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Torres FFE. Testes convencionais e empregando Micro-CT na avaliacdo de propriedades
fisico-quimicas de materiais retrobturadores e cimentos endodénticos [Dissertacdo de
Mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2016.

RESUMO

Materiais endoddnticos devem apresentar propriedades fisico-quimicas segundo 1SO e ADA.
Novas metodologias empregando Microtomografia Computadorizada (Micro-CT) podem ser
utilizadas. Este estudo foi dividido em quatro capitulos: Capitulo 1: avaliou MTA Angelus
(MTA), Biodentine (BIO) e oxido de zinco e eugenol (OZE) utilizando testes convencionais e
com Micro-CT. Solubilidade e alteracdo dimensional basearam-se em Carvalho-Junior et al.
(2007). Capacidade de preenchimento e alteracdo volumétrica foram avaliadas por Micro-CT.
Foram realizados os testes ANOVA e Tukey com 5% de significancia. BIO e MTA
apresentaram maior estabilidade dimensional. OZE e BIO mostraram maior capacidade de
preenchimento. Aos 7 dias a solubilidade foi maior para BIO e a alteracdo volumétrica foi
semelhante para os materiais. Aos 30 dias, a solubilidade foi semelhante para os materiais,
porém a alteracdo volumeétrica foi maior para BIO que MTA. BIO apresenta capacidade de
preenchimento, porém maior alteracdo volumétrica. Micro-CT pode complementar testes
convencionais. Capitulo 2: Nova técnica para avaliagdo do escoamento foi proposta com
Micro-CT. MTA, OZE e BIO foram avaliados segundo ISO 6876/2002 e pela técnica
proposta. Placa de vidro com cavidade central e 4 canaletas foi confeccionada. Cada material
foi colocado sobre a cavidade central e nova placa de vidro posicionada. O conjunto foi
escaneado por meio de Micro-CT. O escoamento foi calculado pela mensuragdo linear (mm)
em cada canaleta. O preenchimento volumétrico central (PVC) em mm3 foi calculado na
cavidade central e o preenchimento volumétrico lateral (PVL) pela média do preenchimento
nas canaletas laterais até 2 mm. Os resultados foram submetidos & ANOVA e Tukey, com
nivel de 5%. OZE foi o material com maior escoamento pela metodologia 1SO. Em Micro-CT
MTA e OZE apresentaram maior escoamento linear. PVC foi similar para os materiais.
Porém, PVL foi maior para Biodentine em relacdo ao OZE. Conclui-se que MTA e OZE
apresentam melhor escoamento linear, MTA e Biodentine melhor preenchimento volumétrico.
Micro-CT pode complementar testes convencionais. Capitulo 3: Avaliou solubilidade, Fluid
uptake e porosidade de MTA, BIO e OZE. A solubilidade foi avaliada baseada em Carvalho-
Junior et al. (2007). A porosidade foi avaliada por microscopio e Micro-CT. Foram realizados
ANOVA e Tukey, com 5% de significancia. Apos 7 dias BIO foi o material mais soluvel,
enquanto apdés 30 dias os materiais froam semelhantes. Em microscopia, a porosidade foi
maior para MTA e semelhante para BIO e OZE. Em Micro-CT, a porosidade total foi maior
para MTA. MTA e BIO mostraram valores semelhantes, maiores que OZE. Maiores valores
de fluid uptake foram observados para MTA. A absorcao foi semelhante entre 0os materiais e a
solubilidade e porosidade foram maiores para MTA. Conclui-se que MTA apresenta maior
porosidade total pela microscopia, Fluid-uptake e Micro-CT no periodo inicial e os testes
utilizados sdo complementares. Capitulo 4: Avaliou alteracdo dimensional, solubilidade,
porosidade e alteracdo volumétrica de AHPlus, MTA Fillapex e Endofill. Alteracao
dimensional e solubilidade foram avaliadas segundo Carvalho-Junior et al. (2007). Porosidade
e alteragdo volumétrica utilizaram Micro-CT. Foram realizados os testes ANOVA e Tukey,
com nivel de 5%. Solubilidade, alteracdo dimensional, alteracdo volumétrica e porosidade
foram maiores para MTA Fillapex. Micro-CT é uma ferramenta importante para
complementar a aperfeicoar testes convencionais.

Palavras-chave: Endodontia. Microtomografia por Raio-X. Propriedades fisicas.



Torres FFE. Conventional and Micro-CT tests for assessment of physicochemical properties
of root-end filling materials and endodontic sealers [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2016.

ABSTRACT

Endodontic materials have to present physicochemical properties according to ISO and ADA.
New methodologies using microcomputed tomography (Micro-CT) can be used. This study
was divided into four chapters: Chapter 1: evaluated MTA Angelus (MTA), Biodentine
(B10) and zinc oxide and eugenol (ZOE) using conventional and Micro-CT tests. Solubility
and dimensional stability based on Carvalho-Junior et al. (2007). Filling ability and
volumetric change were evaluated by Micro-CT. ANOVA and Tukey test with 5%
significance were performed. BIO and MTA had greater dimensional stability. ZOE and BIO
showed greater filling ability. At 7 days solubility was greater for BIO and volumetric change
was similar for materials. At 30 days, the solubility was similar to the materials, but the
volumetric change was greater for BIO than MTA. BIO presents filling ability, but higher
volumetric change. Micro-CT can complement conventional tests. Chapter 2: New technique
to assess the flow was proposed using Micro-CT. MTA, ZOE and BIO were evaluated
according to 1SO 6876/2002 and the proposal method. A glass device with a central cavity
and four grooves was made. Each material was placed over the central cavity and a new glass
device was positioned. The set was scanned by Micro-CT. The flow was calculated by linear
measurement (mm) on each groove. The central volumetric filling (CVF) in mm?3 was
calculated in the central cavity and the lateral volumetric filling (LVVF) was measured by the
average filling in the side grooves up to 2 mm. The results were submitted to ANOVA and
Tukey, with 5% level. ZOE was the material with higher flow by ISO methodology. Using
Micro-CT, MTA and ZOE showed higher linear flow. CVF was similar to materials.
However, LVF was higher to Biodentine than ZOE. It is concluded that MTA and ZOE have
better linear flow, MTA and Biodentine better volumetric filling. Micro-CT can complement
conventional tests. Chapter 3: Evaluated solubility, Fluid uptake and porosity of MTA, BIO
and ZOE. The solubility was evaluated based on Carvalho-Junior et al. (2007). Porosity was
evaluated by microscope and Micro-CT. ANOVA and Tukey were performed, with 5%
significance. After 7 days BIO was the most soluble material, while after 30 days the
materials were similar. In microscopy, the porosity was higher for MTA and similar to BIO
and ZOE. In Micro-CT, total porosity was higher for MTA. MTA and BIO showed similar
values greater than ZOE. Higher fluid uptake values were observed for MTA. The absorption
was similar between the materials and the porosity and solubility was greater for MTA. In
conclusion, MTA has a higher porosity by microscopy, Fluid-uptake and Micro-CT in the
initial period and the used tests are complementary. Chapter 4: Evaluated dimensional
stability, solubility, porosity and volumetric change of AHPlus, MTA Fillapex and Endofill.
Dimensional stability and solubility were evaluated according to Carvalho-Junior et al.
(2007). Porosity and volumetric change used Micro-CT. The ANOVA and Tukey tests were
conducted with the 5% level. Solubility, dimensional change, volume change and porosity
were higher for MTA Fillapex. Micro-CT is an important tool to complement and improve
conventional tests.

Key words: Endodontics. X-Ray Microtomography. Physical properties.
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1 INTRODUCAO

O selamento do sistema de canais radiculares apds a limpeza e instrumentacdo visa
impedir a reinfeccdo do sistema de canais radiculares (Flores et al.}’, 2011). O cimento
endododntico tem grande importancia no preenchimento de irregularidades do canal radicular,

ramificacdes e deltas apicais (Kontakiotis et al., 2007).

AH Plus® (Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha) é um cimento a base de
resina epdxica que tem sido usado como padrdo ouro para compara¢Bes com cimentos
endodénticos (Garrido et al.?°, 2010). Anélises segundo métodos 1SO 6876°3/ADA!
demonstram que AH Plus apresenta baixa solubilidade (Amoroso-Silva et al.?, 2014; Cafiadas
et al. 1, 2014; Borges et al.%, 2014; Viapiana et al.*°, 2014; Barros et al.®, 2014; Sonntag et
al.®, 2015; Schafer et al.**, 2015; Arias-Moliz et al.*, 2015) e alteragdo dimensional (Marin-
Bauza et al.*!, 2010; Zhou et al.>*, 2013; Barros et al.?, 2014), adequado tempo de presa
(Amoroso-Silva et al.?, 2014; Arias-Moliz et al.?, 2015; Sonntag et al.*}, 2015; Schafer et al.*,
2015) , bom escoamento (Amoroso-Silva et al.?, 2014; Barros et al.?, 2014; Viapiana et al.*®,
2014; Sonntag et al.*®, 2015; Arias-Moliz et al.”, 2015) e 6tima radiopacidade (Borges et al.?,

2014; Cafiadas et al.'°, 2014; Viapiana et al.”°, 2014; Schafer et al.*!, 2015).

MTA Fillapex® é um cimento endodontico a base de MTA (Londrina, PR, Brasil),
composto de resina salicilato, resina diluente, 6xido de bismuto, nanoparticulas de silica,
MTA e pigmentos. O material apresenta biocompatibilidade (Assmann et al.°, 2015),
entretanto, alta solubilidade é observada para este cimento (Amoroso-Silva et al.?, 2014;
Viapiana et al.>°, 2014).

Cimentos a base de 6xido de zinco e eugenol foram introduzidos na endodontia por
Grossman, em 1936. O Endofill (Dentsply-Mallefer, Dentsply Industria e Comércio Ltda.,
Petrépolis, RJ, Brasil) € um cimento a base de 6xido de zinco e eugenol baseado na
formulacdo de Grossman. Cimentos a base de éxido de zinco e eugenol apresentam tempo de
presa e escoamento aceitaveis (Marin-Bauza et al.*,2012; Weckwerth et al.*!, 2015),
pequena alteracdo dimensional (Carvalho-Junior et al.?, 2003; Garrido et al.?°, 2010),
radiopacidade (Guerreiro-Tanomaru et al.??, 2009; Garrido et al.?°, 2010; Grech et al.?*, 2013),
espessura de filme adequada (Garrido et al.?°, 2010) além de efeito antimicrobiano (Tanomaru
et al.**, 2008). Todavia, a solubilidade deste cimento mostra valores acima do recomendado
(Carvalho-Junior et al.'?, 2003; Garrido et al.?°, 2010).
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O Mineral Trioxido Agregado (MTA) é considerado um material ideal para selamento
de perfuracbes, obturacdo retrograda, além de outras indicagcdes, como capeamento pulpar e
apicificacdo, por apresentar excelente propriedade biologica e satisfatoria propriedade fisico-
quimica (Tsurumachi®®, 2013; Massi et al.*?, 2011; Nekoofar et al.*®, 2011). MTA é um
biomaterial & base de silicato de calcio desenvolvido por Torabinejad et al.*’ (1993) para o
tratamento de perfuracdes radiculares e como material retrobturador (Tsurumachi®, 2013;
Massi et al.*, 2011; Nekoofar et al.*®, 2011; Santos et al.“°, 2005; Jacobovitz et al.**, 2009)
que apresenta biocompatibilidade e capacidade de induzir a formacdo de tecido mineralizado
(Tanomaru et al.**, 2008, Tanomaru-Filho et al.*°, 2006).

Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, France) € um biomaterial a base de
silicato de calcio com propriedades mecéanicas semelhantes a dentina, que pode ser utilizado
como um substituto da dentina, e que apresenta indica¢bes similares ao MTA (Laurent et
al.?®% 2008, 2012; Zanini et al.®, 2012; Raskin et al.*®, 2012; Tran et al.*®, 2012; Koubi et
al.?®?’ 2012, 2013). Biodentine consiste de um pé e um liquido. O pé contém principalmente
silicato tricalcico e dicalcico (3CaO SiO, e 2Ca0 SiOy), o principal componente do cimento
Portland, bem como carbonato de calcio (CaCOs), apresenta também diéxido de zirconio
(Zr0,), que serve como radiopacificador. O liquido é constituido por cloreto de célcio (CaCl,
. 2H,0), que é utilizado como um acelerador de presa e agente redutor de agua, em solucédo
aguosa com uma mistura de policarboxilato (um agente superplastificante) (Laurent et al.?,
2012; Tran et al.*®, 2012).

Prati e Gandolfi®’ (2015) examinaram o progresso da pesquisa e da investigacdo sobre
cimentos de silicato de célcio e observaram que tais cimentos apresentam propriedades tais
como capacidade de presa e selamento em ambientes Umidos e contaminados com sangue,
biocompatibilidade, além de propriedades mecénicas adequadas. A respeito da expansdo e
capacidade de selamento, os cimentos de silicato de célcio expandem de 0,2 a 6% do volume
inicial, o que contribui para a capacidade de selamento e retencdo do material nas paredes do
canal (Gandolfi et al.'®, 2009) e a solubilidade dos mesmos varia aproximadamente de 12 a
38% (Gandolfi et al.'®, 2015).

Os materiais endodbnticos obturadores e retrobturadores devem apresentar
propriedades fisico-quimicas e bioldgicas adequadas. Normas e testes padronizados de
avaliagdo sao definidos pela American Institute / American Dental Association (ADA?, 2000)

e International Organization for Standardization 6876 (1SO*,2002) que estabelecem
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metodologias padrdo para anélise do tempo de presa, escoamento, espessura de filme,
solubilidade, radiopacidade, estabilidade dimensional e resisténcia & compressdo para

cimentos.

A porosidade e defeitos micro estruturais de um material podem reduzir a dureza e
resisténcia a tracdo do material em questdo. Esta combinacdo pode resultar em falhas por
meio da formacdo e subsequente propagacdo de microfissuras no interior dos materiais
(Dieter™, 1988). A formacdo ou ndo de microfissuras é importante para o fracasso ou sucesso
do material obturador ou retrobturador. A porosidade dos materiais endodonticos pode ser
avaliada por meio de um porosimetro de intrusdo de mercurio de alta pressdo (Antonijevic et
al.®, 2013), pelo teste de imersdo (principio de Arquimedes, norma ASTM C830), onde as
amostras sdo inicialmente pesadas em condi¢des secas (Wd), molhada ap6s uma hora de
imersdo em agua (Wh) e imersa em agua (Wi) e a porosidade aparente da amostra é calculada
a partir da massa de &gua retida nos seus poros abertos, de acordo com a seguinte formula:
porosidade aparente (%) = [(Wh - Wd) / (Wi - Wd)] x 100 (Barros et al.®, 2014) ou por meio

de microscopia éptica de luz (Camilleri, Mallia®, 2011).

