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RESUMO

Avaliou-se a influéncia da agitacdo ultrassonica nas propriedades fisico-quimicas de
tempo de presa, estabilidade volumétrica e capacidade de formacdo de apatita em fluido
corporal simulado de trés cimentos reparadores endodonticos: MTA-Angelus Branco
(MTA), MTA Repair HP (MTAHP) e Biodentine (BIO). Os cimentos foram divididos
em seis grupos experimentais em funcdo do material e do emprego ou ndo da agitacdo
ultrassonica (AUS). O ensaio de tempo de presa (min) foi realizado conforme descrito
pela norma ISO 6876/2012. A estabilidade volumétrica (mm?) foi analisada por meio de
microtomografias, comparando-se o volume de cavidades retrogradas preenchidas com
os cimentos, submetidos ou ndo a AUS, antes e apds um periodo de 7 dias de imersdo em
dgua. As andlises morfoldgicas e quimicas da superficie dos materiais foram realizadas
utilizando espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDX) apds 28 dias de
imersdo em solugdo salina balanceada de Hank (HBSS). Observou-se que a AUS
influenciou de maneira distinta os tempos de presa dos materiais, retardando a presa
inicial do MTA (40,8/64,6) e acelerando a do BIO (35,6/22,4); a presa final do MTAHP
(154,4/114,6) e do BIO (64,4/42,4) também foram aceleradas (p<0,05). No que se refere
a estabilidade, observou-se reducio volumétrica em todos os grupos, sendo MTA/AUS o
mais estavel volumetricamente (0,98%); a AUS ndo influenciou a estabilidade
volumétrica (p>0,05). Todos os cimentos apresentaram propor¢cdo Ca/P favordveis em
sua superficie apés 28 dias em HBSS; a AUS fragmentou e distribuiu as particulas de
forma mais homogénea. Pode-se concluir que a agitagdo ultrassonica influenciou de
maneira diferente os tempos de presa dos materiais, que 0s cimentos se mostraram
estdveis volumetricamente, enquadrando-se nos padrdes desejados e que todos foram
capazes de formar depdsitos de fosfato de calcio em sua superficie, todavia, o0 emprego
da AUS aumentou a reatividade dos materiais.

Palavras-chave: Endodontia, ultrassom, materiais dentarios, cimento de silicato.



ABSTRACT

This study investigated the influence of ultrasonic agitation (UA) on the curing time,
volumetric stability, and capacity of hydroxyapatite formation of three endodontic
cements: White MTA-Angelus (MTA), MTA Repair HP (MTAHP), and Biotine (BIO).
Six experimental groups were evaluated, being them divided according to the material to
be tested and to the use or not of UA. The curing time assay was performed according to
the ISO 6876/2012. The volumetric stability (mm?®) was analyzed through
microtomography by comparing the volume of the retrograde cavities filled with the
cements submitted or not to UA. This analysis was made before and after a seven-day
period during which the specimens remained immersed into water. The morphological
and chemical analyses of the surface of the materials tested were made using energy
dispersion X-ray stereoscopy (EDX) after 28 days of immersion in Hank’s balanced salt
solution (HBSS). The results show that the ultrasonic agitation influenced differently the
curing time of the different cements tested. The initial setting time of the MTA was
increased (40.8/64.6), while for the BIO, it was decreased (35.6/22.4). The final setting
time of the BIO (64.4/42.4) and MTAHP (154.4/114.6) was decreased (P<.05). All the
groups exhibited volumetric reduction, and the volumetric stability was not affected by
the ultrasonic agitation (P>.05). All the cements tested presented favorable Ca/P
proportion on their surface after 28 days of immersion in HBSS. The ultrasonic agitation
fragmented and dispersed homogeneously the particles. Given the exposed, it can be
concluded that the ultrasonic agitation differently influenced the materials tested. Also,
all the cements remained volumetrically stable during the experiment and presented the
capacity to form calcium and phosphate deposits on their surfaces, which was intensified
by the ultrasonic agitation.

Keywords: Endodontics, ultrasound, dental materials, silicate cement.



LISTA DE ABREVIATURAS
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DDS Doctor of Dental Surgery (Doutor em Cirurgia Dentéria)
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ISO International Organization for Standardization (Organiza¢ao

Internacional de Padronizagao)
ISSN International Standard Serial Number (Numero Internacional

Normalizado para Publicagdes Seriadas)

HBSS Hank’s balanced salt solution (Solu¢ao Salina Balanceada de Hank)
mA Miliampere

MEV Microscépio eletronico de varredura

mm Milimetro

mL Mililitro

MSc Mestrado

MTA Mineral trioxide aggregate (Agregado trioxido mineral)

MTAHP MTA Repair HP

PBS Solugdo tampao fosfato-salino

PhD Philosophice Doctor (Doutor em Filosofia)

PUI Passive Ultrasonic Irrigation (Irrigagao Ultrassonica Passiva)
SCR Sistema de canais radiculares

UFC Universidade Federal do Ceara

USP Universidade de Sao Paulo

kV Kilovolts

um Micrometro

°C Grau Celsius
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1. INTRODUCAO GERAL

O insucesso do tratamento endodOntico geralmente estd associado com a
persisténcia de microrganismos no Sistema de Canais Radiculares (SCR) e regido
perirradicular ap6s o tratamento. Frente a essa situacdo, em determinados casos, a melhor
indicacdo pode ser a realizacdo de uma cirurgia parendoddntica; dentre suas modalidades
destaca-se a apicectomia com obturacao retrégrada (LOPES; SIQUEIRA, 2015).

A procura por um material ideal para obturagdo e retro-obturagdo dos canais
radiculares vem motivando diversos pesquisadores, desde o inicio da Odontologia. Dentre
esses materiais, os cimentos, mais especificamente sua composicao, tém recebido grande
atencdo uma vez que podem influenciar de maneira direta sua biocompatibilidade com os
tecidos apicais e periapicais (MARION, 2008). Mais recentemente, com o advento das
técnicas de revascularizacdo que se apropriaram dos materiais retro-obturadores, para
confeccdo de seus tampdes cervicais, instituiu-se mais uma indicacdo para este tipo de
material (AAE, 2015).

