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RESUMO

Na década de 90, uma equipe da Universidade de Loma Linda (Califérnia — EUA)
desenvolveu um novo cimento endododntico denominado de agregado de trioxido
mineral (MTA na sigla em inglés), que se tornou uma alternativa a outros materiais
empregados em retrobturacdes. Posteriormente, trabalhos mostraram que o MTA
apresentava composicao semelhante ao cimento Portland comum acrescido de um
radiopacificador. Este projeto propde um estudo sobre a influéncia da adicdo de
compostos inorganicos radiopacificadores sobre as propriedades do cimento
Portland, a fim de viabilizar sua utilizagio como um cimento endoddntico,
semelhante ao MTA. Primeiramente, cimento Portland do tipo CP II-Z 32 e dois
cimentos endoddnticos comerciais a base de MTA foram caracterizados por difracéo
de raios-X e a espectroscopia por fluorescéncia de raios-X. Os resultados mostraram
gue as amostras possuem composi¢cdes semelhantes, excetuando-se pela presenca
de bismuto nos materiais comerciais. O bismuto, segundo a literatura, € o agente
radiopacificador presente no cimento endodoéntico a base de MTA. Posteriormente
dois aditivos foram selecionados para a continuidade dos estudados, sdo esses o
carbonato de bismuto (Bi,(CO3)3) e o 6xido de bismuto (Bi,O3). As propriedades
investigadas foram: radiopacidade, tempo de cura ou pega do cimento, solubilidade,
compressdo diametral e alteracdo dimensional. A radiopacidade, a solubilidade, a
alteracdo dimensional e o tempo de presa do cimento foram determinados de acordo
com métodos prescritos pela 1ISO 6876:2001. Os ensaios de radiopacidade foram
fundamentais para a selecdo dos materiais a serem estudados nas etapas
posteriores. Para esses ensaios foram preparadas, com base na literatura, amostras
compostas por uma mistura de radiopacificador com cimento Portland em trés
diferentes proporcdes (15%, 20%, 25%). As amostras com 20% de material
radiopacificador foram selecionadas para o prosseguimento do trabalho.
Comparando os resultados obtidos nesta pesquisa com os dados da literatura,
verifica-se que o cimento Portland acrescido de radiopacificador possui propriedades
semelhantes as dos cimentos endoddnticos comerciais a base de MTA. Isso sugere
a viabilidade de sua utilizagdo como uma alternativa menos onerosa em comparagao
aos outros materiais comercializados.

Palavras-chave: Agregado de Tridxido Mineral. Cimento Portland. Radiopacificador.



ABSTRACT

In the 90s, a team from Loma Linda University (California - USA) has developed a
new endodontic sealer called mineral trioxide aggregate (MTA acronym in English),
which has become an alternative to other materials used in retrofillings such as :
Super-EBA, cement, zinc oxide eugenol, MRI, gutta percha and silver amalgam.
Later work showed that the MTA had similar composition to ordinary Portland cement
plus a radiopacifier. This research project proposes a study of the influence of the
addition of inorganic compounds on the properties of the Portland cement in order to
allow its use as an endodontic sealer, similar to mineral trioxide aggregate (MTA).
First, Portland cement type 1I-Z-CP 32 and two commercial sealers based on MTA
were characterized by X-ray diffraction spectroscopy and X-ray fluorescence. The
results showed that the samples have similar composition except for the presence of
bismuth in commercial materials. Bismuth, according to the literature, is the
radiopacifier agent present in MTA-based sealers. Subsequently two additives were
selected for further studies, these are the bismuth carbonate (Bi>(CO3)3) and bismuth
oxide (Bi>O3). The properties investigated were: radiopacity, setting time and handle
cement, changes in pH, solubility, diametrical compression and dimensional
changes. The radiopacity, solubility, dimensional changes and setting time of the
cement were determined in accordance with methods prescribed by 1ISO 6876:2001.
Radiopacity tests were fundamental to the selection of materials to be studied in the
later stages. For these tests, samples were prepared consisting of a mixture of
Portland cement with the radiopacifiers in three different proportions (15%, 20%,
25%), based on the literature. Samples with 20% radiopacifier material were selected
for further work. Comparing the results obtained in this study with literature data, it
appears that Portland cement plus radiopacifier has similar properties to those of
commercial sealers based MTA. This suggests the feasibility of its use as a less

costly alternative compared to other materials commercialized.

Keywords: Mineral Trioxide Aggregate. Portland cement. Radiopacifier.
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1. INTRODUCAO

O dente é formado, basicamente, por trés tecidos mineralizados: esmalte,
dentina e cemento, e por um tecido ndo mineralizado, a polpa dental. A polpa é
constituida de vasos, nervos, células, substancia intercelular, etc, e ocupa o interior
do membro dentario chamado cavidade pulpar, que se estende da coroa a raiz do
dente. Na coroa, recebe o0 nome de camara pulpar, e na raiz, de canal radicular. O
tratamento endodoéntico, conhecido como tratamento de canal, consiste no
esvaziamento, modelagem e obturacdo do espaco anteriormente ocupado pela
polpa dental (PRONTODONTO, 2010).

A fase de obturacdo do canal radicular € de extrema importancia para o
sucesso da terapia endodontica. Obturar um canal radicular (Figura 1) significa
preenché-lo em toda a sua extensao com um material inerte e anti-séptico, que sele,

permanentemente, da maneira mais hermética possivel (RAYMUNDO et al. 2005).

Figura 1- Anatomia interna de um dente.

ESMALTE

CAMARA PULPAR

CEMENTO

CANAL RADICULAR

Fonte: Endo-e, 2009

Por esse motivo, indmeros estudos no sentido de aperfeicoar e avaliar 0s

materiais utilizados sédo realizados. A obturacdo endodontica, além de selar o
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sistema de forma extremamente eficiente, deve estimular a recuperacdo do

substrato dentario apés o tratamento (DUARTE et al. 2009).

Como caracteristicas fisicas e quimicas, os cimentos endoddnticos devem
possuir: capacidade em amoldar-se as paredes do canal dentario; ndo manchar as
estruturas dentarias; ter baixa ou nenhuma solubilidade nos fluidos teciduais; ter
facilidade de manipulacéo; ser radiopaco; sofrer o minimo de contracao ou expansao
durante e ap6s o endurecimento e oferecer adequado tempo de trabalho
(GROSSMAN, 1975).

Assim, para que um cimento endodontico possa desempenhar a contento
sua funcdo deve ser formulado em atendimento a esses requisitos. O mercado
odontoldgico atual disponibiliza grande quantidade de cimentos para utilizagdo em
obturacdes endodénticas, alguns ja bastante estudados e usados rotineiramente na
pratica clinica como o AH Plus (ROCHA e NETO, 2010) e outros mais recentes e
gue ainda nao foram suficientemente estudados, como o sistema Epiphany (Pentron
Clinical Technologies) (EPLEY, FLEISCHMAN, et al., 2006) a base de metacrilatos e

gue necessitam tratamento prévio e especifico da dentina antes de sua aplicacao.

1.1 Justificativa

Esta pesquisa se justifica pela necessidade de se desenvolver novos
cimentos endoddnticos de menor custo e propriedades compativeis com o MTA, que
€ um material empregado em endodontia. Apesar de suas qualidades como cimento
endododntico, o MTA apresenta algumas desvantagens, tais como: alteracdo de cor
do dente tratado, dificuldade de manuseio do material em determinados
procedimentos, um tempo de presa longo, a ndo existéncia de um solvente para este
material, e a dificuldade de sua remoc&o apos a presa. O elevado custo do MTA e
do instrumental necessario para 0 seu manuseio também sao referidos como
desvantagens deste material (PARIROKH E TORABINEJAD, 2010).

Devido ao custo elevado dos materiais a base de MTA, normalmente o

canal é preenchido com um material de custo inferior, como cones de gutta percha,
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e 0 MTA é utilizado apenas para selar o canal. De acordo com o site Dentalweb, o
grama do MTA nacional de presa rapida (15min) tem custo superior a R$ 100,00.

1.2. Objetivos

1.2.1 Objetivo Geral

Esse trabalho tem como objetivo geral desenvolver um cimento
endodontico, baseado no agregado trioxido mineral (MTA), que seja uma alternativa

viavel aos cimentos obturadores comerciais.

1.2.2 Objetivos Especificos

Como objetivos especificos, se propde estudar a influéncia da adicdo de
compostos inorganicos sobre as propriedades de cimentos endoddnticos formulados
a partir do cimento Portland, que € similar ao agregado de triéxido mineral (MTA). E,
comparar as propriedades do cimento Portland acrescido de compostos inorganicos

com as propriedades de cimentos endodonticos comerciais.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais Ceramicos

A definicdo de materiais ceramicos dada por Smith (1998) os classifica
como inorganicos e ndo metalicos, e compostos tanto por elementos ndo metalicos e
metalicos, cuja natureza das ligacdes quimicas pode ser covalente e/ou ibnica. Os
materiais ceramicos sao susceptiveis ao mecanismo de ruptura por possuirem baixa
tenacidade e ductilidade, ou seja, sdo materiais duros e frageis. Isso se deve ao fato
deles serem constituidos por planos de deslizamento independentes e ligacGes
fortes. A respeito da resisténcia mecanica dos materiais ceramicos Van Vlack (1973)
inferiu que suas propriedades diferem bastante dos metais, devido os materiais
ceramicos serem nao ducteis. A elevada resisténcia a compressado € um fator tipico
desses materiais, € 0 comportamento a compressao esta diretamente ligado as suas

forcas interatbmicas.

