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Torres FFE. Desenvolvimento de novas metodologias utilizando Micro-CT para
avaliacdo de propriedades fisico-quimicas de materiais reparadores e cimentos
endodénticos [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2020.

RESUMO

Este estudo avaliou novas propostas e parametros necessarios para analise fisico-
quimica de materiais empregando micro-CT. Os materiais utilizados nos subprojetos
1, 2, 3 e 5 foram: AH Plus, Fill Canal e Sealapex; Biodentine, IRM e MTA. Foram
aplicados os testes estatisticos ANOVA/Tukey e teste T (0=.05). Subprojeto 1-
avaliou por micro-CT o efeito do tempo de imersdo em agua destilada (7 e 30 dias)
na alteragdo volumétrica de cimentos endodonticos inseridos em cavidades
simuladas em moldes de resina. Todos os cimentos obturadores apresentaram
diferenca na porcentagem de alteracdo volumétrica de 7 para 30 dias de imers&o.
Conclui-se que peridos maiores de imersdao podem influenciar as alteracbes
volumétricas de materiais. Subprojeto 2- avaliou a influéncia do tamanho de corpos
de prova (espessura de 1,50 mm e didmetros internos de 6,30, 7,75 e 9,00 mm) na
alteracdo volumétrica de materiais apds imersdo em agua. Sealapex e Biodentine
apresentaram a maior perda de volume. O tamanho das amostras nao afetou a
porcentagem de alteragdo volumétrica dos materiais. Subprojeto 3- avaliou
escoamento e preenchimento volumétrico dos materiais usando diferentes modelos
de teste. Biodentine apresentou menor escoamento e melhor preenchimento que
IRM quando avaliado no modelo com maior altura, enquanto MTA apresentou o
maior escoamento neste modelo. Ndo houve diferenca no escoamento e
preenchimento proporcionados pelos cimentos obturadores nos diferentes modelos
e metodologias. Conclui-se que canaletas com maior altura e materiais com maior
escoamento proporcionam menor capacidade de preenchimento para cimentos
retrobturadores, enquanto que para os cimentos obturadores ndao houve influéncia
dos modelos. Subprojeto 4- avaliou o efeito da imersdo em agua destilada e PBS
na solubilidade e alteragdo volumétrica de cimentos endoddnticos a base de silicato
de calcio (TotalFill BC Sealer, Sealer Plus BC e Bio-C Sealer), em comparag¢ao ao
AH Plus. Os cimentos de silicato de calcio apresentaram maior solubilidade e
alteracdo volumétrica quando imersos em agua destilada, mostrando maiores
valores que AH Plus. Subprojeto 5- avaliou MTA, IRM e Biodentine, apos
preenchimento de retrocavidades em pré-molares superiores. 5A- Foram avaliados
estabilidade volumétrica e morfolégica, porosidade e vazios na interface
material/dentina antes e apds imersdo em PBS. Todos os materiais apresentaram
estabilidade volumétrica. Biodentine apresentou redugcéo dimensional e aumento na
porosidade e espessura de vazios apos a imersido. Conclui-se que MTA apresentou
estabilidade dimensional e volumétrica, apesar de maior porosidade que Biodentine.
IRM apresentou estabilidade apds imersdo. 5B- Avaliou o impacto do tamanho do
voxel (5, 10 e 20 ym) na avaliagdo por micro-CT da interface material/dentina e
espessura dos cimentos, além da aplicacdo de diferentes softwares na analise do
volume e porosidade dos materiais nos tamanhos de voxel citados. Foram
observados aumento de volume e espessura, além de reducdo na porosidade e
vazios na interface quando os materiais foram avaliados a 20 pm. Quando
comparados os softwares, Biodentine mostrou diferencas para avaliagao de volume
e porosidade em todos os tamanhos de voxel. Conclui-se que maiores resolugdes e



radiopacidade dos materiais aumentaram a similaridade entre os softwares e a
confiabilidade dos resultados.

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



Torres FFE. Development of new methodologies using Micro-CT to evaluate
physicochemical properties of reparative materials and root canal sealers [tese de
doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2020.

