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RESUMO




Massi S. Andlise fisica quimica e mecéanica de um cimento experimental a
base de MTA [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara: Faculdade de

Odontologia da UNESP; 2010.

RESUMO
ModificacOes tém sido propostas ao MTA e cimento Portland para a obtencéo
de um cimento obturador de canal radicular. Um material experimental a base
de MTA (CE-MTA) ¢é avaliado neste estudo para emprego como cimento
endoddntico, contendo cimento Portland, radiopacificador, aditivos e veiculo.
Assim, o objetivo deste estudo foi avaliar o cimento experimental, usando
como parametros comparativos o cimento AHPlus (AHP), MTA-Angelus
(MTA) e cimento Portland (CP). Foram realizados testes de tempo de presa;
resisténcia a compressdo; escoamento; radiopacidade; alteracdo do pH e
liberagdo de ions célcio. Todas as metodologias foram definidas usando como
referéncia normas ISO e a literatura cientifica recente da &rea endodéntica. O
teste de escoamento seguiu a metodologia proposta pela norma 1SO, com a
medicdo do didmetro dos discos de cimento, assim como da area por meio de
um programa de imagens. O tempo de presa foi avaliado pela norma da
ADAJ/ASTM, verificando os periodos de tempo necessarios para que as
agulhas indentadoras (100g e 2mm de didmetro na ponta; e 456g e 1 mm de
didmetro na ponta) ndo marcassem a superficie dos discos de cimento,
fornecendo resultados para a presa inicial e final. No teste de radiopacidade foi
feita uma comparacdo da radiopacidade de discos de cimento de 10mm de

didmetro e 1 mm de espessura, com uma escala de aluminio padronizada. A



alteracdo de pH do foi avaliada com um pHmetro e a liberacdo de calcio com
um espectrofotdbmetro de absor¢do atdmica. Para ambos os ensaios tubos
preenchidos com o cimento foram imersos em frascos contendo &gua
destilada. Os tubos foram passados para um novo frasco contendo mais agua
destilada nos periodos de tempo de 3, 6, 12, 24 e 48 horas, assim como 7, 14 e
28 dias. O liquido remanescente nos frascos foi avaliado para obter os
resultados deste ensaio. Na resisténcia a compressdo foi utilizada a
metodologia sugerida pela norma ISO 9917,Cilindros com 12 mm de altura e
6 mm de didmetro de cada cimento foram fraturados usando uma maquina
EMIC DL nos periodos experimentais de 24 horas e 21 dias. Os dados obtidos
nas diferentes metodologias foram submetidos ao teste de normalidade,
ANOVA e Tukey, com 5% de significancia. Resultados: Os resultados
demonstraram que o CE-MTA apresenta escoamento e tempo de presa
similares ao AHP e superiores ao minimo exigido pela norma ISO. A
resisténcia a compressao foi similar ao MTA no periodo de 21 dias. O CE-
MTA mostrou liberacdo de calcio superior aos outros cimentos
em todos os periodos experimentais, e pH mais elevado até o
periodo de 48 horas, tendo resultados similares ao MTA e CP nos
demais periodos de tempo. A radiopacidade do CE-MTA foi
inferior ao MTA e ao AHP. Com base nestes resultados, podemos
concluir que o cimento experimental apresenta potencial para uso como
cimento endoddntico, embora mais testes sejam necessarios para indicar seu

uso clinico.

Palavras chave: Endodontia, Materiais Dentarios, Tratamento do Canal
Radicular
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Massi S. Phisical, chemical and mechanical evaluation of a MTA based
experimental Sealer[Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara: Faculdade de

Odontologia da UNESP; 2010.

ABSTRACT

Modifications of MTA and Portland cement has been proposed to obtain
an root canal sealer. This study evaluates an experimental MTA based root
canal sealer (CE-MTA) which contains Portland cement, radiopacifier,
addictives and a vehicle. The aim of this study was to evaluate the
experimental endodontic sealer, using white Portland cement (CP), MTA-
Angelus(MTA) and AH Plus (AHP) as control groups. The tests realized
were: setting time, radipacity, compressive strength, pH alterations, calcium
release and flow. The flow test followed the 1SO 6876 norms, and the the
sealer discs’ area was measured with a paquimeter and using an area
measurement software. The setting time was measured based on the
ADA/ASTM Norm, allowing initial and final setting time measurements.
Radiopacity was measured using an aluminum scale as reference and sealer
discs with 10 mm in diameter by 1 mm thick. The pH was measured using a
pHmeter and the calcium release wusing an atomic absorption
spectrophotometer. For compressive strength test the 1ISO 9917 methodology
was used, testing specimens at 24 hours and 21 days. All the data was
submitted to statistical analysis, a normality test, and after the data normality

check, an ANOVA and a Tukey test using 5% significance were applyed.



Results: The results showed that CE-MTA has flow similar to AH Plus and
superior to the minimum required by the 1SO standard. The setting time was
faster than AH Plus and slower than MTA and Portland cement. The
compressive strength was lower for the experimental sealer at 24 hours time
compared with all the tested materials, and similar for the experimental sealer
and MTA at 21 days. The experimental sealer had a superior calcium release
in all period of time, and higher pH values until 48 hours period, being similar
to MTA and Portland cement on posterior time periods. The experimental
sealer radiopacity was lower than MTA and AHPIlus’. Based on this results we
conclude that the experimental sealer have good potential as endodontic

sealer, but more tests are needed to approve its clinical use.

Keywords: Endodontics, Dental Materials, Root Canal Therapy
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INTRODUCAO

Com o0s avancos tecnoldgicos introduzidos na pratica endoddntica,
principalmente a partir da década de 90, a endodontia tornou-se mais precisa e
aumentou seus indices de sucesso. A introducdo de novas ligas para a
confeccdo de instrumentos, os localizadores foraminais eletronicos e novas
técnicas e materiais obturadores permitem a realiza¢do de procedimentos com
maior precisdo e perspectivas de sucesso.