2.2 Bioceramicas

A utilizacdo de ceramicas como biomateriais remonta a 1894, quando
Dreesman relatou o uso de gesso (CaS04.1/2H,0) como um possivel substituto para
0ssos. Este material apresenta uma resisténcia mecénica muito baixa e é
completamente reabsorvido pelo organismo, resultando em uma répida
fragmentacdo e degradacdo. Tais propriedades pouco atrativas praticamente
excluiram a utilizacdo do gesso como biocerdmica em implantes (AZEVEDO et al.,
2008).

As ceramicas empregadas no corpo humano podem ser distribuidas nas
trés classificacbes de biomateriais: inerte, biodegradavel e bioativo, de acordo com
0S principais tipos de resposta de tecidos. Os materiais inertes (mais estritamente
guase inertes) causam resposta de tecidos minima ou nula. Materiais ativos
estimulam a ligacdo de tecido vizinho com, por exemplo, estimulo de novo

crescimento 0sseo. Materiais degradaveis, ou reabsorviveis, sdo incorporados no
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tecido vizinho, ou podem até mesmo ser completamente dissolvidos apds certo

periodo de tempo (Baehr et al., 2005).

2.3 Ceramicas Odontolégicas

Segundo Krieger (2003), o corpo humano é constituido basicamente por
trés componentes, sendo eles a agua, o colageno e a hidroxiapatita. Sendo a
hidroxiapatita a responsavel por fornecer estabilidade estrutural ao corpo,
constituindo a fase mineral dos dos 0ssos e dentes. Porém, por diversos fatores, tais
como acidentes e desgastes, 0s 0ssos podem vir a perder sua funcionalidade, o que
levou ao desenvolvimento de bioceramicas, a fim de atuar em tais situacdes.
Conceicéao (2005) ressalta que ja no século XVIII, as ceramicas odontologicas foram
utilizadas na confeccdo de proteses dentais, no intuito de se alcancar um resultado
estético semelhante aos dentes naturais. Segundo Rosemblum e Schulman (1997),
as primeiras ceramicas odontoldgicas utilizadas foram as porcelanas feldspaticas,

gue possuiam baixa resisténcia a tracdo e a fratura.

Com a busca de novos materiais e facilitacdo de seus processamentos,
segundo Conceicdo (2005) surgiram as ceramicas reforcadas, que sao
caracterizadas pelo acréscimo de uma maior quantidade da fase cristalina em
comparacao a ceramica feldspatica. Diversos cristais como zirconia e alumina foram
utilizados com a funcdo de bloquear a propagacdo de trincas, em situacdes que
submetam a ceramica a tensdes de tracdo, havendo assim um aumento de sua
resisténcia. A primeira ceramica odontologica “aluminizada” foi reforgada com a
incorporacao de 40% de alumina, aumentando o seu teor de fase cristalina e
levando ao dobro da resisténcia a flexdo se comparada com as ceramicas

feldspaticas.

Em 1983 foi desenvolvido o sistema IPS Empress, também conhecido
como ceramica prensada, a qual emprega a técnica da cera perdida (KRIEGER,
2003). Outro tipo de ceramica modificada é a infiltrada de vidro, que é utilizada como
material de infraestrutura a base de Al,O3 que surgiu em 1987, proposta pelo francés
Sadoun, (ROCHA, ANDRADE e SEGALLA, 2004).
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Em 1993 foi descrito o sistema ceramico Procera Allceram (Nobel
Biocare), o qual consiste na obtencdo de uma infraestrutura com 99,5% de alumina
(KRIEGER, 2003). Os materiais ceramicos se encontram em pleno desenvolvimento
tecnologico, visto que, nas Ultimas décadas, foram introduzidos no mercado novos
sistemas cujas durezas e estética foram melhoradas através da incorporacdo de

vidros ceramicos e adicdo de cristais para reforco, como o quartzo e a alumina.

2.4 Cimentos Endodonticos

Os materiais obturadores podem ser divididos em dois grupos: materiais
em estado solido (cones de guta-percha) e materiais em estado plastico (cimentos
endoddnticos). O cimento obturador aliado a guta-percha sdo os materiais mais
comumente aceitos para o preenchimento do canal radicular. (ESTRELA, 2004).
Segundo Leonardo (1992) na escolha de cimentos e pastas utilizadas na obturagéo
de canais radiculares, deve-se considerar as propriedades fisicas e biolégicas dos
materiais, pois 0s materiais obturadores possuem um importante papel no
fechamento do forame apical (Figura 2), por meio da deposicdo de tecido
mineralizado por parte do organismo, também a obliteracdo de todo o sistema de

canais radiculares.

Figura 2 - Anatomia apical

FORAME PRINCIPAL

DELTA APICAL

Fonte: Endo-e, 2009
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Torabinejad, Higa, et al., (1994) ressalta que para o prognaostico clinico a
escolha desse material é fundamental, pois o cimento endoddntico entra em intimo
contato com os tecidos periapicais quando inserido na cavidade do dente, onde
permanece definitivamente. De acordo com Gilheany et al. (GILHEANY, FIGDOR e
TYAS, 1994), essa intima ligacdo com os tecidos periapicais leva a necessidade de
gque o material seja atoxico e o mais compativel possivel com os tecidos vivos.

Simultaneamente deve impedir a infiltracdo de microrganismos.

Gartner e Dorn (1992) descrevem que com crescimento da importancia da
cirurgia parendodoéntica, a busca por um material retrobturador ideal se intensificou.
Dentre as caracteristicas buscadas estdo a estabilidade dimensional, a resisténcia a
umidade, a facilidade de manipulacdo do material durante o procedimento cirurgico,
insolubilidade nos fluidos teciduais, radiopacidade satisfatéria para que o material
seja identificado em radiografias, atoxicidade, etc. Dentre 0os novos materiais dessa
categoria, pode-se citar o Super-EBA e o IRM, que em substituicdo ao amalgama,
reduziram a infiltracdo apical, desta forma aumentando a taxa de sucesso do

procedimento.

2.5 Agregado Trioxido Mineral

O MTA é um po que consiste de finas particulas hidrofilicas que tomam
presa na presenca de umidade. Os materiais encontrados em sua composi¢cado Sao
silicato tricélcio, aluminato tricalcio, oxido tricalcio, oxido de silicato, além de
pequenas quantidades de outros 6xidos minerais que também sdo responsaveis
pelas propriedades fisico-quimicas deste material, como o silicato dicalcio,
tetracalcio aluminoférrico e sulfato de célcio dihidratado. A hidratagéo do po resulta
em um gel coloidal que solidifica, formando uma estrutura rigida (AADEBI & INGLE,
1995).

Com emprego de um material a base de Agregado de Trioxido Mineral
(Mineral Trioxide Aggregate, MTA), sugerido por Lee, Monsef e Torabinejad (1993),

em tratamento de dentes humanos perfurados, surgiu iniumeros trabalhos com o



20

objetivo de investigar tanto suas propriedades fisico-quimicas, quanto também sua

eficacia como material retrobturador.

Derivados desse material surgiram no mercado, no intuito de melhorar as
propriedades desse cimento. Dentre estes estd 0 MTA Angelus®, por exemplo, é
composto de 80% de cimento Portland e 20% de 6xido de bismuto, como foi relatado
por Duarte et al. (2003). Segundo Asgary, Parirokh, et al. (2005), assim como o
cimento Portland € encontrado na variedade branca e cinza, o cimento MTA é
encontrado comercialmente em duas formulagbes, sendo uma na cor cinza e outra
na cor branca. O material de cor branca apresenta composi¢ao similar ao cinza, no
entanto, sem Oxido de ferro em sua composi¢cdo. Esse cimento branco pode ser
classificado em dois subtipos: estrutural e nao estrutural, de acordo com a

quantidade de material carbonético na sua composicao.

A composicao quimica e o pH do MTA foram estudados por Torabinejad
(1995). Além disso, a resisténcia a compressao, o tempo de presa e a radiopacidade
do MTA foram comparadas com a do améalgama, do Super-EBA e do IRM. Através
da andlise por meio de espectrémetro de energia dispersiva foi verificado que os
ions de calcio e fésforo sdo os principais constituintes do MTA. Também foi
verificado que o pH inicial do cimento foi 12,5, ap0s trés horas de preparada a
mistura, permaneceu constante. Dentre os materiais testados, o MTA foi o que
apresentou um maior tempo de endurecimento (2 h e 45 min), e 0 menor tempo foi
referente ao do améalgama (4 min). Quanto a forca de compressao o MTA evidenciou
0s menores valores (40 MPa), nas primeiras 24 h, aumentando para 67 MPa ap0s
21 dias, superando a do IRM e ficando préxima a do Super-EBA (78,1 MPa). Por fim,
segundo os autores, o MTA exibiu caracteristicas fisicas apropriadas para ser

considerado um material retrobturador.

Em 1999 o Agregado de Triéxido Mineral foi avaliado e aprovado pela
FDA americano (Food and Drugs Administration), sendo a partir de entédo
comercializado com o nome de ProRoot MTA® (Tulsa Dental Products,Tulsa, OK,
USA). Estrela et al. (2000) reportou que o fabricante afirmava que o MTA tinha em

sua constituicdo uma faixa de 50-75% de oOxido de célcio e 15-25% de 6xido de



21

silicio. Porém, posteriormente esclareceu-se que esse material seria um cimento
Portland comum com maior grau de fineza e presenca de Oxido de bismuto, que

seria 0 agente radiopacificador.