ABSTRACT

This study evaluated new proposals and the necessary parameters for
physicochemical analysis of materials using micro-CT. The materials used in
subprojects 1, 2, 3 and 5 were: AH Plus, Fill Canal and Sealapex; Biodentine, IRM
and MTA. The ANOVA/Tukey and T tests (a = .05) were applied. Subproject 1-
evaluated by micro-CT the effect of immersion time in distilled water (7 and 30 days)
on the volumetric change of endodontic materials inserted in simulated cavities in
resin molds. All root canal sealers showed a difference in the percentage of
volumetric change from 7 to 30 days of immersion. It is concluded that longer
immersion periods can influence the volumetric changes of materials. Subproject 2-
evaluated the influence of the size of specimens (thickness of 1.50 mm and internal
diameters of 6.30, 7.75 and 9, 00 mm) in the volumetric change of materials after
immersion in water. Sealapex and Biodentine showed the greatest volume loss. The
sample size did not affect the percentage of volumetric change in the materials.
Subproject 3- evaluated flow and volumetric filling of materials using different test
models. Biodentine showed less flow and better filling than IRM when evaluated in
the model with the highest height, while MTA presented the highest flow in this
model. There was no difference in the flow and filling provided by the root canal
sealers in the different models and methodologies. It is concluded that grooves with
higher height and materials with greater flow provide less filling capacity for root-end
filling cements, while for root canal sealers there was no influence of the models.
Subproject 4- evaluated the effect of immersion in distilled water and PBS on the
solubility and volumetric change of calcium silicate-based endodontic sealers
(TotalFill BC Sealer, Sealer Plus BC and Bio-C Sealer), compared to AH Plus.
Calcium silicate-based sealers showed greater solubility and volumetric changes
when immersed in distilled water, showing higher values than AH Plus. Subproject
5- evaluated MTA, IRM and Biodentine, after root-end filling in maxilary premolars.
5A- Volumetric and morphological stability, porosity and voids at the material/dentin
interface were evaluated before and after immersion in PBS. All materials showed
volumetric stability. Biodentine showed a dimensional reduction and an increase in
the porosity and thickness of voids after immersion. It is concluded that MTA
presented dimensional and volumetric stability, despite greater porosity than
Biodentine. IRM showed stability after immersion. 5B- Evaluated the impact of the
voxel size (5, 10 and 20 ym) in the micro-CT evaluation of the material/dentin
interface and cement thickness, in addition to the application of different software
packages on analysis of volume and porosity of the materials in these cited voxel
sizes. Increased volume and thickness were observed, as well as reduced porosity
and voids at the interface when the materials were evaluated at 20 pm. When
comparing the software packages, Biodentine showed differences for the evaluation
of volume and porosity in all voxel sizes. It is concluded that higher resolution and
radiopacity of the materials increased the similarity between the software and the
reliability of the results.

Keywords: Endodontics. Dental Materials. Physical properties. Chemical properties.
X-Ray microtomography.
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1 INTRODUGAO

Materiais endododnticos devem apresentar propriedades fisico-quimicas de
acordo com normas e testes padronizados definidos pela ANSI-American National
Standards Institute / ADA -American Dental Association (ADA)! e ISO - International
Organization for Standardization?, que estabelecem metodologias padronizadas para
analise do tempo de presa, escoamento, espessura de filme, solubilidade,
radiopacidade, estabilidade dimensional e resisténcia a compressao para cimentos.

O escoamento dos materiais endodbénticos € necessario para o
preenchimento do canal radicular ou cavidade retrograda34. O teste de avaliagédo
determinado pela ISO 68762 é realizado por meio da colocacédo de 0,05 + 0,005 mL
do material no centro de uma placa de vidro. Apos 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 apds o inicio da mistura o didmetro maximo e minimo do
disco de cimento formado € mensurado. Se a diferenca entre esses diametros for
menor que 1 mm, a média dos didmetros € anotada. Esta estabelece que cimentos
endodénticos devem apresentar didmetro superior a 17 mm de escoamento.
Entretanto, a metodologia proposta pela ISO nao fornece correlagédo entre
escoamento e capacidade de preenchimento dos materiais®.