O agregado tri6xido mineral, ou MTA, foi introduzido na Odontologia em 1993,
sendo indicado como selador definitivo de comunicacdes entre a cavidade pulpar e o
periodonto (TORABINEJAD et al,1993). Vem sendo apontado como o material
reparador de escolha, por apresentar excelentes propriedades fisico-quimicas e
bioldgicas, formando hidroxido de célcio, quando hidratado, e promovendo a liberacio
de fons Ca®" e OH" que estdo envolvidos na regulacdo de vérias fungdes celulares e
antimicrobianas (HOLLAND et al., 1999; TADA et al., 2010; MATSUMOTO et al.,
2013). Dentre suas propriedades, destacam-se a alta capacidade seladora (LEE et al.,
1993, TORABINEJAD et al.,, 1993), a alcalinidade (DUARTE et al., 2003;
VASCONCELOS et al., 2009; CAVENAGO et al., 2014), a alta radiopacidade
(TORABINEJAD et al., 1995) e a capacidade de inducdo de deposi¢do de tecido
mineralizado sobre sua superficie (HOLLAND et al., 2001).

Todavia, apesar de suas boas propriedades fisico-quimicas e bioldgicas, o MTA
ainda apresenta alguns inconvenientes como o longo tempo de presa, a dificuldade de
insercdo e o alto custo. O longo tempo de presa pode aumentar o risco de solubilizagao,
desagregacao, deslocamento e elevar, proporcionalmente, o tempo de exposi¢do aos
fluidos teciduais antes do endurecimento, caracteristica apontada como a principal
deficiéncia do MTA (ABDULLAH et al., 2002; DEAL et al., 2002). Diante desses

inconvenientes, a busca por materiais que retinam propriedades fisico-quimicas e
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biolégicas semelhantes as do MTA, porém sem as desvantagens apresentadas, levou ao

desenvolvimento de novos materiais.

Em 1999, o mistério sobre a composicio do MTA foi desvendado,
Wucherpfening; Green publicaram um resumo onde associavam diversas propriedades
fisico-quimicas do MTA as do cimento Portland; ndo obstante, também, a composi¢ao.
Com esse conhecimento e o entendimento de que é em fungdo da dissociagdo dos fons
célcio e hidroxila que os materiais alcancam sua capacidade de indugdo de reparo com
deposicao de tecido mineralizado, algumas novas estratégias vém sendo desenvolvidas
no intuito de produzir um material que retina as boas caracteristicas do cimento a base de
MTA, todavia, com melhores propriedades de manipulacdo e insercdo, principalmente.

O Biodentine (Septodont, Saint Maur dés Fosse’s, Cedex, Franca) caracteriza-se
como um material bioativo a base de silicato tricalcico (Ca3Si05), um dos principais
constituintes do MTA. Segundo o fabricante, o produto ¢ um “substituto bioativo de
dentina”, apresentando as mesmas indicagdes clinicas do MTA (SEPTODONT, 2017).
Apresenta rapido tempo de presa, boa radiopacidade, resisténcia ao deslocamento
superior a do MTA (GUNESER; AKBULUT; ELDENIZ, 2013), citotoxicidade
semelhante (ZOU et al., 2008), estabilidade de cor, alta estabilidade dimensional e
excelente selamento (SEPTODONT, 2017).

Outra opg¢ao recentemente introduzida no mercado foi o MTA Repair HP, langado
pela empresa Angelus Industria de Produtos Odontoldgicos S/A, em 2016. Segundo o
fabricante, este novo cimento reparador a base de MTA apresenta alteracdes em sua
composi¢do com perspectivas de apresentar caracteristicas de manipulacdo e inser¢ao
superiores. Dentre as mudangas em sua composicdo, destaca-se a incorporacao de 6xido
de célcio e substitui¢do do radiopacificador no po; ainda, a adi¢do de um plastificante no
liquido. Em funcao de sua recente introdu¢do, poucos estudos com o material encontram-
se disponiveis na literatura, todavia, estes t€ém demonstrado resultados promissores
quanto a resisténcia ao deslocamento, citotoxidade, biocompatibilidade,
biomineralizacdo e viabilidade celular (SILVA et al., 2016; CINTRA et al., 2017;
TOMAS-CATALA et al., 2017, TOMAS-CATALA et al., 2018).

Concomitante ao desenvolvimento e evolucdo dos materiais reparadores
endododnticos, a busca por novos protocolos de emprego de substancias e/ou técnicas no
intuito de favorecer a obten¢do de melhores resultados ao tratamento € uma preocupagao

constante, diante disto, o ultrassom, que foi introduzido na endodontia por Richman, em
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1957, tendo sido amplamente sugerido. Seu uso foi mais difundido na remog¢do de
célculos da camara pulpar e como auxiliar na localizagdo de canais calcificados ou, ainda,
para aumentar a acdo das solugdes irrigadoras com a Irrigacdo Ultrassonica Passiva e
ativacdo de pastas de hidréxido de cdlcio (DUARTE et al., 2012; JUSTO et al., 2014;
GUERREIRO-TANOMARU et al., 2015).

Fora da Odontologia, o ultrassom também € utilizado no processo de adensamento
de concreto e de cimentos na industria da construgdo civil com excelentes resultados.
Baseados nestas observagdes, o ultrassom foi introduzido na manipulagcdo dos cimentos
dentais. Em 2001, Towler et al., realizando de testes de nanoedentacdo e creep,
evidenciaram que a excitagdo ultrassonica dos cimentos de ionomero de vidro
convencionais era capaz de acelerar a reacdo de presa, além de melhorar suas
propriedades mecanicas.

Virios estudos tém sugerido que a vibragdo promovida pelo ultrassom pode
diminuir o ndmero de bolhas de ar incluidas na massa de materiais manipulados
manualmente (TOWLER et al., 2001; KLEVERLAAN et al., 2004). Neste sentido, a
avaliacdo do emprego da agitacdo ultrassOnica na adaptacdo de cimentos resinosos as
paredes dentindrias, durante a obturacdo do SCR, tem sido descrita na literatura. Sua acao
proporcionaria uma maior penetracao dos cimentos nos tibulos dentindrios e a reducao
das dreas de fenda ao longo da circunferéncia dos canais (GUIMARAES et al., 2014).
Anteriormente, Hoen; Labounty; Keller, em 1988, ja haviam demonstrado que a
energizacgao ultrassOnica era capaz de favorecer a adaptacdo dos materiais obturadores as
paredes dos canais radiculares. No mesmo sentido, em 2009, Whiterspoon; Ham
demonstraram a obten¢do de melhor selamento com MTA, quando do emprego da
agitacdo ultrassonica.

