA apresentou a maior
liberacdo de ions de calcio nos dois periodos avaliados. BA e MTA apresentaram
valores de solubilidade mais baixos. Aos 30 dias, esses valores foram superiores a
solubilidade de 3% em relagdo aos outros grupos. BD apresentou a maior e MTAF 10-
CH a menor resisténcia de unido. O Bioaggregate e o MTA branco apresentaram
menor solubilidade e propriedades quimicas semelhantes. Apesar de o Biodentine ter
apresentado o maior valor de resisténcia de unido, este material apresentou
solubilidade elevada. O MTA Fillapex com 10% e 20% de hidréxido de calcio

apresentou alta solubilidade e baixa resisténcia de unido.

Palavras chaves: Cimento de silicato. Endodontia. Dentina. Alcalinizacao.

* Formatagdo de acordo com as normas do periddico Journal of Endodontics para o qual sera
submetido.
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1. Introdugao

Os materiais obturadores radiculares em contato com fluidos teciduais podem
liberar elementos quimicos e compostos que podem exercer influéncia sobre os
tecidos periapicais circundantes. Portanto, o progndstico do tratamento depende de
propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas adequadas dos materiais™2.

As propriedades bioldgicas dos materiais sdo importantes quando se considera
a possibilidade de induzir reparo em tecidos perirradiculares?. O pH e a liberacdo de
ions calcio sao consideradas propriedades importantes de um cimento porque atuam
em nivel tecidual estimulando e acelerando o reparo, favorecendo a nucleagado da
hidroxiapatita'-3.

A dindmica que ocorre no apice radicular na interface dentina-material de
retrobturagéo € critica para o prognéstico da cirurgia endodéntica. A unido entre a
dentina apical e o material de retrobturagdo evita proliferagdo microbiana e
deslocamento do material de retrobturacdo da cavidade apical e/ou perfuragao
radicular!. Consequentemente, as respostas bioldgicas aos cimentos bioceramicos
em relagao aos tecidos apicais periodontais tendem a ser mais favoraveis.

Cimentos a base de silicato de calcio tém sido sugeridos como materiais de
retrobturacéo e selantes de perfuracéo devido a sua capacidade de se dissociar em
ions calcio e hidroxila. Biodentine (Septodont, Saint-Maur-des-Fosses, Franga) € um
material constituido por um sistema pd e liquido, em que o pdé &€ composto
principalmente por silicato tricalcico, carbonato de calcio, 6xido de zircénio
(radiopacificador), silicato dicalcico, 6xido de calcio e 6xido de ferro. O liquido € uma
solugdo aquosa de um polimero hidrossoluvel (agente redutor de agua) com cloreto
de calcio (para diminuigdo do tempo de presa)®.

O cimento tem tempo de presa mais rapido (12 minutos) que outros materiais
com o mesmo objetivo’* e apresenta pH alcalino®. Outro material, BioAggregate
(Innovative BioCeramix, Vancouver, Canada), consiste em particulas finas
esbranquigcadas e o p6 € misturado com agua deionizada estéril. A composi¢cao em pé
€ composta por hidrato de silicato de calcio, hidréxido de calcio, hidroxiapatita (HA),
pentoxido de tantalo e 6xido de silicio amorfo. A hidratagdo do BioAggregate resulta
na formacgdo de hidréxido de calcio e calcita®*. Foi demonstrado que a adicdo de
fosfatos de calcio aos cimentos de silicato de calcio melhora a formacao de apatita e

afeta as propriedades quimico-fisicas dos cimentos de silicato de calcio®®.
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MTA Fillapex € um obturador radicular que contém MTA, resina de salicilato,
resina natural, 6xido de bismuto e silica. Um estudo recente mostrou que este cimento
atendeu aos requisitos de fluidez, espessura de filme, solubilidade, alteragao
dimensional, boa radiopacidade e pH alcalino®. Esse cimento endoddntico ndo possui
consisténcia para ser utilizado na retrobturagéo cavitaria e o uso de substancias como
o hidroxido de calcio poderia fornecer consisténcia adequada para retrobturacao’.

Portanto, o objetivo deste estudo foi avaliar o nivel de pH, liberagdo de ions
célcio, solubilidade (analise volumétrica) e resisténcia de unido a dentina radicular
apical de Biodentine, BioAggregate, MTA Fillapex associado a 10% e 20% em peso
de pé de hidréxido de calcio e MTA branco. A hipétese nula foi que todos os materiais

testados apresentam propriedades fisico-quimicas e mecanicas semelhantes.

2. Materiais e Métodos
Os materiais utilizados foram divididos em 5 grupos:
G1 - Biodentine (Septodont, Saint-Maur-des-Fosses, Franga);
G2 - BioAggregate (Innovative BioCeramix, Vancouver, Canada);

G3 - MTA Fillapex (Angelus Ind Prod Odontolégicos S/A, Londrina, PR, Brasil)
com 10% (m/m) de hidréxido de calcio;

G4 - MTA Fillapex (Angelus Ind Prod Odontolégicos S/A, Londrina, PR, Brasil)

com 20% (m/m) de hidréxido de calcio;

G5 - MTA Angelus Branco (Angelus Ind Prod Odontolégicos S/A, Londrina, PR,
Brasil).

Todos os cimentos foram preparados de acordo com as instrugdes do
fabricante, exceto os dois grupos de MTA Fillapex, nos quais o volume total do cimento

foi adicionado com 10% e 20% (em peso) de pd de hidroxido de calcio.
2.1 pH e liberagao do ion calcio

Cinquenta dentes de acrilico (n=10) com cavidades radiculares padronizadas

foram utilizados e obturados apds os cimentos recém-preparados, usando um
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dispositivo de entrega de MTA para evitar vazios ou bolhas na obturagdo. Os
especimes foram colocados em um frasco de vidro, um de cada vez, contendo 25 mL
de agua ultrapura (dgua Milli-Q; Purelab, Analitica, Brasil) e armazenados a 37°C
durante todo o periodo experimental. Todos os frascos de vidro foram pré-tratados
com acido nitrico. O nivel de pH e a liberag&o de ions calcio foram avaliados aos 7 e
30 dias. Apds cada periodo experimental, os dentes foram transferidos para um novo

frasco com igual volume de agua ultrapura nova.