A capacidade de escoamento dos materiais endodonticos & importante para o
preenchimento das areas irregulares de um espaco como o canal radicular ou cavidade
retrégrada (Zicari et al.>>, 2008; Duarte et al.'®, 2010). O teste de avaliagdo determinado pela
ISO 6876 (1SO%, 2002) é realizado por meio da colocacdo de 0,05 + 0,005 ml do material no
centro de uma placa de vidro. Ap6s 180 + 5 s deve-se colocar uma segunda placa de vidro,
seguido por um peso proporcionando massa total na placa de 120 + 2 g. Dez minutos apés o
inicio da mistura os diametros maximo e minimo do disco de cimento formado é mensurado.
Se a diferenca de didmetros for menor que 1 mm, a média dos didametros é anotada. Esta
estabelece que cimentos endoddnticos devem apresentar diametro superior a 20 mm de

escoamento.

A solubilidade dos cimentos obturadores € uma propriedade importante uma vez que a
dissolucdo do material pode permitir infiltragdo, comprometendo o sucesso do tratamento
(Cavenago et al.'* 2014). De acordo com os padrées estabelecidos pela 1SO 6876
(1S0%,2002) ou ANSI/ADA n° 57 (ADA!, 2000), sdo utilizados corpos de prova com
didametro interno de 20 + 1mm e altura de 1,5 £ 0,1 mm e os cimentos devem apresentar

valores inferiores a 3% de solubilidade apos o periodo de 24 horas.
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A estabilidade dimensional é também uma propriedade fisico-quimica essencial para
0s materiais endodonticos, visto que a contracdo pode causar falhas proporcionando
infiltracdo de microrganismos e seus produtos toxicos, comprometendo o selamento
endodéntico (Williamson et al.*?, 2005). Segundo especificacdes da ANSI/ADA n°57 (ADA®,
2000) e ISO 6876 (ISO®, 2002), a alteracdo dimensional nio deve exceder 1,0% em
contragédo ou 0,1% em expansdo. O teste utiliza corpos de prova com 12 mm de altura e 6 mm
de diametro, preenchidos com 2 g de cimento posicionados sobre uma placa de e a parte
superior do corpo de prova pressionada com outra placa de vidro. O conjunto é mantido em
posicdo e apos 5 minutos transferido para um ambiente com umidade relativa superior a 95%
e temperatura de 37°C, por um periodo 3 vezes maior que o tempo de presa do material. A
seguir, 0s corpos de prova sdo submetidos a acabamento e polimento e cada corpo de prova é
mensurado e posteriormente acondicionado em frascos com agua destilada por 30 dias. Ap6s
este periodo de tempo, as amostras sao removidas dos recipientes, secas em papel absorvente

e novamente medidas.

Meios alternativos sdo propostos para avaliagdo da solubilidade e estabilidade
dimensional com menores dimensées dos corpos de prova. Carvalho-Junior et al.** (2007),
propuseram amostras com dimensGes menores para estas analises reduzindo o material
necessario para o experimento, sem afetar a acurdcia do método avaliado. Os autores
observaram a correlacao entre os resultados dos diferentes grupos e concluiram que a reducéo
do material necessario para confeccdo das amostras para a avaliacdo dessas propriedades
fisico-quimicas ndo afetam a precisdo dos métodos testados.

Além disso, novas metodologias como a microtomografia computadorizada podem ser
usadas para andlise de propriedades fisico-quimicas de cimentos endod6nticos e materiais
retrobturadores, dentre elas a alteragdo dimensional. A microtomografia computadorizada
(Micro-CT) foi desenvolvida na década de 80 e tem sido utilizada em pesquisas na area da
odontologia (Swain, Xue**, 2009). Na Endodontia, Nielsen et al.** (1995) e Rhodes et al.*
(1999) demonstraram o potencial do Micro-CT como ferramenta para estudos in vitro. Eles
concluiram que a microtomografia computadorizada € uma tecnica reproduzivel e néo
invasiva, pois utiliza o espécime integro, apresentando-se como uma ferramenta inovadora
para avaliar o sistema de canais radiculares em forma tridimensional (imagem 3D), de forma
qualitativa ou quantitativa. A morfologia e preparo do canal radicular também podem ser
avaliadas por meio de micro-CT (Swain, Xue*, 2009) assim como a qualidade da obturacéo
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de canais radiculares por meio da quantificacdo (em mm®) do volume do canal (Metzger et
al.**, 2010 e Meder-Cowherd et al.**, 2011), da obturacdo e dos espacos vazios (Somma et
al.*?, 2011).

Como meio alternativo para a analise da solubilidade apresentada para materiais

endodénticos, Cavenago et al.™

(2014) propuseram o0 wuso da microtomografia
computadorizada, por meio da quantificacdo da alteracdo volumétrica de amostras de MTA
em obturacdes retrogradas apds imersdo. Os autores observaram maior perda de volume do
MTA quando foi utilizado um volume maior de agua, concluindo que a propor¢do pd/agua

interfere significativamente com as propriedades fisico-quimicas do MTA.

De Souza et al.** (2013) avaliaram por meio de microtomografia computadorizada o
grau de porosidade de trés cimentos endoddnticos a base de silicato (iRoot BP Plus,
Biodentine e Ceramicrete) comparados ao MTA Pro Root. Nenhuma diferenca
estatisticamente significativa na porosidade entre os materiais foi observada. Basturk et
al.” (2014) avaliaram o efeito de misturas manuais, mecanicas, além do efeito da agitacido
ultrassénica quanto a resisténcia a flexdo e porosidade do MTA. Um microtomdgrafo
computadorizado foi usado para determinar a porosidade de cada espécime. Uma correlacao

negativa foi encontrada entre os valores de resisténcia flexural e o percentual de porosidade.

A importancia do estudo das propriedades fisico-quimicas de materiais endoddnticos e
retrobturadores é conhecida. Assim, torna-se pertinente a avaliacdo de propriedades fisico-
quimicas de materiais correlacionando resultados obtidos por meio de testes padrbes
usualmente utilizados, com resultados obtidos por testes empregando novas metodologias,

como a microtomografia computadorizada.
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2 PROPOSICAO

Proposicao geral: Avaliacdo de propriedades fisico-quimicas de materiais retrobturadores e

cimentos endoddnticos por meio de testes convencionais e empregando Micro-CT.
Proposi¢es especificas:

Publicacdo 1 - avaliar os materiais MTA Angelus, Biodentine e 6xido de zinco e eugenol
qguanto a solubilidade e alteracdo dimensional por meio de testes convencionais, além de

capacidade de preenchimento e alteracdo volumétrica empregando Micro-CT.

Publicacdo 2 — proposta de técnica para avaliacdo do escoamento de materiais utilizando
Micro-CT. MTA Angelus (MTA), Oxido de Zinco e Eugenol (OZE) e Biodentine (BIO)
foram avaliados quanto ao escoamento por meio de metodologia padréo (ISO 6876/2002) e

técnica proposta utilizando Micro-CT.

Publicacdo 3 - avaliar as propriedades de Fluid uptake (captacdo/absorcdo de fluido),
solubilidade e porosidade dos materiais de silicato de célcio MTA Angelus Branco (MTA),

Biodentine (BIO) e do cimento de 6xido de zinco e eugenol (OZE).

Publicacdo 4 - avaliar alteracdo dimensional, solubilidade, porosidade e alteracéo
volumétrica dos cimentos obturadores AHPlus, MTA Fillapex e Endofill utilizando

metodologia padréo e Micro-CT.



17

3PUBLICACAO 1

Novos métodos empregando Micro-CT para avaliacédo de propriedades fisico-quimicas e

alteracdo volumétrica de materiais retrobturadores™

RESUMO

Objetivo: avaliar solubilidade, alteracdo dimensional, capacidade de preenchimento e
alteracdo volumétrica de materiais retrobturadores utilizando testes convencionais e novos
métodos empregando Micro-CT.

Metodologia: MTA Angelus (MTA), Biodentine (BIO) e 6xido de zinco e eugenol (OZE)
foram avaliados quanto a solubilidade (perda de massa) apds 7 e 30 dias, e alteracdo
dimensional (mm) baseados em Carvalho-Junior et al. (2007). A capacidade de
preenchimento e alteragdo volumétrica (em mm?®) foram avaliadas por meio de Micro-CT.
Modelos de resina acrilica com cavidades de 3 mm de profundidade e 1 mm de didametro
foram preenchidas pelos materiais e escaneadas por Micro-CT SkyScan 1176 (Bruker,
Kontich, Bélgica) antes e apds preenchimento. Depois de 7 e 30 dias mantidas imersas em
agua destilada foram novamente escaneadas. Os dados foram submetidos aos testes ANOVA
e Tukey com 5% de significancia.

Resultados: BIO e MTA apresentaram maior estabilidade dimensional que OZE (p<0,05).
OZE e BIO mostraram maior capacidade de preenchimento da cavidade (p<0,05). Aos 7 dias
a solubilidade foi maior para o BIO e a alteracdo volumétrica foi semelhante para os materiais
(p>0,05). Aos 30 dias, a solubilidade foi semelhante para os materiais, porém a alteracdo
volumeétrica foi maior para o BIO em relagdo ao MTA (p>0,05).

Conclusbes: OZE apresentou maior alteracdo dimensional e BIO maior solubilidade apo6s 7
dias. BIO apresenta capacidade de preenchimento, porém maior alteracdo volumétrica que
MTA ap6s 30 dias. Micro-CT € uma ferramenta importante para analise de materiais

complementando testes convencionais.

*Artigo nas normas do periodico International Endodontic Journal.
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Introducéo

MTA apresenta vérias indicagdes incluindo obturacdo retrograda (Chen et al. 2015).
Entretanto, apresenta dificuldade de insercdo na cavidade retrograda em funcdo de sua
consisténcia (Parirokh & Torabinejad 2010). Biodentine é um cimento a base de silicato de
calcio com indicac@es similares ao MTA (Laurent et al. 2008, Laurent et al. 2012, Zanini et
al. 2012, Koubi et al. 2013). Consiste de um pd que contém trissilicato de calcio, carbonato de
calcio e dioxido de zirconio como radiopacificador. O liquido é composto por agua, cloreto de
calcio e policarboxilato como agente superplastificante (Laurent et al. 2012, Tran et al. 2012).
Materiais retrobturadores devem apresentar propriedades fisico-quimicas de acordo com
normas e testes padronizados definidos pela American Dental Association (ADA) e
International Organization for Standardization (ISO). A solubilidade de materiais
retrobturadores € avaliada (Islam et al. 2006, Dawood et al. 2014, Ceci et al. 2015, Singh et
al. 2015) uma vez que a dissolugdo do material pode permitir infiltragdo, comprometendo o
sucesso do tratamento (Cavenago et al. 2014). De acordo com os padrdes estabelecidos pela
ISO 6876/2002 ou ANSI/ADA n° 57, amostras padronizadas do material sdo pesadas em
balanca de precisdo antes e ap6s imersdo em agua destilada e a perda de massa é expressa em
porcentagem da massa original. Os materiais devem apresentar valores inferiores a 3% de
solubilidade. Os resultados para os testes de solubilidade de MTA e Biodentine s&o
controversos, com relato de baixa solubilidade para ambos (Ceci et al. 2015), e resultados
gue mostram maior solubilidade para Biodentine (Singh et al. 2015, Dawood et al. 2014,
Kaup et al. 2015).

Cimentos endodonticos e materiais retrobturadores devem apresentar estabilidade
dimensional para evitar infiltracdo de microrganismos e seus produtos téxicos (drstavik et al.
2001, Williamson et al. 2005, Carvalho-Junior et al. 2007). Segundo especificacGes da
ANSI/ADA n°57 e ISO 6876, a alteracdo dimensional é avaliada por meio da mensuragédo
linear (mm) de corpos de prova padronizados antes e apds imersdo em agua destilada por 30
dias. Modificagbes sdo propostas para avaliacdo da solubilidade e estabilidade dimensional
com amostras com dimens@es reduzidas para estas analises sem afetar a acuracia do método
avaliado (Carvalho-Junior et al. 2007).

A microtomografia computadorizada (Micro-CT) € uma importante ferramenta, que pode ser
usada para analise de propriedades fisico-quimicas de cimentos endodonticos, devido a sua
caracteristica ndo destrutiva (Gandolfi et al. 2013). Cavenago et al. (2014) propuseram 0 uso
da microtomografia computadorizada, para quantificar a alteragdo volumétrica do MTA em

obturacOes retrogradas apos imersdo em agua. Micro-CT também tem sido utilizado para
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avaliacdo de outras propriedades, como a morfologia e preparo do canal radicular (Swain &
Xue 2009), qualidade da obturacdo (Metzger et al. 2010, Meder-Cowherd et al. 2011,
Somma et al. 2011) e porosidade (De Souza et al. 2013, Basturk et al. 2014).A
microtomografia computadorizada pode ser usada como complemento aos testes
convencionais para materiais endodonticos fornecendo informagdes sobre preenchimento
tridimensional e alteraces volumétricas. O objetivo deste estudo foi avaliar as propriedades
fisico-quimicas de materiais retrobturadores (MTA, Biodentine, OZE) por meio de testes

padrdes e por novos métodos empregando a microtomografia computadorizada.

Materiais e Metddos

Os materiais retrobturadores utilizados foram MTA Angelus (MTA, Angelus, Londrina,
Brasil), Biodentine (BIO, Septodont, Saint Maur des Fossés, France) e Oxido de zinco e
eugenol (OZE, S.S.White Art. Dent. Ltda., Rio de Janeiro, RJ) (Tabela 1). Os testes de
alteracdo dimensional e solubilidade foram realizados segundo Carvalho-Junior et al. (2007).
Cavidades em resina com 3 mm de profundidade e 1 mm de diametro foram confeccionadas
para avaliacdo da capacidade de preenchimento e alteracdo volumétrica dos materiais em
Micro-CT.

Solubilidade

O teste de solubilidade foi realizado baseado no estudo de Carvalho-Junior et al. (2007).
Foram confeccionados corpos de provas medindo 7,75 mm de diametro e 1,5 mm de altura
(n=5). Cada molde foi preenchido com o cimento a ser avaliado e posicionado sobre laminula
de vidro recoberta por uma pelicula de papel celofane. Um fio de nylon impermeavel foi
colocado no interior do material e outra placa de vidro, também coberta com uma pelicula de
celofane, foi colocada sobre o molde e pressionada manualmente, de tal maneira que as placas
tocaram a superficie do molde uniformemente. O conjunto foi armazenado em estufa com
temperatura de 37°C e 95% de umidade até a completa presa do material, um periodo
correspondente a trés vezes o tempo de presa. Os corpos de prova foram removidos dos
moldes, colocados em dessecador a vacuo, e a massa foi mensurada em balanca de preciséo
até obter estabilidade da massa inicial (aproximadamente 7 dias) e foram suspensos por meio
da fixacao dos fios de nylon no interior de recipientes plasticos com tampa contendo 7,5 ml de
agua destilada e deionizada, tendo o cuidado de evitar qualquer contato entre o material e a
superficie interna do recipiente. Os recipientes permaneceram em estufa a 37°C durante 7

dias, quando os corpos de prova foram removidos da agua destilada, lavados com &gua
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destilada e deionizada, secos com papel absorvente e colocados novamente em
desumidificador até obter estabilidade da massa final (aproximadamente 7 dias). O teste foi
realizado também mantendo os corpos de prova em agua destilada por um periodo de 30 dias.