Grande parte da ateng¢do dada pela comunidade cientifica ao MTA deriva de suas
boas propriedades, principalmente bioldgicas. Estas, notadamente, sdo proporcionadas
pela liberacao de ions calcio e hidroxila, advindos da dissocia¢do 16nica do hidroxido de
calcio, que se desprendem do material durante sua reagdo de presa e pela solubilizagao
do mesmo, quando em contato com os tecidos e/ou fluidos. Essa dissociagdo idnica ¢ de
grande relevancia uma vez que proporciona um pH alcalino e participa de diversas
funcdes celulares, como o aumento da expressdao de marcadores 6sseos € migraciao e
diferenciagao celular (SEUX et al., 1991; HOLLAND et al., 1999; TADA et al., 2010).
Porém, um equilibrio entre a liberacdo desses ions e a solubilidade deve ser garantido

para manter a integridade do MTA (CAVENAGO et al., 2014).
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A propriedade fisico-quimica da solubilidade se correlaciona diretamente a essa
capacidade de liberagcdo de fons uma vez que, por estar relacionada com a dissociagdo dos
mesmos a partir da massa dos materiais endodonticos, podem impedir ou incrementar
esta liberacdo. No caso dos materiais reparadores, esses achados ganham ainda mais
relevancia, em funcdo de estarem diretamente em contato com os tecidos e seus fluidos
ap6s os procedimentos cirdrgicos, sendo utilizados como seladores apicais de canais
apicectomizados ou como materiais de tampdes cervicais em revascularizagdes pulpares

(CAVENAGO et al., 2014, TORABINEJAD et al., 2018).

Para avaliar a solubilidade dos materiais, diferentes metodologias podem ser
empregadas. As normas [SO 4049/2009, ISO 6876/2012 e a especificacdo n® 57/2000 da
ANSI/ADA sdo normas bastante empregadas em estudos da solubilidade dos cimentos
endodonticos. Tais normas estdo baseadas na confeccdo de amostras que devem ser
imersas em 4gua, sendo a diferenca entre a massa inicial e final apds imersao considerada
a solubilidade dos cimentos (%). Essas normas estabelecem que os cimentos ndo devem
apresentar uma solubilidade, ou seja, perda de peso superior a 3%. Todavia, no caso de
materiais hidrofilicos, como o0 MTA, o cimento pode absorver dgua, obtendo uma massa
final maior que a inicial, além da probabilidade das particulas de material serem separadas
do cimento durante o armazenamento (PARIROKH; TORABINEJAD, 2010). Em 2014,
Cavenago et al. propuseram a utilizacdo da microtomografia computadorizada (micro-
CT) para analise da perda volumétrica e, assim, calcular a solubilidade do material.

A micro-CT de alta resolu¢do € uma técnica reprodutivel, ndo invasiva, nao
destrutiva e que nao exige preparacdo das amostras submetidas a andlise. As imagens
obtidas podem ser representadas em 2D e 3D, e seus cortes recriados em qualquer plano.
Ainda, estas imagens podem ser analisadas qualitativamente e quantitativamente,
permitindo avaliar formas tridimensionais, volumes, etc. (IKRAM et al., 2009; VIER-
PELISSER et al., 2010).

Outro aspecto de grande relevancia € indugdo de bioatividade na superficie dos
materiais reparadores, ou seja, a capacidade de um material precipitar fosfato de célcio,
precursor da apatita, em sua superficie se ligando ao osso (KOKUBO; TAKADAMA,
2006; GANDOLFTI et al., 2010). Essa propriedade ¢ resultante da interagao do hidréxido
de célcio produzido na reagdo de hidratagdo do silicato tricalcico (CAMILLERI, 2010;

CAMILLERI, 2015) com o fosfato presente nos fluidos teciduais, estimulando o processo
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de reparo e induzindo a mineralizagdo (TORABINEJAD et al., 1995; HOLLAND et al.,
2001).

Em funcdo do desenvolvimento de novos materiais reparadores € com a
possibilidade de interagdes positivas com uso da agitacao ultrassonica, levanta-se a
necessidade de uma melhor avaliacdo quanto as possiveis alteragdes ocorridas em nivel

fisico-quimico, tragando paralelos com sua aplicagdo clinica.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia da agitagdo ultrassonica sobre propriedades fisico-quimicas dos
materiais reparadores endodonticos MTA-Angelus Branco (MTA; Angelus Industria de
Produtos Odontolégicos S/A, Londrina, PR, Brasil), MTA Repair HP (MTAHP) e
Biodentine (BIO).

2.2 Objetivos especificos

- Avaliar a influéncia da agitagdo ultrassonica no tempo de presa dos cimentos
reparadores MTA, MTAHP e BIO, testados de acordo com a norma ISO 6876/2012;

- Analisar, por meio de microtomografia computadorizada, a influéncia da agitacao
ultrassOnica na estabilidade volumétrica dos materiais reparadores MTA, MTAHP e BIO;

- Avaliar a capacidade de formacdo de apatita sobre os materiais reparadores MTA,

MTAHP e BIO, além de verificar a acdo da agitacao ultrassonica sobre esta formagao.
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3. HIPOTESE

3.1 Hipétese nula

Ter-se-4 como hipdtese nula a inexisténcia de diferengas significantes no
tempo de presa, na estabilidade volumétrica e na capacidade de formacao de apatita em
sua superficie dos materiais reparadores MTA-Angelus Branco, MTA Repair HP e

Biodentine, em fun¢do do emprego da agitacao ultrassonica.
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4. CAPITULO

Esta dissertacdo estd baseada no Artigo 46 do Regimento Interno do
Programa de Pés-Graduag@o da Universidade Federal do Ceard que regulamenta o
formato alternativo para trabalhos de conclusao de Mestrado e Doutorado (Dissertacdes
e Teses) e permite a inser¢do de artigo cientifico de autoria ou coautoria do candidato.

Desta forma, a presente dissertacdo € composta por um artigo cientifico

redigido de acordo com as normas estabelecidas pela revista cientifica escolhida.

4.1 Capitulo 1

“Avaliagdo da influéncia da agitacdo ultrassonica no tempo de presa, estabilidade
volumétrica e na capacidade de formacdo de apatita de trés cimentos reparadores
endodonticos” com titulo sugerido em Inglés “Evaluation of the influence of ultrasonic
agitation in setting time, volumetric change and apatite-forming ability of three

endodontic root repair materials”.