Um medidor de pH (modelo 371; Micronal, Sao Paulo, SP, Brasil), previamente
calibrado com controles com valores de pH 4, 7 e 14, foi utilizado para medir o pH da
agua ultrapura de imers&do. ApoOs a retirada dos corpos de prova, o recipiente foi
colocado em um shaker (modelo 251; Farmem, S&ao Paulo, SP, Brasil) por 5s antes
da medicdo. A temperatura ambiente durante a leitura foi de 25°C. Agua deionizada

(pH = 6,90) foi o controle para medi¢cdes de pH em todos os periodos analisados.

Um espectrofotbmetro de absor¢cdo atdomica (AAG6800; Schimadzu, Toquio,
Japao) equipado com uma lampada catédica oca especifica para ions de calcio que
liberava ions de calcio. Varios testes preliminares determinaram o comprimento de
onda e os parametros de fenda corretos. Para evitar possiveis interferéncias de metais
alcalinos, foi preparada uma solugéo de lantanio diluindo 9,8 g de nitrato de lantanio
em 250 mL de solucdo acida. Uma solugao estoque de calcio foi preparada diluindo
2,4972 g de carbonato de calcio em 50 mL de agua ultrapura. Um total de 10 mL de
acido cloridrico concentrado foi adicionado a esta solucao e depois diluido com 1000
mL de agua ultrapura. Apds o preparo, 1 mL desta solugdo correspondeu a 1 mg de
calcio. Com esta solugao foram preparadas solugdes padrao de calcio nas seguintes
concentragdes: 20 mg L-1, 10 mg L-1, 5mg L-1, 2,5 mg L-1, 1,25 mg L-1. Em seguida,
2 mL de solucéao de nitrato de lantanio foram adicionados a 6 mL das solug¢des padrao
de calcio e teste. Para preparacao da solugéo branco, a mesma quantidade de solugao
de nitrato de lantanio foi adicionada a 6 mL de agua ultrapura. Um espectrofotdmetro
de absorcao atébmica foi utilizado para leitura dos padrdes de calcio, branco e solucdes
teste. Uma solugao de acido nitrico levou o dispositivo a zero absorvancia. As leituras
de liberacao de ions calcio foram comparadas com uma curva padrao obtida a partir
de leituras das solugbes padrao.

O nivel de pH de todas as amostras foi analisado ao mesmo tempo.



33

2.2 Avaliagao da Solubilidade

No estudo foram utilizados 50 dentes de acrilico com cavidade radicular
padronizada e obturados com os cimentos experimentais (n = 10). Apds a insergao
dos cimentos, um tomografo computadorizado de microfoco de raios X de mesa
(SkyScan 1174v2; SkyScan, Kontich, Bélgica) foi utilizado para escanear as amostras.
Os parametros de varredura utilizados foram 50 kV, 800 mA, tamanho de voxel de
9,47 um e tamanho de passo de 1,0 usando uma rotacdo de 360°. Quatro amostras
foram digitalizadas por vez. O software de reconstru¢ao (NReconv1.6.4.8, SkyScan)
elaborou ainda mais os dados e o software CTan (CTan v1.11.10.0, SkyScan) foi
utilizado para medir o volume total (mm3). Apés o procedimento de digitalizagéo e
decorrido o tempo de pega final, as amostras foram imersas individualmente em
frascos de vidro contendo 15 mL de agua ultrapura e armazenadas a 37°C, por 7 dias.
ApoOs esse tempo, as amostras foram retiradas dos frascos e, em seguida,
digitalizadas novamente utilizando os mesmos parametros adotados na primeira
varredura. Apos isso, as amostras foram novamente imersas em agua para completar
o periodo de 30 dias para serem digitalizadas uma terceira vez. As analises
volumétricas das amostras apds cada periodo foram realizadas da mesma forma que
o primeiro. A solubilidade volumétrica foi determinada pela seguinte equagéo
matematica: volume inicial (IV) menos volume apds imersao (V) dividido pelo volume

inicial (IV-V/IV). Os resultados foram convertidos em porcentagens®.
2.3 Avaliagao da Resisténcia de Uniao

Setenta e cinco incisivos bovinos foram seccionados transversalmente na
juncdo cimento-esmalte. As raizes foram ajustadas para 16 mm de comprimento e o
comprimento de trabalho foi estabelecido 1 mm abaixo do apice. Os canais radiculares

foram irrigados e preparados segundo Aranda-Garcia, et al., 20132,

Os espécimes de raiz foram entdo centrados em anéis plasticos (16 mm de
comprimento x 16,7 didmetro interno) e incluidos em resina de poliéster (Maxi Rubber.
Diadema, Brasil). Todas as amostras permaneceram intactas por 24 horas para
permitir a polimerizacdo da resina. Apds a polimerizagao da resina, os apices foram

cortados 1 mm perpendicularmente a raiz com disco diamantado e foram obtidas fatias
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de 2,0 mm de espessura do terco apical da raiz, obtendo-se assim 50 fatias de cada
terco radicular.

Cada espaco do canal radicular foi ampliado usando uma pecga de méao de baixa
rotacdo e uma broca cbnica de ago #703 (Vortex, Prod. Odontolégicos, Sao Paulo,
Brasil) fixada no brago do avaliador. O brago do dispositivo foi abaixado até uma
profundidade previamente determinada por um batente de silicone para produzir um
corpo de prova padronizado com as seguintes dimensdes: maior didametro = 1,65 mm,
menor diametro = 1,40 mm. Durante o preparo da amostra, os canais radiculares
foram irrigados com agua destilada. Posteriormente, os espécimes foram imersos em

solucao salina por 15 minutos e secos.