A perda de massa foi expressa em porcentagem da massa original.

Alteracao dimensional

O teste de alteracdo dimensional foi realizado segundo Carvalho-Junior et al. (2007). Oito
corpos de prova com 3,58 mm de altura e 3,00 mm de didametro foram confeccionados,
preenchidos com 2 g de cimento e posicionados sobre uma placa de vidro recoberta por uma
pelicula de papel celofane. A seguir a parte superior do corpo de prova foi pressionada com
uma nova placa de vidro revestida por outra lamina de celofane. O conjunto foi mantido em
posi¢do utilizando-se um grampo em formato de “c” e apds 5 minutos do inicio da mistura o
conjunto foi transferido para um ambiente com umidade relativa superior a 95% e uma
temperatura de 37°C, por um periodo 3 vezes maior que o tempo de presa definido para o
material. A seguir, os corpos de prova foram submetidos a acabamento e polimento com lixa
d’agua de granulagdo 600, com o objetivo de regularizar a superficie. O comprimento de cada
corpo de prova foi mensurado utilizando um paquimetro digital (Mitutoyo, Suzano, SP,
Brasil). Na sequéncia, foram acondicionados individualmente em frascos contendo 2,24 mL
de &gua destilada a 37 °C por 30 dias. Ap0s este periodo de tempo, 0s corpos de prova foram
removidos dos recipientes, secos em papel absorvente e foram feitas novas leituras da altura.
A variacdo do comprimento do corpo de prova, antes e depois da armazenagem, expressa em
porcentagem foi calculada usando a equacdo: Ls3o-L/Lx100, onde L 3 é o comprimento da
amostra, apés 30 dias de armazenamento, e L é o comprimento inicial da amostra. O teste foi

repetido 3 vezes e segundo a ISO, ndo deve exceder 1,0% de contracdo ou 0,1% de expansao.
Avaliacdo da capacidade de preenchimento das cavidades em Micro-CT

A andlise da capacidade de preenchimento dos materiais retrobturadores foi realizada por
meio de microtomografia computadorizada (Micro-CT SkyScan 1176, Bruker-microCT,
Kontich, Bélgica). Para a realizacdo deste teste, modelos transparentes a base de resina
acrilica foram confeccionados a partir de moldes metalicos com cavidades de 3 mm de
profundidade e 1 mm de didmetro. O escaneamento dos modelos foi realizado apo6s
preenchimento das cavidades com solug@o de contraste espessada com Oxido de bismuto e

propilenoglicol, para analise do total preenchimento das cavidades. Posteriormente, as
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cavidades foram limpas e preenchidas, por um Gnico operador treinado, com cada um dos
materiais, empregando condensador e novo escaneamento foi realizado. Os parametros de
escaneamento foram: voltagem de 50 kv, corrente de 500 pA, 12.45 um de tamanho de pixels
e rotacdo de 360°. Cada escaneamento consistiu de 721 imagens tif. A partir destas imagens,
foi realizada a analise quantitativa das amostras, permitindo o célculo do volume total do

material em mm?.

As reconstrucbes das imagens foram realizadas no programa NRecon (V1.6.4,7; SkyScan,
Bélgica), apos definicdo dos pardmetros. As imagens reconstruidas em 3D foram salvas nos
planos coronal, sagital e transaxial no programa Data Viewer. As imagens reconstruidas em
3D foram analisadas em programa CTAn (V1.11.8; SkyScan, Bélgica). O preenchimento foi
determinado pelo célculo do volume total das cavidades preenchidas com a solucdo de
contraste e 0 percentual de preenchimento apds a insercdo dos diferentes materiais. Um
modelo 3D das cavidades preenchidas foi obtido utilizando o programa CTVol.

Alteracdo volumétrica em Micro-CT

As cavidades nos modelos de resina acrilica foram preenchidas com cada um dos materiais
logo apos sua manipulacdo, e mantidas por trés vezes o tempo de presa em estufa a 37°C e em
umidade relativa. Os escaneamentos foram realizados logo apds o preenchimento e nos
periodos de 7 e 30 dias utilizando o microtomégrafo SkyScan 1176 (Bruker-microCT,
Kontich, Belgica), sendo mantidos imersos em agua destilada entre esses periodos
experimentais. Os parametros para o escaneamento foram os mesmos especificados para 0
teste de capacidade de preenchimento. O volume de preenchimento pelo material
retrobturador foi calculado em cada periodo.

A reconstrucdo das imagens foi realizada no programa NRecon (V1.6.4,7; SkyScan, Bélgica)
e a analise das imagens reconstruidas em 3D foi realizada utilizando o programa CTAn
(V1.11.8; SkyScan, Bélgica). As imagens nos trés periodos (inicial, apds 7 e 30 dias em agua)

estdo representadas na Figura 2AB.

Andlise estatistica
Para todos os testes, os resultados obtidos foram submetidos a um teste de normalidade, e
posteriormente submetidos ao teste estatistico paramétrico ANOVA e ao teste de

comparagOes multiplas de Tukey, com 5% de significancia.
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Resultados

BI1O e MTA apresentaram maior estabilidade dimensional linear que OZE (p<0,05) (Tabela
2). Aos 7 dias a solubilidade foi maior para BIO, seguido por OZE e menor para 0 MTA,
enquanto apo6s 30 dias, a solubilidade foi semelhante para os materiais (Tabela 2).

OZE e BIO mostraram maior capacidade de preenchimento volumétrico (p<0,05) (Tabela 3).
Aos 7 dias a alteracdo volumétrica foi semelhante para os materiais (p>0,05) e aos 30 dias a
alteracdo volumétrica (contracdo) foi maior para BIO em relacdo ao MTA (p>0,05) (Tabela 3

e Figura 1). O preenchimento proporcionado pelo MTA esté ilustrado na Figura 2.

Discussao

A avaliacdo da solubilidade e alteragdo dimensional foram realizadas de acordo com
Carvalho-Junior et al. (2007), com amostras com dimensfes menores que as estabelecidas
pela 1SO 6876/2002 ou ANSI/ADA n° 57. A estabilidade dimensional é realizada por meio de
mensuracdo linear em um unico plano, com acuricia de avaliacdo (£1 pum), podendo ser
insuficiente para registrar pequenas alteragdes (Camilleri & Mallia 2011). A solubilidade é
avaliada pela diferenca de massa, em g, antes e apds a imersdo em &gua (Parirokh &
Torabinejad 2010), o que também pode ser insuficiente para analise do comportamento
volumétrico do material. A solubilidade ¢é avaliada pelas normas ISO apds um periodo de 24
horas. No entanto, periodos maiores de analise sdo utilizados, variando de 48 horas a 78 dias
(Schafer & Zandbiglari 2003, Fridland & Rosado 2005, Ceci et al. 2015, Singh et al. 2015,
Samiei et al. 2015). O periodo de 7 dias tem sido amplamente utilizado (Dawood et al. 2014,
Shahi et al. 2015, Tanomaru-Filho et al. 2015, Abbaszadegan et al. 2015).

A utilizagdo da microtomografia computadorizada (Micro-CT) no presente estudo possibilitou
analise volumétrica (em mm3) dos materiais, aperfeicoando o teste convencional de analise
alteracdo dimensional. Ainda, a andlise ap0s periodos de imersdo em agua destilada
complementa a avaliacdo de solubilidade dos materiais, e possibilita maior entendimento do
comportamento dimensional e solubilidade dos materiais em periodos maiores que 24 horas.
A microtomografia computadorizada ¢ uma técnica ndo invasiva, muito utilizada na
Endodontia (Rhodes et al. 1999, ElI-Ma'aita et al. 2012, Gandolfi et al. 2013). A aquisi¢éo de
imagens foi realizada utilizando o microtomografo, permitindo a utilizagdo do mesmo
espéecime em diferentes periodos de anéalise. Os protocolos desenvolvidos utilizando Micro-

CT para avaliagdo da capacidade de preenchimento dos materiais permitem analise
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tridimensional do percentual de preenchimento a partir da cavidade vazia, mostrando que
OZE e Biodentine apresentaram maior capacidade de preenchimento (p<0,05). OZE
apresentou os maiores indices percentuais de preenchimento, concordando com o estudo de
Shetty et al. (2015).

Butt et al. (2014) avaliaram infiltragdo para o Biodentine e MTA Angelus e demonstraram os
materiais promoveram selamento apical adequado e Biodentine apresentou melhor
consisténcia de manipulagdo, possivelmente contribuindo para o melhor preenchimento
observado no presente estudo. Koubi et al. (2012) avaliaram a integridade marginal de
restauracdes utilizando Biodentine e relataram que o tamanho reduzido das particulas do
cimento de silicato de célcio e pequena expansdo do material poderiam contribuir para a sua
maior capacidade de preenchimento.

MTA apresentou capacidade de preenchimento inferior aos demais, provavelmente em funcgéo
de sua consisténcia fluida que dificulta sua manipulacdo e inser¢do na cavidade retrégrada
(Butt et al. 2014). Quanto a alteracdo dimensional, apresentou expansdo de 0,48 (+0,23)%,
concordando com o estudo de Islam et al. (2006), o que pode estar relacionado a sua reacdo
de hidratacdo (Chang 2012). A solubilizacdo do material observada ap6s 30 dias pode ter
ocorrido em funcdo da presenca do Oxido de bismuto como radiopacificador, que tem
mostrado aumentar a porosidade do cimento e sua solubilidade (Coomaraswamy et al. 2007,
Camilleri 2011). Entretanto, nos testes de alteracdo volumétrica ap6s 7 e 30 dias, MTA
apresentou pequena alteracdo, o que pode estar relacionado a sua composicdo a base de
Cimento Portland, com uma matriz insoltvel de silica, que mantém sua integridade mesmo
quando em contato com a agua (Fridland & Rosado 2003).

Aos 7 dias a solubilidade foi maior para Biodentine e ap6s 30 dias, 0os materiais apresentaram
solubilidade semelhante. Biodentine apresentou maiores valores percentuais, o que pode ter
ocorrido em funcdo da presenca de policarboxilato em sua composicdo, um polimero
hidrossoltvel utilizado como agente superplastificante que facilita a manipulacéo e insercdo
desse cimento. No entanto, apresenta efeito surfactante, podendo aumentar a solubilidade do
material (Dawood et al. 2014). Esses resultados concordam com estudos prévios, que
mostraram valores de solubilidade maiores para Biodentine (Dawood et al. 2014, Singh et al.
2015, Kaup et al. 2015), sugerindo uma correlacdo entre esta propriedade e a maior perda
volumétrica encontrada no presente estudo ap6s 30 dias, concordando com Cavenago et al.
(2014) que associaram a alteragdo volumétrica com a solubilidade do MTA. Dawood et al.
(2014) investigaram as propriedades fisicas de Biodentine e MTA Angelus e observaram apds

7 dias uma solubilidade maior para Biodentine. Singh et al. (2015) compararam a solubilidade
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de Biodentine e MTA nos periodos de 24 horas, 3, 10, 30 e 60 dias e demonstraram que
Biodentine apresentou maior solubilidade nos periodos de 30 e 60 dias. Kaup et al. (2015)
avaliaram a solubilidade de Biodentine e MTA ProRoot e observaram que Biodentine
apresentou maior solubilidade ap6s um periodo de 28 dias, mostrando uma perda de massa de
4.610 (x£1.402)%.

Concluséo

OZE apresenta maior alteracdo dimensional e BIO maior solubilidade apds 7 dias. BIO
apresenta capacidade de preenchimento de cavidade, porém maior alteracdo volumétrica que
MTA apds 30 dias. Os testes propostos com Micro-CT complementam o0s testes
convencionais, possibilitando a obtencdo de dados tridimensionais aperfeicoando os testes

preconizados pelas normas ISO e representam métodos padronizados e reproduziveis.
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Tabelas

Tabela 1 Materiais retrobturadores, fabricante e proporcdes usadas

Grupo Fabricante

1 MTA Angelus MTA, Angelus, Londrina, Brasil
Proporcdo: 1 g po6: 0,33 mL agua destilada

2 Biodentine Septodont, Saint Maur des Fossés, France
Proporgdo: 1 g po: 6 gotas liquido

3 Oxido de zinco e eugenol  S.S.White Art. Dent. Ltda., Rio de Janeiro, RJ

Proporcdo: 1g 6xido de zinco: 0,2 mL eugenol

Tabela 2 Média e desvio padrdo dos resultados (%) de alteracdo dimensional e solubilidade

dos materiais retrobturadores avaliados

Grupos/Testes MTA BIO OZE

Alteracdo dimensional 0,48 (+0,23)" 0,31 (0,23)° -0,99 (+0,15)?
Solubilidade 7 dias 1,62 (x0,46)°  -6,82 (x0,35)° -3,24 (+0,29)°
Solubilidade 30 dias -4,66 (+2,26)°  -6,56 (+1,97)° -4,45 (x0,36)

2P| etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais (p<0,05).

Tabela 3 Média e desvio padrdo dos resultados de capacidade de preenchimento (%) e

alteracdo volumétrica (mm3) dos materiais retrobturadores avaliados por meio de Micro-CT

Grupos MTA BIO OZE

Capacidade de preenchimento 89,12 (+3,27)° 94,22 (+3,93)* 96,83 (£3,21)?
Alteracdo volumétrica 7 dias  -1,84 (x0,62)*  -1,91 (x0,53)* -1,28 (+0,58)"

Alteracdo volumétrica 30 dias  -2,53 (£0,33)°  -4,24 (x0,74)*  -3,69 (¥1,32)*°

2P| etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais (p<0,05).
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A: 3,28 mm3

Figura 1

Figura 2

B: 3,21 mm3

C:3,14 mm3
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Legendas das figuras

Figura 1 Modelo 3D confeccionado no programa CTVol representando a cavidade preenchida por
Biodentine nos periodos (a) inicial, ap6s (b) 7 e (c) 30 dias de imersdo em agua destilada,
respectivamente, com os valores de preenchimento volumétrico em mmg,

Figura 2 Modelo 3D confeccionado no programa CTVol representando a cavidade preenchida com a
solugdo de contraste (a- 100% de preenchimento) e com MTA (b), ilustrando falhas no preenchimento.
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4 PUBLICACAO 2

Proposta de técnica utilizando Micro-CT para avaliacdo do escoamento de materiais

endodonticos*

Resumo

Introducdo: Escoamento e preenchimento sdo propriedades importantes para materiais
endodoénticos. O objetivo deste estudo foi propor nova técnica para avaliacdo do escoamento
por meio de Micro-CT. Métodos: Placa de vidro com uma cavidade central e 4 canaletas nos
sentidos horizontal e vertical foi confeccionada. MTA Angelus (MTA), Oxido de Zinco e
Eugenol (OZE) e Biodentine (BIO) foram avaliados quanto ao escoamento por meio de
metodologia ISO 6876/2002 e técnica proposta. 0,05+ 0,005 ml de cada material foi colocado
sobre a cavidade central, e nova placa de vidro com placa de metal foram posicionados com
massa total de 120 g. O conjunto placa/material foi escaneado por meio de Micro-CT. O
escoamento foi calculado pela mensuracdo linear (mm) do material nas canaletas. O
preenchimento volumétrico central (PVC) em mm3 foi calculado na cavidade central. O
preenchimento volumétrico lateral (PVL) foi mensurado pela média de preenchimento das
canaletas laterais até 2 mm da cavidade central. Os resultados foram submetidos & anélise de
variancia e teste de Tukey, com nivel de significancia 5%. Resultados: OZE foi o material
com maior escoamento pela metodologia 1SO (P < .05). A analise em Micro-CT demonstrou
gue MTA e OZE apresentaram maior escoamento linear nas canaletas. PVC foi similar para
0s materiais. Porém, o PVL foi maior para Biodentine em relacdo ao OZE. Conclusdes:
Conclui-se que embora MTA e OZE apresentem melhor escoamento linear, MTA e
Biodentine mostram melhor preenchimento volumétrico. Micro-CT pode complementar testes

convencionais e 0s métodos propostos podem aperfei¢oar a analise de escoamento.