No entanto, complicacBGes anatdmicas, erros técnicos e persisténcia da
infeccdo no sistema de canais radiculares podem conduzir o tratamento
endodéntico ao insucesso, podendo levar a indicacbes de retratamento
endodéntico ou cirurgia parendodéntica (Kim, Kratchman?!, 2006).

A grande quantidade de materiais retrobturadores existentes atualmente
demonstra a intensa busca por um material ideal. O amalgama foi um material
largamente utilizado em obturacdes retrogradas. Entretanto, foi substituido por
materiais contendo o6xido de zinco e eugenol (OZE) como o IRM e
SuperEBA(Siqueira et al.*°, 2001).

Com o surgimento do MTA em 1995 (Torabinejad, White**, 1995)
novas perspectivas foram estabelecidas para os materiais endoddnticos, em
funcdo de suas propriedades de biocompatibilidade e atividade
bioldgica(Sarkar et al.*, 2005; Tanomaru-Filho et al.*!, 2006; Bernabé et al.®,

2005; Gorduysus et al.’®, 2007). No entanto, as propriedades mecanicas do
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MTA proporcionam dificuldades para sua aplicagdo clinica (Kogan et al.?,

2006).

Diversos estudos mostram que o0 MTA € constituido por cimento Portland
acrescido de radiopacificador (Torabinejad, White**, 1995; Parirokh,
Torabinejad®, 2010; Asgary et al.? 2008). A presenca de 6xido de Bismuto na
formula do MTA para atuar como radiopacificador é considerada uma das
causas de sua menor resisténcia em relacdo ao cimento de portland
(Coomaraswamy et al.!*, 2007), embora ndo tenham sido encontradas
variacdes significativas quando a concentracdo de bismuto varia entre 10 e
30% (Saliba et al.?®, 2009). Mais estudos sdo necessarios para avaliar a

influéncia de outros radiopacificadores no material.

Modificagbes em sua formulagdo passaram a ser propostas para 0

MTA, tanto para uso como material retrobturador quanto cimento

I.ZZ, |'33

endodéntico(Kogan et a 2006; Tanomaru et al.**, 2008; Antunes
Bortoluzzi et al.}, 2006 , Bortoluzzi et al.?, 2006; Bortoluzzi et al.”°, 2009;
Camilleri'® **, 2008), embora no momento o Gnico material disponivel no
mercado que utiliza MTA como base indicado como cimento endoddntico € o

Endo CPM Sealer.

Véarios materiais experimentais tém sido propostos. Dentre 0s cimentos
experimentais & base de MTA podemos ressaltar o CER (Cimento
Endoddntico Répido) (Santos et al.?’, 2005; Santos et al.?®, 2008; Gomes-
Filho et al.'’, 2009), que apresenta boa biocompatibilidade, capacidade de
estimular a deposicdo de tecido mineralizado e tempo de presa menor em

relacdo ao MTA. Alem disso, temos 0 NEC (New Endodontic Cement) que
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apresenta menor tempo de presa e maior escoamento em relacdo ao MTA
(Asgary et al.2, 2008; Asgary et al.%, 2009). O cimento EndoBinder, & base de
aluminato de célcio com aditivos, apresentou selamento microbiano similar ao
MTA (Jacobovitz et al.?°, 2009). Alem do MTA Obtura (Bernardes et al.’,
2010) e Endo CPM Sealer (Tanomaru et al.**, 2008), ambos idealizados como
cimento endodéntico. Alem disso temos a literatura odontoldgica indica os
efeitos de diversos aditivos oriundos da construcdo civil sobre 0 MTA e o
cimento Portland visando modificacBes de suas propriedades (Asgary et al.?,
2008; Antunes Bortoluzzi et al.!, 2006; Bortoluzzi et al.?, 2006; Bortoluzzi et
al.’®, 2009; Camilleri et al.', 2005; Camilleri'® ** 2008; Ber et al.” 2007,

Huang et al.*®, 2008).

Estima-se que uma das causas do sucesso do MTA seja sua liberacao
de calcio, reconhecida como capaz de induzir a deposicao de hidroxiapatita na
presenca de fluidos organicos(Sarkar et al.?°, 2005). Os cimentos resinosos
possuem excelentes propriedades mecanicas e baixa solubilidade (Versiani et
al.*®, 2006). Alem disso, podem ser misturados com outros materiais com
resultados positivos, como o Sealer 26, uma associacao de resina epdxica com

hidréxido de célcio (Duarte et al.*, 2000).

Muitas propriedades ideais sdo citadas para cimentos de uso
endoddntico. O escoamento, que € associado com a capacidade de escoar
durante a obturacdo e preencher as irregularidades do sistema de canais
radiculares (McMichen et al.**, 2003). O tempo de presa e tempo de trabalho
do cimento, que deve ser longo o suficiente pra permitir que este se apresente
fluido durante toda a etapa de obturacdo do sistema de canais

radiculares(Versiani et al.*®, 2006). A liberagdo de célcio e elevagdo do pH
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durante a presa foram relacionados com resultados positivos em testes de
biocompatibilidade (Santos et al.?’, 2005; Duarte et al.'®, 2000; Leonardo et
al.?®, 1997). A resisténcia a compressdo é importante para que o cimento n&o
se deteriore quando submetido as deformacdes do dente durante os esforcos
mastigatorios (Dietschi et al.”®, 2007). A radiopacidade permite um controle
radiografico da qualidade da obturagdo e sua proservacao (Tanomaru-Filho et

al.*?, Beyer-Olsen, Orstavik®, 1981).

Assim, para a validacdo de materiais experimentais, além da
biocompatibilidade, varias propriedades fisicas, quimicas e mecanicas devem

ser analisadas.
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PROPOSICAO
Artigo 1:

Avaliar um novo cimento endodontico experimental a base de MTA
quanto ao escoamento, radiopacidade e resisténcia a compressdao, comparando

com MTA, Cimento Portland e AHPIus.