Os espécimes foram distribuidos em cinco grupos (n = 15, cada grupo) e o
espaco do canal radicular foi preenchido com um dos materiais descritos
anteriormente. Imediatamente apdés o enchimento, os corpos de prova foram
armazenados a 37 °C e 95% de umidade por sete dias. Apds esse periodo, as fatias
foram lavadas, secas e fixadas em um aparato metalico, de forma que o lado com
menor canal radicular avaliado ficasse voltado para cima. A ponta do émbolo utilizado
para aplicagao de carga no teste push-out tinha didametro de 1,3 mm e estava alinhada
perpendicularmente a superficie superior do corte.

O teste de push-out foi realizado em maquina de ensaios eletromecanicos
(EMIC DL; Emic, Sdo José dos Pinhais, Brasil), calibrada a uma velocidade constante
de 0,5 mm/min. A obturagao foi submetida a forga axial até ser desalojada da secgéo
do canal radicular. A forga necessaria para desalojar o material obturador (em KN) foi
transformada em tensao (em MPa). A resisténcia de unido de cada material (em MPa)

foi calculada conforme descrito por Magro et al.??

Ap6s a realizacdo do teste push-out, cada amostra foi examinada em
estereomicroscopio (S8APO; Leica Microsystems, Wetzlar, Alemanha), com
ampliagdo de 20X para determinar o modo de falha. Cada amostra foi classificada
como adesiva (falha na interface do selante com a dentina), coesiva (falha no material
obturador) ou mista (falha no material obturador e na dentina). As frequéncias dos

modos de falha dentro de cada grupo foram tabuladas.
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2.4 Anadlise Estatistica

Todos os dados foram analisados com o software Graphpad prism V 5.0
(Graphpad, La Jolla, CA, EUA). As comparacgdes estatisticas do nivel de pH, liberagao
de ions caélcio e analise de solubilidade entre os diferentes grupos, no mesmo periodo,
foram feitas pelos testes de Kruskal-Wallis e Dunn (P = 0,05). Porém, quando essas
analises foram feitas apenas no mesmo grupo, em periodos diferentes, os dados
foram comparados pelo teste de Mann-Whitney (P = 0,05). Os dados de resisténcia
de unido push-out foram comparados pelos testes de Kruskal-Wallis e Dunn (P =
0,05).

3. Resultados

A Tabela 1 apresenta os valores medianos, minimos e maximos do nivel de pH,
liberagao de ions calcio (mg/L) e porcentagem dos valores de solubilidade volumétrica
para os periodos de 7 e 30 dias. Com relagdo aos niveis de pH, todos os materiais
proporcionaram alcalinizagdo nos dois periodos (P < 0,05), exceto G3 e G4, em 7 e
30 dias, respectivamente (P > 0,05). As diferengas significativas entre os materiais,
em cada periodo analisado sao mostradas por letras diferentes na Tabela 1. Na
comparagao entre os periodos, o nivel de pH caiu significativamente entre 7 e 30 dias
para os Grupos G1, G2, G4 e G5 (P <0,05). Porém, no G3 houve aumento significativo
no nivel de pH dos 7 aos 30 dias (P < 0,05).

Todos os materiais testados apresentaram liberacdo de ions calcio. Para os
periodos analisados, a maior liberagdo de ions ocorreu no G5, seguido do G1 na
analise de 7 dias e do G2 na analise de 30 dias. Na comparacio entre os periodos,
houve aumento significativo na liberacédo de ions calcio apenas para os Grupos G2 e
G5 (P < 0,05), enquanto houve reducéo significativa para o Grupo G1 (P < 0,05).

Na analise de solubilidade volumétrica, para ambos os periodos, G2 e G5
apresentaram a menor solubilidade. Na comparagcdo entre os periodos, houve
aumento significativo (P < 0,05) na solubilidade para todos os materiais testados,
exceto para G5. A Figura 1 apresenta as reconstrugdes tridimensionais Micro-CT de

amostras representativas dos grupos avaliados na analise volumétrica de solubilidade.
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A Tabela 2 apresenta a mediana, os valores minimo e maximo em MPa da
resisténcia de unido push-out de cada material analisado, a contagem de corpos de
prova dos tipos de ruptura da resisténcia de unido para cada grupo testado e as
diferengas de resisténcia de unido entre os grupos mostradas por letras diferentes. O
G1 apresentou maior resisténcia de unido push-out que os demais grupos. Ja G2 e
G5 apresentaram valores semelhantes, porém superiores aos de G3 e G4, que

apresentaram valores semelhantes entre si.

Tabela 1. Mediana, nivel minimo e maximo de pH, liberagdo de ions calcio (mg/L) e
percentual (%) dos valores de solubilidade volumétrica nos periodos de 7 dias e 30

dias.

Liberacao de calcio
pH Solubilidade (%)
(mg/L)

7 dias 30 dias 7 dias 30 dias 7 dias 30 dias

7,54a1  7,38H2 62751 3,95%2 542041 16,4602

Biodentine  (743-  (7,33- (5,39- (2,89- (0,98- (6,71-
7,92)  7,57) 8,44) 5,64) 9,32) 34,2)

7,581 7,32 27921 460%2  163a1  4,68%2

Bioaggregate (7 4- (7,13- (1,81- (1,87- (0,57- (2,6-
7,93) 7,54) 5,31) 5,81) 7,81) 16,34)

6,861 7,7802 1,692 0,951 12,721 18,5402

MTAF10%  (6,0- (7,39- (0,67- (0,64- (8,89- (11,5-
8,11) 8,54) 2,69) 2,3) 14,9) 22,6)

7,06>1 6,97 2,2231 2,391 938bcT  12753b.2

MTAF20%  (6,0- (5,0- (1,88- (1,75- (6,66- (10,1-
7,32)  7,58) 3,43) 2,92) 11,1) 14,8)

7,271 7,05¢2 7,5902 12,11¢3  1,883d1 4,09¢1

WMTA (7,16-  (7,0- (5,86- (8,85- (0,08- (0,96-
7.41)  7.17) 10,3) 14,1) 5,19) 8,75)
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Letras diferentes mostram diferengas significativas entre os materiais em cada periodo analisado (P <

0,05). Numeros diferentes indicam diferengas entre os periodos para cada material analisado (P < 0,05).
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Figura 1. Reconstrucdes tridimensionais micro-CT de amostras representativas dos
grupos avaliados em solubilidade volumétrica.