Palavras-chave

Endodontia, propriedades fisicas, microtomografia por Raio-X.

*Artigo nas normas do periodico Journal of Endodontics
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Introducéo

A capacidade de escoamento dos materiais endoddnticos & importante para o
preenchimento do sistema de canais radiculares ou cavidade retrégrada (1, 2). O escoamento
de cimentos endodoénticos é avaliado segundo a 1SO 6876/2002 (3) por meio da colocacdo do
material entre placas de vidro e mensuracdo do diametro do material. Cimentos endodénticos
devem apresentar didmetro superior a 20 mm de escoamento. Entretanto, ndo existem normas
especificas para avaliacdo de materiais retrobturadores ou reparadores (4, 5, 6, 7). Ainda, a
metodologia proposta pela ISO (3) por meio de medidas lineares ndo apresenta correlacao
com a capacidade de preenchimento dos materiais, que poderia ser obtida por meio de
medidas volumétricas empregando Micro-CT. Desta forma, a microtomografia
computadorizada tem sido usada como ferramenta para avaliacdo do preenchimento de canais
utilizando diferentes técnicas e materiais (8, 9, 10, 11, 12).

Somma et al (8) utilizaram Micro-CT para comparar o preenchimento proporcionado
pelas técnicas Thermafil, System B e cone Unico e os autores ndo observaram diferenca entre
0s grupos. Moeller et al (9) compararam a presenca de vazios em canais preenchidos com
diferentes técnicas por meio de Micro-CT. Kelles et al (11) avaliaram o volume de
preenchimento e vazios empregando Micro-CT em canais ovais obturados com condensacéo
lateral a frio e compactacdo aquecida. Celikten et al (12) compararam em Micro-CT a
qualidade de trés técnicas de obturacdo (cone Unico, condensacao lateral e Thermafill) com
relacdo a ocorréncia de vazios e area de preenchimento.

O preenchimento adequado proporcionado pelos materiais endodénticos é
fundamental para o sucesso do tratamento (13). Mineral Triéxido Agregado (MTA) é um
biomaterial a base de silicato de célcio indicado para o tratamento de perfuracdes radiculares
e como material retrobturador (14, 15, 16, 17, 18). MTA apresenta biocompatibilidade e
capacidade de induzir a formacdo de tecido mineralizado (19, 20). MTA demonstra
dificuldade para insercdo em cavidades em fingcdo da consisténcia (4, 21).

Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, France) é um cimento reparador a base
de silicato de célcio com indicagdes similares ao MTA (22, 23, 24, 25, 26, 27). Biodentine
apresenta melhor consisténcia que o MTA (28) favorecendo o preenchimento de cavidades.

O objetivo deste estudo foi propor nova técnica para avaliagdo do escoamento de
materiais endoddnticos utilizando Micro-CT, em comparacdo com a técnica convencional

preconizada pela 1SO (3).
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Materiais e Métodos

Os materiais utilizados foram MTA Angelus (MTA, Angelus, Londrina, Brasil),
Biodentine (BIO, Septodont, Saint Maur des Fossés, France) e Oxido de zinco e eugenol
(OZE, S.S.White Art. Dent. Ltda., Rio de Janeiro, RJ) (Tabela 1).

TABELA 1. Materiais retrobturadores, fabricante e propor¢oes usadas

Materiais Fabricante
. MTA, Angelus, Londrina, Brasil
MTA Angelus 3 . . .
Proporcdo: 1 g p6: 0,33 mL agua destilada
) ) Septodont, Saint Maur des Fossés, France
Biodentine

Proporcéo: 1 g po: 6 gotas liquido

S.S.White Art. Dent. Ltda., Rio de Janeiro, RJ

Oxido de zinco e eugenol ) o _
Proporgdo: 1g 6xido de zinco: 0,2 mL eugenol

Escoamento

O escoamento foi avaliado de acordo com a norma ISO 6876/2002 (3). Apos a
manipulacdo do cimento, 0,05 mL do material foi colocado no centro de uma placa de vidro
por meio de seringa graduada (n=10). Apds 180 + 5 segundos do inicio da manipulacao, outra
placa de vidro (20 g) foi posicionada sobre a placa com o cimento e foi adicionado um peso
de 100 gramas sobre a placa superior, mantido por 10 minutos. Apos este periodo, 0s
didmetros méximo e minimo do material sobre a plca foi medido. Quando ocorria diferenca
entre os diametros inferior a 1 mm, a media era usada para o teste. Para uma segunda
avaliacdo o material sobre a placa foi fotografado ao lado de uma régua milimetrada. As
imagens obtidas foram avaliadas utilizando a ferramenta Image Tool versdo 3.0, para
obtencdo da area de escoamento do material expressa em mmz?, de acordo com Tanomaru-
Filho et al (29).



34

Técnica proposta para anélise do escoamento por meio do Micro-CT

Foi confeccionada placa de vidro com uma cavidade central (1x1x2 mm,
comprimento, largura e altura). A partir desta cavidade 4 canaletas foram confeccionadas nos
sentidos horizontal e vertical com as mesmas medidas e estendendo-se por 12 mm para os 4
lados (Figura 1). Foram colocados 0,05+ 0,005 ml de cada material sobre a cavidade central e
sobre eles nova placa de vidro (20 g) e metal (100 g) com massa total de 120 g (Figura 2AB).
A avaliacao foi realizada em Micro-CT com relacdo a mensuracdo do escoamento linear (mm)
do material em cada lado da canaleta (horizontal e vertical). A média das 4 medidas foi
considerada como escoamento linear para cada avaliagcdo. O preenchimento em volume (mms)
dos materiais na area central (1x1x2 mm, comprimento, largura e altura) foi determinado
como Preenchimento Volumétrico Central (PVC). O preenchimento em volume (mm3) dos
materiais nas areas lateral até 2 mm para cada lado a partir da cavidade central foi
determinado. A médias dos 4 valores foi considerado Preenchimento Volumétrico Lateral
(PVL) para cada analise (Figura 3AB).

Figura 1. Representacdo de modelo da placa de vidro com canaletas proposto para avaliagdo

do escoamento dos materiais em Micro-CT.



35

™

Figura 2AB. 2A: Visdo lateral do conjunto formado pelas placas de vidro, cimento endodéntico e placa de
metal. 2B: Visdo superior do conjunto formado pelas placas de vidro, cimento endodéntico e placa de

metal.

Figura 3AB. 3A: Modelo de material ap6s escoamento no interior das canaletas, reconstruido
em 3D no programa CTVol e 3B: ilustracdo da avaliacdo do preenchimento na &rea central (1=PVC) e
nas areas laterais (2, 3, 4 e 5=PVL) 2 mm para cada lado a partir da area central no programa CTAn.
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Andlise estatistica

Os resultados obtidos foram submetidos a um teste de normalidade, e posteriormente
submetidos ao teste estatistico paramétrico ANOVA e ao teste de comparacGes multiplas de

Tukey, com 5% de significancia.

Resultados
Escoamento por meio de testes convencionais

Os resultados para o teste de escoamento linear (mm) e em éarea (mm?) estdo
representados na Tabela 2. OZE foi o material com maior escoamento linear e em mm2 (P <
.05).

TABELA 2- Média e desvio padrdo dos resultados de escoamento dos materiais

retrobturadores avaliados de acordo com a norma I1SO 6876/2002

Testes/Materiais MTA BIO OZE
Escoamento (mm) 6,29 (+0,41)" 6,51 (+0,60)" 9,01 (+0,69)
Escoamento (4rea-mm?) 31,34 (+4,99)° 42,93 (£7,54)° 73,01(+20,74)

2P_etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais

(P <.05).

Escoamento por meio de Micro-CT

Os resultados do teste de escoamento em Micro-CT estdo representados na Tabela 3.
MTA e OZE apresentaram maior escoamento linear (P < .05). O preenchimento volumétrico
da cavidade central foi similar para os materiais (P > .05). Porém, o volume de preenchimento

no sentido lateral foi maior para Biodentine em relagdo ao OZE (P < .05).
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TABELA 3- Média e desvio padrdo dos resultados de escoamento dos materiais

retrobturadores avaliados por meio de Micro-CT

Testes/Materiais MTA BIO OZE

Escoamento (mm) 10,14 (+2,37)" 7,25 (+1,14)° 11,51 (+1,15)%°

Preenchimento

a a a
volumétrico central (mm?) 1,58 (+0,16) 1,62 (£0,13) 1,52 (+0,15)

Preenchimento

a,b a b
volumétrico lateral (mm?) 1,42 (+0,14) 1,50 (x0,13) 1,37 (x0,12)

abe|_etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais

(P < .05).

Discussao

Além dos testes convencionais de analise de escoamento, este estudo descreve nova
técnica para avaliacdo do escoamento por meio do uso do Micro-CT. O volume (mm3), em
imagens de Micro-CT foi calculado para analise do preenchimento volumétrico central (PVC)
e preenchimento volumétrico lateral até 2 mm para cada lado a partir da area central (PVL).
Esta andlise permite a avaliacdo da capacidade de preenchimento do espaco central apos
posicionamento do material e de sua capacidade de escoamento lateral preenchendo as areas
laterais. Desta forma, estes dados volumétricos correspondem a capacidade do material
preencher um espago central além de escoar para espacos laterais, caracteristica importante
para um cimento endodontico ou material retrobturador. Ainda, o dispositivo proposto
permite a padronizacgdo da quantidade de material e pressdo sobre o material durante o teste de

escoamento, de maneira similar as propostas pelas normas ISO (3).
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O escoamento de materiais retrobturadores pode favorecer o preenchimento e
selamento (7). O escoamento observado para MTA Angelus estd de acordo com Tanomaru-
Filho et al (7) empregando metodologia convencional e Camilleri (5) avaliando o MTA Pro
Root branco pela norma ISO 6876/2002 (3). Estrela et al (21) observaram baixo escoamento
do MTA e curto tempo de trabalho, o que justifica que o material ndo seja indicado como
cimento obturador dos canais radiculares (6). Gharib et al (4) descrevem que o MTA né&o
apresenta bom escoamento.

O teste convencional demonstra que OZE apresenta maior escoamento linear e em
mm?2. No entanto, a avaliagdo em Micro-CT aponta MTA e OZE com maior escoamento
linear (P < .05). Ainda, o preenchimento volumétrico da cavidade central foi similar para os
materiais (P > .05). Por outro lado, o volume de preenchimento no sentido lateral foi maior
para Biodentine em relacdo ao OZE (P < .05). A partir desses resultados sugere-se que a
capacidade de escoamento pelos testes convencionais ndo apresenta correlagcdo direta com a
capacidade de preenchimento do material, especialmente de escoamento no sentido lateral.

A associacdo entre escoamento e capacidade de penetracdo em areas de dificil acesso é
usualmente descrita (30, 31). No entanto, Almeida et al (32) avaliaram 0 escoamento por meio
da norma ISO 6876/2002 (3) e capacidade de preenchimento de canais laterais apds obturacéo
com diferentes cimentos obturadores. Os autores afirmaram que apesar dos materiais
Endométhasone e Sealapex apresenterm escoamento abaixo da especificacdo 1SO 6876 (3),
promoveram altos percentuais de preenchimento, sugerindo que o escoamento e capacidade
de preenchimento podem ndo estar diretamente correlacionados, o que concorda com
resultados do presente estudo.

Butt et al (28) observaram que Biodentine e MTA-Angelus promoveram selamento
apical adequado. Porém, Biodentine apresentou maior consisténcia apds manipulacéo,
possivelmente contribuindo para o melhor preenchimento volumétrico observado no presente
estudo. Koubi et al (33) avaliaram a integridade marginal de restauragdes utilizando
Biodentine e relataram tamanho reduzido das particulas do cimento e pequena expansdo do
material, que também poderiam contribuir para a capacidade de preenchimento do material.

Os resultados das diferentes analises sugerem que escoamento e preenchimento nao
sdo diretamente proporcionais, visto que um material que apresenta uma grande capacidade de
escoar linearmente ndo necessariamente ira proporcionar preenchimento de espaco
adequadamente. Além disso, a analise por meio de Micro-CT fornece dados volumétricos, que
favorecem a andlise criteriosa desta propriedade, importante para a escolha de materiais

obturadores.
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Este estudo concluiu que embora MTA e OZE apresentem melhor escoamento linear,
MTA e Biodentine demonstram melhor preenchimento volumétrico. Micro-CT é uma
ferramenta importante para analise de materiais complementando testes convencionais e 0

método proposto pode aperfeicoar a analise do escoamento.
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5 PUBLICACAO 3

Solubilidade, porosidade e fluid uptake de cimentos de silicato de célcio*

Resumo

Objetivo O objetivo deste estudo foi avaliar as propriedades de Fluid uptake
(captacdo/absorcdo de fluido), solubilidade e porosidade dos materiais de silicato de célcio
MTA Angelus Branco (MTA), Biodentine (BIO) e do cimento de 6xido de zinco e eugenol
(OZE).

Materiais e métodos A solubilidade foi avaliada segundo Carvalho-Junior et al. (2007) e a
porosidade por microscépio digital invertido nas magnificacdes de 50 e 200 vezes e por meio
de microtomografia computadorizada (Micro-CT). No teste de fluid uptake, apds imersdo dos
espécimes em solucdo salina equilibrada de Hank (HBSS) por 24 horas, 1, 7, 14 e 28 dias
foram determinados os valores de absorc¢édo de fluido, solubilidade e porosidade dos materiais.
Os resultados obtidos foram submetidos aos testes ANOVA e Tukey, com 5% de
significancia.

Resultados Ap6s 7 dias BIO foi o material mais soltvel, enquanto apds 30 dias os materiais
foram semelhantes. Em microscopia, a porosidade foi maior para MTA e semelhante para
B1O e OZE. Em Micro-CT, a porosidade total foi maior para MTA. No periodo inicial MTA
apresentou os maiores valores de porosidade e ap6s 7 e 30 dias MTA e BIO mostraram
valores semelhantes e maiores que OZE. Maiores valores de fluid uptake foram observados
para MTA. A absorc¢do foi semelhante entre os materiais e a solubilidade e porosidade foram
maiores para MTA.

