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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo o desenvolvimento de um cimento obturador
endodoéntico a base de hexametafosfato de sodio. O cimento experimental desenvolvido foi
constituido de um p6 contendo hexametafosfato de sddio, hidroxido de célcio, clinquer, 6xido
de zirconio e solugdo aquosa de carboximetilcelulose. Foram investigadas as propriedades:
tempo de presa, variacdo dimensional, selabilidade, radiopacidade, liberacdo de ions e poder
antimicrobiano. O tempo de presa e a variacdo dimensional do cimento experimental foram
controlados pelos constituintes hidroxido de calcio e clinquer. O cimento experimental se
mostrou bem radiopaco, com uma média de 3,2mmAl e se diferencia facilmente da dentina. O
valor da média do tempo de presa foi de 367,00min e se mostrou ideal para uso clinico. As
amostras apresentaram leve contracdo mostrando que o cimento pouco varia dimensionalmente.
O cimento apresentou tamanhos ideais de halo de inibi¢do contra os microrganismos S. mutans,
A. israelli, L. casei e C. albicans, porém sé ndo se mostrou eficaz contra a bactéria E. faecalis,
sendo essa a mais resistente do trato bucal. A selabilidade apresentou uma média de
6,47x10*uL/cmH20.min. O cimento também mostrou uma efetiva liberacdo de fons OH" e ions
Ca?* nas primeiras 24 horas até manter constdncia em 72 horas, 0 que indica uma alta
concentracdo destes ions proporcionando boa atividade antimicrobiana e formacéo de tecido

mineralizado.

Palavras-chave: Hexametafosfato de sodio. Cimento obturador. Atividade antimicrobiana.

Tempo de presa. Selabilidade.



ABSTRACT

The purpose of this study was to development an endodontic cement based on the sodium
hexametaphosphate. The developed experimental cement is consisting of a powder containing
sodium hexametaphosphate, calcium hydroxide, clinker, zirconium oxide, and an aqueous
solution of carboxymethylcellulose. The properties setting time, dimensional change,
radiopacity, salability, release ions and antimicrobial activity were investigated. The setting
time and dimensional change were controlled by the calcium hydroxide and clinker
constituents. The experimental cement was well radiopaque, with an average of 3.2mmAl and
easily differs from dentin. The setting time of experimental cement is 367.00min and was ideal
for clinical use. The samples showrd some contraction showing that the cement varieslittle
dimensionally. The cement presented inhibition halo against the S. mutans, A. israelli, L. casei
and C. albicans microorganisms, but it was not effective against E. faecalis bacteria, being the
most resistant to the oral tract. A selection shown an average of 6.47x104puL / cmH20.min.
Cement also showed an effective release of OH™ and Ca? ions within the first 24 hours to
maintain constancy at 72 hours, or indicating high efficiency in antimicrobial activity testing

and mineralized tissue training.

Keywords: Sodium Hexametaphosphate. Root Canal Sealer. Antimicrobian activity. Setting

time. Sealability
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1 INTRODUCAO

A endodontia, uma das especialidades da Odontologia que estuda a morfologia do
canal radicular, a fisiologia e patologias da polpa. Também estuda a prevencao, tratamento de
suas variag0es e respostas ao tecido periapical (SOARES e GOLDBERG, 2011).

A polpa é um tecido conjuntivo que em associacdo com a dentina (tecido mineralizado
que possui em seu interior os tabulos dentinarios) e o esmalte forma a unidade dentina-polpa.
A polpa ocupa o espaco central do dente (cAmara pulpar e canal radicular) e mantem
comunicacdo com o ligamento periodontal através dos forames apicais (SOARES e
GOLDBERG, 2011). Este complexo dentina-polpa pode apresentar doencas de dois tipos: (1)
periapicopatias, que sdo patologias oriundas de inflamacéo na polpa que se estendem até a
regido apical do elemento dentério através de traumas, bruxismo ou sobrecarga oclusal; (2)
pulpopatias, que sdo necroses da polpa provocadas por cérie dentéria, fraturas, fissuras ou
defeitos no desenvolvimento dental (MARCOS, 2004).

As patologias pulpares podem exigir o tratamento endodoéntico, que consiste na
remocdo da polpa e preenchimento do sistema de canais radiculares com um cimento
obturador adequado. O tratamento endoddntico € realizado com as etapas de abertura
coronaria, preparo biomecanico e obturacdo. Inicialmente é realizada a abertura coronéria
para que se obtenha acesso direto a camara pulpar e consequentemente aos canais radiculares.
Apos essa abertura, se inicia 0 preparo biomecéanico onde os canais vao sendo irrigados com
substancias proprias e simultaneamente a polpa vai sendo removida por completo. Varias
substancias sdo utilizadas como diéxido de sodio, o acido etilenodiaminotetracético (EDTA),
0 &cido citrico, 4gua oxigenada, hipoclorito de sodio e tergentol (lauril dietilenoglicol éter
sulfato de sédio) (PAIVA, 1959), (KIRK, 1893), (NYGAARD- OSTBY, 1957), (WAYMAN
etal., 1979), (GROSSMAN, 1943).

Essa irrigacdo tem como finalidade realizar a limpeza mecénica (remover vestigios de
dentina da instrumentacdo) e séptica (remover microrganismos existentes no canal). Em
seguida as paredes dentinarias sao deixadas lisas e livres de ondulagcfes para receber o cimento
obturador. Entretanto, entre a etapa do preparo biomecanico e obturacdo do canal, existe uma
etapa onde um curativo de demora ou também chamado medicamento intracanal é
introduzido. Este material geralmente a base de hidréxido de calcio, sera utilizado dependendo

da leséo da polpa, onde o profissional pode optar por realizar o tratamento em varias sessoes



(usando o curativo) ou em sessao Unica (dispensando o uso do curativo) (ENDO et al., 2015).
Ap0s estas etapas a obturagdo do canal é realizada, que consiste na substituicdo do contetido
da cavidade pulpar por materiais que tenham propriedades adequadas para esse uso. Para isso
€ necessario 0 uso de um cimento que, em conjunto com o cone de gutta-percha, atende as
necessidades do profissional para obter sucesso no tratamento endododntico (LEONARDO,
2005).

O preparo biomecanico do canal elimina a grande parte da flora microbiana dos canais,
porém ele sozinho ndo elimina por completo todos os microrganismos. Por isso 0 uso de um
cimento obturador que possua poder antimicrobiano, biocompatibilidade, boa
trabalhabilidade, estabilidade dimensional, radiopacidade, selabilidade, baixa solubilidade
nos fluidos teciduais, promocao da regeneracdo tecidual e tempo de presa adequado é de suma
importancia para o sucesso da terapia endoddntica (CESAR, 2003), (SANTOS, 2004).

Um material que tem mostrado um uso promissor na odontologia é o hexametafosfato
de sodio. Muitos estudos mostraram que este fosfato possui propriedades que auxiliam na
remineralizacdo dental (CAMARA et al., 2014, 2015, 2016), no auxilio do tratamento de
doencas periodontais (KERR e FIELD, 1944), na formacéo 6ssea (HACCHOQOU et al., 2007),
além de ser antimicrobiano (HOSIDA, 2015), (HOSIDA et al., 2018), (LORENCOVA et al.,
2012).

Levando em consideracdo estas propriedades positivas do hexametafosfato, este
trabalho tem por objetivo o desenvolvimento de um cimento a base de hexametafosfato de

sodio associado a fontes de calcio, como o hidréxido de célcio e clinquer.



2 FUNDAMENTOS TEORICOS

21 Endodontia e o tratamento endoddntico

Para entender melhor sobre o tratamento endoddntico, se faz necessario uma sucinta
descricao sobre as partes que compdem o elemento dentario. Como pode ser visto na Figura
1, o elemento dentario é dividido em duas importantes e principais partes: a por¢édo visivel
chamada de coroa (porcao coronal) e a porcéo que estd dentro do osso chamada de raiz (porcéo
radicular). A parte coronal é formada pelo esmalte, dentina (tecido conjuntivo que da
sustentacdo ao esmalte e forma o corpo do dente) e parte da polpa que esta localizada na
camara pulpar. Por outro lado, a porc¢éo radicular é formada pela polpa (tecido conjuntivo,
rico em células, denominadas odontoblastos, que tem como funcdo formar a dentina)
localizada no interior dos canais, pelo canal radicular (local que aloja a polpa), cemento
(tecido conjuntivo mineralizado gque recobre a dentina e tem como principal funcéo incorporar
fibras do ligamento periodontal na raiz do dente) e ligamento periodontal (sistema que liga o
dente ao osso alveolar). (LEONARDO, 2005).

Esmalte

Coroa < Dentina

Polpa

Gengiva

Jlb— Cemento

Z _ Ligamento
) Periodontal

Raiz <

{
y

l‘/'/ 7 Canal
/ 7 Radicular

Figura 1: anatomia de um elemento dentério

O esmalte ¢ o tecido mais mineralizado do corpo humano. Possui apenas 3% de agua
e 97% de cristais de fosfatos de calcio (hidroxiapatita). Ndo possui sensibilidade dolorosa pois
nédo possui terminacdes nervosas (CASTRO E AMANCIO, 2000).

A dentina é um tecido conjuntivo mineralizado, de natureza tubular, composta
aproximadamente por 70% de matéria inorganica, 20% de matéria organica e 10% de agua. A

matéria inorganica da dentina é composta por hidroxiapatita Cai0(POa4)s(OH)2 € a organica é



composta principalmente por coladgeno, que serve como base para a fixacdo de fosfatos de
calcio que formardo a hidroxiapatita. A dentina possui tubulos dentinérios que alocam em seu

interior es prolongamentos de células chamadas odontoblastos (HOLLAND et al., 2015).

O cemento € responsavel por manter o elemento dentario com o 0sso no qual ele esta
alojado. Muitas fibras passam de dentro do 0sso para 0 cemento, que em conjunto com elas
mantém os dentes no lugar. E constituido de aproximadamente 45% de matérias inorganicas
e 55% de matérias organicas e agua. Ja o ligamento periodontal € um tecido conjuntivo fibroso
e se localiza entre o cemento e 0 0sso alveolar, unindo os dentes aos maxilares pelas fibras de
Sharpey (CASTRO E AMANCIO, 2000).

O canal radicular é responsavel pelo alojamento da polpa, visando manté-la livre de
agentes agressores externos. A polpa é um tecido conjuntivo, mucoso, rico em células e com
baixo teor de fibras, que ocupa toda a cavidade central do dente (camara pulpar e canal
radicular), fazendo comunicagdo com o ligamento periodontal através do forame ou forames
apicais ou talvez, em eventualidades, por canais laterais onde passam os elementos vasculares
e nervosos. Ela tem como principal funcdo formar dentina através de células chamadas
odontoblastos. A polpa forma, nutre e da vitalidade a dentina que a circunda. Contudo, se ndo
houver condicBes favoraveis para a polpa realizar seus procedimentos naturais de defesa e
regeneracdo a agentes agressores externos e estes ultrapassarem sua tolerancia fisioldgica, ela
podera responder esse ataque por meio de uma acao inflamatéria, apresentando uma alteracéo
patoldgica pulpar (LEONARDO, 2005), (SOARES e GOLDEBERG, 2011), havendo assim

a necessidade de se realizar um tratamento endodéntico.

Esse tratamento endodéntico pode ser feito através de métodos conservadores que
visam preservar toda ou parte desta polpa viva dentro do canal, que é chamado de pulpotomia
ou capeamento pulpar. A pulpotomia é amplamente indicada na odontopediatria, visto que o
tecido pulpar de criancas ndo é completamente amadurecido. No tratamento € utilizado um
cimento capeador para proteger a polpa existente na camara pulpar (SOARES e GOLDBERG,
2011).