Artigo 2:

Avaliar um novo cimento endoddntico experimental a base de MTA em
relacdo a seu tempo de presa, assim como liberacdo de calcio e pH, em

comparagdo aos mesmos materiais do artigo 1.



Avaliacdo do escoamento, radiopacidade e resisténcia a compressao

de um cimento endodontico a base de MTA.

CAPITULO 1

O Artigo sera submetido ao Journal of Endodontics




Resumo

Introdugdo: Na busca de um cimento endoddntico ideal, novos materiais a
base de MTA sdo propostos. Um cimento endoddntico experimental (CE-
MTA) foi desenvolvido para utilizagdo como cimento obturador de canal
radicular, a partir de cimento Portland branco, radiopacificador, aditivos e
veiculo. Torna-se necessaria avaliagdo de suas propriedades fisicas e
mecanicas. O objetivo deste estudo foi avaliar o e escoamento, radiopacidade
e resisténcia a compressdo de um novo cimento endodéntico experimental
contendo MTA (CE-MTA) comparado com AHPlus (AHP), MTA branco
Angelus (MTA) e Cimento Portland branco (CP). Métodos: O teste de
escoamento foi baseado na norma I1SO 6876, com variacdo na forma de
mensuracao dos especimes, sendo usados o didmetro médio e a area de
escoamento do cimento. O ensaio de radiopacidade foi baseado na norma ISO
6876 e a resisténcia a compressdo baseada na norma 1SO 9917. Para o teste de
resisténcia & compressdo foram confeccionados 12 cilindros de 6mm de
didmetro e 12 de altura, submetidos ao teste em maquina de ensaios mecanicos
EMIC DL com velocidade de 0,5mm/s. Os dados foram submetidos ao teste
de normalidade, ANOVA e Tukey, com 5% de significancia. Resultados: Os
resultados demonstraram que o CE-MTA apresenta escoamento similar ao
AHP, e superior a0 minimo exigido pela norma ISO. A resisténcia a
compressdo foi similar ao MTA no periodo de 21 dias. A radiopacidade do
cimento experimental foi inferior ao MTA e ao AHPIus e similar a ocimento
Portland. Conclusfes: O material experimental a base de MTA apresenta boas

propriedades de escoamento e resisténcia a compressao para uso endodontico,
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modificagcbes em sua formulacdo podem ser indicadas para melhorar sua
radiopacidade. Mais estudos sdo necessarios para indicar o uso clinico deste

material.

Introducgéo

A partir da introducdo do MTA nos anos 90 (1) varias perspectivas foram
estabelecidas quanto as suas indicacGes, em funcdo de sua atuacdo como
material bioativo, incluindo as retroobturacdes, selamento de perfuracGes
radiculares e de furca, pulpotomias e inducdo de apicificacdo (2, 3).
Atualmente, tem sido proposto uso de materiais derivados do MTA e Cimento
Portland como material obturador de canal radicular (4-6). Com esta
finalidade, modificacbes na formulacdo sdo realizadas com objetivo de
aperfeicoar suas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas (7) visando obter
um escoamento que possibilite seu uso como cimento endodéntico, tempo de
presa longo suficiente para 0 mesmo proposito e sem comprometer sua

radiopacidade.

Diversos estudos tém proposto materiais experimentais baseados em
MTA devido a excelente biocompatibilidade do material (5, 8-10). Alguns
autores destacam os resultados bioldgicos do MTA em fungdo de sua
bioatividade (11). No entanto, alem das propriedades biolégicas um cimento
endoddntico deve apresentar caracteristicas de manipulacdo e escoamento

compativeis com o uso clinico (12).



27

Dentre as modificagcdes propostas para a formulagdo de um cimento
endoddtico destacamos a incorporacgdes de aditivos (7, 13-15) ou acréscimo de
veiculos e substancias relacionadas a presa do mesmo (5, 8, 9). A maior parte
destes cimentos, entretanto, encontra-se em carater experimental. No entanto,
alguns materiais encontram-se disponiveis no mercado como o EndoCPM
Sealer, que apresenta boa capacidade antimicrobiana(16), potencial de

liberacdo de ions célcio e hidroxila (6), além de biocompatiiblidade (17, 18).

Outros cimentos endodonticos a base de MTA tém sido estudados.
Gomes-Filho et al. (19) investigaram a capacidade de um cimento endodontico
experimental (CER) de estimular a deposicdo de tecido mineralizado em
subcutaneo de rato. Os resultados mostraram resultados similares ao MTA.
Jacobovitz et al. (5) estudaram o cimento experimental EndoBinder, a base de
aluminato de célcio e aditivos, demonstrando que o cimento experimental
apresentou uma resisténcia a infiltracdo bacteriana similar ao MTA até o

periodo de 30 dias.

Bernardes et al. (4) estudaram o escoamento do AHPIus, do Sealer 26 e
do MTA Obtura, um cimento endodéntico contendo MTA ( Angelus,
Londrina, Brasil) em fase experimental. Para este estudo foi usada a
metodologia sugerida pela norma 57 da ANSI/ADA, sendo que o AHPIlus
mostrou um maior escoamento em relacdo aos outros cimentos, e nao foi

encontrada diferenca significante entre 0 MTA Obtura e o Sealer 26.

Dentre as propriedades fisicas necessarias para um cimento
endodbntico estd incluida a radiopacidade capaz de permitir a

distincdo do material em relacdo as estruturas anatdmicas
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adjacentes(20, 21), possibilitando a avaliacdo da qualidade da
obturagdo. Embora a mensuracdo da radiopacidade dos materiais
possa ser feita pela avaliacdo densitométrica das radiografias
(22), muitos estudos avaliam essa propriedade por meio de

imagens digitalizadas(20, 22-25).