2.6 Cimento Portland

O material, conhecido dos antigos egipcios, ganhou o nome atual no
século XIX gracas a semelhanca com as rochas da ilha britanica de Portland. A
palavra CIMENTO é originada do latim CAEMENTU, que designava na velha Roma
espécie de pedra natural de rochedos e ndo esquadrejada. A origem do cimento
remonta ha cerca de 4.500 anos. O grande passo no desenvolvimento do cimento foi
dado em 1756 pelo inglés John Smeaton, que conseguiu obter um produto de alta
resisténcia por meio de calcinagdo de calcarios moles e argilosos (BATTAGIN,
2009).

Em 1818, o francés Vicat obteve resultados semelhantes aos de
Smeaton, pela mistura de componentes argilosos e calcarios. Ele é considerado o
inventor do cimento artificial. Em 1824, o construtor inglés Joseph Aspdin queimou
conjuntamente pedras calcérias e argila, transformando-as num pé fino. Percebeu
que obtinha uma mistura que, apds secar, tornava-se tdo dura quanto as pedras
empregadas nas constru¢des. A mistura ndo se dissolvia em agua e foi patenteada

pelo construtor no mesmo ano, com o nome de cimento Portland (BATTAGIN, 2009).

Existem no Brasil varios tipos de cimento Portland, diferentes entre si,
principalmente em funcdo de sua composicdo. Os principais tipos oferecidos no
mercado, ou seja, 0s mais empregados nas diversas obras de construcao civil sdo:
cimento portland comum; cimento portland composto; cimento portland de alto-forno;
cimento portland pozolénico. Em menor escala sdo consumidos, seja pela menor
oferta, seja pelas caracteristicas especiais de aplicacdo 0s seguintes tipos de
cimento: cimento portland de alta resisténcia inicial; cimento portland resistente aos
sulfatos; cimento portland branco; cimento portland de baixo calor de hidratacao;
cimento para pocos petroliferos. Todos os tipos de cimento mencionados sao
regidos por normas da ABCP (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE CIMENTO
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PORTLAND, 2002). A Tabela 1 apresenta um resumo dos diversos tipos de cimento

vendidos no mercado:

Tabela 1- Tipos de cimento Portland normalizados no Brasil

Conteudo dos componentes (%)

Nome técnico do

cimento Portland Sigla Classes  Clinquer Escoria Pozolana F'I?r.
+ Jesso calcario

Comum CP | 25, 32, 40 100 0

Comum com adigao CP I-S 25, 32, 40 99-95 1-5

Composto com CPIFE 25,3240 9456 634 0 0-10

escoria

Composto com CPI-Z 25,3240 9476 0 6-14 0-10

pozolana

Composto com Filer CP II-F 25,32, 40 94-90 0 0 6-10

Alto-forno CP Il 25, 32, 40 65-25 35-70 0 0-5

Pozolanico CP IV 25, 32 85-45 0 15-50 0-5

Alta resisténcia CP V-ARI : 100-95 0 0 0-5

inicial

Resistente a sulfatos RS 25, 32, 40 . . .

Baixo calor de A composicao depgnde_ do tipo original
. . BC 25, 32, 40 do qual é derivado

Hidratacéo

Branco estrutural CPB 25, 32, 40 - - - -

Fonte: BATTAGIN, 2011, p. 207.

Esses tipos se diferenciam de acordo com a propor¢do de clinquer e
sulfatos de célcio, material carbonético e de adi¢des, tais como escorias, pozolanas
e calcario, acrescentadas no processo de moagem. Podem diferir também em
funcdo de propriedades intrinsecas, como alta resisténcia inicial, a cor branca etc. O
préoprio Cimento Portland Comum (CP 1) pode conter adicdo (CP I-S), neste caso, de
1% a 5% de material pozolanico, escéria ou filler calcério e o restante de clinquer. O
Cimento Portland Composto (CP II- E, CP II-Z e CP II-F) tem adi¢cbes de escoria,
pozolana e filer calcério, respectivamente, mas em propor¢cdes um pouco maiores
gue no CP I-S. J4& o Cimento Portland de Alto-Forno (CP IIl) e o Cimento Portland
Pozolanico (CP IV) contam com propor¢cdes maiores de adicdes: escoria, de 35% a
70% (CP 1Il), e pozolana de 15% a 50% (CP IV) Todos os tipos de cimento
mencionados sdo regidos por normas da ABNT (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE
CIMENTO PORTLAND, 2009).



23

2.7 Propriedades dos cimentos MTA e Portland como cimentos

endodénticos

Através de difracdo de raios-X, foi verificado por Wucherpfennig & Green
(1999), que os cimentos Portland e MTA possuem caracteristicas micro e
macroscopicas semelhantes. Os dois cimentos sdo constituidos, em sua maior parte,

por calcio, silica, fosfato e endurecem na presenca de agua.

As propriedades quimicas e fisicas do ProRoot MTA e do cimento
Portland foram comparadas por Deal et al. (2002). Para tal foi utilizada a
espectroscopia de energia dispersiva para analise quimica. Através das normas da
ANSI/ADA, especificagdo Ne 96, O pH e o tempo de endurecimento foram avaliados.
Aferiram que ambos 0s cimentos possuem composi¢do quimica e o tempo de presa

semelhantes, sendo de 2,6 h para o ProRoot MTA e 2,65 h para o cimento Portland.

A solubilidade do cimento ProRoot MTA foi estudada por Fridland &
Rosado (2003). Os valores de solubilidade em porcentagem foram inferiores a 3%
do valor inicial de massa do material. O pH das solugdes ficou entre 11,94 e 11,99.
Por meio da espectroscopia de absorcdo atbmica foi realizada a analise dos
residuos que foram solubilizados na agua, e os elementos liberados foram
principalmente célcio (482 mg/L), potassio (45 mg/L), sédio (21,40 mg/L), sulfato
(5,20 mg/L) e ferro (4,96 mg/L). Podendo ser esse fato a origem da capacidade do

cimento MTA em levar a formacéao de barreira dentinaria mineralizada.

As duas variedades de cimento ProRoot MTA, branco e cinza, foram
estudadas por Asgary et al. (2005) utilizando-se um microscopio eletrénico de
varredura associado a um detector espectrométrico de energia dispersiva. Foi
observado que o tamanho das particulas do 6xido de bismuto presente no material
se encontra aleatoriamente distribuido, e o cimento cinza possui cristais maiores do
que aqueles presentes no cimento branco, o que pode indicar que MTA branco
consiste em mistura mais homogénea. Observou-se que em ambas as amostras,
MTA branco e cinza, sdo constituidas em maior parte por 6xido de calcio, silica e
oxido de bismuto. Porém, as quantidades de 6xido de magnésio, 6xido de aluminio,
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e particularmente 6xido de ferro presentes no MTA cinza estdo em quantidades
consideravelmente maiores do que no MTA branco. Desta forma, pode-se concluir
que a diferenca de cor do MTA cinza se deve especificamente a essa maior

presenca de oxido de ferro em comparacdo com MTA branco.

Holland et al. (1999) avaliaram a biocompatibilidade do cimento MTA e do
hidroxido de calcio. Foram implantados tubos de dentina preenchidos com os
materiais no tecido subcutaneo de ratos. Algumas pecas foram descalcificadas para
andlise por meio da luz polarizada e da técnica de Von Kossa. Os autores
concluiram que os mecanismos de acdo de ambos os materiais eram similares. A
biocompatibilidade do MTA e cimento Portland foram estudados por Wucherpfennig
& Green (1999), para isso analisaram culturas celulares em presenca dos cimentos.
Ambos 0s materiais mostraram, apds 4 e 6 semanas, formacédo da matriz da mesma
maneira. A analise mostrou, por meio de microscopia Optica, que tanto o MTA
qguanto o cimento Portland induziram a formacdo de uma barreira constituida de
tecido mineralizado, no periodo de estudo. Os autores sugeriram que o cimento

Portland poderia ser um bom material de preenchimento, tanto quanto o MTA.

Duarte et al. (2002) avaliou a contaminagcdo do MTA Angelus e do
Cimento Portland, e encontrou que n&o houve crescimento de microrganismos,
demonstrando a ndo contaminacdo dos materiais. Tal fato pode ser explicado pela
preparacdo do cimento de Portiland que ocorre em temperaturas altissimas,
incompativeis com o crescimento bacteriano, e pelo fato de o cimento de Porland
apresentar o oxido de calcio em sua composi¢do, o que gera um pH bésico e essa

alcalinidade é incompativel com a maioria dos microrganismos.

Reis-Araujo et al. (2007) fazendo um estudo histolégico comparativo entre
o MTA e o cimento de Portland, encontrou que a reagéo inflamatéria em ambos os
cimentos foi de carater agudo, sendo o MTA sensivelmente mais brando que o

Portland.
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O tempo de endurecimento, solubilidade, radiopacidade, alteracdes
dimensionais MTA cinza e branco foram estudados por Cheng et al. ( 2005). A
respeito dos tempos de endurecimento inicial e final, foram medidos de acordo com
a ASTM C266-03. O MTA cinza apresentou um tempo de endurecimento inicial e
final maior do que o MTA branco. Quanto a solubilidade, medida em porcentagem, a
do MTA cinza (1,28) foi maior do que a do MTA branco (0,97). Quanto a
radiopacidade dos materiais, elas se encontraram dentro dos valores da exigéncia
minima da ISO 6876/ 2001, que é de 3 mm Al. Sendo que para 0 MTA cinza o valor
encontrado foi de 6,5 mm Al e para o branco foi de 6,7 mm Al. A estabilidade

dimensional foi semelhante para ambos os materiais sem diferencas significativas.