Uma pulpite se inicia com o aparecimento de bactérias que vao se reproduzir
rapidamente no interior do canal radicular, desenvolvendo uma grande atividade quimica no
local e liberando enzimas importantes na infecgdo de tecidos moles, alterando as trocas

metabdlicas e desorganizando todo o sistema da polpa. (LEONARDO, 2005).



Assim, quando a polpa nao apresenta nenhuma condicéo de vitalidade dentro do canal,
faz-se necessario o tratamento completo do canal que é chamado de necropulpectomia ou a
biopulpectomia, onde a polpa € retirada por completo dos canais radiculares e 0s mesmos séo
preparados e preenchidos com um cimento obturador endodéntico (SOARES e GOLDBERG,
2011).

A primeira etapa da pulpectomia € a cirurgia de acesso, onde o profissional com o
auxilio de uma broca, acessa a camara pulpar (Figura 2-A). Ap0s este acesso a camara pulpar
é limpa com o auxilio de curetas e devidamente seca, deixando o espaco livre para que se
obtenha acesso a entrada do canal radicular (Figura 2-B) (LEONARDO, 2005), (SOARES e
GOLDEBERG, 2011).

Figura 2: A- abertura corondria e limpeza da camara pulpar. B- cAmara Pulpar limpa e seca (Fonte: Soares e
Goldberg, 2011)

O proximo passo se dé inicio ao preparo biomecanico do canal radicular, que consiste
nas etapas de esvaziamento, limpeza/assepsia do canal e modelagem. Primeiro, com o auxilio
de limas préprias (manuais ou acopladas a um motor) a polpa necrosada é retirada por
completo (Figura 3-A). Na Figura 3-B se vé uma ilustracdo do canal sendo irrigado com
solucdes proprias que possuem a finalidade de limpeza mecanica (retirar os residuos de
dentina oriundo da instrumentacao) e limpeza septica (eliminar microorganismos existentes
no interior do canal. Algumas substancias mais usadas sdo a clorexidina, agua oxigenada,
hipoclorito de sddio, detergentes anidnicos, solu¢bes de hidréxido de sodio, entre outras. O

terceiro e ultimo passo do preparo biomecanico é a modelagem do canal, ilustrado na Figura



3-C, que ¢ feito com o auxilio de instrumentos adequados para que receba melhor o cimento
obturador (LEONARDO, 2005), (SOARES e GOLDEBERG, 2011).
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Figura 3: A- retirada da polpa necrosada com o auxilio de uma lima. B- irrigagdo do Canal Radicular. C-
modelagem do canal. (Fonte: Soares e Goldberg, 2011)

ApoGs o preparo biomecéanico é colocado um curativo de demora no canal
radicular (caso o tratamento seja feito em mdaltiplas sessdes; se for em sessdao Unica o0 uso €
dispensavel), como mostra a Figura 4. Esse curativo permanece no interior da cavidade até o
inicio da obturacdo definitiva. Esse curativo tem como objetivo promover descontaminacao
de microrganismos remanescentes do preparo biomecanico, principalmente em ramificacfes
do canal e tubulos dentinarios (SOARES e GOLDBERG, 2011). Esse curativo necessita
permanecer durante alguns dias no interior do canal para promover assepsia e em alguns casos
reparo tecidual. Faz-se necessario pelo menos uma ou duas trocas desse material no decorrer
do tratamento, demandando do profissional tempo longo de trabalho no mesmao caso clinico.

O material comumente utilizado no curativo é o hidroxido de célcio.

Figura 4: canal preenchido com hidroxido de calcio e sua difusdo pelos tibulos dentinarios. (Fonte: Soares e
Goldberg, 2011)



A Ultima etapa € a obturacdo do canal radicular. Ela deve ser feita com um
material que seja inerte, possua conteudo antisséptico, sele hermeticamente todo o canal e
estimule o reparo apical e periapical ap6s o término do tratamento. Em conjunto com a gutta-
percha, o material € introduzido no canal radicular, preenchendo toda sua extensdo, como
mostra a Figura 5. (LEONARDO, 2005), (SOARES e GOLDEBERG, 2011).

e

Figura 5: a gutta-percha é besuntada no cimento obturador e inserida no canal radicular (Fonte: Soares e
Goldberg, 2011)

2.2 Cimento obturador endoddntico

Atualmente a obturacdo do canal é feita utilizando-se a gutta-percha (material sélido)
e um cimento. A gutta-percha, biocompativelmente falando, é o material mais viavel para se
preencher os canais radiculares. Todavia ela sozinha ndo proporciona um selamento hermético
dos canais por ndo possuir fluidez e adesdo as superficies da parede. Com isso, 0 uso de um
bom cimento obturador € indispensavel para que ele preencha as lacunas remanescentes e
discrepancias entre a gutta-percha e as paredes do canal radicular (HENSTON et al., 2012).
Caso haja alguma lacuna entre a gutta-percha e a parede do canal radicular, podera haver ali
proliferacdo bacteriana que favorecera o aparecimento de periapicopatias e como resultado o
insucesso do tratamento endodéntico (FLORES et al., 2009).

Grossman em 1958, relatou qualidades fundamentais que um bom cimento

endodontico deve possuir, destacando-as:

e proporcionar selamento hermético do canal radicular;
e possuir estabilidade dimensional apds tomar presa;

e possuir fluidez ideal para aderir a dentina do canal e se difundir nos canaliculos;



e proporcionar um tempo de trabalho adequado ao profissional;

e possuir radiopacidade adequada para aparecer na radiografia;

e ser bactericida ou no minimo bacteriostatico;

e ser biocompativel e ndo apresentar citoxidade quando em contato com os tecidos
periapicais;

e aderir as paredes dentarias mesmo se houver umidade;

e possuir tempo presa adequado que permita, se necessario, o profissional remover o

cimento do canal na mesma sessao.

Nenhum cimento obturador possui todas essas qualidades e com isso sempre se faz
necessario o desenvolvimento de novos materiais obturadores endodénticos que atendam cada
vez mais essas qualidades. E quando se fala em desenvolvimento de um novo material
obturador, deve-se utilizar parametros e padrdes ja existentes para que o material a ser
desenvolvido apresente resultados semelhantes e satisfatorios iguais aos ja presentes no
mercado. Para efeito didatico costuma-se dividir as propriedades dos obturadores em fisico-

quimicas e biologicas.

Para as propriedades fisico-quimicas, utliliza-se a Especificacdo 57 de 1983 da
American Dental Association (ADA). Esta especificacdo rege normas e testes para avaliagcdo
de materiais obturadores endoddnticos que visa promover regularidade de resultados
assegurando um maior rigor cientifico na pesquisa. Ela normatiza a avaliacdo fisico-quimica
de materiais obturadores endodénticos para os seguintes testes: espessura do filme,
escoamento, tempo de endurecimento, radiopacidade, solubilidade, trabalhabilidade e
estabilidade dimensional (FLORES et al., 2009).

Atualmente, no mercado existem inimeras op¢des de cimentos obturadores, cada qual
com suas vantagens e desvantagens. A aplicacdo de todos estes cimentos deve ser feita em
associagcdo com a guta-percha. Em geral, no desenvolvimento de um novo cimento obturador
busca-se suprir as caréncias e faltas que os atuais cimentos possuem com o objetivo de

melhorar o tratamento endodontico.

Os cimentos comerciais podem ser divididos em classes, uma delas é a classe dos
cimento tipo MTA. Esse material foi desenvolvido inicialmente como material retro-
obturador e como reparador de perfuragfes. Foi idealizado por Mohamed Torabinejad da
Universidade de Loma Linda, na California e langado pela Dentsply com o nome comercial

de Pro-Root. Posteriormente, outro material com as mesmas caracteristicas e formulagéo



quimica foi lancado no Brasil com o nome comercial de MTA-Angelus, produzido pela

empresa Angelus Ciéncia e Tecnologia (SANTOS, 2009).

O MTA Pro-Root e 0 MTA-Angelus possuem diversos usos na odontologia, porém
séo basicamente utilizados em capeamento pulpar e retroobturagdes. Todavia, seu uso como
material obturador de canal continuou sendo alvo de estudos o que resultou na criagdo do
MTA-Fillapex pela empresa Angelus. Este cimento a base de silicato de calcio, possui as
mesmas vantagens de seu material precursor, 0 MTA, como biocompatibilidade, baixa
solubilidade, pH alcalino, estabilidade dimensional e inducéo do reparo tecidual. Entretanto,
0 MTA-Fillapex possui uma severa toxidade, quando em contato com as células vivas, devida
a presenca de resina salicilato, resina diluidora e silica (SILVA et al., 2013). Além disso, o
cimento possui um tempo de presa curto, o que dificulta o trabalho do profissional, e ndo
possui boa trabalhabilidade (ZHOU et al., 2013).

Qutra classe de materiais sdo o0s resinos. Um dos mais conhecidos é o AH Plus
(Dentsply, Konstanz, Alemanha). Ele possui vantagens como: boa atividade antimicrobiana,
boa adesdo as paredes dentinarias, bom escomento, alta radiopacidade, adequado tempo de
presa. Como desvantagens, ele possui expansao acima do permitido (TEIXEIRA, 2014) e a
presenca de formaldeido e aminas presentes em sua composi¢do, em contato com os tecidos
conjuntivos, causam uma severa reacdo inflamatoria nas primeiras semanas, como alergia e
necrose dos tecidos vivos (SOUSA et al., 2006).

Uma outra classe de cimentos conhecida e utilizada sdo os a base de hidroxido de
calcio. O Sealapex (Sybron Endo, Glendora, Califérnia, Estados Unidos) € um deles e foi o
primeiro cimento obturador comercializado nesta classe. Sua propriedade de rapida
cicatrizacdo esta relacionada a difusdo de ions, que favorece a formacdo de tecido duro
(GOMES- FILHO et al., 2010). Ele também possui boa atividade antimicrobiana, propriedade
esta que esta relacionada a dissociacdo de ions OH-, que aumenta o pH do meio, tornando o
ambiente inospito para microrganismos (SIPERT et al., 2005). Sua desvantagem é que ele
possui um tempo de presa muito baixo, algo em torno dos 30 minutos, que é acelerado quando
em contato com umidade (TEIXEIRA, 2014). Ele também pode apresentar uma alteracéo
dimensional (expansédo) (COBANKARA et al., 2006), ndo possui boa aderéncia a dentina e a

gutta-percha e sofre reabsorgcéo com o passar do tempo (TEIXEIRA, 2014).

Em resumo os materiais obturadores devem preencher toda a cavidade pulpar

proporcionando um selamento bioldgico do forame apical, necessario para o0 sucesso do



tratamento endodéntico. Se todo material obturador possuisse tais caracteristicas apresentadas
acima anteriormente para os cimentos comerciais citados, poderia ser considerado como um
material ideal. Porém como isto ainda ndo é possivel, continuam as pesquisas objetivando
encontrar um material que atenda todas as propriedades importantes que um cimento
obturador deva possuir (BRANDAO, 1999).

2.3  Componentes do cimento experimental

Neste capitulo sera dada informagdes basicas de alguns dos constituintes do cimento
endodontico desenvolvido.

2.3.1 Clinquer

O clinquer é o principal componente do cimento Portland e de um dos cimentos
endodonticos mais estudados e utilizados como material obturador e retro-obturador,
conhecido como MTA. O p6 do clinquer, que pode ser apresentado em esferas brancas ou
cinzas, quando misturado com A&gua forma uma pasta hidrofilica. Ele é composto
principalmente de silicato tricalcio, silicato dicélcio, aluminato tricélcio, ferroaluminato
tetracélcico, 6xido de bismuto e sulfato de célcio dihidratado (SANTOS et al., 2005).