G1- Biodentine — inicial (A), apos 7 dias (B) e 30 dias (C). G2- BioAggregate — inicial (D), apés 7 dias
(E) e 30 dias (F). G3- MTA Fillapex com hidréxido de calcio a 10% — inicial (G), apos 7 dias (H) e 30
dias (). G4- MTA Fillapex com hidroxido de calcio 20% — inicial (J), apos 7 dias (K) e 30 dias (L). G5-
MTA branco — inicial (M), ap6s 7 dias (N) e 30 dias (O).
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Tabela 2. Valores medianos, minimos e maximos de resisténcia de unido (em MPa) e

incidéncia de padréo de falha para cada material avaliado.

Materiais Resisténcia de Padrao de falha
Uniao (MPa)
Adesiva Mista Coesiva

Biodentine 3,734 (2,645- 3 8 4
7,460)°

Bioaggregate 0,468 (0,254~ 7 6 2
0,660)2

10% MTA F 0,091 (0,036~ 10 4 1
0,237)°

20% MTAF 0,145 (0,036~ 9 4 2
0,384)°

WMTA 0,438 (0,300~ 8 5 2
1,567)2

Letras diferentes mostram diferencas significativas entre os materiais em cada periodo analisado
(P<0,05).

4. Discussao

A justificativa para utilizar um dente de acrilico com cavidade retrograda no
presente estudo foi simular uma condi¢do o mais proxima possivel da situagao in vivo.
Dentes naturais ndo foram utilizados porque poderiam liberar calcio, conforme
observado em estudo anterior’’°, o que afetaria a confiabilidade da andlise de
liberacdo de calcio. Dentes acrilicos foram utilizados em estudos anteriores que
avaliaram a liberagdo de calcio de diferentes pastas de hidréxido de calcio® ou
cimentos MTA e Portland® e a solubilidade volumétrica do MTAS.

Nos cimentos de silicato de calcio, a reacdo quimica que ocorre durante a presa

resulta na formacao de hidroxido de calcio'™'3, que posteriormente se dissocia em
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ions calcio e hidroxila que influenciam a formacgéo de tecido mineralizado. Todos os
materiais testados, com excec¢ao de 10% de MTA F em 7 dias e 20% de MTA F em
30 dias, alcalinizaram significativamente a agua. Biodentine e Bioaggregate
apresentaram maior capacidade de alcalinizacdo em 7 dias. Em 30 dias, foi verificada
maior alcalinizagdo para o MTA 10% seguido pelo Biodentine. A alcalinizagao
proporcionada pelos materiais favorece a agao antimicrobiana e a sintese de fosfatase
alcalina pelas células que participam do processo de reparo’©.

As particulas de silicato de calcio do Biodentine reagem com a agua para formar
uma solug¢do de alto pH contendo ions calcio, hidroxila e silicato. O gel hidratado de
silicato de calcio precipita nas particulas de cimento, enquanto o hidroxido de calcio
nuclea’™-15. O gel polimeriza ao longo do tempo para formar uma rede solida, ao
mesmo tempo que liberta hidroxido de calcio e alcaliniza o meio circundante, o que
envolve a lixiviagdo do calcio dos hidratos de silicato da matriz do gel de hidrato de
silicato de calcio e da dissolugao/lixiviagado da portlandite’®. Portland - Ca(OH)2 é um
composto soluvel, mével e reativo e é liberado ao longo do tempo pelo cimento e
aumenta a alcalinidade do ambiente'®.

Todos os materiais testados liberaram ions de calcio. O WMTA teve a maior
liberacdo, talvez devido a expansao do MTA durante o processo de hidratacéo e
aumentando a resisténcia ao push out. O WMTA possui maior quantidade de
composto contendo calcio do que o Biodentine. Outra razdo para a diferenca nas
liberagdes de ions calcio poderia ser atribuida a formagdo de um gel hidratado de
silicato de calcio (gel CSH) envolvendo os graos de silicato tricalcico n&o reagidos no
Biodentine, apdés o tempo de presa de 12 minutos. Este gel CSH é relativamente
impermeavel a agua, o que retarda a dissolugao adicional dos ions®. A liberagao do
ion calcio é importante para o processo de mineralizagdo porque reage com o gas
carbdnico, formando carbonato de calcio que favorece a diferenciacdo celular e a
matriz fibronectina, importante no processo de reparo’®.

Outra propriedade analisada foi a solubilidade, perda de massa do material que
pode favorecer a ocorréncia de vazios nas obturagdes. Para testes de solubilidade no
presente estudo, foi utilizada a metodologia relatada anteriormente que testou a
solubilidade volumétrica®. As diretrizes de solubilidade para cimentos endoddnticos
(ISO 6876 2012) estabelecem perda maxima de 3% da massa inicial. Materiais com
maior solubilidade podem liberar substancias como a resina salicilato e aumentar o

risco de vazamento e colonizagdo bacteriana nos vazios criados™.
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No presente estudo, o Bioaggregate e o WMTA apresentaram valores de
solubilidade inferiores aos da recomendacgao da ISO 6876, apenas no periodo de 7
dias, ocorrendo ligeiro aumento dos valores aos 30 dias. A semelhanga dos valores
de solubilidade depende da composicdo semelhante dos materiais, que difere no
agente radiopacificador utilizado e na auséncia de aluminio na composi¢gdo do
Bioaggregate. O WMTA também é composto por uma matriz insoluvel de silica
cristalina que mantém sua integridade mesmo em contato com agua'?, o que pode ter
contribuido para sua solubilidade reduzida.