A composicao quimica do MTA branco e do cimento Portland e a forma
da estrutura da sua superficie apés o endurecimento foram estudados por
Dammaschke et al. (2005). Foi observado que no MTA branco ocorre uma menor
presenca de metais pesados, e bismuto foi observado apenas no cimento MTA.
Quanto a estrutura da superficie, as particulas presentes no MTA branco se
apresentaram menores e com uma distribuicdo de tamanho mais homogéneo do que

a encontrada no cimento Portland.

A respeito da atividade microbiana, os cimentos Portland e MTA
mostraram atividade similar (ESTRELA, BAMMANN, et al., 2000), e 0 mesmo nivel
de biocompatibilidade (BERNABE et al., 2007). Contudo, importantes diferencas
entre esses cimentos foram relatadas, principalmente quanto as propriedades fisico-
guimicas do material (DAMMASCHKE et al., 2005).

2.8 Difracao de raios-X

Difracdo € a interferéncia entre ondas, 0 que ocorre como resultado da
presenca de um objeto no caminho destas. A difracdo de raios-X permite a
determinacdo inequivoca das posicdes dos atomos e ions que constituem um
composto i6nico ou molecular e, assim, permite a descricdo das estruturas em
termos de detalhes tais como comprimentos de ligac&o, angulos e posic¢des relativas
de ions e moléculas numa célula unitaria (SHRIVER, ATKINS e LANGFORD, 2008).
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A difragdo de raios-X pela rede cristalina ocorre sobre uma larga faixa angular
quando o comprimento de onda dos raios-X é da ordem do espagamento entre
planos de atomos. A difracdo de raios-X identificara as linhas de difracdo
correspondentes aos espacamentos interplanares dos materiais cristalinos. O
padrdo resultante (espectro), que € composto de espacamentos planares (no eixo x)
e intensidades (no eixo y), pode ser comparado com o0s padrdes difratométricos.
Logo, a localizacdo e a intensidade dos picos fornecerdo um espectro caracteristico

que sera utilizado na anélise qualitativa (Prado da Silva, 1999).

Existem duas técnicas principais de raios x: o0 método de p6, no qual séo
analisadas particulas, numa forma policristalina, consistindo de milhares de
cristalitos com dimensf@es de uns poucos micrdmetros ou menos, e a difracdo de
monocristal, onde o composto apresenta-se como um monocristal com dimensodes

de varias dezenas de micrdmetros ou maior.

2.9 Espectroscopia por fluorescéncia de raios-X

A espectroscopia por Fluorescéncia de Raios X (X-Ray Fluorescence —
XRF) é uma técnica de andlise qualitativa e quantitativa da composi¢cdo quimica de
amostras. Consiste na exposicdo de amostras sélidas ou liquidas a um feixe de
radiacdo para a excitacdo e deteccdo da radiacdo fluorescente resultante da
interacdo da radiagdo com o material da amostra (BELMONTE, 2005). Os raios-X
emitidos por tubos de raios-X, excitam os elementos constituintes, 0os quais emitem
linhas espectrais com energias caracteristicas do elemento, e suas intensidades
estdo relacionadas com a concentracdo do elemento na amostra. Quando um
elemento de uma amostra é excitado, este tende a ejetar os elétrons do interior dos
niveis dos atomos, e assim, os elétrons dos niveis mais afastados realizam um salto
quantico para preencher a vacancia. Cada transi¢éo eletrénica constitui uma perda
de energia para o elétron, e esta energia é emitida na forma de um féton de raios-X,
de energia caracteristica e bem definida para cada elemento. Assim, de modo
resumido, a analise por fluorescéncia de raios X consiste de trés fases: excitacao
dos elementos que constituem a amostra, dispersdo dos raios X caracteristicos

emitidos pela amostra e deteccao desses raios X.
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2.10 Compresséao Diametral

O método de ensaio de determinacdo da resisténcia a tracdo por
compressdo diametral, conhecido mundialmente como Brazilian Test, foi
desenvolvido pelo brasileiro Fernando Lobo Carneiro Barboza em 1968 (Gomide,
2005). Os ensaios de resisténcia & tracdo por compressdo diametral sdo utilizados
com o objetivo de avaliar a tensdo de tracdo maxima suportada por uma amostra,
antes da ruptura (Peres et al., 2003 apud Santana, 2010; Piorino Neto, 2000).
Também chamado de método indireto, geralmente considera apenas o plano
diametral da amostra testada, onde ocorrem mais tensdes. O ensaio consiste na
aplicacdo de duas forcas diametralmente opostas sobre um corpo de prova
cilindrico, produzindo uma tenséo de tracdo normal ao plano de carregamento. Os
calculos de resisténcia a tracdo por compressao diametral podem ser realizados
segundo a norma da ABNT - NBR 7222/94 (Gomide, 2005), sendo utilizada a
Equacéo 1:

2P

. h.d

Ot —

Onde “otc” é a tensao limite de resisténcia a tracdo (MPa) “P” é a carga
de ruptura (N), “d” é o didmetro da amostra (mm) e “h” a altura do corpo-de-prova
(mm).

O teste de compressao diametral € normalmente utilizado para medir a
resisténcia a tracdo de materiais frageis como ceramicas e bioceramicas (ROMANO
& PANDOLFELLI, 2006). A vantagem desse ensaio é que a fratura se inicia dentro
da amostra, e o valor medido, portanto, ndo depende da superficie da amostra.- O
teste também pode ser usado para se fazer uma comparacdo entre diferentes

composic¢des de materiais frageis (Pittet e Lemaitre, 2000).
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3 METODOLOGIA

A execucado desse projeto se deu em trés etapas:
e Preparagdo do cimento endodontico
e Caracterizacédo do material

e Estudo das propriedades do material

3.1 Preparacao do cimento endodéntico

O cimento endodéntico foi formulado a partir do cimento Portland. Para
isso foram adicionados ao cimento Portland, individualmente, em diferentes
propor¢cdes, o carbonato de bismuto (Bix(CO3)3) e 0 6xido de bismuto (BioO3). Os
aditivos selecionados para o estudo, o carbonato de bismuto (Bi,(CO3)3) e 0 6xido de
bismuto (Bi,O3), s&o opacificadores de baixo custo, com alta capacidade de
opacificagdo mesmo quando adicionados em pequenas quantidades (DUARTE et
al., 2009). Primeiramente foram preparadas amostras compostas por uma mistura
dos compostos inorganicos com cimento Portland em trés diferentes proporcoes
(15%, 20% e 25%). Apods o estudo de radiopacidade, foi selecionado uma amostra e
a partir dessa amostra foi dada a continuidade do trabalho com os ensaios e estudos

das propriedades do material.

Nesse trabalho foi utilizado um cimento Portland do tipo CP 1I-Z 32, da
marca Cimento Poty produzida pela Votorantim Cimentos. Os agentes
radiopacificadores utilizados foram Carbonato de Bismuto Bibasico PA (marca

Vetec) e Oxido de Bismuto Il PA (marca Vetec).

3.2 Técnicas de caracterizagdo do material

A fim de caracterizar os cimentos endodonticos estudados, foram
aplicadas as seguintes técnicas:
e Difracao de raios-X

e Espectroscopia por fluorescéncia de raios-X
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Nessa etapa, também foram analisados materiais a base de MTA

comerciais a fim de serem comparados com o cimento Portland.

As seguintes amostras foram caracterizadas por difracdo de raios-X para
identificacdo das fases cristalinas: cimento Portland CP-lI-Z, MTA Gray Angelus,
MTA BIO Angelus, em um Difratbmetro de Raios-X da marca Rigaku (DMAXB) com
tubo cobre operando com voltagem de 40KV e uma corrente de 40mA. Para
realizacdo das andlises os materiais foram colocados na cavidade de um suporte
utilizado como porta-amostra. Os espectros foram obtidos varrendo a faixa de 10° -
90°. Para analise qualitativa e quantitativa da composi¢do quimica das amostras foi
realizada Fluorescéncia de raios-X em um equipamento ZSXMini Il — Rigaku para
quantificacdo de elementos quimicos do fldor ao uranio. As medicdes foram

realizadas no Laboratério de Raios X da Universidade Federal do Ceara.

3.3 Estudo das propriedades do material

As propriedades investigadas foram: radiopacidade, tempo de presa ou
pega do cimento, alteragbes no pH, solubilidade, e alteracdo dimensional. A
radiopacidade, a solubilidade, a alteracdo dimensional e o tempo de presa do
cimento foram determinados de ‘acordo com métodos prescritos pela Organizagao
Internacional para Padronizacdo (em inglés: International Organization for
Standardization - 1SO), especificamente pela 1ISO 6876:2001 (Dental root canal
sealing materials).