O sucesso do MTA, material que possui em sua grade maioria clinquer na composicéo,
esta relacionado ao fato dele possuir varias propriedades quimicas, fisicas e bioldgicas como
biocompatibilidade, baixa solubilidade, pH alcalino, estabilidade dimensional, boa
radiopacidade e inducdo do reparo tecidual, propriedade esta ultima que lhe confere grande
aceitacdo no meio endodéntico. O hidroxido de calcio, produto da reagdo de hidratagcdo do
MTA, libera ions Ca?*, que em contato com o liquido tissular, promove a formacéo de tecido
mineralizado (SANTQOS, 2009).

O clinquer é obtido através de transformacdo térmica a elevadas temperaturas de
mistura de um material rochoso, constituido de aproximadamente 80% de carbonato de célcio,
15% de didxido de silicio, 3% de 6xido de aluminio e quantidades menores de outros materiais
como ferro e enxofre. Sua obtencéo se inicia em jazidas de calcério e argila onde esta presente
a matéria prima para sua obtencgdo. Ele é apresentado em formas de esferas com tamanhos

variados (Figura 6).



Figura 6: clinquer em forma de esferas.

O calcério presente na composi¢do do clinquer é constituido basicamente de carbonato
de célcio (CaCOs) e, em variadas composi¢des, de impurezas como magnésio, aluminio, ferro
e silicio. Para se produzir o clinquer, a argila e o calcario sdo extraidos de jazidas naturais, e
para a reducdo do tamanho de suas pedras sofrem o processo conhecido como britagem. A
pedra britada vai para a fase chamada de pré-homozeinizacéo. Nesta fase o calcario e a argila
sdo misturados em uma proporc¢do de 9:1 e sdo moidos para se obter uma mistura crua para
descarbonatacdo e clinqueriza¢do. O material moido passa por uma peneira e este po recebe
uma corrente de ar ou gas que ajuda sua secagem. Ele entra com 5% de umidade e sai com
aproximadamente 0,9%. O processo de clinquerizacdo passa por diversas etapas, ou seja, pela
evaporacdo de agua livre, decomposicdo do carbonato de magnésio, decomposicdo do
carbonato de calcio, desidroxilacdo das argilas, formacao de silicatos e resfriamento. Detalhes
do processo, assim como as reacoes de hidratacdo do cimento Portland, podem ser obtidas na
tese de Santos (2009).

2.3.2 Hidréxido de calcio

O hidroxido de célcio vem sendo usado na odontologia hd muitos anos. Em 1920,
Herman implantou seu uso na endodontia quando utilizou o material para pulpotomia dental,
sob 0 nome comercial de Calxyl-Otto & CO (HERMANN, 1956). A formula foi considerada
pioneira no uso do hidroxido de célcio com a adigdo mais tarde, de outras substancias.
Todavia, seu primeiro uso na odontologia realmente é atribuido por alguns pesquisadores a
Nygren em 1838, onde se encontra relatos do uso deste material em fistulas dentais (FAVA e
SAUNDERS, 1999).



O hidréxido de calcio é apresentado comercialmente em forma de um po branco,
inodoro, com um pH elevado (12,5- 12,8), baixa solubilidade em agua (1,2 g/L a 25°C), e
massa molecular de 74,08 g/mol. Ele possui inimeras propriedades consideradas ideais como
biocompatibilidade, poder antimicrobiano e inducdo da formacdo de tecido mineralizado.
Possui a capacidade de se dissociar em ions Ca®* e OH™ em uma porcentagem de 45,89% e
54,11% respectivamente (PHILIP et al.,, 2013). Suas propriedades estdo diretamente

relacionadas com a liberacéo destes ions.

Holland et al. (1979) constatou que o Ca(OH). em contato com o didxido de carbono
(CO2) presentes na atmosfera bucal e o acido carb6nico (H2COz) que o organismo libera,
reagem quimicamente com os ions hidroxila (OH") aumentando a concentragéo de jons COz?*
Os ions carbonato reagem com os ions calcio (Ca?*), promovendo a formagcéo de granulos de
calcita ou carbonato de célcio (CaCOz) que é o principal componente da hidroxiapatita,
formadora da dentina. Em associacédo a esses granulos, ocorre o0 acimulo de fribronectina, que
é uma glicoproteina encontrada nos tecidos. Ela é sintetizada pelos fibroblastos e est&
relacionada com a adesdo, migracéo, diferenciagdo e crescimento celular. A fibronectina
permite a adesdo e diferenciacdo celular que séo as condi¢fes necessarias para a formacéo de
tecido duro. O didxido de carbono que é solubilizado e é difundido no sangue é reacdo do
catabolismo celular (SANTQOS, 2009).

Por outro lado, a a¢do antimicrobiana do hidréxido de calcio esta relacionada com a
liberacdo de ions OH", que eleva o pH do meio, promovendo a inativacdo de enzimas que
participam de processos metabdlicos da membrana. A membrana citoplasmatica perde sua
integridade, as enzimas sdo inativadas e ocorre dano ao DNA das bactérias. Ela esté ligada
diretamente ao crescimento, metabolismo e divisdo celular das bactérias, além de participar
da formacdo de parede celular, producdo de lipidios, transporte de elétrons, entre outros
(ESTRELA etal., 1995). Todos estes fatores contribuem diretamente para a inativa¢éo e morte

das bactérias presentes em patologias endodonticas.



2.3.3 Hexametafosfato de sodio

A grande aposta para o desenvolvimento deste novo material obturador é o uso do
hexametafosfato de sodio (HMP). Seu uso ¢é de grande interesse na area odontologica gracgas
a suas propriedades bactericidas e bacteriostaticas, além de promover a formacéo de tecido

mineralizado pela facilidade de associar-se a ions metélicos.
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Figura 7: estrutura quimica do hexametafosfato de sddio

O hexametafosfato de sodio é considerado um ciclofosfato, mais especificamente um
polifosfato inorganico (Figura 7). Sua producdo na industria quimica demorou a ser
efetivamente regular devido a dificuldade de se encontrar um processo de producao confiavel
para se obter grandes quantidades (DURIF, 1995). A primeira evidéncia de sua producéo foi
reportada por Thilo e Shulke (1963) e de sua estrutura por Jost (1965). Neste mesmo ano,
Griffith e Brexton (1965) descreveram pela primeira vez um método eficaz para obtencao do

sal em grandes quantidades.

Atualmente este ciclofosfato € obtido a partir do sal de litio, usando-se resinas de troca
ibnica ou aproveitando-se da vantagem da insolubilidade do litio do fluoreto de litio, conforme

reacao a seguir:
LisPsO1s+ 6NaF — NagPsO1s + 6LIF

Fosfatos possuem a tendéncia a se unirem a ions positivos (cations) formando
complexos. Kura et al., (1974) mostraram que o anion do HMP forma um complexo estavel

com o cation Ca?*.



Devido a esta propriedade, o hexametafosfato de sddio tem sido usado na industria de
cerdmicas como um potente defloculante. Este uso é devido a sua capacidade de aumentar a
carga negativa nas micelas de argila sendo absorvida com o anion, formando complexos com
os céations floculantes. Os anions de HMP interagem com 0s cations expostos do aluminio
formando um anion complexado (ANDREOLA et al., 2004).

Devido a tais atributos, 0 HMP vem sendo amplamente estudado na odontologia.
Estudos mostram que, pelo fato do ciclofosfato HMP formar fortes complexos com céations
Ca?", ele apresenta uma grande funcionalidade no uso como suplemento em dentifricios contra
a desmineralizacdo dentaria (CAMARA et al., 2014, 2015, 2016). Ele atua na
desmineralizacdo devido a sua capacidade de se ligar a superficie do esmalte dentério e
aumentar a permeabilidade seletiva, propiciando a difusdo de cations no esmalte. O HMP
retém espécies idnicas como o fluoreto (F) e o célcio (Ca?"), levando a formacio de uma
camada de HMP-Ca?* na superficie do esmalte, o que aumenta a presenca de célcio durante
0s processos de mineralizagéo e desmineralizagdo (NEVES et al., 2018).

Outra propriedade importante do HMP ¢é sua capacidade de aumentar a
permeabilidade da membrana externa das bactérias, agindo, neste caso, como um agente
bactericida e/ou bacteriostatico (CAMARA et al., 2014). Ele atua através da toxidade seletiva
das bactérias, ou seja, ele mata ou inibe o microrganismo sem ser prejudicial ao hospedeiro.
Isso poderia ser explicado pelo fato do HMP ter a capacidade de se ligar a ions metalicos,
como ao Mg?* presente na membrana das bactérias. Este ion é importante para a manutencio
da barreira de permeabilidade e para o transporte de glicose, e com a formagdo de um

complexo com HMP ocorreria a morte bacteriana (HOSIDA, 2015).

Hosida (2015) mostrou que o cimento de iondmero de vidro (CIV) quando associado
ao HMP em diferentes concentracfes, apresenta um aumento na atividade antimicrobiana
contra as trés bactérias utilizadas no estudo (S. mutans, L. acidophilus e A. israelli). Essa acéo

aumenta conforme ha o aumento da concentracdo de HMP no cimento.

Hacchou et al. (2007) realizou um estudo em camundongos e verificou que células de
osteoblastos em contato com polifosfatos inorganicos superexpressaram proteinas produzidas
por elas como: osteopontina, osteocalcina e osteoprotegerina. Também houve aumento da
atividade de fosfatase alcalina e formacdo de nddulos 6sseos. Assim, o estudo concluiu que
estes materiais desempenham um importante papel na diferenciagéo, ativacao e mineralizagéo
6ssea dos osteoblastos (HACCHOU et al., 2007).



Bae et al. (2015) realizou um estudo com tri e hexametafosfato de sédio para avaliar a
proliferacdo, diferenciacdo e potencial angiogénico de células de polpa dental humana. O
estudo mostrou que o HMP promoveu a proliferacdo de células da polpa dentaria humana
independentemente da quantidade utilizada. Ja de forma dependente da quantidade
administrada, havia o aumento da fosfatase alcalina, da osteopontina, da osteocalcina, da
osteonectina, da sialofosfoproteina dentinaria e da matriz de proteina da dentina. Também
houve a formacao de nédulos mineralizados que sdo caracteristicos do fen6tipo osteoblastico.

Nos estudos encontrados e apresentados neste trabalho, o hexametafosfato de sodio
mostrou ter um uso promissor na odontologia, sendo um bom agente bactericida ou
bacteriostatico, na nucleacdo da mineralizagdo da matriz celular e também como um

facilitador nos processos de mineralizacdo/ desmineralizagéo dental.

2.3.4 Oxido de Zirconio

O oOxido de zirconio € um mineral de formula quimica ZrOz, que comumente é
chamado de zirconia. E um material oriundo do badeleita, considerado um mineral raro
(SILVA, 2014).

Na area odontologica € utilizado em coroas ceramicas, pinos intra-radiculares, pontes

e também como agente radiopacificador em cimentos endodonticos (CUTAJAR et al., 2011).

Um estudo realizado mostrou que o 6xido de zircénio ndo influencia nos processos de
hidratacao do cimento Portland, atuando como uma substancia inerte (CUTAJAR et al., 2011).
A citotoxicidade também foi avaliada em diversos estudos e o ¢Oxido de zirconio ndo
apresentou efeito destrutivo. Efeitos carcinogénicos também ndo foram constatados. Lesdes
ao DNA de células humanas também ndo sofreram alteracdes, comprovando a auséncia de
genotoxicidade deste material (BRAZ et al., 2008).