A solubilidade dos cimentos obturadores é uma propriedade importante uma
vez que a dissolucdo do material pode favorecer infiltracdo, comprometendo o
sucesso do tratamento®. De acordo com os padrbes estabelecidos pela ISO 68762
ou ANSI/ADA n° 57!, os cimentos devem apresentar valores inferiores a 3% de
solubilidade. A avaliacdo da solubilidade é realizada pela diferenca de massa, em
gramas, antes e apds a imersdo em agua’ apdés um periodo de 24 horas. No
entanto, periodos maiores de analise sao utilizados com o intuito de representar o
comportamento dos materiais ao longo do tempo8&14,

A estabilidade dimensional é também uma propriedade essencial para os
materiais endoddnticos, visto que a contracdo pode favorecer infiltracdo de
microrganismos e seus produtos tdxicos, comprometendo o selamento
endodontico’. Embora a avaliagcdo desta propriedade tenha sido removida da norma
ISO 6876/2012, as especificagdes ISO 6876/2002 indicam que a alteragéo
dimensional ndo deve exceder 1,0% em contragdo ou 0,1% em expansdo. O teste

utiliza corpos de prova com 12 mm de altura e 6 mm de didmetro, preenchidos com
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2 g de cimento. Os corpos de prova sao mensurados com paquimetro digital e
posteriormente acondicionados em frascos com agua destilada por 30 dias. Apds
este periodo de tempo, as amostras s&o removidas dos recipientes, secas em papel
absorvente e novamente medidas.

A ISO 6876 para estabilidade dimensional preconiza mensuragao linear, em
milimetros, com acuracia de avaliacado de 1 um, podendo ser insuficiente para
registrar pequenas alteragdes, além da possibilidade dos materiais contrairem ou
expandirem para todas as diregdes'®. Ainda, a solubilidade ¢ avaliada pela diferenca
de massa, em gramas, antes e apos a imersdo em agua, sendo que os materiais
podem absorver agua ou apresentar desintegragdo durante o armazenamento’,
levando a necessidade de desenvolvimento de metodologias de avaliagdo de
alteracdes de volume.

Meios alternativos sao propostos para avaliacdo da solubilidade e alteracao
dimensional com menor dimensdo dos corpos de prova. Carvalho-Junior et al.',
propuseram amostras com dimensdes menores para estas analises reduzindo o
material necessario para o experimento, sem afetar a acuracia do método avaliado.
Os autores observaram correlacao entre os resultados e concluiram que a redugao
do material das amostras nao afeta a precisdo dos métodos testados.

Cimentos a base de Oxido de zinco e eugenol foram introduzidos na
endodontia por Grossman, em 1936, para serem usados juntamente com a guta-
percha na obturacdo de canais radiculares. Apresentam tempo de presa e
escoamento aceitaveis'®'®, pequena alteragdo dimensional?®?!, radiopacidade,
espessura de filme adequada?!, além de efeito antimicrobiano®23. Todavia, a
solubilidade destes cimentos mostra valores acima do recomendado?°2".

AH Plus® (Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha) € um cimento a
base de resina epdxi que tem sido usado como padrado ouro para comparacdes com
cimentos endodoénticos?!. Analises realizadas segundo metodologias determinadas
pela 1ISO 6876 tém mostrado que este cimento apresenta baixa solubilidade?*-32 e
alteragédo dimensional'®2833  adequado tempo de presa?*2°-3! escoamento?*27-29.31
penetrabilidade nos tdbulos dentinarios3* e 6tima radiopacidade?®-27.29:30,

Sealapex (SybronEndo, Orange, CA, USA) é um cimento a base de hidroxido
de calcio que apresenta adequada propriedade biologica®®, capacidade de
selamento®®37, escoamento aceitavel?’” e penetrabilidade nos tubulos dentinarios®,

embora mostre alta solubilidade?”-38:39,
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Cimentos a base de silicato de calcio sao indicados para uso na endodontia.
Prati e Gandolfi*? relatam que esses materiais apresentam presa e promovem
selamento em ambientes umidos, além de apresentarem propriedades mecanicas
adequadas. Os cimentos de silicato de calcio expandem em relagdo ao volume
inicial, o que contribui para a capacidade de selamento*'. Entretanto, alta
solubilidade tem sido relatada para esses materiais*243,

EndoSequence e TotalFill BC Sealer (FKG Dentaire SA, La Chaux-de-Fonds,
Suica) sdo cimentos endoddnticos bioceramicos pré-misturados prontos para uso*.
TotalFill BC Sealer apresenta adequadas propriedades fisico-quimicas, tais como
tempo de presa, radiopacidade, escoamento e capacidade de alcalinizagdo*4,
além de propriedades biologicas*®# e efeito antimicrobiano*’.