Conclusbes Conclui-se que MTA apresenta maior porosidade total pela microscopia, Fluid-
uptake e Micro-CT no periodo inicial e os testes utilizados sdo complementares.

Relevancia clinica Solubilidade, porosidade e captacdo de fluidos influenciam o
comportamento dos cimentos endodénticos, e fornecem dados complementares, uma vez que

estas propriedades podem influenciar no sucesso clinico dos materiais.

Palavras-chave: Endodontia, materiais dentarios, propriedades fisicas, microtomografia por
Raio-X.

*Artigo nas normas do periddico Clinical Oral Investigations
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Introducéo

A solubilidade de materiais reparadores de silicato de célcio e avaliada [1-4] uma vez
que a dissolucdo pode permitir infiltracdo, comprometendo o sucesso do tratamento [5]. De
acordo com os padrdes estabelecidos pela ISO 6876/2002 [6] ou ANSI/ADA n° 57 [7],
amostras padronizadas do material sdo pesados em balanca de precisdo antes e ap0s imersao
em agua destilada e a perda de massa é expressa em porcentagem da massa original.

A porosidade e defeitos micro estruturais de um material podem reduzir a dureza e
resultar em falhas por meio da formacdo e propagacdo de microfissuras no interior dos
materiais [8]. A porosidade dos materiais endoddnticos pode ser avaliada por porosimetro de
intrusdo de mercurio de alta pressao [9] ou por microscopia Optica de luz [10]. Outro teste é o
de imersdo (principio de Arquimedes, norma ASTM C830), onde as amostras Sao
inicialmente pesadas em condicdes seca e molhada, e a porosidade aparente é calculada a
partir da massa de agua retida nos seus poros abertos [11]. No entanto, estas técnicas
produzem dados bidimensionais e podem n&do ser precisas [12]. Microtomografia
computadorizada (Micro-CT) pode ser usada como um meio alternativo para determinar
porosidade e distribuicdo de tamanho de poros no interior de um material [13-16]. De Souza
et al. [15] avaliaram por meio de microtomografia computadorizada o grau de porosidade de
trés cimentos endodonticos a base de silicato (iRoot BP Plus, Biodentine e Ceramicrete)
comparados ao MTA Pro Root. Solubilidade e porosidade séo propriedades que podem ser
correlacionadas [17,18].

Como teste alternativo para materiais, a absorcdo de fluido (quantidade de fluido
adsorvido pelo material), a solubilidade (quantidade de substéncia dissolvida em uma
quantidade de solvente) e a porosidade podem ser avaliadas pelo teste Fluid uptake. O teste
Fluid uptake ndo faz parte das normas ISO [6], mas pode fornecer informacdes
complementares para solubilidade e porosidade. A baixa absorcdo de fluido e sorcdo indicam
que o material é estavel [19]. O teste de Fluid uptake é realizado com corpos de prova com 15
mm de didmetro e 1 mm de espessura (n=6). Ap6s 24 horas da manipulacdo dos cimentos, as
amostras sdo mensuradas quanto a massa, diametro médio, espessura e volume. Os espécimes
sdo imersos em solucdo salina equilibrada de Hank e as massas sdo mensuradas apos 24
horas, 1, 7, 14 e 28 dias. Ao final sdo realizado os célculos de absorcéo de fluido, solubilidade
e porosidade dos materiais [10].

O teste Fluid uptake tem sido utilizado para cimentos de silicato de célcio. Grech et al.
[19] avaliaram absorcéo de agua e a solubilidade dos materiais de um cimento experimental

de silicato tricalcico, Bioaggregate e Biodentine, usando HBSS para simular a situacéo
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clinica. Formosa et al. [20] avaliaram absorcao de fluido, sorcéo, solubilidade e porosidade de
um novo MTA misturado com um liquido anti-washout. O gel anti-washout aumentou
significativamente a resisténcia a desintegracdo do MTA, além de diminuir a absor¢do de
fluidos e porosidade.

Mineral Trioxido Agregado (MTA) é um biomaterial a base de silicato de célcio
desenvolvido por Torabinejad et al. [21] para o tratamento de perfuracdes radiculares e como
material retrobturador. Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, France) é um cimento
restaurador a base de silicato de célcio com indicacfes similares ao MTA [22]. Cimentos a
base de déxido de zinco e eugenol podem ser usados como materiais retrobturadores, com
baixa solubilidade [23].

O objetivo desse estudo foi avaliar a solubilidade, porosidade e Fluid uptake de
materiais reparadores de silicato de calcio por meio de testes convencionais, Fluid uptake e

microtomografia computadorizada.

Materiais e Métodos
Materiais reparadores (Tabela 1) foram avaliados quanto a solubilidade, porosidade e Fluid
uptake.

Solubilidade

O teste de solubilidade foi realizado baseado em Carvalho-Junior et al. [24]. Foram
confeccionados corpos de prova medindo 7,75 mm de didmetro e 1,5 mm de altura (n=5). Cada
molde foi preenchido com o cimento a ser avaliado e posicionado sobre laminula de vidro
recoberta por uma pelicula de papel celofane. Um fio de nylon impermeéavel foi colocado no
interior do material e outra placa de vidro, também coberta com uma pelicula de celofane, foi
colocada sobre o molde e pressionada manualmente, de tal maneira que as placas tocaram a
superficie do molde uniformemente. O conjunto foi armazenado em estufa com temperatura de
37°C e 95% de umidade até a completa presa do material, um periodo correspondente a trés vezes
0 tempo de presa. Os corpos de prova foram removidos dos moldes, colocados em dessecador a
vacuo, e a massa foi mensurada em balanca de precisdo até obter estabilidade da massa inicial
(aproximadamente 7 dias) e foram suspensos por meio da fixagdo dos fios de nylon no interior de
recipientes plasticos com tampa contendo 7,5 ml de agua destilada e deionizada, tendo o cuidado
de evitar qualquer contato entre o material e a superficie interna do recipiente. Os recipientes

permaneceram em estufa a 37°C durante 7 dias, quando os corpos de prova foram removidos da
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agua destilada, lavados com agua destilada e deionizada, secos com papel absorvente e colocados
novamente em desumidificador até obter estabilidade da massa final (aproximadamente 7 dias). O
teste foi realizado também mantendo os corpos de prova em agua destilada por um periodo de 30

dias. A perda de massa foi expressa em porcentagem da massa original.

Anédlise da porosidade em microscopia

O teste para avaliacdo da porosidade foi realizado utilizando microscopia éptica invertida,
segundo estudo de Camilleri e Mallia [10] modificado. A microestrutura do material foi observado
em especimes retangulares medindo 8 x 10 mm e 5 mm de altura que foram preparados e
armazenados em estufa por 24 horas a 37°C e 100% de umidade. Apds remocdo do molde e
armazenagem em agua destilada por 7 dias, os espécimes foram seccionados em metades ao longo
de sua seccdo transversal com um micrétomo de corte Isomet 1000 (Buehler Ltda, Lake BIuff, IL,
EUA). Os espécimes foram polidos usando papel de carboneto de silicio de granulacdo fina. As
superficies dos espécimes foram visualizadas sob um microscopio digital invertido (MIC-D,
Olympus) nas magnificacdes de 50 e 200 vezes. As imagens da superficie do cimento foram
capturadas e analisadas qualitativa e quantitativamente quanto a presenca de poros. A analise
quantitativa dos poros foi realizada por meio da ferramenta Image Tool versao 3.0, de forma que a
superficie do material foi dividida em quatro partes e cada parte foi analisada individualmente nas
duas magnificacdes utilizadas.

Analise da porosidade em Micro-CT

A andlise da porosidade por meio de Micro CT foi realizada baseada no estudo de De
Souza et al. [15]. Corpos de prova de 4,0 + 0,1 mm de altura e 7 £ 0,1 mm de diametro foram
confeccionados. Os materiais foram espatulados seguindo as instrucdes do fabricante e
posteriormente colocados no interior dos moldes. O conjunto foi mantido a umidade de 95% em
estufa a 37 °C durante 7 dias para permitir a presa completa dos cimentos.

As amostras foram examinadas por meio de microtomégrafo computadorizado (Micro-CT
SkyScan 1176, Bruker-microCT, Kontich, Bélgica) apds a presa e apds imersdao em agua destilada
pelos periodos de 7 e 30 dias, a fim de avaliar a porosidade inicial dos materiais e ap0s o contato
com ao meio aquoso. Os parametros para escaneamento foram: voltagem de 80 kv, corrente de
313 pA, 9 um de tamanho de pixels e rotacdo de 360°. A partir destas imagens, foi realizada a
analise quantitativa das amostras, permitindo o célculo da porosidade do material em mm?3 e
porcentagem. A reconstrucdo das imagens foi feita usando o programa NRecon (V1.6.4,7;

SkyScan, Bélgica). Nesta etapa, foram realizados testes para definicdo dos parametros adequados
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e padronizagdo. A sobreposi¢do das imagens em cada periodo (inicial, apds 7 e 30 dias em &gua)
foi realizada utilizado o programa Dataviewer. Analise volumétrica e mensuracdo da porosidade
foi realizada no programa CTAnN e a confec¢do de modelo tridimensional no software CTVol

(SkyScan, Bélgica). Foram avaliadas porosidade aberta, fechada e total.

Fluid uptake (captacéo/absorcao de agua), absorc¢ao, solubilidade e porosidade

Corpos de prova de cimentos com 15 mm de didametro e 1 + 0,1 mm de espessura (n=6),
apos presa em estufa 37°C durante 24 horas, tiveram suas massas mensuradas (m1). O diametro
meédio e a espessura de cada amostra foram medidos utilizando um paquimetro digital, e o volume
(V) de cada amostra foi calculado. Os espécimes foram imersos em posicdo vertical em 10 ml de
solucdo salina equilibrada de Hank. Os espécimes foram removidos apds 24 horas e secos
utilizando papel absorvente. Estes entdo tiveram suas massas mensuradas novamente apds 1
minuto de removidos da solucdo de armazenamento (m). A Fluid uptake de cada amostra foi dada
usando a seguinte equacdo: Fluid uptake (%) = m —m1/V x 100. Este processo foi repetido apos
1,7, 14 e 28 dias. A variagdo no Fluid uptake com o tempo foi anotada. Apds 28 dias, a massa dos
espécimes (totalmente saturado com agua) foi mensurada (m2). As amostras foram armazenadas
num desumificador mantido a 23°C com gel de silica por 24 horas até obter uma massa constante
(m3). Transcorridos 28 dias, a andlise de absorcéo e solubilidade foram calculados. A absorcéo de
agua para cada amostra foi calculada usando a equagdo: absor¢do (%) = m2 — m3/V x 100. A
solubilidade foi calculada de acordo com a equacdo: Solubilidade (%) = m1 — m3/V x 100. A
porosidade de cada amostra foi calculada de acordo com a seguinte equacdo: Porosidade (%) =
[(m2/m1) — 1] x 100. A massa da HBSS absorvida pelos poros de cada espécime foi quantificada
com base no principio de Archimedes. A mensuracdo da diferenca em massa (g) entre cada
amostra quando seca e quando submersa na solucdo, foi expressa como o volume dos poros

presentes em cada amostra.

Para todos os testes, os resultados obtidos foram submetidos a um teste de normalidade, e
posteriormente submetidos ao teste estatistico paramétrico ANOVA e ao teste de comparacdes

multiplas de Tukey, com 5% de significancia.
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Resultados
Solubilidade

Aos 7 dias a solubilidade foi maior para BIO (-6,82+0,35), seguido por OZE (-3,24+0,29) e
menor para MTA (1,62+0,46), enquanto apds 30 dias, a solubilidade foi semelhante para os
materiais (p<0.05) (Tabela 2).

Porosidade em microscopia

A porosidade foi maior para MTA e ndo houve diferenca estatisticamente significativa
entre BIO e OZE (Tabela 2). Imagens capturadas com aumento de 50 vezes podem ser observadas

na Figura 1

Porosidade em Micro-CT

Os valores de porosidade em Micro CT estdo representados na Tabela 3 e imagem
representativa da porosidade dos materiais esta ilustrada na Figura 2. Quanto as porosidades
aberta e total, MTA apresentou valores semelhantes nos periodos inicial e 7 dias e maiores
apos 30 dias. BIO apresentou aumento nos valores ap6s imersdao em agua e OZE manteve
valores semelhantes nos trés periodos. No periodo inicial MTA apresentou 0os maiores valores
e apos 7 e 30 dias MTA e BIO mostraram valores semelhantes e maiores que OZE. Quanto a
porosidade fechada MTA, BIO e OZE mantiveram seus valores nos trés periodos, sendo que
no periodo inicial os trés materiais mostraram resultado semelhante e ap6s 7 e 30 dias MTA
mostrou valores semelhantes a BIO e maior que OZE.

Fluid uptake

MTA apresentou os maiores valores de fluid uptake em todos os periodos, seguido por
BIO e menores valores foram observados para OZE. N&o houve diferenca estatisticamente
significativa entre a absor¢éo para os diferentes materiais e a porosidade foi maior para MTA
e menor para BIO (Tabela 4).

Discussao

De acordo com a norma 1SO 6876/2002 [6], a solubilidade é avaliada ap6s um periodo
de 24 horas. No entanto, periodos maiores de analise sdo utilizados, variando de 48 horas a 78
dias [3, 4, 25]. Os periodos utilizados no presente estudo (7 e 30 dias) favorecem a
comparagdo com resultados do teste Fluid uptake. Aos 7 dias a solubilidade foi maior para
BI1O, seguido por OZE e menor para 0 MTA, com valores segundo a ISO 6876 [6],
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concordando com estudos prévios [1,2,26]. Apds 30 dias, a solubilidade foi semelhante para
0s materiais, sendo que todos apresentaram valores de solubilidade superior a 3%. Estudos de
solubilidade tém mostrado valores maiores para o Biodentine, concordando com resultado
obtido aos 7 dias. Dawood et al. [2], investigaram as propriedades fisicas de Biodentine e
MTA Angelus e observaram ap6s 7 dias uma solubilidade maior para Biodentine. Singh et al.
[4], compararam a solubilidade de Biodentine e MTA nos periodos de 24 horas, 3, 10, 30 e
60 dias e demonstraram que Biodentine apresentou maior solubilidade nos periodos de 30 e
60 dias. Kaup et al. [27], avaliaram a solubilidade de Biodentine e MTA ProRoot e
observaram que Biodentine apresentou maior solubilidade ap6s um periodo de 28 dias,
mostrando uma perda de massa de 4.610 (£1.402) %. Por outro lado, Ceci et al. [3]
compararam a solubilidade de quatro materiais retrobturadores (Biodentine, MTA-Angelus,
MTA ProRoot e IRM), ap6s 24 horas e 60 dias, utilizando a norma ISO 6876/2012 e nédo
observaram diferenca entre MTA e Biodentine nos dois periodos experimentais, concordando
com resultados do presente estudo apds 30 dias.