Figura 8: p6 do 6xido de zirconio e sua embalagem comercial

2.3.5 Carboximetilcelulose

A celulose é um dos biopolimeros naturais mais conhecido e utilizado. Seus derivados
sdo comumente utilizados na inddstria farmacéutica, cosmética, alimenticia, entre outras. Para
esse uso de tais derivados serem considerados seguros eles devem ser atdxicos,
biocompativeis e ndo carcinogénicos. E o caso da carboximetilcelulose, um éter derivado da
celulose, anidnico e de cadeia linear, comercializado na forma sélida de sal de
carboximetilcelulose de sddio (CMC) (Figura 8). Na forma s6lida, o material é a mais estavel
contra a presenca de fungos. Em solugdo, caso o armazenamento ndo for adequado, a
degradacéo poderd ocorrer e facilitar a proliferagdo de fungos (FRANCO, 2009). A solugéo
de CMC apresenta uma pseudoplasticidade e sdo estaveis na faixa de pH entre 4 e 10. Ele
tem sido muito utilizado em cremes dentais, espessantes de sorvete, formulacdo de
cosméticos, industria civil, entre outros, pelo fato de apresentar propriedades atoxicas,
biocompativeis e anticariogénicas (BURGARDT, 2012).
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Figura 9: estrutura do dimero da carboximetilcelulose (sal de sédio).



3 OBJETIVOS

O presente estudo tem como objetivo o desenvolvimento e caracterizagdo de um
cimento obturador endodontico a base de hexametafosfato de sodio associado a hidroxido de
calcio e clinquer. Para a caracterizacdo do cimento foram investigadas as propriedades tempo
de presa, radiopacidade, variacdo dimensional, atividade antimicrobiana, liberacdo de ions e
selabilidade.



4 MATERIAL E METODOS

Os materiais utilizados na formulagéo do cimento obturador experimental foram:

o Carboximetilcelulose, sal sodico P.A fabricado pela Denver e distribuido pela
Synth Brasil;

o Hexametafosfato de sodio, fabricado pela Aldrich e distribuido pela Sigma-
Aldrich Brasil;

o Oxido de zirconio (IV), fabricado pela Aldrich e distribuido pela Sigma-
Aldrich Brasil;

o Hidroxido de célcio P.A, fabricado e distribuido pela Biodindmica;

o Clinquer, fornecido pela empresa VVotorantim Cimentos.

4.1 Preparacdo da solucdo de carboximetilcelulose (CMC)

Foram preparadas trés concentragdes de CMC: 1%, 1,5% e 2% em massa. Para tanto,
um béquer contendo 100 mL de &gua destilada foi levado ao agitador magnético (Fisaton,
modelo 752A) e mantido sob agitacdo constante e temperatura controlada. O p6 de CMC foi
adicionado até que todo material fosse solubilizado completamente e formasse uma solugédo
homogénea. Quando necessario, a agitacdo foi aumentada gradativamente para melhor
homogeneizacdo da solucdo. Apos total dissolucdo do po, a solugdo ainda foi mantida por
aproximadamente 1 hora sob agitacdo. Posteriormente, as solu¢des foram acondicionadas em

geladeira para evitar o aparecimento e proliferagéo de fungos.

Figura 10: equipamento e reagentes montados para a preparagao da solugdo de CMC



4.2 Desenvolvimento do cimento obturador

Para o desenvolvimento do cimento obturador a base de HMP, considerou-se como
propriedades principais o poder antimicrobiano e promog¢éo de tecido mineralizado. Além
disso, o cimento obturador precisa ter uma consisténcia que permite a inclusdo facil do mesmo
no canal dentario. Consequentemente, o cimento desenvolvido € constituido de um p6 e uma
solucdo aquosa, que quando misturados na proporcdo correta confere ao material uma
consisténcia adequada e necessaria para a obturacdo de canal dentério. Além disso, o material
tem que ser radiopaco, propriedade obtida com o uso do 6xido de zircdnio.

Para se obter a composicdo ideal do cimento obturador experimental foram testadas
diferentes composicdes do p0, das concentragcbes da solucdo aquosa de CMC e de proporgdes
po-liquido. A composicdo do po6 foi definida tendo como referéncia o tempo de presa e
variacdo dimensional. O HMP puro, quando misturado com a solugéo aquosa fornece uma
pasta que tem dificuldades de tomar presa e além de provocar grande variacao dimensional.
As variacdes que ocorreram, a principio foram constatadas a partir de contato visual pois era
nitida a expansdo ou contracdo do material. Neste sentido, foi associado ao HMP pdés de
hidroxido de célcio e clinquer para controlar a variagdo dimensional e o tempo de presa. Estes
dois componentes foram escolhidos pelo fato de serem antimicrobiano e induzirem a formacéo

de tecido mineralizado.

A Tabela 1 apresenta as diferentes composicGes do p6 e da proporcdo pd/liquido
testadas e quais caracteristicas (baseadas no tempo de presa, consisténcia e variacdo
dimensional) as composicdes e proporcdes apresentavam. A composi¢do do pé com 5% de
Ca(OH)2, 5% de clinquer, 20% de ZrO> e 70% de HMP, quando misturado com CMC a 1,5%,
na proporc¢do po/liquido igual a 2,4 mg/uL, apresentou tempo de presa, trabalhabilidade e
variagdo dimensional adequados para uso como cimento obturador endoddntico. Sendo assim,
essa foi a composicdo e propor¢do pd/ liquido utilizadas em todos os testes realizados.

Tabela 1: porcentagens, quantidades, proporc6es p6/ liquido e caracteristicas testadas
durante o desenvolvimento do cimento experimental

Po/ Resultados
HMP | ZrO: | Ca(OH)2 | Clinquer | Liquido | Tempo de Variagao
(%) (%) (%) (%) (mg/mL) presa dimensional
75 15 - 10 600:300 nédo expansdo elevada
70 15 - 15 600:300 nédo expansdo mediana




75 15 - 10 600:100 sim expanséo elevada
55 15 - 30 600:100 sim expanséo elevada
70 15 15 - 600:400 sim contracdo elevada
70 15 15 - 600:300 sim contracdo elevada
70 15 15 - 600:200 sim contracdo leve
70 15 15 - 600:100 sim contracdo leve
70 15 15 - 500:300 sim contracdo elevada
70 15 15 - 400:300 sim contracdo elevada
75 15 5 5 600:400 sim contracdo elevada
70 15 5 10 600:350 sim contracdo elevada
75 15 5 5 600:300 sim contracdo leve
70 20 5 5 600:300 sim contracdo +leve
65 20 5 10 600:300 sim contracdo +leve
75 15 5 5 600:250 sim contracdo leve
70 20 5 5 600:250 sim contracdo ~1%
75 15 5 5 600:200 sim contracdo +leve
75 15 5 5 600:100 sim contracdo leve

uma placa de vidro com a ajuda de uma espatula de metal durante um tempo suficiente para
total homogeneizacdo do material. Apds a espatulacdo, o material espatulado foi usado em

cada teste conforme necessidade. Caso fosse inserido em porta amostras, esses sempre eram

O po do cimento em conjunto com a solucdo de CMC 1,5% foram manipulados em

levados a uma cabine com temperatura de (37+1) °C e umidade relativa (UR) de 95%.

Figura 11: cabine com temperatura e umidade controladas




4.3  Tempo de presa

As medidas do tempo de presa foram realizadas utilizando os parametros dimensionais
e metodologia estabelecidos na Especificacdo n® 57 da ANSI/ADA. Embora a norma
especifique que sejam preparadas trés amostras, neste trabalho foram preparadas um ndmero
maior (cinco) visando ampliar a amostragem. Para tanto, anel metalico de 10 mm de didmetro
interno e 2 mm de espessura foi colocado sob uma placa de vidro e preenchido com a pasta
do cimento e em seguida o conjunto foi alocado sob uma placa de metal e mantido na cabine
com temperatura de 37°C e umidade relativa do ar de 95%. O controle do processo de
endurecimento da amostra foi feito com o auxilio de uma agulha de Gillmore, pesando 100

gramas e com uma extremidade achatada de 2 mm de diametro.

Uma amostra piloto foi preparada para se verificar a partir de quanto tempo
poderiamos medir o tempo efetivamente. Essa amostra foi levada para a cabine e comecou a
ser medida a cada 10 minutos, até que ndo se observasse mais marcas perceptiveis na
superficie. Foi constatado que ap6s 5h30min ja ndo se notava mais marcas e foi antes apartir
desse tempo que as amostras comecgaram a ser medida efetivamente, porém desta vez a cada

5 minutos.

A amostra permaneceu todo tempo dentro da cabine, desde sua espatulagdo até o
término das medidas. Ela estava posicionada sobre uma lamina de microscépio que estava
disposto sob uma placa de metal. A agulha de Gillmore era baixada verticalmente sob a
superficie da amostra. Apos cada toque a ponta da agulha era limpa com papel absorvente. O
tempo de presa do material foi definido como aquele em que Gltima medida foi realizada, ou

seja, a medida que ndo apresentava mais nenhuma marca na superficie da amostra.

Figura 12: foto da medida do tempo de presa com a agulha de Gillmore dentro da cabine



4.4  Radiopacidade

A etapa inicial deste teste foi realizada no Laboratério de Vidros e Cerdmicas da
UNESP/ FEIS na cidade de Ilha Solteira. Ja a etapa final de radiografia foi realizada no

Instituto Dr. Alailson D. Santos na cidade de llha Solteira.

As medidas de radiopacidade foram realizadas a partir da adaptacdo da metodologia
estabelecida na Especificacdo n° 57 da ANSI/ADA, pois I utiliza-se um porta amostras de

1mm de espessura e aqui utilizamos de 2mm.

Quatro amostras do cimento experimental foram preparadas usando moldes de 10 mm
de didametro interno e 2 mm de espessura. O cimento foi espatulado e os moldes preenchidos
e dispostos sobre uma lamina de microscépio. O conjunto amostra e molde foram mantidos
na cabine com temperatura de 37°C e umidade relativa do ar de 95% por duas horas a mais do

seu tempo de presa e depois desenformados e lavados para serem radiografados.

A radiopacidade foi determinada comparando o contraste de radiografias obtidas das
amostras e de uma cunha escalonada de aluminio, com degraus de (1+0,01) mm de altura
(Figura 13-A). Para tanto, as quatro amostras foram colocadas sobre um filme radiografico
juntamente com a cunha escalonada. A imagem radiografica foi obtida utilizando-se um
aparelho de raios-x (Dabi Atlante, modelo Spectra Il, voltagem méxima do tubo de 50 KV,
corrente méxima do tubo: 10,0 mA), mantendo o tubo radiografico a 10 cm de distancia das
amostras e usando um tempo de exposicao de 0,7 s. O filme foi revelado mantendo-o 30 s no
revelador e 20 min no fixador. Ap6s o processamento do filme, as radiografias (Figura 13-B)
foram digitalizadas usando uma camera e as imagens foram importadas para o programa

Adobe Creative Cloud Photoshop CC (Adobe Systems) para avaliar a densidade radiogréfica.

(A) (B)

Figura 13: A- cunha escalonada de aluminio e B- filme radiogréafico utilizado para analise no Photoshop CC



A radiopacidade foi avaliada pelo método proposto por DUARTE et al. (2009) usando
a seguinte equacao:

(A.e;)/B +e2

onde A é a diferenca entre a densidade radiografica da amostra e do degrau da pecga que
apresenta valor de densidade imediatamente inferior; B a diferenca entre a média do degrau
da peca que apresenta valor de densidade radiografica imediatamente superior a amostra e do
degrau que apresenta valor de densidade imediatamente inferior; e; € 0 valor da espessura dos
degraus da pega (= 1mm); e ez a espessura do degrau de aluminio com densidade radiografica

imediatamente inferior ao da amostra.