3.3.1 Determinacdo da relagdo po-liquido

Para a determinacdo da relagcdo po-liquido, um grama do cimento
Portland a ser utilizado foi pesado em balanca de precisdo para obtencédo do peso
inicial e colocado sobre uma placa de vidro, lisa e limpa. Utilizando uma de pipeta

graduada, depositou-se ao lado do po6, 0,20 mL de agua destilada (Figura 3).
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Figura 3 - Determinacéo da relacdo p6-liquido

Fonte: o autor

Utilizando uma espatula metalica, cimento foi gradualmente incorporado a
agua, em pequenas porgdes, e simultaneamente espatulado, a fim de obter uma
mistura homogénea (Figura 4). Até que a massa obtida ndo apresentou escoamento
guando sustentada pela espéatula.

Figura 4 - Cimento preparado

Fonte: o autor

A gquantidade de cimento restante, aquele ndo utlizado durante a
manipulacéo, foi pesada, e o valor obtido foi subtraido do valor inicial utilizado no
teste. Assim, determinou-se o quanto de po6 foi efetivamente utilizado. Este
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procedimento foi repetido por trés vezes. Ao final, estabeleceu-se uma média

aritmética respectiva para cada cimento, obtendo-se a proporc¢ao po-liquido.

3.3.2 Radiopacidade

Para a avaliagdo da Radiopacidade, segue-se 0 procedimento

apresentado na norma ISO 6876-2001. Os aparatos usados para o ensaio foram:

¢ Molde de anel possuindo um diametro interno 10 mm e altura de 1 mm.

e Duas laminas de vidro.

¢ Unidade de raios-X monofasico dental, capaz de funcionar com 65 kV com o0s
acessorios adequados

¢ Medidor de radiopacidade, consistindo de uma escala de aluminio (grau de
pureza de pelo menos 98% de aluminio com um teor de cobre maximo de
0,1% e o teor de ferro maximo de 0,1%) 50 mm de comprimento x 20 mm de
largura, que tem uma espessura de 0, 5 mm a 9,0 mm em passos igualmente

colocados de 0,5 mm, medidos com uma precisao de 10 um (Figura 5)

Figura 5 - Escala de aluminio

Fonte: Fidel (1993)

Para realizar o ensaio de radiopacidade, primeiro € necessario preparar
as pecas a serem utilizadas. Para isso coloca-se 0 molde sobre uma lamina de
vidro, enchendo-o com o cimento preparado. Pressiona-se outra lamina de vidro

confrontando-a para obter uma amostra 1 mm de espessura. Depois de passado o
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tempo de presa do material, cuidadosamente remove-se a lamina de vidro para
deixar uma superficie plana e uniforme. Coloca-se a amostra no centro do filme de
raios-X adjacente ao medidor de radiopacidade. A amostra, o medidor de
radiopacidade e o filme séo irradiados com raios-X a 65 kV a uma distancia do filme

de aproximadamente 300 mm.

ApoOs a obtencdo das imagens, compara-se a densidade da imagem da
amostra com o passo da escala de aluminio (Medidor de Radiopacidade), utilizando-
se o programa ImageJ 1.45S, que analisa a densidade Optica. A radiopacidade

equivalente dos espécimes € expressa em milimetros de aluminio.

3.3.3 Tempo de Presa

Para a avaliacdo do tempo de presa, segue-se 0 procedimento
apresentado na norma ISO 6876-2001. Para o ensaio foi usado um indentador
(agulha de Gilmore), com massa de 100g e uma extremidade plana de 2 mm de
diametro (Figura 6). O indentador deve ser cilindrico a uma distancia de pelo menos
5 mm da ponta, e o final do indentador deve ser plano e perpendicular ao eixo

longitudinal.

Figura 6 - Agulha de Gilmore

Fonte: o autor
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Como molde para acomodacéo do cimento testado utilizou-se uma peca
de acrilico, com uma cavidade interna de 10 mm de didmetro e 2 mm de altura
(Figura 7).

Figura 7 - Molde

Fonte: o autor

Para proceder com o ensaio, 0o cimento é misturado sobre uma placa de
vidro, lisa e limpa. Apos 120 segundos do fim da mistura o material € depositado no
molde de acrilico, preenchendo-o até a superficie do cimento misturado, nivelando-o
com a borda do molde. Posteriormente, é abaixado cuidadosamente o indentador
verticalmente sobre a superficie horizontal do cimento. Em seguida, se limpa a ponta
do indentador, e repete-se a operacdo até que ndo haja recuos visiveis na
superficie. Por fim, é registrado o tempo desde o fim da mistura até que isto ocorra.
Foram realizadas triplicatas para cada amostra de cimento testada, assim como

determina a norma.

3.3.4 Espessurade Filme

Para a avaliacdo da espessura de filme, seguiu-se o procedimento
apresentado na norma ISO 6876-2001. Os aparatos necessarios para 0 ensaio
foram:

e Duas placas de vidro planas de formato quadrado ou circular, com espessura
uniforme minima de 5 mm e uma area superficial de contato de
aproximadamente 200 mm?.

e Um aparato que possa aplicar uma carga de 15 N.

e Um micrbmetro ou instrumento similar.
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Para proceder com o ensaio, mede-se a espessura combinada das duas
placas de vidro em contato. Deposita-se uma porgcdo de cimento previamente
misturado no centro de uma das placas de vidro, e em seguida coloca-se a outra
placa de vidro sobre o material. Decorridos 180 segundos do inicio da mistura do
cimento, cuidadosamente deposita-se verticalmente a carga de 15 N sobre a placa
de vidro. Apos 10 minutos do inicio da mistura, utilizando-se o micrometro mede-se a
espessura das duas placas de vidro e da pelicula de cimento entre elas. A
espessura de filme entdo é calculada por meio da determinacdo da diferenca da
espessura das placas com e sem cimento. A norma aconselha que o procedimento

seja realizado trés vezes.

3.3.5 Alteracdo Dimensional

Para a avaliacdo da alteracdo dimensional, segue-se o0 procedimento

apresentado na norma ISO 6876-2001. Os aparatos usados para o ensaio foram:

e Trés moldes cilindricos com didmetro interno de 6 mm e altura de 12 mm,
feitos de teflon. Para facilitar a remocéo das pecas, é recomendado que
se use um agente lubrificante, tal como vaselina.

e Seis placas de vidro com as seguintes dimensfes 25 mm x 75 mm x 1mm
de espessura, e.g. uma lamina de microscopio.

e Um micrdmetro ou instrumento similar, com precisdo de 1 pum.

Para produzir as pecas para 0 ensaio, separam-se 2 g do cimento
preparado com a quantidade de agua estabelecida no ensaio de determinacdo da
relacédo po-liquido, e com o mesmo procedimento la apresentado. Coloca-se o molde
sobre a placa de vidro e preenche-se até um ligeiro excesso do cimento misturado.
Pressiona-se a outra placa de vidro em cima do cimento, e para prender todo o

aparato utilizaram-se fitas adesivas.

ApoOs a preparacdo das amostras, as mesmas sao removidas do molde, e
as extremidades planas das pecas sao lixadas com uma lixa umedecida. A distancia
entre as extremidades planas deve ser medida com uma precisao de 10 um, e as
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pecas sdo armazenadas em agua destilada. Trinta dias ap0s a preparacdo da
amostra, as suas medidas sdo novamente mensuradas. Desta forma, calcula-se a
variacdo de comprimento como uma percentagem do comprimento original. O teste
foi repetido trés vezes. Foram registradas as alteracdes significativas no

comprimento, ou seja, a alteracado dimensional do material.

3.3.6 Solubilidade

Para a avaliacdo da Solubilidade, segue-se o procedimento apresentado
na norma ISO 6876-2001. Os aparatos usados para o ensaio foram:

Dois moldes possuindo diametro interno de 10 mm e altura de 1,5 mm.

e Quatro placas de laminas de vidro, que possuam dimensfes maiores do que
o didmetro dos moldes.

¢ Folhas de plastico impermeaveis a agua.

e Uma placa de Petri rasa, tendo o diametro aproximado de 90 mm, com

volume minimo de 70 ml.

e Agua destilada.

Para produzir as pecas para 0 ensaio, coloca-se o molde sobre uma
lamina de vidro, enchendo-o com o cimento preparado. Coloca-se uma folha de
plastico no topo do cimento, e pressiona-se outra lamina de vidro sobre a folha de
plastico. Posteriormente, remove-se com cuidado a lamina de vidro superior para
deixar uma superficie plana e uniforme. Depois de um tempo 50% maior que o
tempo de presa do cimento, remove-se a amostra do molde e determina-se a massa

de cimento.

Colocam-se duas dessas amostras na placa de Petri, de modo que elas
nao se toquem e que permaneg¢am imoveis na placa. Adicionam-se 50 ml de agua e
cobre-se a placa. Apds 24 horas retiram-se 0s espécimes. Os espécimes foram
lavados com 2 ml a 3 ml de agua destilada, recuperando-se as lavagens da placa.

As lavagens sdo examinadas para detectar a provavel presenca de particulas
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grosseiras, que € uma evidéncia de desintegracdo e de que o material ndo cumpre
0S requisitos da norma.

Por fim, descartam-se as amostras, evapora-se a agua a partir da placa
de petri mantida sobre uma placa de aquecimento sem ferver, até que ela fique
seca. A diferenca entre a massa inicial da travessa rasa e a sua massa final é
registrada, sendo essa a quantidade de cimento removida dos espécimes. Grava-se
esta diferenca em massa, calculada como uma percentagem da massa inicial

combinada das duas amostras.