Este artigo seguiu as normas de publicacdo do periddico - Journal of Endodontics (ISSN

0099-2399).
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RESUMO

Avaliou-se a influéncia da agitag@o ultrassonica (AUS) no tempo de presa, estabilidade
volumétrica e capacidade de formacdo de apatita de trés cimentos reparadores
endodonticos: MTA-Angelus Branco (MTA), MTA Repair HP (MTAHP) e Biodentine
(BIO). O tempo de presa (min.) foi determinado conforme a norma ISO 6876/2012, a
estabilidade volumétrica (mm?®) foi analisada por meio de microtomografias,
comparando-se o volume de cavidades retrogradas preenchidas com cimentos,
submetidos ou ndo a AUS, antes e apds um periodo de 7 dias de imersdo em dgua. Ja as
andlises morfoldgicas e quimicas da superficie dos materiais foram realizadas por meio
de EDX apés 28 dias em solugao salina balanceada de Hank (HBSS). Para todos os testes
foram instituidos 6 grupos experimentais em funcdo do material/tratamento. Observou-
se que a AUS influenciou distintamente os tempos de presa dos materiais, retardando a
presa inicial do MTA (40,8/64,6) e acelerando a do BIO (35,6/22,4); a presa final do
MTAHP (154,4/114,6) e do BIO (64,4/42,4) também foram aceleradas (p<0,05). No que
se refere a estabilidade, observou-se reducdo volumétrica em todos os grupos, sendo
MTA/AUS o mais estavel volumetricamente (0,98%); a AUS nao influenciou a
estabilidade (p>0,05). Todos os grupos apresentaram propor¢ao Ca/P favordveis; a AUS
fragmentou e distribuiu as particulas de forma mais homogénea. Pode-se concluir que a
AUS influenciou os tempos de presa dos materiais; que os cimentos se mostraram estaveis
volumetricamente, enquadrando-se nos padrdes desejados e que todos foram capazes de
formar depdsitos de fosfato de cédlcio em sua superficie, tendo o emprego da AUS
aumentado a reatividade dos materiais.

Palavras-chave: Endodontia, ultrassom, materiais dentarios, cimento de silicato.
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INTRODUCAO

O agregado de trioxido mineral (MTA) ¢ um biomaterial amplamente
utilizado para procedimentos endodonticos de reparagao (1). Composto majoritariamente
por finas particulas hidrofilicas de silicato tricalcico e silicato dicélcico, ele apresenta
excelentes propriedades fisico-quimicas e biologicas, destacando-se a alta capacidade
seladora marginal e a biocompatibilidade, proporcionando notadamente a inducao da
producdo de tecido mineralizado (2-4). Seu desempenho ¢ principalmente atribuido a
inducdo de bioatividade em sua superficie, resultante da interagao do hidroxido de calcio
produzido na reagdo de hidratagdo dos silicatos (5,6) com o fosfato presente nos fluidos
teciduais. Esta propriedade corresponde a capacidade de produzir precipitados de apatita
na superficie do material quando entram em contato com fluidos fisioldgicos contendo

fosfato (7), estimulando o processo de reparo e induzindo a mineralizagao (8,9).

Apesar das boas propriedades, o MTA ainda apresenta alguns inconvenientes
como o longo tempo de presa, a indugdo do escurecimento dentério e sua consisténcia
(10-12), provocada pela mistura do p6é com o liquido que formam um material seco,
arenoso e dificil de ser inserido em cavidades (11). Na tentativa de superar esses
inconvenientes novos materiais a base de silicato tricdlcico (Ca3SiOs) vém sendo

desenvolvidos.

O Biodentine (BIO; Septodont, Saint Maur dés Fosse's, Cedex, Franga) ¢ um
material bioativo, composto por um sistema de mistura p6 e liquido. A maior propor¢ao
do p6 ¢é composta por silicato tricalcico, além de apresentar carbonato de célcio, 6xido de
ferro e 6xido de zirconia (radiopacificador). Seu liquido consiste em uma solug¢do aquosa
composta por um polimero hidrossolivel com cloreto de calcio (acelerador) (13). O
material apresenta rapido tempo de presa, boa radiopacidade e resisténcia ao
deslocamento (14), baixa citotoxicidade (15), estabilidade de cor (16), alta estabilidade
dimensional e excelente selamento (17,18). Outro material langado com essa perspectiva
foi o MTA Repair HP (MTAHP; Angelus Industria de Produtos Odontolégicos S/A,
Londrina, PR, Brasil). Trata-se de um cimento reparador a base de MTA que sofreu
alteracdes em sua composi¢do na busca de uma melhor manipulacdo, insercdo e
estabilidade de cor. O radiopacificador foi substituido pelo tungstato de célcio e foi
incorporado 6xido de calcio ao po, no intuito de favorecer a hidratagdo; ainda, adicionou-

se um plastificante ao liquido. Estudos recentes apontam resultados promissores quanto
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a resisténcia ao deslocamento, citotoxidade, biocompatibilidade, biomineralizagdao e

viabilidade celular (19-21).

Concomitante a evolucdo dos materiais reparadores, busca-se introduzir
novos protocolos, no intuito de conferir melhores resultados ao tratamento. Diante disso,
estudos recentes demonstraram a possibilidade de incluir a agitagdo ultrassonica (AUS)
nos procedimentos de obturacdo do sistema de canais, proporcionando maior resisténcia
de unido, penetragdo intratubular e adaptagdo a dentina radicular (22,23). Antes mesmo
da sugestdo de emprego na obturagdo, buscou-se avaliar sua interagdo com materiais
reparadores; observou-se um incremento no selamento marginal proporcionado pelo

MTA (24).

Em fun¢do do exposto, o objetivo do presente estudo foi investigar a
influéncia da agitacdo ultrassonica nas propriedades fisico-quimicas, nomeadamente no
tempo de presa, na estabilidade volumétrica e na capacidade de formagao de apatita em
fluido corporal simulado dos materiais reparadores MTA-Angelus branco (Angelus,
Londrina, PR, Brasil), MTA Repair HP e Biodentine. Ter-se-4 como hipdtese do estudo a
inexisténcia de diferencas nas propriedades em fung¢do do emprego da agitagdo

ultrassoOnica.

MATERIAIS E METODOS
Determinacdo do tempo de presa (inicial e final)

O tempo de presa foi determinado com base da norma ISO 6876/2012 para
confeccdo dos corpos de prova. Independente do grupo a que fariam parte, os cimentos
foram manipulados, de acordo com as recomendacdes dos fabricantes, e inseridos em
anéis de aco inoxidavel com 10 mm de didmetro interno e 2,0 mm de altura. Foram
considerados seis grupos experimentais (n = 5) em funcdo dos materiais (MTA, MTAHP

e BIO) e do emprego ou nao da agitacao ultrassonica (AUS).