45  Variacao dimensional

A variacdo dimensional avalia 0 quanto uma amostra se contraiu ou expandiu apés
tomar presa. Foram preparadas cinco amostras de 2 mm de espessura e 10 mm de diametro.
Foram realizadas duas medidas em cada amostra, contabilizando assim dez medidas no total.
O mesmo vale para as medidas do didmetro interno e espessura dos moldes metalicos
utilizados na preparagdo das amostras. Durante a presa, as amostras foram mantidas na cabine
com umidade e temperatura controlada. Posteriormente, elas foram retiradas do molde para
medidas do diametro, usando um microdurémetro (Shimadzu, modelo HMV 2000) (Figura
14).

Figura 14: amostra posicionada para medida no microdurdmetro



4.6  Avaliacdo da atividade antimicrobiana- halo de inibi¢ao

O teste de avaliacdo da atividade antimicrobiana foi realizado no Laboratorio de
Microbiologia no Departamento de Odontopediatria da Faculdade de Odontologia de
Aracatuba- FOA/ UNESP.

Foram realizados ensaios de difusdo em agar com as seguintes espécies: Streptococcus
mutans (ATCC 25175), Lactobacillus casei (ATCC 393), Actinomyces israelli (ATCC
12102), Candida albicans (ATCC 10231) e Enterococcus faecalis (ATCC 29212).

Estes microrganismos foram reativados (Figura 15) a partir de suas culturas originais
em caldo BHI-4gar e mantido a 37 °C por 48 horas. Apds essa etapa, iniciou-se o crescimento
das espécies, onde cinco colbnias de cada microrganismos foram inseridas em caldo BHI-agar
individualmente e incubadas a 37 °C por um tempo entre 18 e 24 horas. Uma aliquota de 300
uL de cada suspensdo bacteriana foi homozeneizada com 15 ml de BHI-agar a 45 °C. A
solucdo foi agitada para completa homogeneizacdo e 15 mL do caldo contendo as espécies
foram vertidos em placas de petri descartaveis e estéreis (Figura 16).

SRR
Figura 15: Culturas originais sofrendo esfregaco para reativacdo em BHI-agar



Figura 16: placas sendo vertidas com BHI-&gar contendo as espécies

Apbs a gelificacdo do meio de cultura, foram confeccionados pogos equidistantes no
agar com o auxilio de cilindros esterilizados com 4 mm de didmetro. Foram realizados testes
com dois grupos do cimento experimental, um grupo contendo HMP e outro grupo sem HMP
(somente com 6xido de zirconio, clinquer e hidréxido de calcio). No centro das placas, discos
de papel filtro foram inseridos (Figura 17) e embebecidos com 3 pL de uma solugdo de

digluconato de clorexidina (CHX) a 0,2%, que funciona como o controle positivo.

Figura 17: insercdo dos discos de papel ao centro de cada placa

As placas foram mantidas em condi¢cdes ambientes até que seu meio resfriasse por
completo e, em seguida, foram levadas para uma estufa e mantidas a 37 °C por 24 horas. Apos
este periodo, pode-se observar a formagéo dos halos nas placas. Os halos foram marcados com

o0 auxilio de caneta permanente e duas medidas de cada halo foram realizadas com a ajuda de



um paquimetro digital. Todos os valores foram anotados e posteriormente analisados
estatisticamente seguindo o0 modelo ONE- WAY ANOVA de Kruskal- Wallis, seguido do
método de Dunn.

4.7  Microscopia Eletronica de Varredura- MEV

A técnica de microscopia eletronica de varredura foi utilizada para analisar a formacao

de aglomerados ou de poros na matriz cimenticia.

Duas pastilhas do cimento foram feitas inicialmente com a espatulagdo do cimento.
Apds, moldes com 2 mm de espessura € 10 mm de diametro interno foram preenchidos e
levados para a cabine com temperatura de 37°C e umidade relativa do ar de 95% e mantidos
14 por um periodo igual a duas vezes o tempo de presa do material. As amostras foram
desenformadas e levadas para analise.

As amostras foram recobertas com uma fina camada de ouro e levadas ao equipamento
da marca Zeiss modelo EVO/LS15 (Figura 17) localizado no Departamento de Fisica e
Quimica da Faculdade de Engenharia de Ilha Solteira- FEIS/ UNESP.

4.8  Espectroscopia na regido do infravermelho- FTIR

A técnica de espectroscopia na regido do infravermelho foi utilizada para se obter os
picos caracteristicos dos materiais utilizados na formulacdo do cimento experimental, bem
como do proprio cimento em si. Foram pesados 3 mg de da pastilha do cimento experimental
apoOs tomar presa e adicionado com 140mg de brometo de potassio (KBr). A mistura foi
macerada e homogeneizada em um almofariz. A mesma propor¢do foi utilizada para a

maceracao e confeccdo das pastilhas de cada um dos constituintes do cimentos.

Apbs, cada um foi levado para um pastilhador e finas pastilhas de cada material foram
feitas e utilizadas para analise no aparelho. Os espectros foram obtidos em um
espectrofotdmetro Nicolet modelo NEXUS 670, na regido de 400 a 4000 cm™, usando

resolucdo de 4 cm™ e 256 varreduras.



4.9  Liberacéo de ions

O estudo de liberacdo de ions tem por finalidade avaliar o pH, condutividade e

liberacdo de ions calcio de solucdes aquosas em funcdo do tempo.

Por ndo existir uma metodologia especifica que normatize estes testes, existe uma
grande variedade de dimensdo da amostra, tempo de armazenamento, total de dias de troca,
entre outros. Para isso, adotou-se neste trabalho a metodologia proposta por Brandédo (1999)
e Santos (2009).

Foram usados cilindros de plastico com dimens@es de 1 mm de didmetro interno e 11
mm de altura, com uma perfuracdo interna de 10mm, sem atravessar o fundo do cilindro
(Figura 18). O cimento experimental foi inserido com o auxilio de uma lima acoplada a um
condensador de MacSpaddem adaptado a um motor de baixa rotacdo. O material era inserido
aos poucos até a borda do tubo de plastico e o excesso na extremidade era retirado com o
auxilio de uma gaze esterilizada. Foram preparadas dez amostras do cimento. Os tubos de
plastico foram pesados antes e depois de preenchidos para padronizagdo da massa de material
que foi inserida em seu interior. Os que apresentassem grande diferenca eram descartados e

um novo era feito.

Figura 18: porta amostras para o testes de liberacdo

Ap0s isso, as amostras individualmente eram imersa em frascos de plastico com tampa
contendo 10 mL de &gua deionizada enumerados de 1 a 10 e contendo a anotacao dos dias das
trocas, que foram com 24, 48, 72, 96 e 120 horas (Figura 19). Os frascos entdo foram levados
a cabine com temperatura de 37°C e umidade relativa do ar de 95%. Os valores de pH,
condutividade e liberagdo de ions célcio da agua deionizada foram medidos previamente
(controle).



Figura 19: frascos contendo a anotagdo da amostra e horario da troca

Os frascos, com os corpos de prova, foram mantidos por 24 horas até que ocorresse a
primeira troca. Apos, 0s corpos de prova foram transferidos para outros frascos com nova
agua deionizada e mantidos la por mais 24 horas totalizando 48 horas. Este procedimento foi
repetido sucessivamente até que completasse 120 horas de anélise. Os frascos com agua, antes

de receberem os corpos de prova foram mantidos nas mesmas condicdes por 24 horas.

Ap0s as trocas, os frascos, que haviam recebido o corpo de prova, foram levados para
as medidas de pH, condutividade e liberacdo de ions Ca%*. O pH foi medido num pHmétro,
calibrado com solucdes padrdes de pH 4,0 e 7,0. As medidas da condutividade foram
realizadas para assegurar que o calcio na solucdo estava na forma ionica. Para isso, foi
utilizado um condutivimetro, previamente calibrado com um padrao de calcio de 1,412uS/cm
a 25°C.

Antes de se iniciar as medidas de liberacdo de célcio, foi adicionado lantanio em cada
uma das amostras e apos isso elas foram levadas a um espectrémetro de absorcéo atdmica de
chama ar-acetileno da marca VARIAN, modelo SPECTRAA 55 B utilizando-se a linha de
emissdo mais intensa do célcio, de 422,7 nm.

Todos os resultados foram analisados estatisticamente no programa Sisvar pelo teste
de Tukey a 95% de probabilidade.



4.10 Selabilidade

A selabilidade foi determinada através de teste chamado filtragdo de fluidos, o qual foi

realizado na Faculdade de Odontologia de Aracatuba- FOA.

Para este experimento foram utilizadas dez raizes completamente formadas de dentes
molares superiores e inferiores com um Unico canal, bi ou multirradiculares, sem defeitos,
caries, processos de reabsorcdo ou canais tratados. As coroas foram removidas na altura da
juncéo cemento/ esmalte com a ajuda de um disco de corte diamantado dupla-face, acoplado
aum aparelho de corte Speedy Diamond com rotacao de 60 rpm com liquido de arrefecimento,

obtendo um comprimento radicular de (12+1) mm (Figura 20).

Figura 20: porcdo radicular com (12+1) mm de comprimento

Os canais foram preparados biomecanicamente pelo sistema rotatério Protaper
(Dentsply- Maillefer, Suiga) com limas rotatorias Protaper na seguinte sequéncia de tamanhos:
S1roxo, S2 branca e F1 amarela. As limas foram introduzidas no canal até que a ponta ficasse
visivel no forame apical (Figura 21). Durante o preparo, a cada troca de instrumento, o canal
era irrigado com 3 mL de solucéo de hipoclorito de sddio a 5,25%. A irrigacdo foi feita com

uma seringa descartavel e agulha de 27-gauge needle.

Figura 21: preparo biomecénico do canal radicular



Ao final da instrumentacdo, 2 mL de hipoclorito de sdédio a 5,25% foi deixado no
interior de cada canal por cinco minutos e em seguida os canais foram lavados
abundantemente com soro fisiologico e secos com papel absorvente. Apos, 3 mL de EDTA a
10% foi deixado no interior de cada canal por 3 min e em seguida os canais foram lavados
abundantemente com soro fisioldgico. Eles permaneceram na cabine com umidade e
temperatura controlados, imersos em agua deionizada até que fossem obturados. Apds, uma
lima rotatdria foi novamente passada no interior dos canais para garantir abertura adequada e

0s canais foram secos.

No é&pice de cada elemento dentario foi inserido uma pequena quantidade do CER
(cimento experimental obturador endoddntico) desenvolvido por Santos, 2004, com a fungéo
de selar esse canal, pois o material experimental desenvolvido neste trabalho se mostra muito
solavel, o que impossibilitaria a realizacdo deste teste. Apds, o canal foi obturado com o
cimento experimental até proximo ao final do canal, onde uma nova quantidade de CER foi
adicionada, selando assim, as duas extremidades do canal. Um tubo de ago inoxidavel com 12

mm de comprimento foi inserido na abertura do canal e selado com cola cianoacrilato.

Apos, eles foram mantidos novamente na cabine com umidade e temperatura
controladas porém sem imersdo em agua durante 24 horas para que a dentina pudesse absorver
umidade e ndo influenciasse na quantidade de dgua que passaria pelo canal durante o teste.
Entdo as espécimes foram impermeabilizadas com duas camadas de esmalte de unha, a
excecao de 1 mm ao redor do forame apical e entdo foram mantidas em temperatura ambiente

até que o esmalte secasse por completo.

