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“Ando devagar porque ja tive pressa, E levo esse sorriso, porque ja
chorei de mais, Hoje me sinto mais forte, mais feliz quem sabe, So
levo a certeza de que muito pouco eu sei, ou Nada sei, conhecer as
manhas e as manhas, O sabor das massas e das magis. E preciso
amor pra puder pulsar, é preciso paz pra poder sorrir, é preciso a
chuva para florir.

Penso que cumprir a vida, seja simplesmente compreender a
marcha, ir tocando em frente, como um velho boiadeiro, levando a
boiada eu vou tocando os dias pela longa estrada, eu vou, Estrada
eu sou, conhecer as manhas e as manhas, O sabor das massas e
das magas. E preciso amor pra puder pulsar, é preciso paz Pra
poder sorrir, é preciso a chuva para florir Todo mundo ama um dia,
todo mundo chora, Um dia a gente chega, no outro vai embora,
cada um de nos compoe a sua historia, cada ser em si carrega o
dom de ser capaz, e ser feliz, conhecer as manhas e as manhas, O
sabor das massas e das magas. E preciso amor pra puder pulsar, é
preciso paz Pra poder sorrir, é preciso a chuva para florir Ando
devagar porque ja tive pressa, E levo esse sorriso, porque ja chorei
de mais. Cada um de nos compode a sua historia, cada ser em si
Carrega o dom de ser capaz, e ser feliz”

(Almir Sater/ Renato Teixeira)
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Costa BC. Andlise de cimentos a base de silicato de calcio associado a
diferentes radiopacificadores [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia de Araraquara, UNESP; 2016.

Resumo

O MTA e cimento Portland (PC) sao cimentos de silicato de célcio. O 6xido de
bismuto presente na MTA pode afetar as propriedades fisico-quimicas e
biolégicas do material. Novos radiopacificadores como 6xido de itérbio (Yb,Os3)
e o tungstato de célcio (CawWwO,) podem melhorar propriedades do
material. No capitulo 1, foram realizadas avalicdes de propriedades fisico-
guimicas, citotoxicidade e potencial bioativo do MTA Angelus (MTA), cimento
de silicato de calcio (CSC) e CSC com 30% de 6xido de Itérbio (CSC/Yb,03). O
tempo de presa inicial e final foi avaliado com agulhas Gilmore. A resisténcia a
compresséo foi analisada em maquina de ensaios mecanicos. A radiopacidade
foi verificada com radiografias dos materiais e escala de aluminio. O teste de
solubilidade e escoamento foram realizados de acordo com ISO 6876/2002. Os
dados foram submetidos ao teste ANOVA e Tukey (5% de significancia). A
viabilidade celular foi avaliada por meio do ensaio MTT e corante Vermelho
Neutro, enquanto o potencial de mineralizacdo por meio da atividade de
fosfatase alcalina e vermelho de Alizarina. Os dados foram submetidos aos
testes Anova e Tukey e Bonferroni (5% de significancia). O potencial bioativo
foi avaliado em microcopia eletronica de varredura.

No capitulo 2, materiais a base de silicato tricalcico (TSC) associado
ao tungstato de céalcio (CaWO4) e Yb,0O; foram avaliados em
comparacao ao MTA (Angelus, Londrina, Brasil) e ao TSC. O tempo
de presa inicial e final foi avaliado com agulhas Gilmore. A solubilidade foi
analisada apés imersdo em agua destilada. A radiopacidade foi
avaliada por meio de radiografias dos materiais com escala de
aluminio. O tempo de presa foi mensurado por agulhas de Gilmore.
O pH foi avaliado por peagametro digital. A bioatividade foi

avaliada por Microscopia Eletronica de Varredura ap0s imersao em



PBS. A alteracdo volumétrica (em mm?) foi avaliada em cavidades
preenchidas com o0s materiais experimentais e escaneadas em
Micro-CT (SkyScan 1176, Bruker, Kontich, Bélgica) apos 7 e 30
dias de imersdo em agua destilada. Os dados foram submetidos a
andlise de variancia e teste de Tukey, com 5% de significancia.
Conclui-se que o Yb,0O3associado ao cimento de silicato de célcio promove
radiopacidade adequada é citocompativel e apresenta potencial bioativo. Além
disso, a associacdo do cimento de silicato tricalcico ao CaWO,4 e ao
Yb,O3 promove radiopacidade, solubilidade, capacidade de
alcalinizacdo e baixa alteracdo dimensional, sugerindo seu uso como

radiopacificador de materiais a base de silicato de calcio.