Nos grupos submetidos a agitacao ultrassonica (MTA/AUS, MTAHP/AUS e
BIO/AUS), um inserto conico liso (ES; Helse Ultrasonics, Santa Rosa do Viterbo, SP,
Brasil), acoplado a um aparelho ultrassonico piezoelétrico (Piezon Master 200; EMS,
Nyon, Geneva, Suigca) programado na poténcia 03 (aproximadamente 30%) foi

introduzido no centro da massa do material e, em seguida, ativado. Foram realizados dois
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ciclos de 20 segundos de agitacdo em sentidos distintos (cima-baixo, direita-esquerda)

(22). Ao final da agitacdo, a superficie dos espécimes foi levemente planificada.

Posteriormente, os espécimes foram mantidos em estufa a 37 °C e umidade
relativa de 95% + 5% empregando uma agulha do tipo Gilmore de 113,4 g utilizada para
determinar o tempo de presa inicial; ja o tempo de presa final foi determinado com uma
agulha de 453,6 g. Os tempos de presa foram aferidos depois de decorridos 180 segundos,
desde o inicio da mistura, até que nenhuma endentagcdo pudesse ser notada na superficie

da amostra.

Determinacdo da estabilidade volumétrica

Iniciou-se o estudo pela realizacdo do cdlculo amostral por meio do software
G*Power v3.1 para Mac (Heinrich Heine, Universitit Diisseldorf) selecionando o teste
One Way ANOVA. Os dados de um estudo anterior foram considerados e o efeito do
tamanho da amostra no presente estudo foi estabelecido (25). O tamanho do efeito no
presente estudo foi estabelecido (= 1,36) e o erro do tipo alfa de 0,05 na poténcia beta de
0,80. Um total de 10 amostras foram indicadas como o tamanho ideal para observar

diferencgas significativas (n = 10).

Para a realizacdo desta andlise, foram utilizados 60 dentes de acrilico (IM do
Brasil, Sdo Paulo, SP, Brasil), padronizados, que tiveram suas porcdes apicais
seccionadas 3 mm coronariamente ao dpice radicular. Em seguida, cavidades retrogradas
foram confeccionadas com broca esférica de aco #1/4 (Microdont, Sdo Paulo, SP, Brasil)
com 3 mm de profundidade. Depois de aleatoriamente divididos entre os 6 grupos
experimentais (n = 10), as cavidades foram preenchidas com cimentos recém-
manipulados. Empregou-se um microaplicador de MTA (Angelus Industria de Produtos
Odontolégicos S/A) e um condensador de tamanho compativel com a cavidade. Nos
grupos nos quais a agitacao foi utilizada, a mesma foi empregada em dois ciclos de 20

segundos conforme metodologia descrita para o teste de tempo de presa.

Os espécimes foram imediatamente escaneados em um microtomoégrafo
SkyScan 1174v2 (Bruker-microCT, Kontich, Bélgica), com parametros de exposi¢cao em
50 kV, 800 mA, 360 graus de rotacdo e uma resolucdo isotropica de 19,6 um. Apos o
escaneamento inicial, os espécimes foram imersos individualmente em frascos contendo

10 mL de 4gua deionizada e armazenados a 37 °C por 7 dias. Decorrido o periodo de
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imersao os dentes de acrilico foram removidos dos frascos, secos com papel absorvente
e novamente escaneados utilizando os mesmos pardmetros de captacdo. As imagens
digitais foram reconstruidas no software NRecon v1.6.4.8 (Bruker-microCT),
proporcionando cortes transversais e axiais; o software CTan v1.11.10.0 (Bruker-
microCT) foi utilizado para as medicdes de volume inicial e final. A estabilidade
volumétrica foi determinada em percentual, calculando a diferenca entre o volume do

material da retrocavidade antes e apds o periodo de imersdo (25).

Determinagdo da capacidade de formagdo de apatita

Para realizacdo desta andlise, seguindo metodologia de estudo prévio (7, 26,
27), foram confeccionados discos com os cimentos reparadores recém-manipulados em
uma matriz de borracha (8,0 mm de didmetro x 1,6 mm de espessura). Nos grupos nos
quais a agitagdo ultrassOnica foi empregada, empregou-se protocolo semelhante ao
descrito anteriormente nas metodologias. Apds o preparo, as amostras frescas foram
analisadas, por meio de andlise elementar por espectroscopia de raios X por dispersao em
energia (EDX) integrado a microscépio eletronico de varredura (MEV; Aspex Express
Scanning Electron Microscope, Eindhoven, Holanda), imersas em 20 mL de solucio
salina balanceada de Hank (HBSS; Sigma Walkersville Inc, Walkersville, MD, EUA) e
armazenados em estufa a 37 °C durante 28 dias; o HBSS era renovado a cada 7 dias. Os
discos foram novamente analisados apds 28 dias em condi¢Oes umidas sem qualquer
preparagdo da amostra, sob baixo vacuo (100 Pa) e com 20 kV. Em funcdo dos dados
qualitativos e semiquantitativos fornecidos pelo EDX, realizou-se o cédlculo da formagao
de apatita, obtido pelas propor¢des atomicas de célcio e fésforo (Ca/P) presentes na
superficie dos materiais. A formacdo de apatita/fosfato de célcio € presumida quando a

razao Ca/P exceder a razdo de 1,67 (7, 26, 27).

ANALISE ESTATISTICA

Os dados obtidos nas avaliagdes quantitativas foram tabulados e testados
quanto a sua normalidade pelo teste de Shapiro-Wilks, o qual apontou natureza
paramétrica para os dados do tempo de presa e ndo paramétrica para os de estabilidade
volumétrica. Desta forma, foram empregados os testes de ANOV A e Tukey, e de Kruskal-

Wallis e Dunn, para as andlises de tempo de presa e estabilidade volumétrica,



25

respectivamente, todos com nivel de significancia estabelecido em 5%. Adicionalmente,
foi testada estatisticamente a influéncia da agitacdo ultrassonica nas propriedades

avaliadas, tendo sido utilizado para tal o teste t-Student e de Mann-Whitney (p < 0,05).