Para os testes, cada corpo de prova foi fixado a um disco de PVC colando-o pelo tubo
de aco, para adapta-lo ao sistema do equipamento utilizado, medidor de permeabilidade
dentinaria da Odeme Dental Reserach, modelo THDO03d (Figura 22). O corpo de prova é
posicionado no extremo de um capilar, no qual se controla a movimentacdo de uma bolha de
ar. Na medida utiliza-se uma presséo de 3 psi; 30 s ap0s o sistema estar pressionado zera-se a
posicdo da bolha de ar e a medida da movimentacdo da bolha é feita quando completar 3

minutos.



Figura 22: aparelho que mede a permeabilidade

A selabilidade é determinada utilizando o fluxo de liquido que passa pela amostra,

normalizado pela presséo utilizada no teste, ou seja,

_ Volume deslocado nrllL

~ Tempo xpressio tp

Onde:
r é o raio interno do capilar (0,525 mm), L é o deslocamento da bolha (em mm), t o tempo de
medida (3 min) e p a pressdo em cmH>0.



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Tempo de presa

A Tabela 2 apresenta os valores do tempo de presa de cada amostra do cimento

experimental bem como seu respectivo valor médio e desvio padrdo:

Tabela 2: tempo de presa, em minutos do cimento experimental (CE)

Amostra 1 2 3 4 5 Média DP

Tempo
(min)

370,00 370,00 360,00 365,00 370,00 367,00 4,47

Na literatura, sdo reportados valores do tempo de presa de alguns cimentos obturadores
comerciais: (580,6+3,05) e (579+4,95) min para 0 AH Plus (FLORES, 2009 e MARIN-
BAUZA etal., 2012, respectivamente), (252+18,58) min para o MTA-Fillapex (VALE, 2014)
e 30 min para o Sealapex (LEONARDO, 2005).

O cimento experimental apresentado neste estudo, possui um tempo de presa maior
que os cimentos Sealapex (LEONARDO, 2005) e MTA-Fillapex (VALE, 2014), considerados
cimentos com baixo tempo de presa para conduta clinica, e menor que o cimento AH Plus. A
norma que padroniza este teste, a Especificacdo n® 57 da ADA, ndo estabelece um tempo ideal

para o tempo de presa de materiais obturadores.

Antonijevic et al., (2014) reportaram que o éxido de bismuto, agente radiopacificador
do MTA, quando adicionado ao cimento Portland aumenta significativamente o tempo de
presa do cimento. Ele afirma que isso pode estar relacionado com a interacdo entre esse
material e o processo de hidratacdo do cimento. O mesmo ndo acontece quando o 6xido de
zirconio é adicionado ao cimento Portland. Ele afirma, que um tempo de presa reduzido é
importante para que o profissional possa preencher o canal com material restaurador na mesma
sessao, assim reduzindo o numero de sessdes clinicas. Também esse tempo reduzido diminui

uma possivel perda de material para 0 meio e evita possiveis contaminacoes.

Pode-se dizer que o tempo de presa do cimento experimental € adequado se
comparado aos trés cimentos comerciais apresentados, pois apresenta um valor mediano em
relacdo a eles. Este tempo permite que o profissional, caso necessario, possa remover o
cimento do canal na mesma sessdo e obturar novamente, caso ocorra algum problema durante

a sessdo clinica.



5.2  Radiopacidade

A Tabela 3 apresenta os valores obtidos de radiopacidade de cada amostra do cimento
experimental bem como a da média desses valores e desvio padrdo (DP):

Tabela 3: radiopacidade em mm de aluminio do cimento experimental

Amostra 1 2 3 4 Média DP

Medida 3,17 3,18 3,15 3,33 3,20 0,08

De acordo com a Especificacdo n° 57 da ANSI/ ADA, todo material obturador de
canal deve apresentar radiopacidade superior ao equivalente a 3 mm de espessura de aluminio.
Na composicdo do cimento experimental, o adicionamento de 20% em massa do 6xido de
zirconio € o suficiente para atender a especificacao.

Substancias radiopacas sdo introduzidos em materiais dentarios para permitir o
profissional, através de uma andlise radiogréafica, fazer a distincdo entre tecidos humanos e
materiais introduzidos em um tratamento odontolégico. A radiopacidade depende da
densidade e do nimero atbmico efetivo (Zer) do material, visto que o mesmo é constituido por
diferentes elementos quimicos (ZENOBIO, 2012). O Z é o pardmetro frequentemente
utilizado para caracterizar a interacdo da radiacao eletromagnética, no caso fétons de raios-x,
com tecidos humanos. Quanto maior for 0 Zes maior seré a atenuacdo ou absorc¢do da radiacdo

raios-x. A dentina tem um niimero atdmico efetivo igual a 12,5 e densidade entre 2 e 2,3 g/cm?.

Duarte et al., (2009), realizou um estudo da radiopacidade do cimento Portland,
associando-o a diferentes radiopacificadores contendo Bi (Z = 83), Pb (Z =82), W (Z = 74),
Ba (Z =56), | (Z=53), Zr (Z = 40) e Zn (Z = 30), usando a propor¢do 80% cimento e 20%
de radiopacificador. Usando os valores da radiopacidade obtida por Duarte para o0s
radiopacificadores 6xidos (Bi»O3z, PbO, ZnO, ZrO), observa-se (Figura 23) uma correlacdo
entre o nimero atdmico do elemento e radiopacidade. Para cada 0xido, consideramos somente
0 numero atémico do elemento mais pesado, como identificado na figura. Para a dentina,
utilizou-se o nimero atémico efetivo (Z ~ 12,5) determinado por Zenobio e radiopacidade
determinada por Duarte. Observe que a dentina tem uma radiopacidade menor que todos os
Oxidos considerados. Dentre os elementos existentes nos constituintes do cimento
experimental, o zircdnio é o que tem maior numero atbmico (= 40). Desta forma, apesar de

ndo se conhecer qual é 0 Zes do cimento experimental, € o zircénio que contribui efetivamente



para dar ao mesmo a radiopacidade necessaria e com contraste diferente da dentina. O que se
espera desta andlise, € que o material no canal dentério absorvera mais radiacdo do que a
dentina e, consequentemente, a regido com o material serd mais clara do que a regido da
dentina. Para comprovar esta analise, a Figura 24 mostra a radiografia obtida de um canal

obturado com o cimento experimental.

Radiopacidade

10 20 30 40 50 60 70 80 90
4

Figura 23: Radiopacidade versus nimero atémico. (Fonte de dados: Duarte et al., 2009 e Zendbio, 2012)

Figura 24: Imagem de um elemento dentério obturado com o cimento experimental

A proporgéo de 20% de radiopacificador (6xido de zircénio) em relacéo ao total
de pod-cimento utilizado, conferiu um valor de 3,2 mmAl de radiopacidade ao cimento
experimental. Como o cimento experimental tem uma radiopacidade superior a dentina o
profissional ndo terd dificuldade de identificar o preenchimento do canal. A incorporagéo de

maior percentagem em massa na composicdo sem duvida aumentaria a radiopacidade do



cimento. Contudo, uma menor quantidade dos demais constituintes poderia resultar numa
diminui¢do do poder antimicrobiano. A vantagem de se usar o 0xido de zircénio quando
comparado com o Oxido de bismuto esta no custo. Outra vantagem esté associada ao fato do
Oxido de bismuto causar escurecimento a longo prazo nos dentes, 0 que ndo acontece com 0

oxido de zirconio.

5.3  Variagéo dimensional

A Tabela 4 apresenta os valores do diametro, em mm, interno dos moldes e das
amostras de cimento. Para cada amostra, de um total de cinco, foram realizadas duas medidas

do didmetro.

Tabela 4: medidas do diametro interno dos moldes e das amostras do cimento experimental

Amostra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Média B
Medida 995 993 997 996 994 997 995 997 995 994 996 OO
(mm) 1

'z"n?:g)e 1001 1001 1002 1001 1002 1001 1001 1002 1001 1001 1001 oio

A alteracdo dimensional tem papel fundamental no selamento hermético dos canais
radiculares, ou seja, a contracdo do cimento ndo pode gerar lacunas entre 0 material e as
paredes do canal. Durante o desenvolvimento do material, a contragéo foi controlada variando
a percentagem, em massa, dos constituintes clinquer e hidréxido de calcio e pela proporgédo

po/liquido, como pode ser observado pela Tabela 1.

5.4  Avaliagéo da atividade antimicrobiana- halo de inibigio

A Figura 24 mostra as fotos das placas com os halos de cada microrganismo testado
para 0s grupos de amostras com (coluna esquerda) e sem (coluna direita) HMP. Os valores

médios e respectivos desvios padrdo dos diametros dos halos sdo apresentados na Figura 25.
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Figura 24: placas com as espécies E. faecalis (a e ), S. mutans (b e g), L. casei (c e h), C. albicans (d e i) e A.

israelli (e e j), das amostras com (coluna da esquerda) e sem (coluna da direita) HMP.
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Diametro dos Halos de Inibicao (mm)

E. faecalis S. mutans L. casei C. albicans A. israelli
Microorganismos
Figura 25: valores médios, com respectivos desvio padrdo, dos halos de inibi¢do de acordo com os grupos de
microrganismos. Letras distintas mostram diferenca estatistica entre os grupos analisados para cada

microrganismo



Pode- se observar que a 0 Unico microrganismo no qual o tamanho de halo de inibigéo
do cimento experimental (amostras com HMP) superou estatisticamente o tamanho dos halos
da clorexidina foi para a S. mutans. J& para os valores da C. albicans e do A. israelli 0s grupos
com HMP e clorexidina se mostraram iguais estatisticamente, apesar dos halos da clorexidina
possuirem valores ligeiramente maiores. No caso do L. casei, nota-se que o halo da clorexidina
apresentou, estatisticamente, maior didmetro de inibicdo em relagdo a amostra com HMP.,
Apenas para o L. casei houve a formacéo de halos no grupo sem HMP, porém ainda sim este
apresenta diferenca estatistica com a amostra contendo HMP e clorexidina. Para o

microrganismo E. faecalis apenas a clorexidina apresentou formacao de halo.

A bactéria E. faecalis € uma espécie de bactéria que, apesar de ocupar uma pequena
parte na flora microbiana presente no canal radicular ndo tratado, desempenha um importante
papel nas etiologias que acometem o canal apos tratamento, pois em canais com falha de
tratamento, elas se tornam o principal microrganismo da flora (STUART et al., 2006). Ela é
muito resistente por possuir a capacidade de adaptar-se a ambientes adversos como um que
possua, por exemplo, um pH alcalino extremo ou onde haja altas concentragcdes de sais.
(STUART et al., 2006), (ATHANASSIADIS et al., 2007). Apesar do hidroxido de calcio,
presente na composic¢do do CE, elevar o pH do meio (7,43 nas primeiras 24h), tornando o
ambiente inGspito para muitas bactérias, o pH deve atingir um valor préximo de 11,5 para
provocar a morte desta bactéria. Este valor é muito dificil de ser alcancado nos tubulos
dentinarios onde a E. faecalis tem capacidade de penetrar (SLUTZKY et al., 2006). Né&o se
sabe ao certo o valor exato que o pH do meio deve estar para provocar a morte efetiva desta
bactéria. Porém, um estudo revela que cepas de E. faecalis em tubos com o pH entre 10,5 a
11 retardavam o crescimento bacteriano, enquanto tubos com o pH maior que 11,5 inibiam o
crescimento (McHUGH et al., 2004). A E. faecalis sobrevive ao pH elevado devido a sua
capacidade de liberar prétons através da membrana citoplasmatica com o intuito de manter o
pH intracelular normalizado. Como o tratamento endodontico envolve quase sempre 0 uso de
hipoclorito de sodio na irrigagdo ou hidroxido de calcio em curativos de demora ou
permanentes, a E. faecalis sempre é exposta a pHs alcalinos, o que vai proporcionando uma

certa resisténcia e adaptacéo por parte da bactéria (EVANS et al., 2002).