Baseado na perspectiva de proposta de matérias derivados do MTA,
contendo cimento Portland, radiopacificador, aditivos e veiculos que
possibilitem a presa do material, novo material € proposto neste estudo com
indicacdo para obturacdo de canais radiculares. Assim, o objetivo deste estudo
foi analisar o escoamento, radiopacidade e resisténcia a compressao de um
cimento endodéntico experimental a base de MTA, comparado com MTA,

Cimento Portland e AHplus.

Materiais e métodos

Para os ensaios foram definidos 4 grupos: MTA branco (MTA, Angelus,
Londrina, Brasil), Cimento Portland Branco (CP, CPB-40 estrutural Votoran,
Votorantin cimentos, Camargo Correa Cimentos S.A., Pedro Leopoldo, MG),
AHPIlus (AHP, Dentsply DeTrey, GmbH Konstanz, Alemanha) e o Cimento
Experimental  (CE-MTA), contendo cimento  Portland  branco,

radiopacificador, aditivos e veiculo.

Para todos os testes o cimento experimental foi manipulado numa
proporcdo de 5:3 de po:liquido (peso) de acordo com estudo prévio. Os demais

materiais foram manipulados, nas propor¢des a seguir: o MTA Angelus
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segundo o fabricante (19), assim como o Cimento Portland Branco (3:1 em

peso) (26) e o AHPIus (quantidades iguais de pasta A e pasta B) (4).

O teste de Escoamento foi realizado de acordo com a norma ISO 6876,
tembem citada por Asgay et al. (8), colocando 0,05ml de cimento entre duas
placas de vidro e aplicando um peso de 100 gramas sobre a placa superior. No
entanto a mensuracdo de resultados foi feita usando 2 técnicas. Na primeira foi
realizada mensuracdo do maior e menor didmetro de cada espécime, sendo
utilizados apenas espécimes (n=10) com diferenca entre seu maior e menor
didmetro menor que 1 milimetro. Para o segundo método, os corpos de prova
foram fotografados ao lado de uma régua milimetrada de forma padronizada.
Apbs a obtencdo das imagens a area do cimento foi medida em mm? no
programa UTHSCSA Image Tool for Windows Versdo 3.00, como descrito
por Tanomaru-Filho et al. em analises com corpos de prova de guta-percha

(27, 28).

Para o teste de radiopacidade foram confeccionados discos
(n=6) de 10 mm de diametro por 1 mm de altura. As radiografias
foram realizadas com um aparelho de raios X GE 1000 (General
Eletric, Milwaukee, WI) operando a 50 kV, 10 mA e 18 pulsos
por segundo, com distadncia focal de 33 cm, em filme oclusal
(Insight — Kodak Comp, Rochester, NY). Cada radiografia
incluiu um disco de cada material e uma escala de aluminio. As
radiografias foram digitalizadas e avaliadas usando o software
UTHSCSA ImageTool for Windows version 3.00, onde foram
selecionadas as areas de cada degrau da escala de aluminio e dos

cimentos, para determinar a equivaléncia da radiopacidade dos



30

cimentos em milimetros de aluminio de maneira similar a Vivan

et al. (25)

Para o teste de resisténcia a compressdao 0s corpos de prova foram
confeccionados de acordo com Islam et al. (29). Seis cilindros com 12 mm de
altura e 6 mm de diametro de cada material foram submetidos & um teste de
compressdo em uma maquina de ensaios Emic DL (Emic Equipamentos e
Sistemas de Ensaio, S&o José dos Pinhais — PR, Brasil) com uma célula de
carga de 5KN a uma velocidade de 0,5mm/minuto apds 24 horas e 21 dias do
preparo das amostras. A tensdo méaxima suportada em MPa foi calculada
(MPa) usando a forca maxima suportada e o didmetro dos cilindros (1Pa =

IN/1m?).

Os resultados obtidos foram submetidos a um teste de normalidade,
sendo esta comprovada, foram posteriormente submetidos aos testes ANOVA

e Tukey, com 5% de significancia.

Resultados

Os resultados do teste de escoamento mostram que o cimento experimental
apresentou resultados similares ao AHP, sendo estes superiores ao CP e MTA

(P <0,001), segundo a tabela 1.

A radiopacidade do CE-MTA se mostrou inferior ao AHP e ao MTA, sendo

similar ao CP.
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No ensaio de resisténcia a compressdo o CP apresentou uma maior
resisténcia a compressao no periodo de 24 horas, seguido pelo AHP (P <0,05),
MTA (P < 0,001) e o CE-MTA (P <0,001). No periodo de 21 dias o CE-
MTA apresentou resultados similares ao MTA (P > 0,05) e o CP foi similar ao

AHP (P > 0,05). O AHP e o CP foram superiores a0 MTA e ao CE-MTA (<

0,05).
Escoamento
500
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400 T
350
300
250
200
150
100
: ~
0 = = . =
CE-MTA CP MTA AH Plus
® Area em mm2 369,8 A 86,79 B 25,78 C 366,7 A
Diametro 21,35 A 10,65 B 561 C 21,65 A

Figura 1: Area média (mm? e didmetro médio (mm) dos discos
formados no teste de escoamento e seus diametros médios. Letras

iguais mostram médias sem diferenca estatistica (p>0,05).
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de

radiopacidade (mmAl) obtidas para os diferentes materiais.

Letras iguais significam resultados semelhantes (p>0,05).

Resisténcia a compressao
60
50
] i |
§ 30 I \ —
20 —
==
0 |-
CE-MTA CP MTA AH Plus
M 24 horas 1,99 D 36,79 B 15,64 C 30,19 A
21 dias 30,19 A 41,22 B 32,01 A 43,4 B

Figura 3: Resisténcia a compresséo (MPa) nos testes de compressao.