Novos cimentos obturadores a base de silicato de calcio foram langados
recentemente no mercado nacional. Dentre eles, Bio-C Sealer (Angelus, Londrina,
PR, Brasil) e Sealer Plus BC (MK Life, Porto Alegre, RS, Brasil). Bio-C Sealer
apresenta silicatos de calcio, aluminato de calcio, 6xido de calcio, 6xido de zirconio,
oxido de ferro, dioxido de silicio e agente dispersante em sua composi¢do. Estudos
prévios mostraram que Bio-C apresenta tempo de presa curto, capacidade de
alcalinizagdo do meio, escoamento e radiopacidade adequados*®, além de
citocompatibilidade*®. Sealer Plus BC é um material composto por éxido de zirconio,
silicato tricalcico, silicato dicalcico, hidroxido de calcio e propilenoglicol. Sealer Plus
BC apresenta adequadas propriedades de tempo de presa, pH, liberagcdo de calcio,
escoamento e radiopacidade*®, bem como propriedades bioldgicas satisfatorias®C.
Alta solubilidade tem sido reportada para Bio-C e Sealer Plus BC#34°.

MTA €& um biomaterial a base de silicato de calcio desenvolvido por
Torabinejad et al.%" para o tratamento de perfuragdes radiculares e como material
retrobturador®?-% que apresenta biocompatibilidade e capacidade de induzir a
formacdo de tecido mineralizado??®’. MTA apresenta radiopacidade®®®® alta
capacidade de alcalinizagdo do meio%8 e baixa solubilidade35°.

Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, France) € um biomaterial a
base de silicato de calcio com propriedades mecanicas semelhantes a dentina, que
pode ser utilizado como um substituto da dentina, e com indicagdes similares ao
MTAB80-66 Bjodentine consiste de um po e um liquido. O p6 contém silicato tricalcico
e dicalcico, bem como carbonato de calcio e 6xido de zircénio como radiopacificador.

O liquido é constituido por cloreto de calcio, que é utilizado como um acelerador de
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presa e agente redutor de agua, em solugdo aquosa com uma mistura de
policarboxilato (um agente superplastificante)®05. Biodentine apresenta melhor
consisténcia de manipulagdo®’, entretanto, maior solubilidade que MTA!.13.68,

Novas metodologias como a microtomografia computadorizada (micro-CT)
podem ser usadas para analise de propriedades fisico-quimicas de cimentos
endodéntico. Micro-CT é utilizado para avaliagao da correlagdo entre adaptagao
marginal de cimentos e sua capacidade seladora®7°, identificando a presenga de
espacos vazios e falhas entre o material e a superficie da raiz’'73, sendo uma
ferramenta de analise 3D nao destrutiva para analise da microestrutura interna de
materiais obturadores na interface com a dentina’®. A utilizagdo do micro-CT
possibilita também analise volumétrica (em mm?®) dos materiais, em diferentes
periodos, sendo possivel correlacionar esta propriedade com a solubilidade® e
alteracdo dimensional dos cimentos'343457577  Trata-se de uma técnica n&o
invasiva, com muitas aplicagdes na Endodontia’78.7°,