RESULTADOS
Tempo de presa e estabilidade volumétrica

A Tabela 1 apresenta os dados relativos ao tempo de presa aferido em
minutos. Levando-se em consideracio as observacdes do tempo de presa inicial, pode-se
observar que a agitacdo ultrassonica influenciou de maneira distinta os materiais, tendo
retardado de maneira significante a presa do MTA (40,8 para 64,6) e acelerado a do BIO
(35,6 para 22,4) (p < 0,05). Quando observado o tempo de presa final, tanto o cimento
MTAHP quanto o BIO tiveram sua presa acelerada, de 154,4 para 114,6 e de 64,4 para
42,4, respectivamente (p < 0,05). Considerando os materiais quando submetidos ao
mesmo parametro de agitacdo, ndo foram observadas diferencas significativas entre seus
tempos de presa iniciais, quando ndo foi empregada a agitacao (p > 0,05); todavia, quando
a mesma foi empregada, o MTA apresentou tempo de presa mais longo (p < 0,05).
Quando observados os dados relativos a presa final, o BIO ofereceu tempos de presa finais

significativamente mais curtos que os demais materiais, com ou sem agitacao (p < 0,05).

Os dados relativos a estabilidade volumétrica encontram-se expressos na
Tabela 2. Observou-se valores adequados de estabilidade volumétrica em todos os grupos
(< 3%). Considerando os materiais expostos aos mesmos parametros, houve diferenca
estatistica apenas entre os grupos MTA/AUS (0,98%) e MTAHP/AUS (1,68%) (p <
0,05), o primeiro tendo apresentando maior estabilidade dentre todos os grupos avaliados.

A Figura 1 apresenta imagens ilustrativas dos materiais antes e apds o periodo de imersao.

Capacidade de formagdo de apatita

Fotomicrografias eletronicas de varredura e os resultados do EDX das
amostras recém-preparadas e das amostras apos 28 dias em HBSS com a composicao
elementar, qualitativa e semi-quantitativa dos grupos experimentais encontram-se

apresentadas nas Figuras 2, 3 e 4.
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O MTA recém-manipulado apresentou uma superficie irregular com granulos
evidentes e EDX de Ca (62,60% em peso), Si (15,60% em peso), Bi (3,50% em peso) e
Al (7,10% em peso), semelhante ao MTA/AUS. Em ambas as amostras, observa-se
particulas alongadas de bismuto intercaladas com particulas de cimento. Apds 28 dias, o
MTA apresentou P, Na e Cl advindos do HBSS. Sua superficie foi revestida com
precipitados de forma irregular de Ca (56,30% em peso) e P (11,40% em peso), o Si
diminuiu de intensidade e o Bi ndo foi detectdvel. A razdo atdmica de Ca/P foi de 3,81.
No grupo MTA/AUS aos 28 dias, foram observados precitados mais compactos e maior
intensidade de Ca (58,70% em peso) e Si (6,70% em peso), e menor intensidade de P
(9,40% em peso), quando comparado ao MTA sem agitacdo aos 28 dias. Nao foram
notadas diferencas em relacdo aos demais componentes; a razdo atomica de Ca/P foi de

4,82.

O MTAHP recém-manipulado apresentou uma superficie uniforme, exibindo
Ca (47,50% em peso), Si (24,50% em peso) e Al (8,00% em peso), ainda, exibiu W
(10,80% em peso) proveniente do tungstato de célcio, sendo similar ao MTAHP/AUS
recém-manipulado. Com 28 dias, a superficie do MTAHP foi revestida com precipitados
de Ca (55,60% em peso) e P (14,30% em peso), apresentando vestigios de Na (4,00% em
peso) e CI (8,60% em peso), provavelmente advindos do HBSS. O componente W (4,9%
em peso) e Al (3,3% em peso) diminuiram de intensidade e a razdo atdmica de Ca/P foi
de 3,00. No MTAHP/AUS ap6s os 28 dias, os elementos P, Na e Cl estavam presentes
em menor intensidade quando comparado ao MTAHP 28 dias. A superficie foi revestida
com precipitados de Ca (59,60% em peso) e P (8,50% em peso). O componente W se
manteve (9,3% em peso) e Al diminuiu de intensidade (3,3% em peso) em relacdo a

amostra recém-manipulada. A razdo atdmica observada foi de 5,41.

BIO e BIO/AUS recém-manipulados mostraram superficie uniforme,
exibindo Ca e Si a partir do silicato tricalcico, ClI do cloreto de célcio aquoso e Zr do
6xido de zirconio. Nao havia presenca de Al em qualquer das amostras analisadas. Com
28 dias de imersdo, tanto no grupo BIO quanto no BIO/AUS nenhum Zr foi detectado.
As amostras de BIO em HBSS apresentaram P (9,00% em peso), Na (2,10% em peso) e
Cl (4,50% em peso). A superficie foi revestida por precipitados de Ca (68,20% em peso)
e P (9,00% em peso). A razao atdmica de Ca/P foi de 5,85. Ja no grupo BIO/AUS, apds
os 28 dias de imersdo, menor intensidade do elemento P (6,60% em peso) e valores

similares de Na, CI e Ca foram observados quando comparados ao BIO 28 dias, ainda,
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maior valor de Si (9,00% em peso). A razao atomica de Ca/P foi de 7,84, a maior dentre

todos os grupos analisados.

DISCUSSAO

Nao hd na literatura, até a presente data, estudos que avaliem as alteragdes
proporcionadas pela agitacdo ultrassOnica nas propriedades de tempo de presa e
estabilidade volumétrica e na capacidade de formagdao de apatita dos materiais MTA-
Angelus branco, MTA Repair HP e Biodentine. Considerando os resultados, a hipétese
do estudo previamente levantada foi parcialmente rejeitada, uma vez que a agitacdo
ultrassOnica promoveu alteracdes nos tempos de presa dos materiais € promoveu aumento
da proporcao atdmica Ca/P, considerado indicador de formacdo de apatita; no caso da

estabilidade volumétrica, a mesma ndo produziu diferencas significantes.