Palavras-chave: Materiais dentarios. Propriedades fisicas e quimicas. Cimento

de silicato.



Costa BC. Analysis of calcium silicate cement based associated with different
radiopacifiers [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia de
Araraquara, UNESP; 2016.

Abstract

The MTA and Portland cement (PC) are calcium silicate cements. Bismuth
oxide in the MTA composition may affect physicochemical and biological
properties. The ytterbium oxide (Yb,O3) and calcium tungstate CawO4 amy
improve the performance of the material. In Chapter 1, it were evaluated some
physicochemical properties, bioactive potential and cytotoxicity of MTA Angelus
(MTA), calcium silicate cement (CSC) CSC and 30% ytterbium oxide (CSC /
Yb,03). The setting time initial and final was evaluated with Gilmore needles.
Compressive strength was analyzed on a mechanical testing machine. The
radiopacity was observed with X-rays of the materials and aluminum scale.
solubility and flow tests were conducted based on ISO 6876/2002. The data
were submitted to ANOVA and Tukey test (5% significance). Cell viability was
assessed by MTT assay and Neutral Red dye, while the mineralization potential
were avaluated by alkaline phosphatase activity and alizarin red. The data were
submitted to tests One and Two Way ANOVA and Tukey and Bonferroni (5%
significance). The bioactive potential was evaluated in scanning electron
microscopy. In chapter 2, tricalcium silicate based (TSC) associated with
calcium tungstate (CaWwO,) and Yb,O3; were evaluated in comparison to the
MTA (Angelus, Londrina, Brazil) and pure TSC. The setting time initial and final
was evaluated with Gilmore needles. Solubility was assessed after immersion in
distilled water. The radiopacity was assessed by radiographs of materials with
aluminum scale. The pH was measured by digital pH meter. The bioactivity was
assessed by scanning electron microscopy after immersion in PBS. The
volumetric change (in mm?®) was evaluated in cavities filled with experimental
materials and scanned in Micro-CT (SkyScan 1176, Bruker, Kontich, Belgium)
after 7 and 30 days of immersion in distilled water. The data were submitted to
ANOVA and Tukey's test at 5% significance. We concluded that Yb,O3



combined with calcium silicate cement provides adequate radiopacity is
citocompativel and presents bioactive potential. Furthermore, the combination
of tricalcium silicate cement to CawO, and Yb,O3; promotes radiopacity,
solubility, alkalinizing ability and low dimensional change suggesting its use as

radiopacifier calcium silicate based materials.

Keywords: Dental materials. Physical and chemical properties. Silicate cement.
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1 INTRODUCAO

O Mineral Trioxido Agregado (MTA) é um cimento de silicato de calcio
indicado para tratamento de perfuracbes (Juarez Broon et al.?®, 2006),
pulpotomia (Bortoluzzi et al.?, 2009), capeamento pulpar direto (Nair et al.*,
2009), rizogénese incompleta (de Lima et al.**, 2007; Orosco et al.*®, 2010) e
apicificacdes (Floratos et al.’®, 2013), sendo composto por cimento Portland
(CP) associado ao radiopacificador éxido de bismuto (Hwang et al.?’, 2009).

Considerando-se que o principal componente do MTA é o CP, varios
estudos tém demonstrado que as propriedades fisico-quimicas, mecanicas e
biologicas destes materiais sdo semelhantes. Assim, MTA e CP s&@o cimentos
de silicato de célcio (CSC) com propriedades semelhantes (Holland et al.?*,
2001; Islam et al.?®, 2006; Saidon et al.*®, 2003).