Foi relatado’® que apés a mistura de um pd de CaSi/CaP com &agua, o
componente fosfato de calcio pode sofrer processos de dissolugéo (parcial) e
reprecipitacdo dentro da massa de cimento hidratante, levando a diferentes
proporgdes. (A) Os ions calcio e fosfato liberados dentro do gel hidrato de silicato de
calcio (C-S-H) (sistema CaO-SiO2-H20) podem reprecipitar fosfato de calcio,
principalmente apatita devido ao alto pH na massa de cimento. Os grupos silanol CSH
podem se ligar aos ions Ca?* ou Po** e HPO** e desencadear a nucleagdo da
apatita’®'4, (B) Um gel hidratado de silicato de célcio-fosfato (sistema CaO-SiO2-
PO4/HPO4-H20) pode se formar dentro dos cimentos contendo fosfato de célcio' e,
consequentemente, explicar a reduzida lixiviagao de ions P do cimento. (C) O fosfato
de calcio na formulagdo do cimento também poderia potencialmente reagir dentro da
massa de cimento hidratante consumindo hidréxido de calcio com a formacgao de gel
hidratado de silicato de calcio e fosfato, com diminuicdo do teor de hidroxido de calcio
e da alcalinidade do cimento.

Ao contrario do que diz outro estudo'’, o material Biodentine apresentou
maiores valores de solubilidade nos dois periodos analisados. A diferenca nos
resultados pode ser atribuida as diferentes metodologias e periodos de avaliagao
utilizados. Por outro lado, o MTA Fillapex apresenta alta solubilidade em agua'®?
superando os limites recomendados. A alta solubilidade provavelmente esta
relacionada aos aditivos que sao incorporados na composicdo do cimento,
desestabilizando sua matriz'®. Apesar da incorporacdo do hidroxido de calcio, para
uso como material de preenchimento retrégrado, o material continuou apresentando
alta solubilidade.

As propriedades adesivas dos cimentos endodénticos sdao importantes e a
ligagcao quimica a dentina radicular melhora a resisténcia de unido dos cimentos as

paredes do canal radicular?®. No presente estudo, o material Biodentine apresentou
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maior resisténcia de unido (3,734 MPa) quando comparado aos demais materiais,
corroborando com estudo anterior'®. A formacao de uma camada interfacial mineral
entre a dentina e o material Biodentine é provavelmente responsavel pela resisténcia
ao deslocamento’®. Essa camada interfacial mineral é formada por ions de calcio e
silicio que penetram na dentina, levando a formagao de mais estruturas semelhantes
a tags no material Biodentine do que no material MTA'6. Microestruturas semelhantes
a tags foram detectaveis no material Biodentine® e relatadas anteriormente com o uso
de MTA na obturacgéo radicular?"-22, A consisténcia fluida apds a hidratagdo do cimento
auxilia sua penetracdo através dos tubulos dentinarios abertos para cristalizar ao
longo do tempo dentro da estrutura®?3, influenciando as propriedades da interface
material-dentina?2. Embora o material Biodentine tenha apresentado maior valor de
resisténcia de unido que o WMTA e o Bioaggregate, demonstrou maior solubilidade,
favorecendo maior solubilidade volumétrica e, consequentemente, mais vazios no
preenchimento retrégrado.

O material Bioaggregate (0,468 MPa) apresentou valores de resisténcia de
unido e modos de falha de unido semelhantes aos do material WMTA (0,438 MPa),
confirmando os achados de outros estudos?#25. Em contrapartida, utilizando um
modelo de perfuragdo ex vivo, o MTA Angelus apresentou valores de resisténcia de
unido mais elevados que o material BioAggregate. A bioatividade de um cimento &
resultado da reacao do ion calcio liberado pelo material MTA com o ion fosfato do
fluido tecidual e da dentina, resultando na formacéo de cristais de hidroxiapatita'®.
Essa condicao favorece a interacao fisico-quimica do material MTA com as paredes
do canal radicular, aumentando sua resisténcia de uniao®.

O hidroxido de calcio a 10% e 20% ao MTA Fillapex apresentou a menor
resisténcia de unido, mesmo com MTA e hidroxido de calcio em suas composigcoes.
Esses resultados corroboram os de outros autores?* que testaram o MTA Fillapex em
obturacdes de canais radiculares. O MTA Fillapex possui entre seus constituintes a
resina salicilato, que pode sofrer contragcao de polimerizacdo ao endurecer, reduzindo
a resisténcia de unido a parede do canal®6-28, QOutra razdo para a baixa resisténcia de

ligacdo pode ser a baixa liberagdo de ions calcio.

5. Conclusao
Dentro das condigdes experimentais deste estudo, pode-se concluir que o

Bioaggregate e o WMTA apresentaram a menor solubilidade e propriedades quimicas
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semelhantes. Embora o Biodentine tenha apresentado resisténcia de unido
satisfatoria a dentina apical, sua solubilidade foi elevada. O hidroxido de calcio a 10%

e 20% do MTA Fillapex apresentou alta solubilidade e baixa resisténcia de uniao.
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3.3 Publicagao 3*

A FORMUI:A(;/:\O Q’UiMICA INTERFERE NO POTENCIAL DE ALCALINIZAQAO E
LIBERACAO DE CALCIO DE COMPOSTOS CONTENDO SILICATO DE CALCIO