Este microrganismo também ¢ resistente ao hexametafosfato de sédio como mostra o
estudo de Lorencova et al. (2012), que testaram varias cepas de microrganismos com
diferentes fosfatos e polifosfatos. Entre todas as bactérias Gram- positivas testadas a E.

faecalis foi a mais resistente contra quase todos os fosfatos testados, exceto para o fosfato



trissodico que apresentou um pequena inibi¢do contra ela, por possuir um menor nimero de
atomos de fosforo em sua estrutura. Fosfatos de cadeia curta tendem a ser mais eficazes contra

as bactérias quando comparados a fosfatos de cadeia longa.

Outros estudos também apresentam resultados de atividade antimicrobiana de alguns
cimentos comerciais para a Enterococcus faecalis. Todos os estudos comparativos para 0s
cimentos AH Plus, Sealapex e MTA-Fillapex foram feitos a partir do método de difusdo em
agar. Para o cimento AH Plus obteve-se os seguintes valores de halo de inibigdo: 1,20 mm
(POGGIO etal., 2017), 0 mm (MIYAGAK et al., 2006) e 7,7 mm (LEONARDO et al, 2000).
Para o cimento Sealapex obteve-se os seguintes valores de halo de inibi¢do: 0,2 mm (POGGIO
et al., 2017), 0 mm (MIYAGAK et al., 2006), 13 mm (LEONARDO et al, 2000), 2,16 mm
(BODRUMLU e SEMIZ, 2006), 14 mm (SIPERT et al, 2005) e 13 mm (QUEIROZ et al,
2009). Ja para o cimento MTA-Fillapex obteve-se os seguintes valores de halo de inibicéo:
7,32 mm (MORGENTAL et al, 2011) e 0,3 mm (POGGIO et al., 2017). Observando 0s
resultados para os trés cimentos, pode-se ver que as vezes ha divergéncia de valores de um
estudo para outro, o0 que poderia ser explicado por alguma mudanca na metodologia, apesar
de todos usarem difusdo em &gar. Os trés cimentos apresentam valores muito pequenos de
halo de inibicdo, assim, confirmando a alta resisténcia deste microrganismo a Vvarios
medicamentos. Apenas o cimento Sealapex apresentou valores um pouco maiores de halo, o
que pode ser explicado pelo fato do cimento ser constituido em sua maioria por hidroxido de
calcio, o que aumentaria significativamente o pH do meio, tornando o ambiente indspito e

dificil para o crescimento desta bactéria.

Para as bactérias A. israelli, L. casei e S. mutans, o HMP se mostra efetivo em sua a¢éo
inibitéria mediante o uso de concentragcdes mais elevadas, como mostra o estudo de Hosida
(2015). A hipotese mais aceitavel para inibi¢do destas bactérias é de que o HMP funcionaria
semelhante a um quelante muito conhecido, 0 EDTA (&cido etilenodiamino tetra- acético). O
hexametafosfato de sodio tem a propriedade de quelar, ou seja, “sequestrar” ions metalicos
bivalentes que estdo presentes na membrana celular das bactérias. Estes ions sdo de suma
importancia para a manutencgdo da barreira de permeabilidade das células bacterianas. O HMP
teria formado complexos com os fons Mg?* presentes na membrana e com iSsO causou uma
alteracdo na estrutura da parede celular, alterando a permeabilidade seletiva da membrana
citoplasmatica. Esta alteracdo levou ao descontrole da osmorregulacéo celular, resultando no
declinio das fun¢bes metabolicas, causando assim um declinio no crescimento bacteriano
(LORENCOVA et al., 2012), (PRAKASH, 2000), (SHIBATA e MORIOKA, 1982). Os



fosfatos possuem um alto grau de atividade superficial, o que facilita agregar-se a superficie
das bactérias quando em contato com as mesmas. A membrana celular das bactérias contém
um quelante proprio que ajuda na selecdo de ions que a atravessardo ou ndo. O HMP por ser
um quelante, compete com os quelantes naturais da membrana pela ligacdo dos ions e
consegue remover seletivamente calcio, magnésio e outros ions tanto da membrana quanto da
parade celular ou citoplasma (PRAKASH, 2000).

A parede celular de quase todas as bactérias Gram- positivas (no caso deste estudo
todas sdo) consiste em uma espessa camada de pepetidoglicano e grandes quantidades de acido
teicoico. Esses polimeros tem a capacidade de adquirir forte ligacdo com ions metélicos e sao
responsaveis por manter, na superficie, uma alta concentracdo de cétions bivalentes como
(Ca?*, Mg?*, Fe**). Como dito anteriormente, os fosfatos possuem alta capacidade de remover
ions da membrana. No caso das bactérias Gram-negativas, seu sistema de ligacdo e transporte
de ions metalicos até a superficie ocorre de forma mais organizada e eficiente, onde os fosfatos
ndo conseguem “roubar” ions tdo facilmente dessas bactérias, fazendo com que os mesmos
ndo sejam tdo efetivos na inibicdo quanto para o caso de bactérias Gram-positivas
(PRAKASH, 2000).

Para a bactéria L. casei houve crescimento de halo de inibi¢cdo no grupo sem HMP,
causado pela presenca do hidréxido de célcio, como foi observado no estudo realizado por
Taylor et al., (1989). Por outro lado, esse mesmo grupo, ndo apresentou halo de inibicéo para
o fungo diploide C. albicans. Estudos revelam que o as espécies de Candida, principalmente
a C. albicans encontradas no ambiente bucal s&o altamente resistentes ao hidroxido de célcio
(WALTIMO et al., 1999).

Estudos sobre a atividade antimicrobiana de cimentos comerciais contra a bactéria
Streptococcus mutans em testes de difusdo em &gar, que poderiam ser usados para fim de
comparacdo, foram encontrados apenas resultados para os cimentos AH Plus: 15,0 mm
(LEONARDO et al., 2000), 9,8 mm (GJORGIEVSKA et al., 2013), 14 mm (LAI et al., 2001)
e para 0 MTA-Fillapex: 13 mm (LEONARDO et al., 2000), 11 mm (QUEIROZ et al., 2009)
e 20 mm (LAl et al., 2001). Em comparacéo, pode-se ver que o CE mostrou-se ser mais eficaz

contra esta bactéria.

Ja para as bactérias Actinomyces israelli e lactobacillus casei ndo foram encontrados

muitos estudos sobre a atividade antimicrobiana em testes de difusdo em agar dos cimentos



comerciais que estdo sendo usados para fins de comparacéo neste trabalho. Apenas foi obtido
um resultado para o Sealapex para a A, israelli: 6,0 mm (SIQUEIRA e GONCALVES, 1996)
e para 0 AH Plus para L. casei: 9,0 mm (GJORGIEVSKA et al., 2013). Comparando 0s
valores reportados com o0s obtidos para o cimento experimental, 18,02 mm para a A. israelli e
21,69 mm para a L. casei, observa-se que o CE apresentou melhor resultado contra ambas

bactérias.

Para o fungo Candida albicans, foi encontrado estudos de atividade antimicrobiana
em difusdo em agar apenas para os cimentos AH Plus e Sealapex. Para o cimento AH Plus
obteve-se 0s seguintes resultados: 10 mm (MIYAGAK et al.,, 2006) e 16 mm
(RAMACHANDRA et al., 2016). Ja para cimento Sealapex obteve-se 0s seguintes resultados:
10 mm (MIYAGAK et al., 2006), 10 mm (RAMACHANDRA et al., 2016) e 13 mm (SIPERT
et al., 2005). Comparando os resultados obtidos nos estudos com o do CE (18,6 mm), pode-
se ver que o cimento deste estudo apresenta valores maiores que ambos 0s cimentos. O

mecanismo de inibi¢do deste fungo ainda é desconhecido para todos o0s cimentos.

O surgimento de halo de inibi¢do no grupo contendo HMP para o fungo C. albicans,
pouco se entende, pois na literatura ndo ha estudos que comprovem a agdo antifungica do
HMP em relacdo a Candida albicans. Contudo, ha um estudo que reporta o tratamento de
cerejas com fosfatos com o intuito de prolongar seu tempo de conservacao e preservacdo aos
fungos Penicillium expansum, Rhizopus nigricans e Botrytis sp (POST et al., 1968). No
estudo, o HMP se mostrou eficiente no prolongamento do tempo de conservacdo da cereja e
inibicdo dos trés fungos. Porém, somente com a imersdo das cerejas em uma concentracdo
mais elevada de HMP, (5 e 10%). O autor do estudo indica que, inicialmente, os esporos dos
fungos sdo impedidos e, com o passar dos dias, alguns germinam e dao inicio ao
desenvolvimento micelial. Segundo os autores, 0s mecanismos de acdo dos fosfatos contra 0s
fungos sdo desconhecidos, porém podem envolver a quelacao de ions metalicos vitais para 0s
fungos e, o crescimento do organismo ap6s um tempo pode envolver a degradacdo dos

polifosfatos pelas células resistentes atraves da acéo de fosfatase.



5.5  Microscopia eletrénica de Varredura (MEV)

A Figura 26 apresenta imagens obtidas de uma amostra do cimento experimental, com
ampliacdo de 150x (a), 1.000x (b), 5.000x (c) e 10.000x(d). As imagens foram obtidas do
interior da amostra, ou seja, da regido da espessura. Para tanto, a amostra foi fraturada em
duas partes. E possivel, com ampliacdo de 150x, a presenca de poros. Os poros maiores
possuem um tamanho médio de 91,67 um e as menores de 16,67 um. Nas imagens obtidas
com 5.000x e 10.000x é possivel ver a formacdo de pequenos aglomerados de dimensdes
menores do que 1 microm. Uma analise mais aprofundada depende de anélise por

espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

(© (d)

Figura 26: imagens de amostra do cimento experimental obtidas com ampliacdo de (a) 150x; (b) 1.000x; (c)
5.000x e (d) 10.000x.



5.6  Espectroscopia na regiao do infravermelho (FTIR)

A Figura 27 mostra os espectros infravermelho obtidos dos componentes e do cimento
experimental. Do espectro do CE podemos observar picos de absor¢cdo em 528, 728, 900,
1103, 1276, 1675, 2854, 2925, 3168 e 3619 cm™. A Tabela 5 apresenta as sugestdes de
atribuicbes a cada uma destas absorcdes. A absor¢do em 528 cm™ aparece tanto no clinquer
como no HMP. No clinquer, esta banda é atribuida a vibracéo de deformacao angular do Si-O
fora do plano (GOVINDARAJAN, 2011). Contudo, essa banda é muito intensa no HMP e na
composic¢do do cimento a quantidade de HMP é 14 vezes mais do que clinquer. A banda em
900 cm* aparece no clinquer em 921 cm, atribuida a vibragio estiramento assimétrico Si—-O
no silicato tricalcio e/ou silicato dicéalcio [Govindarajan 2011], e no HMP em 887 cm™. Em
ambos materiais esta banda € intensa. Esta banda de absorcéo também aparece no hidréxido
de calcio, porém sua intensidade é baixa comparada aos dois outros componentes. Aqui
atribuimos esta absor¢do também ao HMP devido o cimento ter muito mais HMP que clinquer.
A absorgdo em 1103 cm™ aparece tanto no HMP como no clinquer, sendo neste Gltimo
atribuida ao estiramento do grupo SO+> (GOVINDARAJAN, 2011; TREZZA, 2007 e
YLMEN, 2009). Da mesma forma, atribuimos aqui a0 HMP pela sua maior quantidade na

composicao do cimento.