O silicato tricélcico (53,1%), silicato dicélcico (22,5%), 6xido de bismuto
Bi»O3 (21,6%) e tracos de sulfato de célcio sdo os principais componentes do
MTA (Gandolfi et al.'”, 2010; Saidon et al.*®, 2003). Desta forma, cimentos a
base de silicato tricalcico sdo propostos como materiais alternativos ao MTA
(Camilleri et al.®, 2013; Grech et al.?*, 2013) uma vez que o silicato tricalcico é
responsavel pela bioatividade do material (Camilleriet al.®, 2013). Apés a
reacdo com agua, ocorre a hidratacdo do silicato tricélcico e,
consequentemente a formacéao do silicato de calcio hidratado e do hidroxido de
célcio (Camilleri et al.’, 2011).

O mecanismo de acao bioldgica para o MTA, CP e hidréxido de calcio foi
semelhante em tecido subcutaneo de ratos (Holland et al.?*, 2001). A
citotoxicidade in vitro e biocompatiblidade in vivo também sdo semelhante para
MTA e CP (Saidon et al.*®, 2003). Propriedades fisicas e mecanicas do MTA e
CP apresentam semelhanca, exceto para a radiopacidade, onde o CP
apresenta resultados inferiores (Islam et al.?®, 2006)

A radiopacidade € uma propriedade essencial de um material
retrobturador. A radiopacidade do MTA corresponde a 7,17 mm de aluminio
(Torabinejad et al.*?, 1995). O CP contendo 20% de Bi,Os; apresenta
radiopacidade aceitavel (Kim et al.*°, 2008). Porém a presenca de Bi,O3 no
MTA reduz a liberagé@o de hidroxido de célcio, aumenta a solubilidade e causa

deterioracéo na estabilidade dimensional do material (Cutajar et al.*?, 2011).
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Além disso, menor viabilidade celular foi demonstrada para a associacdo do
CSC ao Bi,0O3 em relagdo ao oxido de zircénio e tungstato de calcio (Gomes
Cornelio et al.'®, 2011). Desta forma, novos radiopacificadores tém sido
propostos como alternativa ao Bi,Os.

O Bi,03 presente no MTA, pode ser substituido por varias concentracdes
de éxido de zirconio (ZrO,) no CP (Camilleri et al.”, 2011). Essa combinagéo na
proporcao de 30% deste radiopacificador demonstra radiopacidade, resisténcia
a compresséao, tempo de presa, absorcdo de agua e solubilidade similar ao
ProRoot MTA (Cutajar et al.*?, 2011). A associacdo CP + 30 % de Bi,Oz e 0
MTA branco apresentaram radiopacidade (5,88 e 5,72 mm de Al
respectivamente), seguido por CP + 6xido de zircénio ZrO, (3,87 mm de Al) e
CP + iodoférmio (3,50 mm de Al) (Bortoluzzi et al.*, 2009).

O Itérbio (Yb) € um elemento macio, maleavel e bastante ductil que exibe
um brilho prateado e reage lentamente com a agua. O Yb nanoparticulado em
solucdo de NaYbF,4, usado como contraste em tomografias computadorizadas,
demonstrando baixa citotoxidade, além de ser, facilmente, excretado sem
remanescentes detectaveis nos corpos de animais (Xing et al.**, 2012).

O trifluoreto de itérbio (YbF3) foi incorporado ao cimento ionbmero de
vidro (CIV) e demonstrou um aumento de 1% para 2% na dureza superficial do
material, além da reducéo do tempo de presa e do tempo de trabalho (Prentice
et al.*®, 2006). Em outro estudo a radiopacidade do YbF; foi comparada ao
diéxido de titanio, quartzo, zircdnia, Bi,Os, sulfato de béario, demosntrando que
pelo menos 30% de YbF; foram suficientes para se conseguir uma
radiopacidade satisfatoria, sem alterar as propriedades do cimento
experimental (Collares et al.'°, 2010).