A partir de nova metodologia desenvolvida, a avaliagdo do escoamento por
meio do uso de micro-CT mostrou vantagens na avaliagdo da capacidade de
escoamento e preenchimento em volume de espacos laterais, caracteristica
importante para um cimento endoddntico. Tanomaru-Filho et al.8 avaliaram o
escoamento e preenchimento de cimentos endodénticos (MTA, Biodentine e éxido
de zinco e eugenol) em micro-CT. Foi confeccionada placa de vidro com uma
cavidade central e 4 canaletas, no sentido horizontal e vertical, a partir dessa
cavidade. Os cimentos reparadores foram colocados sobre a cavidade central e
sobre eles nova placa de vidro (20 g) e metal (100 g) com massa total de 120 g, de
maneira similar ao teste convencional proposto pela ISO 68762. A avaliagéo foi
realizada em micro-CT com relagdo a mensuragdo do escoamento linear (mm) do
material em cada lado da canaleta (horizontal e vertical) além do preenchimento em
volume (mm3) dos materiais nas areas central e laterais. Os autores observaram
auséncia de correlagao entre escoamento e preenchimento. Embora o estudo tenha
demonstrado a importancia de novas metodologias utilizando micro-CT para
avaliagao dessas propriedades, as dimensdes ideais para a confecgcdao desse
dispositivo precisam ser definidas melhorando a precisdo e diferenciagcdo entre
materiais. Além disso, a aplicacdo desta metodologia para avaliagdo de cimentos
obturadores ainda n&o foi realizada.
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Para analise da alteracao volumétrica em micro-CT, Torres et al.’3 utilizaram
modelos transparentes a base de resina acrilica confeccionados por meio de moldes
metalicos com cavidades de 3 mm de profundidade e 1 mm de didmetro. Os autores
observaram que este teste permitia a avaliagcdo concomitante das propriedades de
solubilidade e alteracdo dimensional. Entretanto, os didmetros dos corpos de prova
podem ser alterados a fim de observar a interagdo dos materiais com 0 meio aquoso
e suas consequéncias. Para avaliacdo da alteracdo no volume dos materiais, o
escaneamento das amostras é realizado inicialmente apds a presa dos materiais e
apos imersdo em agua destilada. Desta forma, podemos considerar também que a
influéncia do tempo de imersdo das amostras na estabilidade volumétrica dos
materiais ainda nao esta definida.

A aquisigdo das imagens e programas de analise em micro-CT s&o variadas,
sendo que a variagado de voxel pode gerar variabilidade de resultados por diferengas
de analise. Além disso, variagbes de parametros e programas de analise podem
influenciar a obtencdo dos dados e precisdo dos métodos para cada finalidade. A
posterior analise das imagens obtidas também apresenta variagdo. O uso de
softwares especificos do microtomdgrafo utilizado ainda se apresenta como a
principal ferramenta de analise’81-85. Porém, outros softwares sdo propostos®6-88

podendo proporcionar novas formas de analises.

Desta forma, este projeto visa realizagao de diferentes testes com corpos de
prova variados, utilizando testes convencionais e micro-CT, a fim de desenvolver
metodologias precisas e detalhadas para avaliar algumas propriedades fisico-
quimicas de materiais endoddnticos, bem como a definicdo de protocolos mais

adequados para as diferentes avaliagdes.
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5 CONCLUSAO

Com os resultados do presente estudo, podemos concluir que:

Subprojeto 1- O tempo de imersdo em agua destilada tende a aumentar a
perda de volume de cimentos endoddnticos. Portanto, periodos maiores de imersao
possibilitam avaliagao confiavel do comportamento dos materiais ao longo do tempo.

Subprojeto 2- O tamanho das amostras ndo afetou a porcentagem de
alteracdo volumétrica dos cimentos, podendo o pesquisador utilizar menores
quantidades de materiais sem afetar a acuracia dos resultados.

Subprojeto 3- Canaletas com maior altura e materiais com maior escoamento
proporcionaram menor capacidade de preenchimento para cimentos retrobturadores.
As variagdes nos modelos de teste n&o influenciaram a avaliagdo do escoamento e
preenchimento dos cimentos obturadores.

Subprojeto 4- Embora cimentos obturadores a base de silicato de calcio
apresentem maior solubilidade que AH Plus, tais materiais mostram baixas
alteracdes volumétricas. Armazenamento em PBS reduz a solubilidade e perda
volumétrica de cimentos a base de silicato de calcio.

Subprojeto 5- MTA apresenta estabilidade dimensional e volumétrica, apesar
de maior porosidade que Biodentine apds imersdo em PBS. Maiores resolugdes das
imagens e radiopacidade dos materiais aumentam a confiabilidade dos resultados
voltados para propriedades fisico-quimicas de cimentos reparadores. Desta forma,
com base nos resultados do presente estudo podemos sugerir a utilizagdo do
tamanho de voxel de 5 pm quando associando os programas MeVisLab e
Materialise 3matic para avaliacdo do volume e espessura de cimentos
retrobturadores. Quando utilizando o programa CTAn para analise do volume dos
materiais e da presenca de vazios na interface material/dentina, 5 ym deve ser
empregado para materiais com menores radiopacidades, como Biodentine e 10 um
para materiais mais radiopacos, como MTA e IRM. Ainda para este software, a
porosidade no interior dos materiais € melhor avaliada a 5 ym.
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