RESUMO

Introdugdo: O MTA é composto de diversos 6xidos metalicos, 6xido de caélcio e
bismuto. Apresenta boas propriedades bioldgicas, sendo indicado para o tratamento
de complicagbes endoddbnticas. Diversas formulagdes estdo disponiveis, sendo
necessarias pesquisas que avaliem suas propriedades fisico-quimicas. Objetivo:
Avaliar o potencial hidrogenibnico e liberacédo de calcio do MTA Fillapex em relagao
ao MTA cinza e branco. Material e métodos: O MTA cinza e branco (Angelus) e o
MTA Fillapex (Angelus) foram manipulados e inseridos em tubos de polietileno e
imersos em agua destilada. O pH destas solugdes foi avaliado nos periodos de 24h,
7 dias e 14 dias. Simultaneamente, nos mesmos periodos descritos, foi quantificada
a liberagdo de calcio pelos materiais nas solugbes através da dosagem em
espectrofotometria de absor¢ao atdbmica. Os resultados obtidos foram submetidos a
analise de variancia, com nivel de significancia de 5%. Resultados: Em relagdo ao
pH, em 24 h os materiais apresentaram comportamentos semelhantes entre si
(p>0,05). Nos periodos de 7 e 14 dias, o MTA Fillapex apresentou significantemente
menor pH que as demais apresentagdes (p<0,05). Em relagado a liberagao de calcio,
nos periodos de 24 h e 7 dias o MTA Fillapex apresentou menor liberacdo que os
demais materiais (p<0,05) e em 14 dias diferenciou apenas do MTA cinza (p<0,05).
Conclusao: Todos os materiais avaliados apresentaram pH alcalino e liberacdo de

calcio, sendo que o cimento obturador MTA Fillapex apresentou menores valores.

Palavras-chave: Cimento de silicato. Endodontia. Dentina. Alcalinizagdo. Obturacao

Retrégrada.

* Formatagado de acordo com as normas do periddico Brazilian Dental Journal para o qual sera
submetido.
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1. Introdugao

O Mineral Trioxide Aggregate (MTA) foi idealizado para ser utilizado nos
acidentes endodénticos e em cirurgias perirradiculares [1,2], sendo constituido de um
fino po hidrofilico (SiOz2, K20, Al203, SO3, CaO e Bi20O3) que normalmente € adicionado
a agua destilada [2]. E comercializado nas apresentagdes cinza (GMTA) e branco
(WMTA), diferindo principalmente na sua constituigdo quimica, pois o MTA cinza
apresenta maior concentragdo do Oxido de aluminio, 6xido de magnésio e
principalmente 6xido de ferro [1,3]. Os resultados biolégicos demonstram que o MTA
proporciona resposta tecidual favoravel, caracterizada pela auséncia de inflamacéao
severa, presenca de capsula fibrosa e indugéo de tecido mineralizado [2-4].

Ainda que o MTA tenha inumeras propriedades favoraveis que suportem seu
uso clinico, ha diversos problemas que dificultam seu manuseio, em funcdo da
consisténcia granulosa [5], longo tempo de presa [6] e possivel deslocamento da
cavidade na qual foi inserido [7]. A maioria das complicacbes endoddbnticas esta
situada em locais de dificil acesso, dificultando o uso do MTA. Desta forma, propds-
se a avaliagdo da resposta biolégica dos tecidos perirradiculares apdés o
preenchimento dos canais radiculares com MTA e agua destilada ou MTA e
propilenoglicol. Os resultados demonstraram que as pastas tiveram comportamento
bioldgico similar, principalmente quando mantidas exclusivamente no interior dos
canais radiculares [8-10]. Muito embora os autores ressaltem que a combinacao
MTA/propilenoglicol seja de mais facil manuseio intracanal, esta combinagdo nao
toma presa.

Por outro lado, as caracteristicas fisicas do MTA apds a manipulagao dificultam
a introdugdo intracanal, além do que as associagbes do pé com agua destilada
resultam em uma mistura arenosa de dificil manuseio [7]. Entretanto, recentemente
tem sido desenvolvidos cimentos endoddnticos de uso intracanal contendo MTA como
por exemplo Endo-CPM-Sealer (EGEO, Buenos Aires, Argentina), ProRoot Endo
Sealer (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Switzerland) e um cimento experimental, MTAS
(associacao de 80% de cimento Portland branco e 20% de 6xido de bismuto) com a
adicdo de polimeros soluveis em agua [5]. Os cimentos que contém MTA sé&o
biocompativeis e estimulam a mineralizacao [10], além de exibirem maior adesividade
dentinaria que os tradicionais cimentos a base de éxido de zinco e eugenol [11] e

propriedades de vedamento similares aos cimentos a base de resina epoxi [12,13].
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Recentemente foi desenvolvido um cimento endodéntico que contém em sua
composicdo o MTA, sendo denominado MTA Fillapex (Angelus Solugdes
Odontoldgicas, Londrina, PR, Brasil). Segundo o fabricante, a composi¢cao apos a
espatulagcao do material € basicamente constituida de MTA, resina salicilato, resina
natural, bismuto e silica. Porém ha caréncia de estudos que avaliem este material,
seja no ambito fisico-quimico como no bioldgico.

Para que ocorra o estimulo a mineralizacao tecidual, um material deve ter pH
alcalino e proporcionar a liberagao de calcio [9,12]. Portanto, o objetivo deste estudo
consiste em avaliar o potencial hidrogénidnico e liberagdo de calcio do MTA Fillapex,
comparado as demais apresentag¢des, MTA cinza e branco, ambos associados a agua

destilada, nos periodos de 24 h, 7 e 14 dias.
2. Materiais e métodos
2.1 Preparo dos espécimes

Trinta tubos de polietileno, com dimensdes de 0,5 cm de comprimento por 1,0
mm de diametro interno, foram preenchidos com os materiais avaliados, sendo
divididos em 10 unidades para cada grupo experimental. No grupo | (Gl), 1 g de MTA
cinza (Angelus Solugdes Odontologicas, Londrina, PR, Brasil) foi misturado com 0,30
mL de agua destilada, sendo considerado como grupo controle. Idéntico procedimento
foi realizado para o grupo Il (Gll), porém empregando o MTA branco (Angelus
Solugdes Odontoldgicas, Londrina, PR, Brasil). Para o grupo Il (Glll), foi utilizado o
material MTA Fillapex (Angelus Solugbes Odontolégicas, Londrina, PR, Brasil)
proporcionado pelo proprio sistema de auto-mistura.