A solubilidade dos materiais é avaliada também pelo teste Fluid uptake, sendo que as
principais diferencas entre os testes esta no didmetro dos espécimes, tempo e tipo de solucéo
de imersdo, e desidratacdo ap6s remocdo da solucdo. Para o Fluid uptake, a massa inicial (m1)
e volume (V) de cada amostra sdo obtidos incialmente. Os espécimes sdo imersos em 10 ml
de solucdo salina equilibrada de Hank onde permanecem por 28 dias. Apds esse periodo, as
amostras sdo removidas da solucdo e mantidas em desumificador por 24 horas até obter uma
massa constante (m3). A solubilidade é calculada de acordo com a equacdo: Solubilidade (%)
=ml-m3/V x 100.

O teste Fluid uptake permite a analise de absor¢do de fluido, solubilidade e porosidade
dos materiais num Unico teste. Nossos resultados mostraram, no geral, maiores valores para
MTA, seguido por BIO e menores para OZE, sem diferenca entre a absorcdo para 0s
diferentes materiais. Quanto a propriedade de solubilidade, no teste de Fluid uptake a mesma
é observada ap6s o material ficar imerso na solucdo de HBSS por 28 dias e ap6s dessecacao
do cimento por 24 horas, enquanto no teste convencional as analises foram realizadas apds
imersdo em agua destilada por 7 e 30 dias. Embora no teste convencional ap6s 7 dias a
solubilidade tenha sido maior para BIO, apds 30 dias foi semelhante entre os materiais. MTA
foi o material com maior aumento na solubilidade entre os periodos de 7 e 30 dias, sugerindo
correlacdo com o teste de Fluid uptake, onde maior solubilidade foi observada para MTA ap0s
28 dias.
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Grech et al. [19] realizaram o teste Fluid uptake dos cimentos Bioaggregate,
Biodentine, IRM (cimento a base de éxido de zinco e eugenol) e cimento experimental & base
de silicato de calcio. Biodentine exibiu a menor Fluid uptake e foi semelhante ao IRM, com
valores semelhantes ao do presente estudo. Os resultados de absorcdo e solubilidade
mostraram Biodentine e IRM com valores semelhantes concordando com o nosso estudo.
Cutajar et al. [28] realizaram Fluid uptake de Cimento Portland com Oxido de zircdnio,
comparando com MTA ProRoot, mostrando que MTA ProRoot apresentou valores de fluid
uptake variando de 9.78 a 12.30%, valores muito acima dos nossos. Camilleri [18] e Camilleri
e Mallia [10] avaliaram a fluid uptake de MTA, que mostrou um aumento incremental no
peso ao longo do periodo de imersdo em HBSS, concordando com resultados deste estudo.
Gandolfi et al. [29] avaliaram a sor¢cdo de agua, porosidade e solubilidade de cimentos de
silicato de calcio (MTA ProRoot, MTA Angelus, MTA Plus, Biodentine, Tech Biosealer e
TheraCal) em fluido corporal simulado e observaram que Tech Biosealer, MTA Plus e MTA
Angelus mostraram os maiores valores de porosidade, absorcdo de agua e solubilidade,
concordando com nossos resultados onde MTA apresentou valores maiores que Biodentine.

Porosidade é uma caracteristica comum dos cimentos que ocorre como resultado dos
espagos no cimento ndo hidratado [30], sendo que a porosidade e solubilidade dos materiais
podem afetar sua estabilidade, integridade e durabilidade [31]. A porosidade pode ser
determinada visualmente pela observacdo do tamanho e distribuicdo dos poros na superficie
polida dos cimentos, entretanto, ndo é um método preciso, por avaliar de forma qualitativa
[30]. A porosidade dos materiais em microscopia foi avaliada baseada no estudo de Camilleri
e Mallia [10], em espécimes retangulares seccionados ao longo de sua secgdo transversal,
sendo que no presente estudo, imagens capturadas no microscépio digital invertido nas
magnificacdes de 50 e 200 vezes foram transferidas para o programa ImageTool versdo 3.0,
possibilitando a contagem dos poros nos cimentos e comparacgdo quantitativa.

Uyanik et al. [32] mostraram que a lamina de corte pode alterar as porosidades,
influenciando na mensuracdo do nimero e tamanho dos poros. A avaliagdo utilizando Micro-
CT permite analise ndo destrutiva e tem sido utilizada para avaliacdo da porosidade de
diferentes materiais [15, 33, 34]. Micro-CT fornece dados sobre porosidade aberta e fechada
separadamente, sendo que poros fechados representam espagos vazios complemente
circundados por material e poros abertos aqueles que tém algum tipo de contato com a
superficie externa.

De acordo com o fabricante (Bruker-microCT, Kontich, Belgium), o programa CTAnN

permite analise da porosidade de qualquer tipo de material. Neste estudo, os espécimes foram
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escaneados em alta resolucdo (9um), considerada adequada para a quantificagdo de poros [35,
36]. Ainda, foram escaneados sem nenhum tipo de interferéncia, ou seja, sem nenhuma base
ou material envolvendo os mesmos.

Solubilidade e porosidade tém sido relacionadas. A solubilidade observada para MTA
pode estar associada com a presenca do O0xido de bismuto como radiopacificador, que tem
mostrado aumentar a porosidade do cimento, diminuindo sua estabilidade mecénica e
aumentando sua solubilidade [17, 18]. Fridland e Rosado [37] avaliaram a solubilidade e
porosidade do MTA utilizando diferentes proporcGes po-agua e observaram uma correlacéo
entre ambas as propriedades, que aumentavam com 0 aumento de agua na mistura.

MTA apresenta maior absorcdo de fluidos pelo teste Fluid uptake, o que pode
favorecer a expansao do material. No entanto, a absorcdo pode favorecer um aumento da
porosidade [18], o que justifica os maiores valores de porosidade para este material
encontrados no teste Fluid uptake, na microscopia e no periodo inicial em Micro-CT. MTA
também tem como caracteristica a presenca de 20% de éxido de bismuto em sua composicéo,
0 que o torna um material mais poroso [17, 38].

Biodentine apresenta tamanho reduzido das particulas de cimento [22], além da
utilizacdo de aditivos, que tem sido associada com uma reducdo na porosidade [39], o que
justificaria os menores valores desse cimento quando comparado ao MTA nos testes de Fluid
Uptake e microscopia. Entretanto, apresenta policarboxilato em sua composicao, um polimero
hidrossoluvel utilizado como agente superplastificante que facilita a manipulacdo e insercéo
desse cimento, no entanto, apresenta efeito surfactante, podendo aumentar a solubilidade do
material [2]. Aumentando esta solubilidade, poderia haver uma maior desintegracdo do
material, justificando o aumento nos resultados de porosidade aberta e total apds a imerséo
dos espécimes em agua destilada.

De Souza et al. [15] também utilizaram microtomografia computadorizada para avaliar
0 grau de porosidade de trés cimentos endodénticos a base de silicato (iRoot BP Plus,
Biodentine e Ceramicrete) comparados ao MTA Pro Root. Os materiais foram avaliados apds
a presa e nenhuma diferenca foi observada entre eles, concordando com nossos resultados de
porosidade fechada nos trés periodos, aberta e total nos periodos de 7 e 30 dias para
Biodentine e MTA.

Conclui-se que MTA apresenta maior porosidade total pela microscopia, Fluid-uptake
e no periodo inicial em Micro-CT. Pelo teste convencional, a solubilidade do MTA foi
semelhante ao BIO e OZE ap6s 30 dias e maior no Fluid uptake. Solubilidade, porosidade e

Fluid uptake apresentam resultados complementares.



10.

11.

12.

13.

14.

15.

51

Referéncias

Islam I, Chng HK, Yap AU (2006) Comparison of the physical and mechanical properties of
MTA and Portland cement. J Endod 32:193-197.

Dawood AE, Manton DJ, Parashos P, Wong RH, Palamara JE, Stanton DP, Reynolds EC
(2014) The physical properties and ion release of CPP-ACP-modified calcium silicate-based
cements. Aust Dent J doi:10.1111/adj.12255.

Ceci M, Beltrami R, Chiesa M, Colombo M, Poggio C (2015) Biological and chemical-
physical properties of root-end filling materials: A comparative study. J Conserv Dent 18:94-
99.

Singh S, Podar R, Dadu S, Kulkarni G, Purba R (2015) Solubility of a new calcium silicate-
based root-end filling material. J Conserv Dent 18:149-153.

Cavenago BC, Pereira TC, Duarte MAH, Ordinola-Zapata R, Marciano MA, Bramante CM,
Bernardineli N (2014) Influence of powder-to-water ratio on radiopacity, setting time, pH,
calcium ion release and a micro-CT volumetric solubility of white mineral trioxide aggregate.
Int Endod J 47:120-126.

International Organization for Standardization Dentistry (ISO). ISO 6876. Root canal sealing
materials. British Standards Institution. London, UK, 2002.

American national standards institute/American dental association (ANSI/ADA).
Specification no. 57 ADA. Laboratory testing methods: endodontic filling and sealing
materials. Endodontic sealing materials. Chicago, USA, 2000.

Dieter G. Elements of the theory of plasticity. In: Dieter G, editor. Mechanical metallurgy.
London: McGraw Hill; 1988. p. 69-102.

Antonijevic D, Medigovic I, Zrilic M, Jokic B, Vukovic Z, Todorovic L (2013) The influence
of different radiopacifying agents on the radiopacity, compressive strength, setting time, and
porosity of Portland cement. Clin Oral Investig 18:1597-1604.

Camilleri J, Mallia B (2011) Evaluation of the dimensional changes of mineral trioxide
aggregate sealer. Int Endod J 44:416-424.

Barros J, Silva MG, Rodrigues MA, Alves FR, Lopes MA, Pina-Vaz I, Siqueira Jr JF (2014)
Antibacterial, physicochemical and mechanical properties of endodontic sealers containing
quaternary ammonium polyethylenimine nanoparticles. Int Endod J 47:725-734 .

Mitchell CA, Douglas WH (1997) Comparison of the porosity of hand-mixed and capsulated
glass-ionomer luting cements. Biomaterials 18:1127-1131.

Farber L, Tardos G, Michaels JN (2003) Use of X-ray tomography to study the porosity and
morphology of granules. Powder Technol 132:57-63.

Nomoto R, Komoriyama M, McCabe JF, Hirano S (2004) Effect of mixing method on the
porosity of encapsulated glass ionomer cement. Dent Mater 20:972-978.

De Souza ET, Nunes Tameirdo MD, Roter JM, De Assis JT, De Almeida Neves A, De-Deus
GA (2013) Tridimensional quantitative porosity characterization of three set calcium silicate-
based repair cements for endodontic use. Microsc Res Tech 76:1093-1098.



16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

25.

26.

217.

28.

29.

30.

52

Basturk FB, Nekoofar MH, Gunday M, Dummer PM (2014) Effect of various mixing and
placement techniques on the flexural strength and porosity of mineral trioxide aggregate. J
Endod 40:441-445.

Coomaraswamy K, Lumley P, Hofmann M (2007) Effect of bismuth oxide radiopacifier
content on the material properties of an endodontic portland cement-based (MTA-like)
system. J End 33:295-298.

Camilleri J (2011) Evaluation of the effect of intrinsic material properties and ambient
conditions on the dimensional stability of white mineral trioxide aggregate and Portland
cement. J Endod 37:239-245.

Grech L, Mallia B, Camilleri J (2013) Investigation of the physical properties of tricalcium
silicate cement-based root-end filling materials. Dent Mater 29:20-28.

Formosa LM, Mallia B, Camilleri J (2013) Mineral trioxide aggregate with anti-washout gel -
properties and microstructure. Dent Mater 29:294-306.

Torabinejad M, Watson TF, Pitt Ford TR (1993) Sealing ability of a mineral trioxide
aggregate when used as a root end filling material. J Endod 19:591-595.

Koubi S, Elmerini H, Koubi G, Tassery H, Camps J (2012) Quantitative evaluation by
glucose diffusion of microleakage in aged calcium silicate-based open-sandwich restorations.
Int J Dent 2012:1058-1063.

Poggio C, Lombardini M, Alessandro C, Simonetta R (2007) Solubility of root-end-filling
materials: a comparative study. J Endod 33:1094-1097.

Carvalho-Junior JR, Correr-Sobrinho L, Correr AB, Sinhoreti MA, Consani S, Sousa-Neto
MD (2007) Solubility and dimensional change after setting of root canal sealers: a proposal
for smaller dimensions of test samples. J Endod 33:1110-1116.

Schéfer E, Zandbiglari T (2003) Solubility of root-canal sealers in water and artificial saliva.
Int Endod J 36:660-669.

Tanomaru-Filho M, Garcia AC, Bosso-Martelo R, Berbert FL, Nunes Reis JM, Guerreiro-
Tanomaru JM (2015) Influence of addition of calcium oxide on physicochemical properties of
Portland cement with zirconium or niobium oxide. J Conserv Dent 18:105-108.

Kaup M, Schéfer E, Dammaschke T (2015) An in vitro study of different material properties
of Biodentine compared to ProRoot MTA. Head & Face Medicine 2:11-16.

Cutajar A, Mallia B, Abela S, Camilleri J (2011) Replacement of radiopacifier in mineral
trioxide aggregate; characterization and determination of physicalproperties. Dent Mater
27:879-891.

Gandolfi MG, Siboni F, Botero T, Bossu M, Riccitiello F, Prati C (2015) Calcium silicate and
calcium hydroxide materials for pulp capping: biointeractivity, porosity, solubility and
bioactivity of current formulations. J Appl Biomater Funct Mater 13:43-60.

Khalil 1, Naaman A, Camilleri J (2015) Investigation of a novel mechanically mixed mineral
trioxide aggregate (MM-MTA(™) ). Int Endod J 48:757-767.



31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

53

Mutal L, Gani O (2005) Presence of pores and vacuoles in set endodontic sealers. Int Endod J
38:690-696.

Uyanik MO, Nagas E, Cubukcu HE, Dagli F, Cehreli ZC (2010) Surface porosity of hand-
mixed, syringe-mixed and encapsulated set endodontic sealers. Oral Surg Oral Med Oral
Pathol Oral Radiol Endod 109:117-122.

Gandolfi MG, Parrilli AP, Fini M, Prati C, Dummer PM (2013) 3D micro-CT analysis of the
interface voids associated with Thermafil root fillings used with AH Plus or a flowable MTA
sealer. Int Endod J 46:253-263.

N'Diaye M, Degeratu C, Bouler JM, Chappard D (2013) Biomaterial porosity determined by
fractal dimensions, succolarity and lacunarity on microcomputed tomographic images. Mater
Sci Eng C Mater Biol Appl 33:2025-2030.

Webb PA, On C (1997) Analytical methods in fine particle technology. Micrometrics
Instrument Corporation, Norcros.

Mendoza F, Verboven P, Mebatsion HK, Kerckhofs G, Wevers M, Nicolai B (2007) Three-
dimensional pore space quantification of apple tissue wusing X-ray computed
microtomography. Planta 226:559-570.