Letras iguais mostram médias sem diferenca estatistica (p>0,05) para

cada periodo de tempo.
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Discussao

Asgary et al. (8) estudaram o escoamento e tempo de presa do MTA
comparado com um cimento ExperimentalNEC) obtendo resultados
favoraveis para seu uso como material retrobturador. O cimento experimental
(CE-MTA) foi comparado ao cimento AHPIus uma vez que 0 mesmo tem
como objetivo a indicagdo como cimento obturador. A comparagdo com MTA
e cimento Portland foi realizada para observacdo da melhora de suas
propriedades em relacdo aos materiais que servem de base para sua
formulacdo. Bernardes et al. (4) avaliaram o escoamento do MTA Obtura,
outro cimento experimental a base de MTA, indicado para obturacdo
endodéntica, demonstrando para o material escoamento similar ao Sealer 26,

mas inferior ao AHPIus.

O CE-MTA apresentou escoamento similar ao AHPIus, e bastante
superior ao do MTA e Cimento de Portland. Foram adotadas duas formas de
mensuracdo dos resultados. As duas técnicas mostraram resultados similares,
sugerindo que a andlise por meio da medida da area de escoamento pode ser
utilizada, proporcionado maior efetividade de quantificacdo do escoamento
dos materiais. A metodologia usada foi baseada na mensuracdo da area
proposta por Tanomaru Filho et al. [20, 21] na avaliagdo da
termoplastificacdo de guta-percha. Os resultados indicam que o Cimento
experimental apresenta aumento de escoamento em relacdo ao MTA e
Cimento Portland, igualando-se ao do AHPlus. [23]. O AHPIlus apresenta
escoamento adequado para os cimentos endodonticos (4), sendo portanto o

resultados para o cimento experimental favoraveis.
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O AHP apresentou uma excelente radiopacidade, confirmando
resultados obtidos em outros estudos, assim como o MTA(20,
23), no entanto o cimento experimental apresentou resultados
abaixo do esperado, apresentando radiopacidade semelhante ao
cimento de portland.

Embora a radiopacidade do cimento experimental tenha
sido comparativamente baixa, ainda assim é superior & densidade
da dentina radicular(25), e similar a outros cimentos disponiveis
no mercado, como Diaket® e Acroseal®(22). No entanto torna-se
interessante a incorporacdo de maior quantidade de
radiopacificador para melhora desta propriedade, permitindo que
0 cimento experimental se enquadre nas especificagbes da norma

ISO 6876.

Os resultados do teste inicial de resisténcia a compressdo foram reduzidos
para 0 cimento experimental devido a sua presa lenta, o que fez com que o
material sofresse uma deformacao plastica sem ocorrer fratura. Este resultado
pode ser considerado positivo se considerarmos preferivel a deformacdo do
material sem presenca de linhas de fratura, porém apresentando resisténcia
final adequada (30). A diferenca de resisténcia entre 0 MTA e o Cimento
Portland podem ser atribuidos a presenca do 6xido de bismuto (31), embora
Saliba et al. (32) ndo tenha encontrado diferenca entre o Cimento portland
branco puro ou contendo até 30% de Oxido de bismuto. Também esta
diferenca de resisténcia pode ser influenciada pelo tamanho de particula dos

cimentos.
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O cimento experimental apresentou caracteristicas favoraveis no ensaio
de escoamento, apresentando resultados similares ao AHPlus, sendo estes
superiores a0 minimo sugerido pela norma ISO 6876 (33) no teste de
escoamento dos cimentos estudados e com caracteristicas mecanicas
consideradas positivas (34), apresentando resultados significativamente
diferentes do MTA e do Cimento Portland. A radiopacidade do cimento
experimental foi abaixo do exigido pela norma ISO 6876, sugerindo que
modificacfes em sua formulacdo poderiam melhorar seu desempenho neste
quesito. A resisténcia a compressdo do CE-MTA foi similar ao cimento
Portland no periodo de 21 dias, mostrando que ap0Os sua presa inicial seus
resultados sdo satisfatorios. Desta forma podemos concluir que nos testes
realizados neste estudo o material se apresenta potencial para uso como
cimento endoddntico, embora mais estudos sejam necessarios para

recomendar seu uso clinico.
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Avaliacdo de pH, liberacdo de ions Célcio e tempo de presa de um

cimento endoddntico experimental a base de MTA.

CAPITULO 2

O Artigo sera submetido ao periddico Oral Surgery, Oral Medicine, Oral
Pathology, Oral Radiology and Endodontics.




Resumo

Objetivo: Um cimento endodéntico experimental (CE-MTA) foi
desenvolvido para uso como cimento obturador de canal radicular, a
partir de cimento Portland branco, radiopacificador, aditivos e
veiculo. O objetivo deste estudo foi avaliar a liberacdo de ions
calcio, alteracdo de pH e tempo de presa do cimento experimental,
comparado com cimento Portland branco(CP), MTA Angelus (MTA)
e AHPIlus (AHP).

Método: O ensaio de tempo de presa foi baseado nas recomendacdes da
norma 57 da ADA/ASTM, sendo avaliado por meio de corpos de prova de 2mm
de altura e 10 mm de didmetro, preenchidos pelos materiais (n=10), sendo usadas
agulhas indentadoras (100g e 2mm de didmetro de ponta para a presa inicial e
456g e 1mm de diametro de ponta para a presa final. Para a mensuracdo de
pH e calcio, os materiais (n=10) foram inseridos em tubos de
polietileno com 1,5 mm de diametro e imersos em frascos com 10
mL de dgua destilada. A cada periodo experimental os tubos foram
trocados de frasco, e as avaliacdes foram realizadas nos periodos de
3, 6, 12, 24 e 48 horas, 7, 14 e 28 dias. A mensuracdo do pH foi
realizada por pHmetro digital e a liberacdo de jons Ca"" em
espectrofotometria de absorcdo atébmica. Os dados foram submetidos
a ANOVA com 5% de significancia e Tukey.

Resultados: O CE-MTA mostrou liberacdo de calcio superior aos
outros cimentos em todos os periodos experimentais, e pH mais
elevado até o periodo de 48 horas, tendo resultados similares ao

MTA e CP nos demais periodos de tempo. O CE-MTA mostrou
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tempo de presa mais prolongado que o CP e o MTA, indicando

caracteristicas apropriadas para seu uso como cimento endodéntico.