De maneira geral, os resultados aqui encontrados corroboram estudos
anteriores que determinaram o tempo de presa dos trés materiais aqui avaliados, quando
consideradas as condi¢cdes normais de emprego, ou seja, sem agitacdo ultrassonica (28,
29). No presente estudo, observou-se que o emprego da agitacdo ultrassonica influenciou
de maneira diversa o tempo de presa dos materiais, chegando a produzir diferencas
significativas em algumas das observacdes. No caso dos materiais a base de MTA, a
agitacdo proporcionou um retardo significativo do tempo de presa inicial do MTA-
Angelus e nio proporcionou diferengcas no MTA Repair HP. Em relacdo ao tempo de
presa final, observou-se uma relagdo inversa, sendo mantidos os pardmetros do MTA-
Angelus e acelerado significativamente o endurecimento do MTA Repair HP. Os
cimentos reparadores endoddnticos sdo materiais hidrdulicos, ou seja, precisam de dgua
para iniciar sua reagdo de hidratag@o e para o processo de presa (5). Em funcio do exposto,
acredita-se que a agitacdo ultrassonica interfira na cinemética da reacdo de presa dos
materiais em funcdo da transmissdo de energia mecanica de vibragdo, que € despendida
do inserto e propagada ao material, promovendo o choque de particulas e gerando calor.
Desta forma, inicialmente esse fendmeno poderia ser responsavel pela reducdo da dgua
disponivel para sua hidratacdo, acarretando em um retardo do tempo de presa inicial.
Todavia, em fun¢do de sua melhor homogeneizagao (28), o material poderia, depois de
vencido o desafio inicial, ter maiores condi¢cdes de experimentar a formacgao dos silicatos

hidratados, correspondentes a sua reacdo de presa (5).
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Em relacdo ao Biodentine, este apresentou comportamento diferente, tendo a
agitacdo ultrassonica acelerado seu tempo de presa inicial e final de maneira significante.
Esse material, diferente dos cimentos a base de MTA, apresenta unicamente o silicato
tricalcico como base, sendo inevitavelmente mais puro. Essa pureza, associada a presenca
do cloreto de célcio, reconhecidamente um acelerador de presa, pode justificar os
resultados em funcdo de uma melhor homogeneizacdo da amostra fruto da vibragdo
adicional da mistura, proporcionando uma aceleracdo na cinemdtica de presa do material.
Possivelmente, o aquecimento gerado nio foi capaz de reduzir a hidratagdo da massa do
material a ponto de comprometer a oferta de d4gua para a conversao do silicato tricélcico
em silicato de célcio hidratado. Além disso, o carbonato de célcio presente em sua
composi¢do juntamente com aditivos em seu liquido faz do Biodentine um material com

melhor reacio de hidratagdo, menor tempo de presa e melhor consisténcia (13).

Considerando seu papel quando utilizado como material retro-obturador ou
em tampdes cervicais, ndo € aceitdvel que esses materiais apresentem perda de volume,
uma vez que essa reducdo diminuiria sua capacidade de selamento, proporcionando
condigdes favordveis, para que ocorra microinfiltracio de bactérias ou de fluidos,
comprometendo o tratamento (4,30). A norma ISO 6876/2012 recomenda o estudo da
solubilidade dos cimentos, sugerindo a confec¢do de corpos de prova e sua imersdao em
dgua, sendo a diferenca das massas inicial e final ap6s a imersdo considerada a
solubilidade (31). Essa metodologia sofreu criticas por levar a falsa impressao que os
cimentos reparadores ndo sofrem dissolu¢do, uma vez que, em fungcdo de sua
caracteristica hidrofilica, os mesmos apresentam ganho de massa e ndo reducdo (32).
Neste sentido, o presente estudo utilizou dados volumétricos obtidos a partir de
microtomografias, conforme sugerido por estudos anteriores que avaliaram esse tipo de
material (25,27,28). Ainda, utilizaram-se amostras que simularam as condi¢des clinicas
do emprego dos materiais em cavidades retrégradas, nestas, todos os materiais testados
reduziram seus volumes, todavia, todos se enquadraram nos parametros exigidos pelas
normas (< 3%) (31). Possivelmente, tais achados podem ser explicados pelo tempo em
que os espécimes permaneceram imersos, tempo suficiente para que pequenas diferencas

produzidas, em fun¢do da agitagdo ultrassOnica, possam ter sido compensadas.

Em relagdo a capacidade de formar depdsitos de fosfato de cdlcio em sua
superficie apés imersdo em HBSS, todos os materiais demonstraram-se efetivos. Esses

depdsitos ndo sdo apenas considerados fator base, para biocompatibilidade dos materiais,
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mas também desempenham um papel positivo na fixacdo celular, diferenciacdo de
células-tronco e osteoblastos, e reparo tecidual acompanhado por formacdo de tecido
mineralizado (33,34). Ao longo do tempo, sua deposi¢do proporciona melhor selamento

na interface entre dente e material (7).

As andlises em MEV revelaram que a agitagc@o ultrassOnica estava associada
a uma distribuicdo mais homogénea das particulas nas amostras, apds os 28 dias de
imersdo, resultado este que corrobora com achados na literatura (28). Esta
homogeneizagdo pode estar relacionada a vibracido provocada pela agitacao ultrassonica,
uma vez que esta relacionada com a reduc@o do tamanho das particulas ou fragmentagao
dos cristais de revestimento dos cimentos reparadores, aumentando a drea de superficie

disponivel durante a reacdo de hidratacao (28,35).

O calculo das proporcdes atdmicas do célcio e fésforo (Ca/P) foi fornecido
pelo EDX a partir dos valores de célcio e fésforo atbmicos presentes na superficie das
amostras, sugerindo a formacdo de depdsitos de fosfato de cdlcio/apatita (26,27).
Observou-se que, apds 28 dias de imersdao no HBSS, o pico de Ca aumentou no MTAHP,
MTAHP/AUS, BIO e BIO/AUS, enquanto todos os outros picos elementares diminuiram.
As razdes Ca/P de todas as amostras submetidas a agitagdo ultrassonica foram maiores
(valores absolutos) em comparagc@o com as amostras sem agitacdo, indicando uma maior
deposicdo na superficie dos cimentos, quando do emprego da agitacdo ultrassonica,
possivelmente fruto da melhor mistura dos materiais e de maiores indices de liberacdo de

fons por parte dos mesmos.

Diante da importancia de proporcionar melhores propriedades fisico-
quimicas aos cimentos reparadores por meio de novos protocolos, os achados do
presente estudo sugerem que a agitacdo ultrassonica pode favorecer os resultados
clinicos do uso dos materiais reparadores. O emprego da agitacdo ultrassOnica pode
diminuir o tempo de presa e melhorar a estabilidade volumétrica dos materiais, podendo
garantir um endurecimento mais rdpido do material e uma menor solubilizagdo. Em
relacdo a bioatividade, a agitacdo ultrassOnica tornou as particulas do cimento mais
homogéneas, favorecendo o aumento na formacao de depdsitos da apatita, sugerindo
uma maior efetividade em sua acdo biolégica. Em funcdo do exposto, os resultados
encontrados sugerem que o emprego da agitacdo ultrassdnica pode ser clinicamente
indicado, todavia, novos estudos se fazem necessdrios no intuito de comprovar as

alteracdes na cinemadtica da reacdo de presa dos materiais e sua efetividade in vivo.