Os tubos de polietileno foram preenchidos com os materiais, com auxilio de
uma espiral de Lentulo (Maillefer, Ballaigues, Suica), imediatamente apds a
manipulacdo e pesados para a afericdo da quantidade semelhante de material em
cada amostra (+ 0,002g). Apds o preenchimento, os tubos foram colocados em frascos
de polipropileno (Injeplast, S&o Paulo, SP, Brasil), contendo 10 mL de agua destilada,
tampados e mantidos em estufa em temperatura constante de 37°C (Farmen, Sao
Paulo, SP, BR), onde permaneceram durante todo o periodo de avaliagdo. Apos 24h,
7 e 14 dias, o pH e a concentracdo de calcio presente na agua foram quantificados.
ApOs cada avaliagdo, a agua foi desprezada e os tubos imersos em outros frascos
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contendo agua destilada, em igual quantidade. A agua destilada utilizada foi
previamente certificada quanto a auséncia de ions calcio e pH proximo a neutro (6,8).

2.2 Analise do pH

O pH da agua no qual os tubos de polietiieno permaneceram imersos foi
avaliado apds 24 horas, 7 e 14 dias. As medidas foram realizadas empregando um
pHmetro (modelo DM22, Digimed, Sao Paulo, SP, Brasil) calibrado com solugbes
padrao de pH 4,0 e 7,0, em temperatura ambiente constante de 25°C. Apds 24h de
imersado, os tubos foram cuidadosamente removidos dos frascos e colocados em
outros frascos com igual quantidade de uma nova agua destilada. Este procedimento
foi repetido num total de 336h, com a solugado substituida em 24h, 7 e 14 dias. Os
valores obtidos do pH foram submetidos a analise de variancia a um critério e ao teste
de Tukey, com nivel de significancia de 5%.

2.3 Analise da liberagao de calcio

A liberagcdo de calcio foi mensurada empregando um espectrofotdmetro de
absorcao atébmica (AA6800, Schimadzu, Toquio, Japao) equipado com uma lampada
catodo especifica para a leitura. As condigcbes para uso do dispositivo foram
determinadas de acordo com as instru¢des do fabricante: comprimento de onda de
422,70 nm, fenda de 2,0 L por minuto. A fim de prevenir uma possivel interferéncia de
outros metais alcalinos, uma solucdo de lantanio foi preparada, diluindo-se 9,8g de
cloreto de lantanio em 250 mL de solugéo acida, posteriormente incorporada a agua
no qual os tubos de polietiieno permaneceram imersos. A partir da diluigdo de
carbonato de célcio em agua destilada e acido cloridrico, foram obtidas as solug¢des

padrdo de calcio: 20 mg/l, 10 mg/l, 5mg/L, 2,5 mg/l, 1,25 mgl/l.

Para a leitura no espectrofotdmetro, 6mL das solu¢des padrdo ou da agua das
amostras foram acrescidas de 2mL da solugao de cloreto de lantanio. Para a obtengao
da solugao referéncia desprovida de calcio, 6mL de agua ultrapura foi associada

também a 2mL de cloreto de lantanio.

Estando com as solugdes padréo, de referéncia e as amostras preparadas, a

leitura foi realizada no espectrofotometro de absorgdo atébmica. Os calculos da
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liberacdo foram efetuados por meio da equacéao da reta da curva-padrao. A leitura da
liberacdo de calcio foi efetuada nos mesmos periodos utilizados para a leitura do pH.
Os dados foram submetidos ao teste de Anova a um critério e posteriormente ao teste

de Tukey, ambos com significancia de 5%.
3. Resultados
3.1 Analise do pH

A tabela 1 ilustra a média da liberagao de ions hidrogénio (pH) proporcionada
pelos grupos experimentais, em fungéo do periodo de analise de 24 horas, 7 e 14 dias
de imersao. No periodo de 24 horas os grupos experimentais assemelharam-se entre
si (p>0,05). Nos periodos de 7 e 14 dias, o grupo Ill (MTA Fillapex) demonstrou
significantemente menor pH que o MTA cinza e branco (p<0,05). Os MTAs cinza e

branco nao diferiram entre si (p>0,05).

Tabela 1. Média e desvio padrao do pH obtido pelos grupos experimentais em fungéo
do periodo de analise.

MTA cinza MTA branco
R MTA Fillapex
Angelus Angelus
24 horas 9,65 (0,68) @ 9,94 (0,27) @ 9,39 (0,30) @
7 dias 9,80 (0,29) @ 9,84 (0,73) @ 7,68 (0,23) °
14 dias 10,09 (01,7) @ 9,92 (0,34) @ 8,89 (0,54) b

(letras idénticas indicam semelhanca estatistica; p>0,05)

3.2 Analise da liberagao do calcio

A tabela 2 demonstra a média da liberagcdo de calcio, em miligramas por litro
(mg/L) observada nos grupos experimentais, em func¢ao do periodo de analise de 24
horas, 7 e 14 dias de imersédo. Nos periodos de 24horas e 7 dias o grupo Il (MTA
Fillapex) demonstrou significantemente menor liberagdo de calcio que os grupos |
(MTA cinza) e Il (MTA branco) (p<0,05). Em 14 dias, o grupo Ill (MTA Fillapex)

apresentou menor liberagao de calcio comparado ao grupo | (MTA cinza) (p<0,05).
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Tabela 2. Concentragdo média e desvio-padrao de calcio liberado, em mg/L, pelos
grupos experimentais em fungéo do periodo de analise.