Conclusdo: O cimento experimental a base de MTA apresenta
potencial de liberacdo de ions Calcio e hidroxila, além de apresentar
um tempo de presa prolongado, indicando que seu tempo de trabalho

seria adequado para o uso endodoéntico.

Introducéo

O MTA apresenta uma excelente biocompatibilidade e
capacidade de induzir a formacdo de tecido mineralizado sendo
indicado para selamento de perfuracGes de furca e radiculares,

retrobturacdes e apicificacdo® 2.

O MTA e cimento Portland tém sido usados como base para o

. f 3-8 .
desenvolvimento de novos cimentos , na busca de um cimento
capaz de aliar a biocompatibilidade do MTA com as propriedades
fisicas, quimicas e mecéanicas ideais para utilizacdo como cimento

endodoéntico. A propriedade biologica do MTA esta relacionada com

seu pH alcalino e sua capacidade de liberar fons calcio  °.

A bioatividade de um cimento endodontico tem relagdo com a

capacidade do material de liberar ions calcio e manter seu pH

9

elevado durante longo periodo de tempo °. Assim, a liberacdo de

ions célcio e o pH alcalino estdo frequentemente associadas a um
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8, 11, 12

cimento endodo6ntico bioldgico , caracteristica esta presente

no MTA e no cimento Portland ** .

O tempo de presa de um cimento endoddntico esta relacionado
com sua aplicabilidade, visto que o cimento deve se manter com
uma consisténcia aceitdvel durante toda a duracdo da etapa de
obturacdo do sistema de canais radiculares. Bortoluzzi et al. *°

estudaram a influencia de aditivos na presa do MTA, mostrando que

esta caracteristica do material pode ser modificada.

Baseado na proposta de materiais derivados do MTA e
cimento Portland, uma cimento endoddntico foi idealizado contendo
cimento Portland, radiopacificador, aditivos e veiculos. Assim, o
objetivo deste estudo foi analisar o pH, liberacdo de ions céalcio e
tempo de presa de um cimento endodéntico experimental a base de
MTA (CE-MTA), comparado com MTA Branco (Angelus, Londrina,

Brasil) , Cimento Portland Branco e AHPIlus.

Materiais e método

Foram testados o cimento experimental a base de MTA (CE-
MTA), cimento Portland (CP) (Cimento Portland Branco, CPB-40 estrutural
Votoran, Votorantin cimentos, Camargo Correa Cimentos S.A., Pedro Leopoldo,
MG, Brasil), MTA (MTA branco, Angelus, Londrina, Brasil) e
AHPlus (Dentsply DeTrey, Konstanz, Alemanha) O cimento

experimental foi manipulado na proporcdo 5:3 po:liquido
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determinada por testes prévios, e os demais cimentos de acordo com
os fabricantes.

O tempo de presa seguiu a metodologia adotada por Bortoluzzi et al. **,
com medicdes a cada 3 minutos durante a primeira meia hora, 5 minutos até as 2
horas, e 15 minutos desse periodo em diante, quando o cimento atingiu a presa
inicial as medicOes continuaram sendo feitas até a presa final. Foram feitos 6
corpos de prova por cimento. A agulha Gilmore com massa de 100 + 0,59 e
diametro de 2 £ 0,1mm foi usada para o tempo de presa inicial e outra com 456 +
0,59 de massa e 1 £ 0,1 mm de diametro na ponta, para o tempo de presa final. Foi
considerada a presa inicial quando a agulha de presa inicial ndo produzia mais

marcas na superficie do cimento, e final quando a agulha de presa final ndo

produzia mais marcas na superficie do cimento.

Para os testes de pH e calcio foram preparados 10 tubos
padronizados preenchidos com cada material, cada tubo foi imerso
em 10 ml de &gua destilada e mantido na estufa durante o periodo
experimental, a cada periodo experimental os tubos foram retirados
dos frascos e acondicionados em um novo frasco com 10 ml de agua
destilada. Os periodos experimentais fora 3, 6, 12, 24, 48 horas, 7,
14, 21 dias.

O pH das solucdes foi medido imediatamente ap6s o término
dos periodos experimentais com um pHmetro Ultrabasic (Denver
Instrument Company, Arvada, Colorado, USA) previamente
calibrado..

A  liberacdo de calcio foi mensurada com um
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espectrofotometro de absorcdo atomica H1170 Hilger & Watts(Rank
Precision Industries Ltd. Analytical Division, London, United
Kingdom). A &gua destilada foi aspirada em uma cadmara, mesclada
com acetileno e um oxidante e queimada (altura da chama = 5 cm).
A liberacdo de calcio dos materiais foi quantificada usando uma
lampada de catodo oco especifica para calcio (comprimento de onda
= 422.7 nm e janela de 0,7 nm) operada a 20 mA. As leituras de
calcio foram comparadas com uma curva padrdo, obtida com
multiplas dilui¢cbes de cdlcio P.A. em &gua ultra pura.

Os dados obtidos nos 3 experimentos foram submetidos a

ANOVA com 5% de significancia e Tukey.

Resultados

Os resultados da alteracdo do pH do meio estdo representados na
Tabela 1 e da liberacdo de calcio na Tabela 2. O tempo de presa dos

materiais esta detalhado na Figura 1.
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Tabela 1: Médias e desvio-padrdo dos valores de pH nos diferentes

materiais e periodos, letras iguais no mesmo periodo de tempo

significam resultados semelhantes (p>0,05).