Tungstato de célcio (CawQ,) tém sido empregado como radiopacificador
em cimentos para uso na Endodontia. Recentemente, esse composto foi
incorporado ao cimento MTA HP (Angelus, Londrina, Brasil). O MTA HP, em
lancamento pela Angelus (Brasil). O material apresenta as mesmas indicagdes
que o cimento MTA. (Silva et al.*°, 2016; Camilleri et al.?, 2013)

Em recente estudo, foi demonstrado que um cimento a base de silicato
de calcio o associado ao radiopacificador CaWO, apresenta propriedades
fisico-quimicos semelhantes ao MTA Angelus, como tempo de presa, baixa
solubilidade, pH alcalino e ainda libera ions célcio (Bosso-Martelo et al.?, 2016).
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Além disso, essa associacdo apresenta potencial bioativo e composicao
semelhante ao MTA Angelus (Collares et al.'°, 2010).

O potencial bioativo dos CSC tem sido demonstrado. Apds imersédo de
dois cimentos a base de silicato de célcio e o ProRoot MTA branco em PBS,
precipitados de cristais de apatita na interface material-dentina foram
observados aumentando de acordo com o tempo de imerséo. (Shokouhinejad
et al.*, 2012).

A estrutura e composicao quimica do precipitado formado apos a imersao
do ProRoot MTA branco é formada de carbonato de calcio e hidroxido de célcio
quando imerso em agua destilada e de fosfato de calcio quando imerso em
PBS (Han et al.?®, 2010). Alguns autores observaram que o MTA em contato
com solucdes de fosfato, resultava na formacéo de cristais de apatita (Martin et
al.*?, 2007; Reyes-Carmona et al.*’, 2009). Os fons de célcio liberado pelo MTA
reagem com o fosfato do PBS, resultando na formacg&o de hidroxiapatita ou
apatita carbonada (Bozeman et al.®, 2006; Gandolfiet al.'”, 2010). Os cimentos
a base de silicato de calcio sdo descritos como materiais bioativos, estaveis e
capazes de promover formac&o de cristais de hidroxiapatita (Han et al.>, 2010)

A microtomografia computadorizada (micro CT) representa um importante
meio de para avaliagdo de propriedades de materiais, apresentando
caracteristicas ndo destrutiva e tridimensional. Este método tem sido usado
para analise de diversas propriedades, como alteracdes volumétricas de
materias, presenca de falhas em obturacdes, forma e limpeza do canal
radicular, entre outras (Hammad et al.?, 2009; Metzger et al.**, 2010; Somma
et al.**, 2011). A alta resolucdo proporcionada pela microtomografia pode ser
usada para analise de materiais e técnicas em endodontia, aperfeicoando a
avaliacdo de materiais (De-Deus'®, 2012).

Dentre algumas propriedades, a solubilidade apresentada pelo material
retrobturador deve seguir normas da American National Standar Institut /
American Dental Association,/ American Dental Association (ANSI/ADA) sendo
inferior a 3% (ANSI/ADA Specification no. 57*, 2000; Hungaro Duarte et al.?®,
2012).

A microtomografia computadorizada tem sido proposta para analise da
solubilidade de forma alternativa, o uso da por meio da quantificagdo da
alteracdo volumétrica (Cavenago et al.?, 2014).
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Novos radiopacificadores como Oxido de itérbio (Yb,Os) e tungstato de
calcio (CawO,) podem ser associados aos cimentos de silicato de célcio e ao
silicato de tricélcico. Propriedades fisico-quimicas e bioldgicas destas novas
associacfes devem ser avaliadas visando o desenvolvimento de uma novas

propostas de biomateriais.
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6 CONCLUSAO

O Yb,O3; associado ao cimento de silicato de célcio apresenta
propriedades fisico-quimicas adequadas, € citocompativel e demonstra
potencial bioativo, sugerindo seu uso como radiopacificador de materiais a

base de silicato de calcio.

Os TSC associados aos radiopacificadores tungstato de
calcio e 6xido de itérbio apresentam radiopacidade, solubilidade e
escoamento adequados, capacidade de alcalinizagcdo e

estabilidade volumétrica.
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