Fridland M, Rosado R (2003) Mineral trioxide aggregate (MTA) solubility and porosity with
different water-to-powder ratios. J Endod 29:814-817.

Camilleri J, Gandolfi MG (2010) Evaluation of the radiopacity of calcium silicate cements
containing different radiopacifiers. Int Endod J 43:21-30.

Camilleri J, Grech L, Galea K, Keir D, Fenech M, Formosa L, Damidot D, Mallia B (2014)
Porosity and root dentine to material interface assessment of calcium silicate-based root-end
filling materials. Clin Oral Investig 18:1437-1446.



54

Tabelas

Tabela 1 Materiais retrobturadores que foram avaliados, fabricante e propor¢ao empregada.

Material Fabricante e Proporcéao
MTA Branco MTA Angelus, Londrina, Brasil
Proporgéo: 1g: 0,33 mL (agua destilada)
Biodentine Septodont, Saint Maur des Fossés, France

) Proporcéo: 1 g pd: 6 gotas liquido
Oxido de Zinco e Eugenol S.S.White Art. Dent. Ltda., Rio de Janeiro, RJ

Proporcéo: 1 g: 0,30 mL (eugenol)

Tabela 2 Média e desvio padrdo dos resultados (%) de solubilidade e porosidade (nimero de

poros) dos materiais retrobturadores avaliados

Grupos/Testes MTA BIO OZE
Solubilidade 7 dias 1,62 (+0,46)° -6,82 (0,35)°  -3,24 (£0,29)"
Solubilidade 30 -4,66 (+2,26)* -6,56 (+1,97)*  -4,45 (+0,36)°
dias
Porosidade 136,00 (+35,61)* 71,50 (+32,23)° 48,69 (+21,30)"

APl etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre 0s grupos experimentais

(p<0,05).
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Tabela 3. Média e desvio padréo dos resultados de porosidade aberta, fechada e total (%) dos

materiais nos periodos inicial, apds 7 e 30 dias

Grupos/Testes MTA BIO OZE
Porosidade Aberta Inicial (%) 14,67 (+4,67)"" 591 (#1,12)*" 6,34 (+0,83)*"
Porosidade Aberta 7 dias (%) 14,02 (+4,34)** 16,28 (+2,40)*® 7,30 (+0,83)"#
Porosidade Aberta 30 dias (%) 22,18 (+4,67)*® 25,87 (¥3,00)*¢ 7,39 (¥1,01)*#

Porosidade Fechada Inicial (%) 0,46 (¥0,20)** 0,40 (¥0,07)*® 0,26 (x0,09)*
Porosidade Fechada 7 dias (%) 0,39 (+0,13)** 0,26 (+0,12)**® 0,20 (+0,05)*¢
Porosidade Fechada 30 dias (%) 0,42 (£0,20)** 0,27 (0,09)*"® 0,20 (+0,06)*°
Porosidade Total Inicial (%) 15,19 (+4,83)*"* 6,36 (¥1,03)" 6,71 (+1,01)""
Porosidade Total 7 dias (%) 14,48 (+4.60)*" 16,59 (+2,23)*® 7,47 (+0,84)"*
Porosidade Total 30 dias (%) 22,50 (+4,97)*® 26,27 (+2,98)* 7,68 (+0,86)""

aP| etras minGsculas diferentes na mesma linha indicam diferenca estatistica

significativa entre os grupos experimentais no mesmo periodo (p<0,05).

AB| etras maitsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca estatistica
significativa entre o mesmo grupo em diferentes periodos (p<0,05).
Fluid uptake, absorcao, solubilidade e porosidade

Tabela 4. Média e desvio padrdo dos resultados (%) de Fluid uptake, absorcéo, solubilidade e

porosidade
Grupos MTA BIO OZE
Fluid Uptake 0,02276(+0,0017)®  -0,01099(+0,0021)° -0,002616(+0,0005)°
apos 24h
Fluid Uptake  0,02326(+0,0018)* -0,009463(+0,0050)°  0,00125(+0,0096)°
apos 7 dias
Fluid Uptake  0,02420(+0,0023)*  -0,01316(+0,0026)  0,001853(+0,0015)°
apos 14 dias
Fluid Uptake 0,03517(+0,0021)*  0,001787(+0,0053)°  0,01340(%0,0035)"
apos 28 dias
Absorcao 0,0109(+0,0010)* 0,0139(+0,0046)* 0,0097(+0,0016)*
Solubilidade  -0,0242(+0,0020)* 0,0123(+0,0005)" -0,0035(%0,0021)¢
Porosidade 25,06(+1,708)? -0,1765(+1,473)° 6,808(x0,970)"

abe) etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais

(p<0,05).
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Figuras

(a) . \ & ®) . | ©
Figura 1ABC

d

Figura 2ABC

Legendas das Figuras

Figura 1 (a,b,c): Porosidade dos cimentos MTA (a), BIO (b) e OZE (c) pela avaliacdo em
microscopia com aumento de 50 vezes.

Figura 2 (a,b,c): Imagens microtomogréaficas realizadas no programa CTAN representativas da

porosidade dos cimentos MTA (a), BIO (b) e OZE (c) no periodo inicial.
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6 PUBLICACAO 4

Solubilidade, porosidade, alteracdo dimensional e volumétrica de cimentos obturadores

por meio de testes convencionais e empregando Micro-CT*

Resumo

Introducdo: Cimentos endoddnticos devem apresentar propriedades fisico-quimicas
adequadas, avaliadas por normas padronizadas ou Micro-CT. O objetivo deste estudo foi
avaliar alteracdo dimensional, solubilidade, alteracdo volumétrica e porosidade dos cimentos
obturadores AH Plus (AHP), MTA Fillapex (MTAF) e Endofill (EDF) por testes
convencionais e empregando Micro-CT. Métodos: A solubilidade (perda de massa) foi
calculada apds 7 e 30 dias de imersdo em agua destilada. A alteracdo dimensional (linear, em
mm) foi avaliada conforme ISO 6876/2002. A alteracdo volumétrica foi avaliada em
cavidades de resina acrilica com 3 mm de profundidade e 1 mm de didmetro preenchidas
pelos materiais. As amostras foram escaneadas por meio de Micro-CT apds preenchimento e
apos 7 e 30 dias mantidas imersas em agua destilada. A porosidade dos cimentos foi avaliada
em microscopia ap6s 7 dias de imersdo em &gua destilada e em Micro-CT ap0s a presa e
imersdo em agua destilada pelos periodos de 7 e 30 dias. Os dados obtidos foram submetidos
a andlise de variancia e teste de Tukey, com nivel de significancia de 5%. Resultados: MTA
Fillapex apresentou maior alteracdo dimensional e AH Plus a menor (p<0,05). Aos 7 e 30 dias
a solubilidade foi maior para MTA Fillapex (p<0,05), com valores acima do recomendando
pela ISO 6876. MTA Fillapex também apresentou os maiores valores de porosidade total em
Microscopia e Micro-CT e perda de volume em Micro-CT. Conclus6es: Concluiu-se que
MTA Fillapex apresentou maior solubilidade, alteracdo dimensional, alteracdo volumétrica e

porosidade.

Palavras-chave

Endodontia, microtomografia por Raio-X, propriedades fisicas.

*Artigo nas normas do periodico Journal of Endodontics
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Introducéo

Cimentos endodénticos devem apresentar propriedades fisico-quimicas adequadas
como baixa solubilidade (1) e alteracdo dimensional (2). Normas e testes padronizados de
avaliacdo séo definidos pela American Institute / American Dental Association (ADA) (3) e
International Organization for Standardization (ISO) (4) que estabelecem metodologias para
analise dessas propriedades.

A analise da solubilidade dos cimentos obturadores é importante uma vez que a
dissolucdo do material pode comprometer o sucesso do tratamento (1). De acordo com o0s
padrdes estabelecidos pela 1SO 6876 (4) ou ANSI/ADA n° 57 (3), os cimentos devem
apresentar valores inferiores a 3% de solubilidade. A alteracdo dimensional é também uma
propriedade fisico-quimica essencial para os materiais endodénticos, visto que a contracdo
pode causar falhas proporcionando infiltracdo de microrganismos e seus produtos toxicos,
comprometendo o selamento endodéntico (2). Segundo especificagdes da ANSI/ADA n°57 e
ISO 6876, a alteracdo dimensional ndo deve exceder 1,0% em contracdo ou 0,1% em
expansdo. A porosidade de um material pode reduzir sua dureza e resisténcia (5), contribuindo
para o fracasso do tratamento. A porosidade dos materiais endoddnticos pode ser avaliada por
meio de um porosimetro de intrusdo de mercurio de alta pressao (6), pelo teste de imersao-
principio de Arquimedes, norma ASTM C830 (7) ou por meio de microscopia Optica de luz
(8). No entanto, as caracteristicas fornecidas bidimensionalmente podem ndo fornecer dados
precisos de porosidade (9).

AH Plus® (Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha) é um cimento a base de
resina epdxica que segundo metodologias determinadas pela 1ISO 6876 demonstra baixa
solubilidade (10, 11) e baixa alteracdo dimensional (7, 11). MTA Fillapex® é um cimento
endodéntico & base de MTA (Angelus Londrina, PR, Brasil). Este material € composto de
resina salicilato, resina diluente, Oxido de bismuto, nanoparticulas de silica, MTA e
pigmentos. O material apresenta biocompatibilidade (12), mas demonstra altos valores de
solubilidade (13, 14) e alteracdo dimensional (14). Endofill (Dentsply Industria e Comércio
Ltda., Petropolis, RJ, Brasil) € um cimento a base de o0xido de zinco e eugenol baseado na
formulacdo de Grossman que apresenta pequena alteracdo dimensional (15, 16) e boa
radiopacidade (16). Todavia, os valores de solubilidade deste cimento demonstram valores
acima do recomendado (15, 16).

Meios alternativos sdo propostos para avaliagdo da solubilidade e estabilidade

dimensional com menores dimensGes dos corpos de prova, sem afetar a acuracia do método
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avaliado (15). Além disso, novas metodologias como a microtomografia computadorizada
podem ser usadas para analise de propriedades fisico-quimicas de cimentos endodonticos 1 e
17. Cavenago et al (1) propuseram o uso da microtomografia computadorizada, para
quantificar a alteracdo volumétrica do MTA em obturagfes retrogradas apds imersdo em agua
ultrapura, relacionando os resultados com solubilidade. Micro-CT também pode ser utilizado
para avaliacdo da porosidade e distribuicdo de tamanho de poros no interior de um material
(17).

O objetivo deste estudo é avaliar solubilidade e alteracdo dimensional de cimentos
endoddnticos por meio de testes convencionais, e porosidade e alteracdo volumétrica por meio
de Micro-CT.

Materiais e Métodos

Cimentos endodonticos foram avaliados quanto a solubilidade, alteracdo dimensional,
porosidade e alteracdo volumétrica. Os materiais avaliados estdo especificados na Tabela 1.

TABELA 1- Cimentos endodénticos avaliados e respectivos fabricantes.

Material Fabricante
AH Plus Dentsply International, Addlestone, UK
_ Herpo Produtos Dentérios Ltda, Petropolis,
Endofill )
RJ, Brasil
) Angelus Dental Solutions, Londrina, PR,
MTA Fillapex

Brasil

Avaliacao dos materiais

Solubilidade

O teste de solubilidade foi realizado baseado em Carvalho-Junior et al (15). Foram
confeccionados corpos de prova de 7,75 mm de didmetro por 1,5 mm de altura (n=5) com um

fio de nylon impermeavel no interior do material. O conjunto foi armazenado em estufa com
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temperatura de 37°C e 95% de umidade por um periodo correspondente a trés vezes o tempo
de presa. Os corpos de prova foram removidos dos moldes, colocados em dessecador a vacuo,
e a massa inicial foi mensurada em balanca de preciséo até obter estabilidade. Os espécimes
foram imersos em recipientes plasticos com 7,5 ml de agua destilada e deionizada em estufa a
37°C durante 7 dias, quando foram removidos da agua, lavados com &gua destilada e
deionizada, secos com papel absorvente e colocados novamente em desumidificador até obter
estabilidade da massa final. O teste foi realizado também mantendo os corpos de prova em
agua destilada por um periodo de 30 dias. A perda de massa foi expressa em porcentagem da

massa original.

Alteragdo dimensional

O teste de alteracdo dimensional foi realizado segundo Carvalho-Junior et al (15).
Corpos de prova com 3,58 mm de altura e 3,00 mm de didmetro foram confeccionados (n=8),
mantidos em estufa a 95% de umidade e 37°C, por um periodo 3 vezes maior que o tempo de
presa definido para o material. A seguir, 0s corpos de prova foram submetidos a acabamento e
polimento com lixa d’agua de granulagao 600. O comprimento de cada corpo de prova foi
mensurado utilizando um paquimetro digital (Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil). Na sequéncia,
foram acondicionados individualmente em frascos contendo 2,24 mL de agua destilada a 37
°C por 30 dias. Apo6s este periodo de tempo, as amostras foram removidas dos recipientes,
secas em papel absorvente e foram feitas novas leituras da altura. A variacdo do comprimento
do corpo de prova, antes e depois da armazenagem, expressa em porcentagem foi calculada
usando a equacdo: Lgo-L/Lx100, onde L 30 € o comprimento da amostra, apds 30 dias de
armazenamento, e L é o comprimento inicial da amostra. O teste foi repetido 3 vezes e

segundo a 1SO, ndo deve exceder 1,0% de contracdo ou 0,1% de expanséo.

Alteragdo volumétrica em Micro-CT

Foi realizada analise da alteracdo volumétrica dos cimentos obturadores utilizando o
microtomografo SkyScan 1176 (Bruker-microCT, Kontich, Bélgica). Para a realizacdo desse
teste, modelos transparentes a base de resina acrilica foram confeccionados usando pecas

metalicas com um formato que permite a obtengdo de blocos de resina com cavidades de 3
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mm de profundidade e 1 mm de didmetro. As cavidades foram preenchidas por um Unico
operador treinado, com cada um dos materiais logo apds sua manipulagdo. As amostras foram
deixadas por trés vezes o tempo de presa de cada material em estufa a 37°C e em umidade
relativa. Os escaneamentos foram realizados logo apos a presa dos materiais e nos periodos de
7 e 30 dias, sendo mantidos imersos em &gua destilada entre esses periodos experimentais. Os
parametros de escaneamento foram: voltagem de 50 kv, corrente de 500 pA, 18 um de
tamanho de pixels e rotacdo de 360°. Cada escaneamento consistiu de 721 imagens tif. A
partir destas imagens, foi realizada a analise quantitativa das amostras, permitindo o calculo
do volume total do material em mm?®.

As reconstrucdes das imagens foram realizadas no programa NRecon (V1.6.4,7;
SkyScan, Bélgica). As imagens reconstruidas em 3D nos diferentes periodos foram
sobrepostas no progaram Data Viewer e analisadas no programa CTAn (V1.11.8; SkyScan,
Bélgica). O preenchimento foi determinado pelo célculo do volume total das cavidades
preenchidas com o material inicialmente e apds a imersdo em agua destilada nos dois periodos
experimentais. Um modelo 3D das cavidades preenchidas foi obtido utilizando o programa
CTVol.