CE-MTA CP MTA AHPlus

3h |9,83+/-0,36 8,46 +/- 7,66 +/- 0,44 6,14 +/- 0,23
(A) 0,44 (B) (C) (D)

6h |818 +/-0,35 7,79 +/- 8,06 +/-0,3 5,77 +/- 0,25
(A) 0,16 (B) (B) (C)

12 h | 9,49 +/- 0,23 7,96 +/- 7,64 +/-0,1 6,06 +/- 0,53
(A) 0,13 (B) (B) (C)

24 h | 8,76 +/- 0,57 7,62 +/- 7,62 +/- 0,12 5,88 +/- 0,22
(A) 0,06 (B) (B) (C)

48 h | 8,16 +/- 0,38 7,67 +/- 7,66 +/- 0,14 6,04 +/- 0,54
A) 0,08 (B) (B) (C)

7d |7,97 +/-0,19 7,82 +/- 8,00 +/- 0,17 4,97 +/- 0,66
(A) 0,15 (A) (A) (B)

14d |7,90 +/- 0,17 7,82 +/-  8.00 +/- 0,15 4,96 +/- 0,65
(A) 0,13 (A) (A) (B)

28 d | 8,08 +/- 0,23 8,23 +/- 0,1 8,10 +/- 0,14 7,49 +/- 0,45
(A) (A) (A) (B)
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Tabela 2: Médias e desvio-padrdo dos valores de liberacdo de ions

Célcio (mg/l) para os diferentes materiais e periodos, letras iguais

no mesmo periodo de tempo significam

resultados semelhantes

(p>0,05).
CE-MTA CP MTA AHplus
3 h 237,3 +/- 52,48 +/- 31,59 +/- 9,558 +/- 1,47
16,19 1,25 (B) 1,25 (C) (D)
(A)
6 h | 156 +/- 57,91 27,1 +/- 27,1 +/- 12 +/- 1,56
(A) 4,43 (B) 4,43 (B) (B)
12 h 145,4 +/- 26,77 +/- 33,94 +/- 0,455 +/- 082
17,54 1,96 (B) 2,34 (B) (C)
(A)
24 h 120,9 +/- 26,88 +/- 24,63 +/- 9,147 +/- 3,01
13,87 1,87 (B) 3,78 (B) (C)
(A)
48 h | 102,3 +/- 52,15 +/- 53,61 +/- 6,563 +/- 3,17
10,27 2,93 (B) 3,12 (B) (C)
(A)
7 d 111,3 +/- 78,99 +/- 96,76 +/- 24,97 +/- 1,78
12,33 1,86 (B) 5,25 (C) (D)
(A)
14d| 77,61 +/- 61,06 +/- 69,66 +/- 17,45 +/- 0,4
13,01 5,04 (B) 8,89 (B) (C)
(A)
28 d 108,9 +/- 47,83 +/- 47,83 +/- 16,85 +/- 4,69
21,79 10,16 (B) 10,16 (B) (C)
(A)
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Tempo de presa

1400
1200
1000
800 —
600 -
400 -
200 -

—

H

Minutos

CE-MTA CP MTA AH Plus
M Presa inicial 535 B 25,5 C 13,67 C 675 A
Presa final 982 B 85 C 48,33 C 1180 A

Figura 1: Tempo de presa (minutos) inicial e final nos testes de tempo de presa.
Letras iguais mostram médias sem diferenca estatistica (p>0,05) para presa inicial

ou para presa final.

Discusséao

A escolha dos materiais deste estudo foi realizada para
comparacdo das propriedades do material experimental (CE-MTA)
com o MTA e Cimento Portland em relacdo a liberacdo de calcio e

13. 16 uma vez que servem de base para a formulacdo do

hidroxila
cimento experimental. O cimento experimental foi comparado ao
cimento AH Plus em funcdo da sua indicacdo como cimento

obturador. O AHPIlus apresenta excelentes propriedades fisicas e
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mecanicas ~', tais como escoamento, tempo de trabalho, tempo de

presa e solubilidade.

Santos et al. ® testaram a liberacdo de calcio e alteracdo do
pH usando MTA e um cimento experimental a base de MTA. Foi
constatado que a quantidade de calcio detectada pelo
espectrofotémetro é equivalente a condutividade da agua, sugerindo

gue grande parte desse calcio é liberado na forma idnica.

A liberacdo de céalcio do cimento experimental foi superior ao
MTA e Cimento Portland, com excecdo do periodo de 14 dias,
possivelmente em funcdo do acréscimo de aditivos ao material. O
uso de aditivos ao MTA pode favorecer estas propriedades,

® avaliando um

conforme demonstrado por Tanomaru Filho et al. *
cimento que contem MTA (Endo CPM Sealer), e Bortoluzzi et al. *3
em relacdo aos efeitos do acréscimo do cloreto de célcio ao MTA. A
liberacdo de calcio pelo AHPlus pode ser creditada a sua

dissolucédo, liberando tungstato de calcio no meio, e seu pH acido ao

o0xido de zirconio

O pH do cimento experimental foi significativamente superior
até o periodo de 48 horas, mantendo-se estatisticamente igual ao
MTA e cimento Portland nos periodos posteriores, indicando que o
material apresenta satisfatoria capacidade de liberacdo de ions

hidroxila.

Em 2005 Santos et al. ® avaliaram o pH e calcio de um

cimento experimental a base de cimento Portland (CER) comparado
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ao MTA. Os autores constataram que ambos os cimentos possuem
uma grande liberagcdo de calcio e alteracdo do pH nas primeiras 24
horas, com diminuicdo posterior, o que ndo foi observado neste

estudo.