3.3.7 Ensaio de compressao diametral

Para realizar o ensaio de compressdo diametral foram preparados em
triplicata corpos de prova com as seguintes dimensdes: 4 mm de altura e 5,5 mm de
diametro.

O equipamento usado para o0 ensaio de compressao diametral foi uma
maquina de ensaios universal Instron modelo 3345, com a velocidade de ensaio de
1,0 mm/min ate o inicio do esmagamento dos corpos de prova. O programa usado
para registrar as cargas compressivas foi o Bluehill 2.24. A Figura 8 apresenta o

aparato utilizado para a realizagéo do ensaio.
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Figura 8 - Aparato usado para o ensaio de compresséo diametral

Fonte: o autor

Para a determinagdo dos resultados do ensaio mecanico foi utilizada a
equacao:
2P
m.h.d

Ot —

Onde “otc” é a tenséo limite de resisténcia a tracédo (MPa), “P” é a carga
de ruptura (N), “d” € o didmetro da amostra (mm) e “h” a altura do corpo-de-prova

(mm).
3.3.8 Variacao de pH

Para afericdo do pH, utilizou-se um pH-metro digital. O aparelho foi
previamente calibrado, com o auxilio de duas solugbes padréo de pH 7,0 e 4,0. Para
preparar o corpo de prova utilizou-se, como molde para acomodacédo do cimento
testado, uma peca que possui uma cavidade interna de 10 mm de diametro e 1 mm
de altura. O cimento foi misturado sobre uma placa de vidro lisa e limpa, e em
seguida depositado no molde, a fim de preenché-lo até que superficie do cimento

misturado estivesse nivelada com a borda do molde.
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Dando prosseguimento ao ensaio, inicialmente mediu-se o pH da agua
destilada e deionizada, em seguida cada corpo de prova foi submergido em 7,5 mL
de agua em um recipiente separado. Decorridas 3 h da imersdo do material,
removeu-se o corpo-de-prova cuidadosamente e o liquido foi submetido a afericao
do pH. Na sequéncia, realizaram-se as leituras nos periodos de 48 e 72 h. Entre
uma leitura e outra, o eletrodo do pH-metro foi lavado com &gua destilada e

deionizada e secado.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo encontram-se o0s resultados e discussbes da
caracterizagdo e dos estudos das propriedades dos cimentos endodonticos
produzidos com o cimento Portland e os radiopacificadores: o carbonato de bismuto

(Bi2(C0O3)3) e 0 oxido de bismuto (Bi203) e dos cimentos comerciais.

4.1 Técnicas de caracterizacdo do material

Foram obtidos difratogramas (Figuras 9, 10 e 11) e analises de fluorescéncia de
raios-X (Tabelas 2, 3 e 4) dos seguintes materiais: cimento Portland CP 1I-Z, MTA-
Angelus® Gray e MTA-Angelus® Bio. Assim é possivel comparar a composicéo do

cimento Portland com dois cimentos endoddnticos comerciais.

Figura 9- Difratograma de raios-X da amostra de Cimento Portland
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Fonte: o Autor
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Figura 10 - Difratograma de raios-X da amostra de MTA-Angelus® Bio
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Fonte: o Autor

Figura 11- Difratograma de raios-X da amostra de MTA-Angelus® Gray
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Fonte: o Autor

Utilizando o programa X'pert.Highscore Plus é possivel analisar os
difratogramas, e com o auxilio do banco de dados do programa identificar as fases
constituintes de cada material, mas para isso precisa-se verificar pela andlise de

Fluorescéncia de raios-x quais elementos que constituem o material.



Tabela 2- Fluorescéncia de raios-x para cimento Portland CP 1I-Z

Elemento Massa(%)

Ca 75.174
Si 11.221
Fe 6.4607
Al 2.5153
S 1.9311
K 1.7406
Mn 0.3875
Sr 0.3281
P 0.1768
Cl 0.0642

Fonte: o Autor

Tabela 3- Fluorescéncia de raios-x para MTA-Angelus® Bio

Elemento Massa (%)

Ca 80.495
Bi 11.129
Si 7.2055
Al 1.0674
P 0.1025

Fonte: o Autor
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Tabela 4- Fluorescéncia de raios-x para MTA-Angelus® Gray

Elementos Massa(%)

Ca 69.696
Bi 20.033
Si 5.2289
Fe 2.8336
Al 0.9474
K 0.8461
Sr 0.1335
P 0.1216
Mn 0.0985
S 0.0611

Fonte: o Autor

Comparando os resultados de Fluorescéncia de raios-x, pode-se verificar
grandes semelhancas na composicdo desses materiais. Calcio é o elemento
predominante, variando aproximadamente na composi¢cdo entre 70% a 80%. Em
seguida tem-se o Silicio, presente numa faixa de 5% a 11%. Em concordancia com a
literatura, observa-se a presenca de Bismuto nos cimentos endoddnticos comerciais,
numa faixa de 11% a 20%, e auséncia total no cimento Portland. Como sera
verificado a seguir, nos resultados da analise dos ensaios de Radiopacidade, a
auséncia desse composto no cimento Portland deve ser a causa da sua baixa
radiopacidade, assim como € indicado na literatura. Uma outra semelhanca entre os
compostos esta no teor de Ferro no cimento Portland e cimento MTA-Angelus® Gray,
presente aproximadamente numa faixa de 3% a 6%, e sua auséncia total no MTA-
Angelus® Bio. Observamos na literatura que a presenca de Ferro é caracteristica dos
cimentos cinza, tanto Portland como MTA, sendo esse elemento o responsavel por
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sua coloracdo acinzentada. Ja nos cimentos brancos, como € o caso do MTA-
Angelus® Bio, tal elemento é escasso.

Como foi dito anteriormente, pela utilizacdo do banco de dados presentes
no programa X'pert.Highscore Plus para analisar o difratograma, e somado aos
resultados da Fluorescéncia de raios-X, podemos encontrar quais sado as possiveis
fases majoritarias presentes na constituicdo de cada material. Para o cimento
Portland CP 1I-Z, as fases majoritarias encontradas foram Silicato de Calcio
(CasSiOs) e Calcium Magnesium Aluminum Oxide Silicate (54Ca0O -16SiO2 - Al»O3 -

MgO). Para o cimento MTA-Angelus® Gray as fases predominantes encontradas s&o
Calcium Magnesium Aluminum Oxide Silicate (54CaO -16SiO2 - AloO3 - MgO),
Silicato de Calcio (CasSiOs), Carbonato de Calcio (Ca ( CO3)) e Oxido de Bismuto
(BioO3). Por fim, para o MTA-Angelus® Bio as fases majoritarias sdo Silicato de
Célcio (CazSiOs), Hidroxido de Calcio (Ca ( OH )2) e Oxido de Bismuto (BinO3).
Assim percebemos que, em todos os materiais, as analises indicaram presenca de
Silicato de Calcio (CasSiOs) como uma das fases majoritarias. Como também, uma
maior semelhanca entre a composicdo do MTA-Angelus® Gray e cimento Portland,
indicado pela presenga Calcium Magnesium Aluminum Oxide Silicate, do que entre
cimento Portland e o MTA Angelus® Bio, Por fim, averiguamos a presenca da fase
de Oxido de Bismuto nos dois cimentos comerciais e sua auséncia no cimento
Portland. Como foi indicado pela literatura, realmente hd uma grande semelhanca na
composicdo do cimento Portland com os cimentos endodonticos, excetuando-se
pela caracteristica presenca de 6xido de bismuto nos cimentos endoddnticos. Desta
forma para utilizar o cimento Portland como um cimento endoddntico é necessario
adicionar a ele um radiopacificador, sendo esse o Oxido de bismuto nos dois

materiais comerciais analisados.

A literatura indica que as fracbes massicas do oOxido de bismuto
geralmente encontradas nos cimentos endodonticos estdo numa faixa de fragédo
massica de 20% (Duarte et al. 2003). Nesse trabalho, além do 6xido de bismuto, foi
também avaliado o carbonato de bismuto como um possivel radiopacificador

alternativo.
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4.2 Determinacao da relagdo po-liquido

No ensaio de determinacdo de relacdo po-liqguido determina-se a
quantidade de cimento suficiente a ser misturado com uma quantidade especifica de
adgua, a fim de obter uma obter uma mistura homogénea que ndo apresente
escoamento quando sustentado pela espatula. Foram realizados trés ensaios para
seguintes materiais: Cimento Portland, Cimento Portland acrescido de 20% de Oxido
de Bismuto (CPOB20), Cimento Portland acrescido de 20% de Carbonato de
Bismuto (CPCB20). O valor médio da massa usada nos ensaios é apresentado na

Tabela 5, juntamente com relacao po-liquido que é obtida pela seguinte equacéo:

L
Relacio pd — liguido = 3

Onde L representa o volume de agua utilizado no ensaio (0,2 mL), e S
representa a massa de material suficiente utilizado para preparar o cimento. Pode-se
perceber que, quanto maior for a relagcdo pé-liquido do material, maior serd a

quantidade de 4gua necessaria para hidrata-lo.