MTA cinza MTA branco
MTA Fillapex®
Angelus Angelus
24 horas 17,55 (2,37) @ 17,65 (3,17) @ 9,15 (4,03) ®
7 dias 13,08 (0,86) @ 18,46 (4,84) 2 8,95 (2,43) b
14 dias 13,51 (2,09) @ 11,24 (2,60) &b 9,68 (3,00) °

(Letras idénticas indicam semelhanca estatistica - p>0,05)

4. Discussao

A utilizacdo de materiais que proporcionam alta alcalinidade favorece a
mineralizagao tecidual, além de oferecer boa atividade antimicrobiana [8,9]. Por sua
vez, o0 calcio reage com o gas carbdnico dando origem ao carbonato de calcio que
servira como nucleo para o desencadeamento do processo de calcificagao [10-13].
Portanto, ao analisar a capacidade de alcalinizacdo e a liberacdo de calcio,
indiretamente se avalia o potencial de indugdo de mineralizagao proporcionado pelo
material. Nesse sentido, os cimentos a base de MTA apresentam pH alcalino, alta
liberagao de ions calcio [14,15] e adequada compatibilidade bioldgica [10].

A averiguacao do pH utilizando phmetro [11] e da liberagdo de calcio com uso
de espectrofotometria de absorgao atémica [8], empregando o método de imersao de
tubos de polietlieno devidamente padronizados em agua destilada é consagrada na
literatura [12-14]. A selecdo das dimensdes dos tubos de polietileno, bem como os
periodos experimentais tiveram como parametros os estudos de biocompatibilidade,
que previamente avaliaram materiais semelhantes [10]. A insercdo de materiais no
interior de canais radiculares ocasiona resultados imprecisos tanto em fungao da
dificuldade de padronizacdo da abertura foraminal bem como pela prépria
interferéncia da dentina radicular [15-19]. Uma vez realizada a leitura, os tubos foram
novamente imersos em outro frasco com agua destilada, evitando assim a saturagao
iGnica, que poderia interferir nos resultados finais [8,20].

Em relacdo ao pH do MTA, tanto no cinza como no branco, houve uma elevacao
do indice em 24 horas, pois imediatamente apds a manipulagdo os materiais foram
imersos em agua, circunstancia em que esta ainda ocorrendo o processo de presa
dos materiais, resultando em substancias alcalinas tais como o hidroxido de calcio

[11]. Esses resultados s&o concordantes com estudos que empregaram metodologia
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semelhante [8,21,22]. Nos demais periodos o pH manteve-se alcalino, sem que as
duas apresentacdes mostrassem diferencas entre si.

A composicado quimica do MTA Fillapex é semelhante ao cimento Sealapex,
inclusive nos valores de pH [8]. Apds o periodo de 24 horas, houve diferenca com o
MTA, provavelmente em funcdo da presa do MTA Fillapex, que por conter resina em
sua composicdo, reduziu a alcalinizagdo do meio, fato observado em relagédo ao
cimento MTA foto-ativado [23-25] e cimentos endoddnticos resinosos, tais como o
Sealer 26 [9].

A redugdo gradual de liberagdo de calcio pelo MTA é uma tendéncia também
encontrada em outras pesquisas [3,8,26], muito embora seja ainda superior a
proporcionada pelo MTA Fillapex. No periodo de 14 dias de avaliacao, a liberagao de
calcio proporcionada pelo MTA Fillapex foi semelhante ao MTA branco, porém inferior
ao MTA cinza. E interessante ressaltar que a forma cinza apresenta a tendéncia de
maior liberacdo de calcio do que o MTA branco, em periodos mais longos de
observacao [3], devido possivelmente a maior concentracdo de oxidos [11]. Nos
periodos iniciais, a maior concentracdo de calcio liberado pode ser explicada pela
propria reagao quimica existente entre o MTA e a agua destilada, que origina como
produto final o hidroxido de calcio [4,11].

O MTA Fillapex mostrou a tendéncia em manter relativamente constante a
liberacdo de calcio, até o periodo final analisado de 14 dias. Ressalta-se que o
Sealapex possui a capacidade de apresentar alta liberagdo de calcio apds 25 a 30
dias da espatulacédo [8,24], o que torna importante a realizacdo de estudos com
periodos de observagao mais prolongados.

Diante da metodologia empregada e respaldada na literatura apresentada, o
MTA Fillapex deve ser utilizado exclusivamente como cimento obturador endoddntico,
principalmente nos acidentes endodonticos de dificil acesso, visto que suas
caracteristicas fisico-quimicas diferem do MTA cinza e branco. Porém, apresenta pH
alcalino semelhante a cimentos consagrados clinica e cientificamente [8,24] e
adequada liberagcdo de calcio, necessitando de estudos que atestem a sua

biocompatibilidade.

5. Conclusao
Pode-se concluir que o MTA cinza e branco e o MTA Fillapex apresentam pH

alcalino e promoveram a liberacédo de calcio em todos os periodos avaliados. O MTA
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Fillapex, apos 24horas, possui menor pH que as demais apresentacbes do MTA. O
MTA cinza e branco promoveu maior liberagao de calcio que o MTA Fillapex.
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4 CONCLUSAO

O uso de escova rotatéria para aplicagao do adesivo universal na estratégia
autocondicionante promove maior resisténcia de unido com o substrato dentinario
impregnado com cimento bioceramico.

O uso do Bioaggregate e o WMTA apresentaram a menor solubilidade e
propriedades quimicas semelhantes. O hidréxido de célcio a 10% e 20% do MTA
Fillapex apresentou alta solubilidade e baixa resisténcia de uniao.

O MTA cinza e branco e o MTA Fillapex apresentam pH alcalino e promoveram
a liberacao de calcio em todos os periodos avaliados. O MTA cinza e branco promoveu

maior liberacéo de calcio que o MTA Fillapex.
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