Tabela 5: atribuigdes das absor¢des encontradas nos espectros

AE)Csr(:]r_%)ao Modo vibracional sugerido Referéncia
528 Deformag&o angular assimétrica O—P—O | LU etal., 2019
728 Estiramento simétrico em P—-O-P MARZOUK et al., 2017
900 Estiramento assimétrico em P—O—P LUetal., 2019
1103 Estiramento assimétrico do grupo | LUetal., 2019 e FROST et
terminal PO3 al., 2013
. S LU e al, 2019 e
1276 Estiramento assimétrico da P=0O MARZOUKet al., 2017
~ WAGHMARE et al., 2017 e
1675 Deformacdo angular do grupo Zr-OH SU etal. 2013
2854 Esti to C—H GNANAMOORTHI et al.,
2025 stiramento & 2015 e TAHER] et al., 2015
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Figura 27: espectros infravermelho dos componentes e do cimento experimental a base de hexametafosfato de

sédio



Foi realizado o estudo espectroscépico FTIR do cimento experimental, a fim de

caracterizar este material apds tomar presa.

5.7  Liberacéo de ions

Com o estudo de liberacdo de ions pode-se obter para as amostras valores de pH,
condutividade e concentracdo de ions calcio. Eles estdo dispostos na Tabela 6. Os valores
mostrados sdo os valores médios das dez amostras para cada tempo e seu respectivo desvio

padrdo. Os valores para Oh sdo referentes a 4gua deioniza antes de receber as amostras.

Tabela 6: valores médios de pH, condutividade e concentracéo de ions calcio para o

cimento experimental

Tempo (h) pH Condutividade (uS/cm) lons célcio (ppm)
0 6,0 6,88 -0,50
24 7,43+ 0,16% 305,6+ 67,16 4,58+ 1,15
48 7,03+ 0,16° 75,53+ 52,45° 2,16+ 1,41°
72 6,87+ 0,12°¢ 51,39+ 31,77°¢ 1,51+ 1,21P¢
96 6,72+ 0,17° 26,66+ 26,81°¢ 0,75+ 1,12°¢
120 6,71+ 0,13 18,48+ 11,73° 0,38+ 0,68°¢

*Letras distintas mostram diferenca estatistica entre si pelo teste Tukey a 95% de probabilidade

A liberagdo dos ions hidroxila (OH) e dos ions calcio (Ca?") presentes nos
componentes hidréxido de calcio e clinquer que ajudam a compor o cimento experimental,
sdo de suma importancia para conferir propriedades de poder antimicrobiano e reparacéo

0ssea ao material.

Os ions hidroxila alcalinizam o meio, elevando o pH bucal e tornando o ambiente
inabitavel para microrganismos, agindo assim como um agente antimicrobiano. Na Tabela 6
pode-se observar que, nas primeiras 24 horas, houve um aumento significativo do pH,
passando de 6,0 para 7,43, indicando que o material libera grande quantidade de ions OH".

Verificou-se também diferenca estatistica entre 24 e 48 horas. Apos 24 h, observa-se um



comportamento de diminui¢do da capacidade do material liberar ions OH~ e manteve-se

constante a partir de 72 horas.

Se compararmos os valores de pH do cimento experimental com os valores do AH
Plus presentes em um estudo realizado por Candeiro et al., 2012, pode-se perceber que nas
primeiras 24 horas o valor do pH para o AH Plus (7,53) foi bem préximo do valor do CE
(7,43), indicando que houve grande liberacdo de ions OH™ nas primeiras horas. J& com 72
horas o valor do pH (7,42) para o AH Plus foi superior ao do CE (6,87). Pode-se comparar
os resultados deste estudo com o de Candeiro et al. (2012) apenas até 72 horas. Por outro lado,
se compararmos com o trabalho de SILVA et al., 2013, os resultados obtidos nos tempos de
24, 48 e 72 h sdo muito semelhantes aos obtidos com o CE, com uma diferenca que o CE

liberou um pouco mais ions OH-, 7,43+0,16 versus 7,08+0,21.

Em relacdo ao cimento comercial Sealepex, estudado por ELDENIZ et al, 2007 que
avaliou o pH em até 28 dias, 0 comportamento € um pouco diferente visto que as solucgdes
aquosas nao foram trocadas. De qualquer forma, observa-se que, nas primeiras 24 horas, a
solugdo aquosa atingiu um pH de aproximado de 8,30, valor um pouco superior alcangado
pelo CE (7,43).

Para o cimento MTA-Fillapex, o estudo de Silva et al., 2013 mostrou que este cimento
a base de silicato de célcio apresentou nas primeiras 24 horas um valor de pH de 9,34+0,32,
valor 25% superior aquele alcancado pelo CE. O comportamento foi 0 mesmo, nas primeiras
24 h uma liberacdo mais alta, com tendéncia de diminuicdo nos tempos de 48 e 72 h. Esta
capacidade superior deve ser devido o fato do componente principal do MTA-Fillapex ser o
cimento Portland que produz hidréxido de célcio na sua hidratacdo. Contudo, um estudo de
liberacdo de ions somente dos constituintes do CE daria maior subsidios para entendimento

da diferenca observada.

Pode-se comparar os valores de concentragdo de ions calcio com o cimento comercial
AH Plus realizado no estudo de Candeiro et al., 2012. Nas primeiras 24 horas, o cimento
liberou uma concentragdo de ions célcio de 0,182 ppm. O CE libera nas primeiras 24 h (4,58
ppm), valor superior a 20 vezes mais. Apds 72 horas, o CE libera 25 vezes superior que o AH
Plus. Assim, podemos concluir que o CE tem um poder muito superior para induzir a formagéo

de tecido mineralizado, quando comparado com o cimento AH Plus.



Ja para o cimento Sealapex, 0 estudo de Eldeniz et al., 2007 mostrou que nas primeiras
24 horas o cimento liberou uma concentracdo de ions célcio de ~23 ppm, quase 5 vezes mais
que o CE. Nos demais tempos estudados ndo permite uma comparagao Vvisto que 0s autores
ndo trocaram a solucdo em intervalos de 24 h. A alta liberacdo pode ser explicada pelo fato

que o cimento comercia Sealapex ser constituido basicamente de hidroxido de calcio.

Ja para o cimento comercial MTA-Fillapex ndo foram encontrados estudos sobre
liberacdo de ions.

As medidas de pH, liberacdo de ions célcio e condutividade é de suma importancia,
pois 0 aumento do pH contribui efetivamente para a acdo antimicrobiana do cimento. Ja a
liberacdo de ions célcio esté relacionada a formacdo de tecido mineralizado. N&o se pode
afirmar que os ions liberados irdo contribuir efetivamente para a formagéo de tecido dsseo,
pois no ambiente bucal eles poderiam reagir com outras moléculas ou ions. Entretanto,
somente apos estudos bioldgicos serad possivel avaliar a capacidade efetiva do CE induzir a

formacéo de tecido mineralizado.

5.8 Selabilidade

A Tabela 7 mostra os valores obtidos para a filtracdo de fluido pelo CE, que mede a

selabilidade do material, incluindo a média e desvio padréo.

Tabela 7: valores de infiltracdo com sua respectiva média e desvio padrdo para o cimento
experimental

Amostra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Média DP

Filtracao
(10

uLicmH,0.miny 200 971 533 520 739 930 479 574 574 647 189

A comparacéo dos valores obtidos para a selabilidade do CE torna-se dificil visto que
as condicbes de medidas tem que ser a mesma. Na Literatura, existem trés trabalhos que
reportam valores de selabilidade para os cimentos comerciais AH Plus, Selapex e MTA-
Fillapex, reportados por SAGSEN et al, 2006 (AH Plus e Selapex), COBANKARA et al.,
2006 (AH Plus e Selapex) e BIDAR et al., 2014 (MTA-Fillapex). Todos os trés obturaram 0s

canais com os cimentos associado com a gutta-percha, diferente da forma como foi feito aqui.



Sagsen et al. reportam valores de (3,25+0,31) 10* e (4,76+2,01) 10* pL.cmH20.min"
! para os cimentos AH Plus e Sealapex, respectivamente. Cobankara et al., 2016, obtiveram
valores de (11,2+3,1) 10* e (4,1+2) 10 pL.cmH20.min para os cimentos AH Plus e
Sealapex, respectivamente. Observa-se uma diferenca significativa nos valores obtidos para o
cimento AH Plus, visto que as condi¢es de medida sdo muito semelhantes. Ja Bidar et al.,
2014, reportou um valor de selabilidade do cimento MTA-Fillapex de (34,3+17,5) 10*
uL.cmH20.min. Visto que o autor utilizou a mesma pressdo durante o teste, demonstra que
o CE, sem uso da gutta-percha, mostrou uma capacidade de selamento muito superior ao
MTA-Fillapex. Em relacdo aos outros dois cimentos tudo indica que eles possuem uma
capacidade maior de selamento, contudo, as condicOes utilizadas na obturagdo e na pressao
usada dificulta a comparacdo. O uso da gutta-percha contribui muito para o preenchimento do

canal o que contribui para melhor resultado de selamento.



6 CONCLUSOES

Neste trabalho foram investigadas as propriedades tempo de presa, radiopacidade,
variacdo dimensional, poder antimicrobiano, liberagdo de ions e selabilidade do cimento
experimental a base de hexametafosfato de sddio.

O resultado obtido para o tempo de presa foi de (367+4,47) min. Em comparacao aos
cimentos obturadores comerciais mais utilizados, este apresenta um tempo maior que do

MTA-Fillapex e Sealapex e menor que o AH Plus.

A radiopacidade apresentou um valor (3,20+0,08) mmAl, valor esse menor que os trés
cimentos comerciais mais utilizados. Observou-se também que o radiopacificador 6xido de

zirconia é a espécie que contribui efetivamente para conferir radiopacidade a este material.

A variacgdo dimensional apresentou um valor de 0,49% de contragdo. Comparando este
valor com os dos cimentos comerciais apresentados, verifica-se que o CE é o Unico que

apresenta valor estipulado pela norma.

Em relacdo a atividade antimicrobiana do cimento experimental, ele se mostrou
estatisticamente efetivo contra todos os tipos de microrganismos testados, com exce¢do da
bactéria E. faecalis. Ja o grupo controle, onde ndo havia a presenca do hexametafosfato de
sodio, houve inibicdo apenas para o microrganismo L. casei. Com isso pode-se concluir que

o0 HMP apresenta efetivo controle de microrganismos presentes no trato bucal.

As imagens feitas no microscopia eletronico de varredura mostraram que o material
apresenta poros que variam de 16,67 a 91,67 microns. Porém, para se obter informacdes

efetivas sobre 0 mesmo, uma analise de energia dispersiva (EDS) é recomendada.

Os espectros infravermelho mostram que ndo houve qualquer reacdo entre 0s
componentes do cimento experimental. As absor¢Oes observadas nele sdo oriundas dos
constituintes da composicéo do CE.

A analise de liberacao de ions mostrou que nas primeiras 24 horas houve uma liberagao
significativa de ions hidroxila e de ions célcio, o que elevou o pH e concentragdo de ions
calcio na solugéo. As medidas de condutividade comprovaram que o calcio liberado estava na

formaibnica. Com o passar das horas, essa liberacao foi decaindo, com tendéncia de se manter



constante apds 72 h. Com esses resultados pode-se concluir que o CE possui capacidade

antimicrobiana e para promover a formacéao de tecido mineralizado.

O estudo de selabilidade mostrou que o CE apresenta uma boa selabilidade quando

comparado com o MTA-Fillapex, mesmo néo utilizando a guta-percha na obturacdo do canal.

No geral, os resultados obtidos mostram que o cimento experimental possui vantagens
para possivel uso como cimento obturador. Contudo, a realizacéo de estudos posteriores é de
suma importancia para avaliar se ele realmente atenderia as necessidades clinicas de um

cimento obturador.
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