Duarte et al. *2

, em 2000, demonstraram que cimentos a base
de resina epoOxica podem liberar compostos hidrossoltveis quando
imersos em agua, demonstrando liberacdo de céalcio pelo cimento
Sealer 26, a base de resina epo6xica. O cimento experimental
apresenta também alteracdes no pH e liberacdo de calcio mesmo
contendo aditivos resinosos. Esta propriedade de liberacdo de célcio
e pH alcalino esta diretamente relacionada com a

biocompatibilidade do material segundo Sarkar et al. °, Holland et

al. % e Estrela et al. &,

A avaliacdo do tempo de presa inicial e final demonstram resultados
similares para o cimento experimental e AHplus, resultados favoraveis,
considerando-se que o tempo de presa de um cimento endoddntico deve ser
suficiente para permitir a inser¢do do material e realizacdo da técnica de obturacéo
9 A diferenca observada entre os tempos de presa inicial e final do MTA
comparado ao Cimento Portland pode ser atribuida a proporcdo pdé:liquido
utilizada, que varia entre 1:0,26 ** a 1:0,4 '3 e & presenca do radiopacificador
Oxido de bismuto no MTA. O tempo de presa inicial do AHPIlus foi similar ao
observado por Versiani et al. ”. Os tempos de presa do MTA branco Angelus e do

2
I 2

Cimento Portland branco sdo menores que os obtidos por Islam et a mas

15

semelhantes aos encontrados por Bortoluzzi et al. . Este fato pode estar

relacionado ao uso de diferentes marcas de MTA, pois 0 ProRoot MTA contem
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sulfato de célcio em sua formulagdo, que atua como retardador de presa,

componente ausente da formulacdo do MTA branco Angelus.

Wiltbank et al. “compararam o tempo de presa do cimento Portland, MTA
e MTA branco puros e acrescidos de nitrato de célcio, cloreto de célcio e formato
de célcio, observando que todos os aditivos reduziram o tempo de presa dos
materiais, com excecdo do MTA branco com nitrato de calcio. Ber et al. %
concluiram que 1 e 2% de metil celulose associada com 2% de cloreto de calcio
reduziram significativamente o tempo de presa do material, sem alterar sua

resisténcia a compressdo significativamente.

Baseado na metodologia empregada no estudo, conclui-se
que o cimento experimental a base de MTA proporciona liberacéo
de ions calcio e hidroxila, e tempo de presa condizente com seu uso
clinico. O cimento experimental apresenta bom potencial para
estimular o reparo em contato com tecidos, com potencial de
inducdo de mineralizacdo. Mais estudos sdo necessarios para indicar

0 uso clinico do cimento experimental.
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O cimento experimental apresentou escoamento similar ao AHPlus (P >
0,05), e ambos foram superiores a0 MTA e ao Cimento Portland (P < 0,05), O

cimento experimental e 0 AHPlus superaram as exigéncias da norma ISO 6876.

O cimento experimental apresentou tempo de presa inicial maior que o
Cimento Portland e MTA e menor que o AHPIlus (P < 0,05). O tempo de presa
final foi mais prolongado que o Cimento Portland e MTA e menor que o AHPIus

(P <0,05), sendo compativeis com seu uso na obturacdo dos canais radiculares.

O cimento experimental apresenta baixa resisténcia a compressao no
periodo de 24 horas, inferior aos outros materiais testados (P < 0,05), sem sofrer
fratura, apresentando deformacéo plastica. A resisténcia a compressdo no periodo
de 21 dias foi similar ao MTA (P > 0,05) e inferior ao Cimento Portland e AHPlus

(P < 0,05).

O cimento experimental apresentou radiopacidade inferior ao AHPIlus e

MTA (P < 0,05), sendo equivalente ao Cimento Portland (P > 0,05).
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O cimento experimental foi desenvolvido para uso como cimento
endodéntico, devendo, portanto, se adaptar aos requisitos basicos para esta
finalidade. Para isso o AH Plus foi usado como material comparativo, cimento
bastante discutido na literatura, e que apresenta resultados considerados positivos.
Alem do AH Plus, o MTA, cimento reparador que apresenta excelentes resultados
bioldgicos, e cuja formulacdo serve de base para a confeccdo do cimento
experimental foi utilizado. Foi escolhido ainda o cimento Portland, principal
constituinte do MTA, e base para a elaboracdo do cimento experimental, que
ainda possui radiopacificador, aditivos e um veiculo que lhe permite obter

caracteristicas similares aos cimentos endodonticos.

O tempo de presa de um cimento endodéntico deve permitir que o material
seja manipulado, inserido na cavidade e seja realizada a técnica obturadora de
escolha (30). Nesse quesito o cimento experimental apresentou resultados
proximos aos do AH Plus, e embora seus tempos de presa inicial e final tenham
sido inferiores. Da mesma forma, o tempo de presa final foi um pouco inferior ao

AH Plus, ndo devendo comprometer o seu emprego clinico.

O escoamento do cimento experimental foi similar ao do AH Plus, e
superior ao minimo definido pela norma ISO 6876. Desta forma, podemos deduzir
gue além de apresentar uma consisténcia agradavel que permite um bom manuseio
durante a fase de obturacdo, o cimento experimental possui a capacidade de se
adaptar e preencher as irregularidades do sistema de canais radiculares,

caracteristica fundamental para um cimento endodontico.
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A resisténcia a compressdo do cimento experimental foi similar ao MTA
no periodo de 21 dia, demonstrando que o material torna-se rigido e apresenta

adequada resisténcia apos presa final.

A capacidade de liberar célcio e manter um pH basico estdo
freqlientemente associadas com capacidade antimicrobiana e inducdo do
selamento bioldgico por bioatividade do material. Os excelentes resultados
bioldgicos do MTA sdo muitas vezes atribuidos a essas propriedades (4, 14).
Neste estudo o cimento experimental apresentou bons resultados em ambos 0s
testes, sendo superior ou similar ao MTA e ao cimento Portland nos periodos de

tempo avaliados.

A radiopacidade € considerada um fator fundamental para a proservacéo
do caso, auxiliando inclusive na previsibilidade do tratamento (33, 34). O cimento
experimental apresentou uma baixa radiopacidade. Porém , esta caracteristica
pode ser melhorada com alteragbes em sua formulacdo gaunto ao
radiopacificador. No entanto cabe ressaltar que o0 cimento experimental
apresentou resultados superiores a dentina radicular e outros cimentos disponiveis
no mercado (35, 36), mostrando que apesar de melhoras nesse sentido serem

favoraveis, essa caracteristica ndo contra indica seu uso clinico.
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