Porosidade

O teste convencional para avaliagdo da porosidade foi realizado utilizando
microscopia 6ptica, segundo estudo de Camilleri e Mallia (8) modificado. A microestrutura
do material foi observada em espécimes retangulares medindo 8 x 10 mm e 5 mm de altura
que foram preparados e armazenados em estufa por 24 horas a 37°C e 100% de umidade.
Subsequentemente, foram retirados do molde e armazenados em agua destilada por 7 dias
apos serem seccionados em metades ao longo de sua seccgdo transversal com um micrétomo
de corte Isomet 1000 (Buehler Ltda, Lake Bluff, IL, EUA). Posteriormente, 0s espécimes
foram polidos usando papel de carboneto de silicio de granulacdo fina. As superficies dos
espécimes foram visualizadas sob um microscopio éptico invertido nas magnificacdes de 50 e
200 vezes. As imagens da superficie do cimento foram capturadas e importadas para o
programa Image Tool versédo 3.0, onde foram analisadas quantitativamente quanto a presenca

de poros.
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Anélise da porosidade em Micro-CT

A analise da porosidade foi realizada por meio de Micro CT baseada no estudo de De
Souza et al (17). Corpos de prova em forma de anéis de 4,0 £ 0,1 mm de alturae 7 = 0,1 mm
de diametro foram confeccionados. O conjunto foi mantido a umidade de 95% em estufa a 37
°C durante 7 dias para permitir a presa completa dos cimentos.

As amostras foram examinadas por meio de microtomégrafo computadorizado
(Micro-CT SkyScan 1176, Bruker-microCT, Kontich, Bélgica) apds a presa dos materiais e
apo6s imersdo em &gua destilada pelos periodos de 7 e 30 dias. Os pardmetros para
escaneamento foram: voltagem de 80 kv, corrente de 313 pA, 8.74 um de tamanho de pixels e
rotacdo de 360°. A partir destas imagens, foi realizada a analise quantitativa das amostras,
permitindo o célculo da porosidade do material nos 3 periodos experimentais. Reconstrucao
tridimensional, anélise volumétrica e mensuracdo da porosidade foram realizadas por meio
dos softwares NRecon, CTAn e CTVol (SkyScan, Bélgica). Foram avaliadas porosidade

aberta, fechada e porosidade total dos materiais.

Andlise estatistica

Para todos os testes, os resultados obtidos foram submetidos a um teste de
normalidade, e posteriormente submetidos ao teste estatistico paramétrico ANOVA e ao teste

de comparac6es multiplas de Tukey, com 5% de significancia.
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Resultados
Alteracéo dimensional e solubilidade

MTA Fillapex mostrou o maior valor de alteragdo dimensional e AH Plus o menor (P
<.05). Aos 7 e 30 dias a solubilidade foi maior para MTA Fillapex (P <.05).

TABELA 2- Média e desvio padrdo dos resultados de alteracdo dimensional e
solubilidade dos materiais obturadores avaliados

Materiais/Testes AHP EDF MTAF

Alteracéo 0,56(0,17)° -0,76(%0,14)" -1,69 (+0,24)

dimensional (%)

Solubilidade 0,11(0,13)" -1,59(0,17)" -22,03(+2,00)*
7 dias (%)
Solubilidade 0,40(x0,27)" -2,49(+0,62)" -25,63(+5,84)°

30 dias (%)

abe|_etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais

(P < .05).

Alteracdo volumétrica

Apbs 7 dias, AH Plus e Endofill apresentaram pequeno aumento volumétrico, sem
diferenca estatistica entre eles (P > .05). Ap6s 30 dias, AH Plus e Endofill apresentaram
reducdo volumétrica com AH Plus apresentando os menores valores. MTA Fillapex

apresentou reducgédo volumétrica, com alteragdes significativas nos dois periodos.



64

TABELA 3. Média e desvio padréo dos resultados de alteracdo volumétrica (%) apds 7 e 30
dias dos materiais obturadores avaliados por meio de Micro-CT

Materiais/Testes AHP EDF MTAF

Alteracdo volumétrica 7 dias (%) 0,32 (¥0,13)* 0,90 (20,45)°  -11,14 (x1,10)°

Alteragdo volumétrica 30 dias (%)  -0,16 (0,36)*  -9,84 (¥2,40)°  -20,33 (3,28)"

abe|_etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais
(P <.05).

Porosidade em microscopia
A porosidade foi maior para MTA Fillapex, seguido por Endofill e menor para AH Plus

(Tabela 4). Imagens capturadas com aumento de 50 vezes podem ser observadas na Figura 1.

TABELA 4. Média e desvio padrdo dos resultados de porosidade (nUmero de poros) dos materiais

obturadores avaliados

Materiais/Testes AHP EDF MTAF

Porosidade 16,17 (+4,36)* 42,67 (+12,60)° 103,7 (+32,54)°

abe| etras diferentes indicam diferenca estatistica significativa entre os grupos experimentais

(P < .05).

Figura 1 (a,b,c): Aspecto da porosidade dos cimentos AHP (a),MTAF (b) e EDF (c) em aumento de 50
vezes observados em microscopio digital invertido.
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Porosidade em Micro-CT

Os valores de porosidade observados para os materiais estdo descritos na Tabela 5. As
porosidades aberta e total foram maiores para MTA Fillapex nos periodos inicial e apds 7 dias e
ndo houve diferenca estatistica siginificativa entre AH Plus e Endofill nos trés periodos. Apos 30
dias ndo foi possivel avaliar o grupo representado pelo MTA Fillapex em fungdo da
desintegracdo do material e formacéo de trinas em todos os corpos de prova avaliados (Figura 2).
Endofill foi o material que apresentou maior porosidade fechada nos trés periodos (P < .05). AH
Plus apresentou um aumento nas porosidades aberta e total entre os periodos inicial e apds 7 dias
e se manteve apds 30 dias. A porosidade fechada aumentou ap6s 7 dias e regrediu ap6s 30 dias.
MTA Fillapex e Endofill mantiveram seus valores de porosidade nos periodos avaliados (P >
.05). Modelo 3D confeccionado no programa CTVol com os diferentes materiais pode ser

visualizado na Figura 3.

TABELA 5. Média e desvio padrdo dos resultados de porosidade aberta, fechada e total (%) dos

materiais nos periodos inicial, apds 7 e 30 dias.

Grupos/Testes AHP MTAF EDF
Porosidade Aberta Inicial (%) 2,47 (£0,74)*" 74,29 (+9,30)"" 4,33 (x0,85)*"
Porosidade Aberta 7 dias (%) 4,09 (+1,04)*® 77,80 (+7,75)°* 4,01 (x0,87)*"

Porosidade Aberta 30 dias (%)

3,42 (+1,23)*"® -

4,16 (+1,09)*4

Porosidade Fechada Inicial (%)

Porosidade Fechada 7 dias (%)

0,05 (+0,02)*"®
0,10 (+0,04)*4

0,12 (+0,07)**
0,10 (+0,04)**

0,47 (+0,09)>#
0,47 (+0,08)>#

Porosidade Fechada 30 dias (%) 0,02 (+0,01)*® - 0,47 (£0,09)>#

Porosidade Total Inicial (%) 2,70 (1,09)** 74,31 (+9,64)"* 4,96 (+0,75)*"

Porosidade Total 7 dias (%) 4,30 (+1,05)*" 79,94 (+7,99)°* 4,37 (+1,01)**

Porosidade Total 30 dias (%) 3,10 (+0,79)*"® - 4,51 (+0,96)*"

ab_etras minusculas diferentes na mesma linha indicam diferenca estatistica significativa entre
0S grupos experimentais no mesmo periodo (p<0,05).

ABLetras maitsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca estatistica significativa entre
0 mesmo grupo em diferentes periodos (p<0,05).
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Figura 2: Imagens capturadas no programa CTAn ilustrando imagens microtomograficas de
espécimes do MTA Fillapex apds imersdo em &gua destilada pelo periodo de 30 dias.

Figura 3: Modelo 3D confeccionado no programa CTVol ilustrando imagens microtomogréaficas da
porosidade dos materiais AH Plus, MTA Fillapex e Endofill, respectivamente, no periodo inicial.

Discussao

No presente estudo cimentos obturadores foram avaliados quanto a solubilidade (nos
periodos de 7 e 30 dias) e alteracdo dimensional utilizando amostras baseado em Carvalho-
Junior et al (15), com dimensdes menores que as estabelecidas pela ISO 6876/2002 (4) ou
ANSI/ADA n° 57 (3). A solubilidade é avaliada pelas normas ISO (4) apds um periodo de 24
horas. No entanto, periodos maiores de anélise séo utilizados, variando de 48 horas a 78 dias
(10, 19, 20, 21, 22). O periodo de 7 dias tem sido amplamente utilizado (23, 24, 25) e 0
periodo de 30 dias pode nos fornecer informacgfes importantes sobre o comportamento dos

materiais apds um periodo de tempo mais extenso.
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AH Plus e Endofill apresentaram valores de solubilidade dentro dos limites, 0,11
10,13% e -1,59 +0,17%, respectivamente, no periodo de 7 dias e 0,40 (+0,27)% e -2,49
(£0,62)%, respectivamente, ap0os 30 dias, enquanto MTA Fillapex apresentou valores acima
do recomendado nos periodos de 7 (-22,03 £ 2,00%) e 30 dias (-25,63 *+ 5,84%).

Viapiana et al (14) observaram solubilidade de —0.25 £+ 0.10% para AH Plus ¢ 14.94 +
0.93% para MTA Fillapex apos 7 dias. Amoroso-Silva et al (13) obtiveram o resultado de
0.20 = 0.01% para AH Plus e 14.22 + 1.41% para MTA Fillapex, ap6s 24 horas em agua.
Ambos os estudos concordam com o presente estudo observando valores de acordo com
padrdes ISO/ADA (3,4) para AH Plus e acima para MTA Fillapex. Marin-Bauza et al (11),
apos 7 dias, encontraram valor de solubilidade de 0.58 + 0.36% para AH Plus e 0.21 + 0.04%
para Endofill, concluindo que ambos materiais estavam dentro dos limites estabelecidos pela

ISO/ADA (3,4), também de acordo com nossos resultados.

Quanto ao teste de alteracdo dimensional, especificacdes da ANSI/ADA n°57 (3) e
ISO 6876 (4) relatam que a contracdo ndo deve exceder 1,0% e a expansdo 0,1%. Resultados
do presente estudo mostraram que apenas o Endofill estava de acordo com as normas. MTA
Fillapex foi o material com maior alteragéo, contraindo 1,69%. Viapiana et al (14) obtiveram
resultados semelhantes, sendo que AH Plus e MTA Fillapex apresentaram valores acima do
recomendado (expansdo de 0,59% e contracdo de 1,65%, respectivamente). Flores et al (26) e
Marin-Bauza et al (11) também observaram que o cimento AH Plus apresentou expansdo
acima das normas. Garrido et al (16) observaram valores de alteracdo dimensional segundo

normas ISO/ADA (3,4) para o cimento Endofill e acima do padréo para o AH Plus.

A utilizacdo da microtomografia computadorizada (Micro-CT) no presente estudo
proporcionou analise volumétrica (em mm3) dos materiais, permitindo correlacdo da alteracdo
volumétrica com as propriedades de solubilidade e alteracdo dimensional. Além disso, a
solubilidade também tem sido associada a porosidade (27) afetando estabilidade, integridade e

durabilidade dos cimentos (28).

Neste estudo, imagens capturadas no microscépio digital invertido nas magnificacoes
de 50 e 200 vezes foram transferidas para o programa ImageTool verséo 3.0, possibilitando a
contagem dos poros nos cimentos e comparacdo quantitativa. Os materiais também foram
avaliados por meio de Micro-CT, com a vantagem de nédo ser destrutivo, uma vez que o corte

pode influenciar na mensuracdo do nimero e tamanho dos poros (29). Além disso, Micro-CT
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fornece dados sobre porosidade aberta e fechada separadamente, sendo que poros fechados
representam espacgos vazios complemente circundados por material e poros abertos aqueles

que tém algum tipo de contato com a superficie externa.

Borges et al (30) também observaram alta solubilidade para MTA Fillapex, e ap6s
andlise em MEV, os autores observaram porosidade e fissuras na matriz de resina,
concordando com nossos resultados de porosidade em microscopia e porosidade total e aberta
em Micro-CT. A presenca do 6xido de bismuto no material pode estar relacionada com a
reducdo da estabilidade molecular (27). Além disso, a resina salicilato presente no MTA
Fillapex pode contribuir para a solubilidade, uma vez que este componente aumenta a
absorcdo de agua (31), além de se relacionar com a reducdo volumétrica inicial durante a
reacdo de presa do material, aumentando o fator de contracao (32), o que poderia justificar a

grande alteracdo dimensional e reducdo volumétrica deste material no presente estudo.

Por outro lado, cimentos a base de resina epoxi sdo considerados de baixa contracéo
podendo apresentar algum grau de expansdo durante a reacdo de presa (13), o que explicaria a
expansao ocorrida no AH Plus no teste de alteracdo dimensional e alteragcdo volumétrica apos
7 dias, além do aumento de massa observado no teste de solubilidade, sendo que os valores de
solubilidade de AH Plus podem ser relacionados as liga¢bes cruzadas em seus polimeros
resinosos (30) que promovem baixa solubidade (14, 33, 34). Para Endofill, a solubilidade
observada apds 7 e 30 dias no teste convencional e a reducdo dimensional e volumétrica apos
30 dias podem ocorrer pela perda continua de eugenol, causando um efeito de lixiviagdo, 0

que pode levar a desintegracdo do material (35).

Conclui-se que MTA Fillapex apresenta maior solubilidade, alteracdo dimensional,
alteracdo volumétrica e porosidade , o que pode ser prejudicial para o uso clinico. Micro-CT
mostrou-se como uma ferramenta adequada para andalise de propriedades fisico-quimicas dos

cimentos endodénticos.
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7 CONCLUSAO

e Segundo capitulo 1, Biodentine apresenta capacidade de preenchimento volumétrico,
porém maior alteracdo volumétrica que MTA ap0s 30 dias.

e Segundo capitulo 2, embora MTA e OZE apresentem melhor escoamento linear, MTA
e Biodentine mostram melhor preenchimento volumétrico.

e Segundo capitulo 3, MTA apresenta maior porosidade total quando avaliado por
microscopia, Fluid-uptake e no periodo inicial em Micro-CT. A solubilidade
convencional de MTA é semelhante a BIO e OZE apds 30 dias e maior no Fluid
uptake. Solubilidade, porosidade e Fluid uptake apresentam resultados
complementares.

e Segundo capitulo 4, MTA Fillapex apresenta maior solubilidade, alteracéo
dimensional, alteracdo volumétrica e porosidade quando comparado ao Endofill e AH
Plus.

e Micro-CT é uma ferramenta importante para analise de materiais complementando
testes convencionais e 0s métodos propostos podem aperfeicoar a analise de

propriedades fisico-quimicas.
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