Tabela 5- Relacdo Po6-liquido

Composto Massa utilizada (Q) Relacao p6-liquido
Cimento Portland 0,5332 0,3751
CPOB20 0,5952 0,3360
CPCB20 0,4799 0,4799

Fonte: o Autor

4.3 Radiopacidade

No ensaio de radiopacidade foi averiguada a influéncia da fragdo méssica
do radiopacificador presente no material. Para isso foram preparadas seis amostras
contendo trés fragcbes massicas distintas (15%, 20% e 25%). As figuras 12 a 18

apresentam as imagens radiograficas do cimento Portland, Cimento Portland
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acrescido de 15%, 20% e 25% de Carbonato de Bismuto (respectivamente,
CPCB15, CPCB20 e CPCB25) e Cimento Portland acrescido de 15%, 20% e 25%

de Oxido de Bismuto (respectivamente, CPOB15, CPOB20 e CPOB25).

Figura 12 - Radiografia do cimento Portland puro.

Fonte: o Autor



Figura 13 - Radiografia do CPCB15

Fonte: o Autor

Figura 14 - Radiografia do CPCB 20

Fonte: o Autor
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Figura 15 - Radiografia do CPCB 25

Fonte: o Autor

Figura 16 - Radiografia do CPOB 15

Fonte: o Autor

47
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Figura 17- Radiografia do CPOB 20

Fonte: o Autor

Figura 18 - Radiografia do CPOB 25

Fonte: o Autor

Segundo a ISO 6876-2001, um cimento endodontico deve possuir uma

radiopacidade ndo menor que a de uma peca de aluminio com 3 mm de espessura.
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Isso se deve ao fato de que o cimento endoddntico em uma radiografia deve se
diferenciar da dentina que constitui o dente, e a dentina possui radiopacidade
préxima de 3 mm de Aluminio. Na escala de aluminio presente nas radiografias,
cada faixa representa 1 mm de Aluminio, e a espessura aumenta nesse passo de 1

mm da faixa mais escura até a faixa mais clara, ou seja mais opaca.

A olho nu, pode-se perceber que o cimento Portland puro possui uma
radiopacidade inferior a 3 mm de Al, e que as demais amostras gradualmente
aumentam sua radiopacidade a medida que aumenta a concentracdo do
radiopacificador. Porém para avaliar com mais rigor as imagens, utilizou-se o
programa ImageJ 1.45S, capaz de analisar a densidade Optica das imagens. Nesse
programa € possivel selecionar uma area especifica da imagem e obter um valor
numérico que representaria a densidade 6ptica da imagem, ou seja, nesse caso a
radiopacidade do material. Abaixo segue o exemplo do layout do programa ImageJ
1.45S.

Figura 19 - ImageJ 1.45S

4 pesquisa_jean_14032013 124722 (CP + 15% de Carbonato de Bismuto)jpg (763%) ¢ Image) =& = § = B
T164xA78 pixels, 6-bit, 998K
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Fonte: o Autor

Para obter resultados mais conclusivos, foram realizadas, com o
programa ImageJ trés medicdes em diferentes regides da &rea de cada amostra, e
entdo obtido um valor médio. Esses valores foram comparados com os valores

encontrados em cada area da escala de aluminio, a fim de determinar qual parte da
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escala de aluminio tem uma radiopacidade similar & do corpo de prova. Caso o
corpo de prova possua uma opacidade semelhante & area da escala de aluminio
gue apresenta 3 mm de espessura, 0 corpo de prova estara no padréo da ISO 6876-
2001. Seguem abaixo nas tabelas de numero 6 a 12, obtidas para cada corpo de
prova, os valores da opacidade do corpo de prova e da opacidade de cada regido da

escala de aluminio.

Tabela 6- Radiopacidade cimento Portland

Area analisada Opacidade

Portland 82.660
1 mm de Al 88.882
2 mm de Al 111.503
3 mm de Al 134.340
4 mm de Al 154.165
5 mm de Al 170.681
6 mm de Al 183.993
7 mm de Al 196.883
8 mm de Al 210.768
9 mm de Al 222.804

Fonte: o Autor

Tabela 7- Radiopacidade CPCB15

Area analisada Opacidade

CPCB15 152.052
1 mm de Al 68.623
2mm de Al 88.169
3 mm de Al 112.458
4 mm de Al 139.995
5 mm de Al 167.775
6 mm de Al 191.832
7 mm de Al 209.701
8 mm de Al 222.512

9 mm de Al 232.317




Fonte: o Autor
Tabela 8- Radiopacidade CPCB20

Area analisada Opacidade

CPCB20 162.202
1 mm de Al 65.577
2 mm de Al 84.765
3 mm de Al 108.545
4 mm de Al 135.538
5mm de Al 163.697
6 mm de Al 188.234
7 mm de Al 205.832
8 mm de Al 218.746
9 mm de Al 229.010

Fonte: o Autor

Tabela 9 - Radiopacidade CPCB25

Area analisada Opacidade

CPCB20 184.804
1 mm de Al 74.070
2 mm de Al 93.639
3 mm de Al 119.922
4 mm de Al 147.305
5 mm de Al 174.680
6 mm de Al 198.301
7 mm de Al 214.975
8 mm de Al 225.107
9 mm de Al 234.315

Fonte: o Autor



Tabela 10- Radiopacidade CPOB15

Area analisada Opacidade

CPOB15 166.384
1 mm de Al 81.832
2 mm de Al 99.478
3 mm de Al 122.784
4 mm de Al 148.032
5 mm de Al 172.624
6 mm de Al 195.151
7 mm de Al 211.484
8 mm de Al 221.660
9 mm de Al 231.201

Fonte: o Autor

Tabela 11 - Radiopacidade CPOB20

Area analisada Opacidade

CPOB20 187.956
1 mm de Al 72.903
2 mm de Al 91.539
3 mm de Al 116.213
4 mm de Al 145.236
5mm de Al 172.677
6 mm de Al 195.625
7 mm de Al 210.888
8 mm de Al 223.005
9 mm de Al 231.285

Fonte: o Autor



53

Tabela 12- Radiopacidade CPOB25

Area analisada Opacidade

CPOB25 202.627
1 mm de Al 79.163
2 mm de Al 97.634
3 mm de Al 122.400
4 mm de Al 145.978
5 mm de Al 172.147
6 mm de Al 194.501
7 mm de Al 211.305
8 mm de Al 222.072
9 mm de Al 231.263

Fonte: o Autor

Analisando os resultados, pode-se constatar que o cimento Portland puro
possui uma radiopacide de aproximadamente 1 mm de Al, estando abaixo do limite
estabelecido pela norma . Para o cimento Portland acrescido de 15% de material
radiopacificador, verifica-se que o carbonato de bismuto e o Oxido de bismuto
conferiram uma radiopacidade que esta entre 4 mm e 5 mm de Al. O cimento
Portland acrescido de 20% de radiopacificador, apresenta para a amostra com
carbonato de bismuto uma radiopacidade de aproximadamente 5 mm de Al, e para a
amostra com o6xido de bismuto uma radiopacidade entre 5 mm e 6 mm de Al
Finalmente, com a presenca de 25% de radiopacificador, o material contendo
carbonato de bismuto apresentou uma radipacidade de aproximadamente 6 mm de
Al e o material contendo 6xido de bismuto apresentou uma radiopacidade ente 6 mm

e 7 mm de Al.

Percebe-se que o 6xido de bismuto confere ao cimento Portland uma
radiopacidade ligeiramente maior do que a radiopacidade encontrada nos
compostos contendo carbonato de bismuto. Ambos 0os compostos, que possuem
15% de radiopacificador, jA possuem uma radiopacidade acima do exigido pela

norma ISO 6876-2001, porém para a realizacdo dos demais ensaios utilizou-se a
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fracdo de 20% como padréo, pois é uma fracado de radiopacificador recorrentemente

utilizadas na literatura.
4.4 Tempo de Presa Inicial

Os valores de tempo de presa inicial encontrados para o0 cimento
Portland, cimento Potland contendo 20% oOxido de bismuto (CPOB20) e cimento
Portland contendo 20% de carbonato de bismuto (CPCB20) encontram-se na tabela

13:

Tabela 13- Tempo de Presa Inicial

Material utilizado Tempo (min)
Cimento Portland CPIl-Z 35,5+ 1,5 min
CPOB20 36+ 1,0 min
CPCB20 37,5+ 1,0 min

Fonte: o Autor

Pode-se comparar esses valores com resultados de tempo de presa
inicial disponiveis na literatura para MTA. Broon et al. (2004) encontrou um tempo de
presa inicial para o MTA-Angelus de 14 minutos e para um especifico cimento
Portland Branco um tempo de 15 minutos. E necessario salientar que diferentes
tipos de cimento Portland e cimento MTA possuem diferentes tempos de presa,
assim como Vitti et Al. (2013) estudando MTA Fillapex encontraram um tempo de

presa inicial de 2 horas e 27 minutos.

4.5 Espessurade Filme

Segundo a determinacdo da norma ISO 6876-2001, foram realizados trés
ensaios para determinacdo da espessura de filme. Os materiais testados foram
cimento Portland CP 1I-Z, cimento Potland contendo 20% oOxido de bismuto
(CPOBZ20), cimento Portland contendo 20% de carbonato de bismuto (CPCB20) e
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MTA-Angelus Bio. Os valores médios das espessuras obtidos de cada filme
encontram-se na tabela 14.

