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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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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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