Tabela 14- Espessura de Filme

Material utilizado Espessura de Filme (mm)
Cimento Portland CP 1I-Z 0,235 + 0,035
CPOB20 0,155 + 0,025
CPCB20 0,145 + 0,035
MTA-Angelus Bio 0,160 + 0,010

Fonte: o Autor

Asgary et al. (2008) estudando propriedades do cimento MTA ProRoot encontraram
uma espessura de filme de 0,452 mm. Segundo a indicacdo da ISO 6876-2001, a
espessura de filme ndo deveria ser maior que 50 um. Porém todos os cimentos
testados, incluindo os comerciais MTA-Angelus, e o cimento comercial estudado por

Asgary et al. (MTA ProRoot), possuem uma espessura de filme maior que 50 pm.

4.6 Alteracdo Dimensional

Seguindo a norma ISO 6876-2001, foram efetuados trés ensaios para a
alteracdo dimensional do cimento endodéntico. Os materiais testados foram cimento
Portland CP II-Z, cimento Potland contendo 20% o6xido de bismuto (CPOBZ20),
cimento Portland contendo 20% de carbonato de bismuto (CPCB20). Os valores
médios das alteracdes dimensionais dos corpos de prova (altura e diametro) estédo
nas tabelas 15, 16 e 17.

Tabela 15- Variacédo dimensional da Altura

Material utilizado Alturainicial Altura ap6s 30 Variacéo de
(mm) dias (mm) Altura(mm)
Cimento Portland 11,32 £ 0,043 11,28 £ 0,073 -0,04
CPIlI-Z
CPOB20 10,60 £ 0,63 10,60 + 0,071 0
CPCB20 10,53 £ 0,239 10,56 + 0,249 -0,03

Fonte: o Autor
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Tabela 16- Variac&o dimensional do Diametro

Material utilizado Diametro inicial Diametro apoés Variacao do
(mm) 30 dias (mm)  Diametro(mm)
Cimento Portland 5,7+ 0,016 5,7+0,014 0
CPIl-Z
CPOB20 5,65 + 0,05 5,64 + 0,05 -0,01
CPCB20 5,73 £ 0,035 5,72 £ 0,038 -0,01

Fonte: o Autor

A alterac@o dimensional média do cimento, medido de acordo com o método
apresentada pela norma ISSO 6876-2001, ndo devera exceder 1% na contrac¢ao ou
de 0,1% em expansdo. A respeito da altura, o cimento Portland apresentou uma
contracdo de 0,35%, o corpo de prova CPOB20 ndo apresentou nem expansao e
nem contracdo, e o corpo de prova CPCB20 apresenta uma contracédo de 0,28%.
Em relagéo ao diametro, o cimento Portland n&do apresentou nem contracdo e nem
expansao, o corpo de prova CPOB20 apresentou uma contracao de 0,18% e o corpo
de prova CPCB20 apresentou uma contracdo de 0,17%. Assim, todos os trés
materiais testados estdo dentro dos padrbes da norma. A alteracdo dimensional &
um fator importante, devido a natureza da aplicacdo do cimento endodéntico, pois
uma vez dentro canal dentario ndo é desejavel que ocorra uma contracdo ou

expansao do cimento.

4.7 Solubilidade

Seguindo a norma ISO 6876-2001, foram efetuados dois ensaios para
avaliar a solubilidade dos cimentos estudados. Os materiais testados foram cimento
Portland CP II-Z, cimento Potland contendo 20% o6xido de bismuto (CPOB20),
cimento Portland contendo 20% de carbonato de bismuto (CPCB20). Os valores
meédios das massas antes e depois do ensaio de solubilidade encontram-se na

tabela abaixo.
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Tabela 17- Solubilidade

Material utilizado Massa inicial Massa final Perda de massa
(9) (9) (%)
Cimento Portland CP II- 31,9943 31,5193 1,51
Z
CPOB20 32,6989 32,2061 0,86
CPCB20 32,6384 32,1222 0,73

Fonte: o Autor

Segundo a norma ISO 6876-2001, a solubilidade do material ndo deveria
passar de 3% da massa inicial, desta forma verificamos que todos os materiais
testados possuem uma solubilidade inferior ao limite indicado pela horma. SOUZA et
al. Testou uma séries de cimentos Portland, MTA Angelus e MTA ProRoot, 0s

valores de solubilidade encontrados por ele estdo entorno de 0,1%.

4.8 Variacado de pH

A tabela 18 apresenta os valores da variacdo de pH dos corpos de prova
preparados com 0s seguintes mateiras: cimento Portland CP II-Z, cimento Potland
contendo 20% oxido de bismuto (CPOB20), cimento Portland contendo 20% de
carbonato de bismuto (CPCB20).

Tabela 18- Variacéo de pH

Materiais Utilizados Tempo Tempo Tempo Tempo
3h 24h 48h 72h
Cimento Portland CP 1I-Z 10,71 +0,32 10,56 £0,40 10,51 +0,29 10,42 £0,32
CPOB20 10,45+0,21 10,24 +0,12 10,08+0,25 9,78+0,17
CPCB20 11,25+0,11 10,85+0,32 10,72+0,20 10,81+0,10

Fonte: o Autor

Nota-se que todos os materiais testados possuem pH alcalino, e com
pouca variacao ao decorrer do tempo. Asgary et al. (2006) relata que, o MTA ao ser

misturado com agua, primeiramente formam-se hidroxido de calcio e silicato de



58

calcio hidratado. A quantidade de silicato de célcio ira diminuir devido a formacao de
um precipitado de calcio. Esse precipitado de célcio produz hidréxido de célcio,
sendo este o responsavel pelo pH alcalino do MTA, apés a sua hidratacdo. Camilleri
(2009) a variacao de pH durante 28 dias de alguns cimentos endoddnticos, dentre
eles o MTA ProRoot, e também do cimento Portland. Durante o periodo do estudo, o
pH do MTA ProRoot variou de 12,1 a 9,0, e do cimento Portland o pH variou de 11,3
agl.

4.9 Ensaio de compresséao diametral
A tabela 19 apresenta os valores de resisténcia a compresséo diametral
dos corpos de prova preparados com 0s seguintes mateiras: cimento Portland CP II-

Z, cimento Potland contendo 20% oxido de bismuto (CPOB20), cimento Portland
contendo 20% de carbonato de bismuto (CPCB20).

Tabela 19- Ensaio de Compresséao Diametral

Material Diametro Altura Cargacompressiva  Tensao limite de
utilizado (mm) (mm) em Quebra (N) resisténcia a
tracdo (MPa)

Cimento 5,36 + 4,52 + 71,54 + 6,65 1,88
Portland CP II-Z 0,02 0,03

CPOB20 5,24 + 4,24 + 129,30 *+ 30,7953 3,71
0,04 0,16

CPCB20 5,37 4,45+ 296,3045 + 73,1963 7,90
0,01 0,12

Fonte: o Autor

Pelo ensaio de compressao diametral, podemos verificar que o acréscimo
dos agentes radiopacificadores a o cimento Portland aumentou a resisténcia das
pecas. Em especial a peca com carbonato de bismuto, que apresentou uma
resisténcia a tracdo aproximadamente quatro vezes superior & peca com cimento
Portland puro, e duas vezes maior a peca com oxido de bismuto. Kao, et al. (2009)

relatou para o MTA-ProRoot Branco uma tenséo limite de 4,4 MPa, e Dantas et al.
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(2012) encontrou para um MTA-Angelus uma tenséo limite de aproximadamente 7
MPa.

Desta forma, verificamos pela literatura, que os cimentos Portland
acrescido do radiopacificadores possuem uma resisténcia de mesma grandeza que

cimentos endodobnticos comerciais.
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5 CONCLUSAO

Tendo como referéncia o agregado trioxido mineral (MTA), foi possivel
desenvolver, a partir do cimento Portland com a inclusdo de dois agentes
radiopacificadores, um cimento equiparavel a cimentos endoddnticos comerciais.
Constatou-se que as propriedades fisicas e quimicas dos materiais testados neste
trabalho se assemelham com as de produtos encontrados no mercado. Os aditivos
selecionados para agirem como agentes radiopacificadores obtiveram éxito em
elevar a radiopacidade do cimento Porland, pois mesmo em uma concentracao
abaixo do que geralmente é relatado na literatura, o material ainda passou nas
designagcbes da norma ISO recomendada para cimentos endodonticos. Apesar
desse fato, para efeito de comparacdo dos resultados com a literatura, a
concentracdo “classica” (20%) foi mantida para os demais ensaios. Analisando os
custos do material final, observa-se que a base utilizada para o cimento endodéntico
desenvolvido neste trabalho, ou seja, o cimento Portland, possui um valor irrisorio
comparado ao dos agentes radiopacificadores utilizados, sendo estes os principais
responsaveis pelo custo final do material. O valor do grama de éxido de bismuto
(Vetec) é R$ 1,16 e do carbonato de bismuto (Vetec) R$ 0,41. Ja o valor do grama
de MTA comercial € bem superior, tendo como exemplo uma caixa de MTA-Angelus
Branco contendo dois sachés de 0,14 g de MTA que custa em média, R$ 135, ou
seja, 428 reais o grama. O MTA comercial apesar de ser um material de melhor
qualidade que o cimento Portland, e de possuir outros encargos em seu valor final,
ainda assim possui um custo muito acima do cimento alternativo feito a partir do
Portland . Como indicacbes de estudos futuros é necessario realizar os testes de
citotoxicidade e biocompatibilidade, indispensaveis para qualquer produto que visa
ser utilizado no organismo humano. A norma ISO 6876-2001 recomenda que na
avaliacdo dos perigos biolégicos ou toxicolégico sejam usadas as normas ISO
10993-1 e ISO 7405.
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