30

CONCLUSAO

Em funcao do exposto, considerando as limitagdes do presente estudo, pode-
se concluir que o Biodentine apresentou menor tempo de presa final, os quais foram ainda
menores, quando do emprego da agitagdo ultrassonica. Que, de maneira oposta, 0s
materiais a base de MTA tiveram seus tempos de presa aumentados. Ainda, os cimentos
testados mostraram-se estaveis volumetricamente, ndo sendo influenciados pela agitacao,
e capazes de formar depdsitos de fosfato de cédlcio em sua superficie apds imersao em

HBSS.
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LEGENDAS DAS FIGURAS

Figura 1. Reconstrugdes tridimensionais captadas em microtomografia representativas
dos materiais antes e ap6s o periodo de imersao (7 dias), MTA inicial (a) e apds imersao
(b), MTA/AUS inicial (c) e apds imersdo (d), MTAHP inicial (e) e apds imersao (f),
MTAHP/AUS inicial (g) e apds imersao (h), BIO inicial (i) e apds imersdo (j), BIO/JAUS

inicial (1) e apds imersao (m).

Figura 2. Imagens de microscopia eletrobnica de varredura com microandlise
espectroscopica de raios X por dispersdo em energia, avaliando a composi¢ao quimica do

MTA e MTA/AUS recém-preparadas e imersas em HBSS por 28 dias.

Figura 3. Imagens de microscopia eletrobnica de varredura com microandlise
espectroscopica de raios X por dispersdo em energia, avaliando a composi¢ao quimica do

MTAHP e MTAHP/AUS recém-preparadas e imersas em HBSS por 28 dias.

Figura 4. Imagens de microscopia eletronica de varredura com microandlise
espectroscopica de raios X por dispersdo em energia, avaliando a composi¢ao quimica do

BIO e BIO/AUS recém-preparadas e imersas em HBSS por 28 dias.
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Elemento | Peso% | Atdbmico% Elemento | Peso% | Atdomico%
OK 11,2 22,60 oK 11,1 22,50
AlK 74 8,50 AlK 7.2 8,65
SiK 15,6 17,93 SiK 14,9 17,20
CaK 62,6 50,43 CaK 63,1 51,06
BiM 3,5 0,54 Bi M 38 0,59
Total 100.00 3 Total 100.00

MTA/AUSFresco

Elemento | Peso% | Atdmico% Elemento | Peso% | Atomico%
oK 10,30 20,30 OK 8,8 17,64
Na K 4,30 5,90 Na K 4,3 6,0
AlK 36 4,21 AlK 3.7 4,40
Si K 4,90 5,50 Si K 6,7 7,65
PK 11,40 11,61 PK 9,40 7,68
CIK 9,20 8,18 CIK 10,4 9,73
CaK 56,30 44,30 CakK 58,7 46,98
BiM 0 0 BiM 0 0

MTA 28d Total 100.00 Total 100.00
m Ca/P=3,81

8 keV
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0, A i 0,
Elemento | Peso% | Atomico% Elemento | Peso% | Atdmico%
oK 9,20 19,25
AlK 8,0 9,92 OK 8,50 17,73
SiK 245 29,20 AlK 7,80 9,65
CaK 47,5 39,67 SiK 25,6 30,42
WM 10,80 1,97 CaK 48,6 40,47
Total 100.00 WM 9,50 1,72
Total 100.00
MTAHP Fresco MTAHP/AUS Fresco
o
2680
2010- -
1340 °
670- “
R ™ 4 T T 3 9 mv
Elemento | Peso% | Atomico% Element Peso% | Atomic%
OK 9,30 19,40 OK 10,3 22,35
Na K 4,0 5,81 Na K 2,4 3,62
Al K 3.3 4,08 Al K 46 5,92
PK 14,3 15,41 PK 850 785
CIK 8.6 810 CIK 5,30 9,53
CaK 55,6 46,31 CaK 596 5163
WM 4,9 0,89 WM 93 176
MTAHP 28d Total 100.00 MTAHP/AUS 28d Total 100.00
1650 2350~
1320 1880
54 Ca/P=3,00 1410 Ca/P=5,41
" 940
330
470
"0 5 i 7 T kev "

keV
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3200
2560
1920
1280

640

Elemento | Peso% | Atomico% Elemento | Peso% | Atomico%
OK 4,10 10,41 oK 4,90 12,30
SiK 9,90 14,32 SiK 6,50 9,29
CIK 17,8 20,40 CIK 212 24,01
CaK 43,1 43,69 CaK 440 44.09
ZrL 251 11,18 ZrL 23,4 10,30
Total 100.00 Total 100.00
BIO Fresco BIO/AUS Fresco
4450
3560
2670
1780
890 A
“a ¥ & £ @ ww O o% & 3 o
Elemento | Peso% | Atdmico% Peso% | Atdmico%
OK 9,60 19,68 10,2 20,65
Na K 2,10 3,0 2,5 3,52
SiK 6,70 7,82 9,0 10,38
PK 9,0 9,53 6,6 6,90
CIK 4,5 4,16 48 4,39
CaK 68,2 55,81 67,0 54,16
ZrlL 0 0 0 0
Total | 100.00 100.00
BIO 28d BIO/AUS 28d
2400
Ca/P =5,85 1000 Ca/P=7,84
A 1200 ° i
h 8, 600 A 3
0 1 2 5 6 7 8 keV ; 5 I; ,"’ t; ; !; keV
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TABELAS

Tabela 1. Média e desvio padrao do tempo de presa inicial e final (minutos) valores
encontrados para os materiais reparadores.

. Agitacdo Tempo de Desvio Tempo de Desvio
Material NI s .. - . ~

ultrassonica presa inicial ~ Padrio presa final Padrao
aA +3,03 149,00*B + 7,68

MTA-Angelus Sem 40,80
Com 64,60"B + 15,27 145,00*B +7,84
aA +43 154,408 +26,61

MTA Repair HP Sem 39,00
Com 38,4004 +5,94 114,60*B +4.27
. . Sem 35.60>A + 7,66 64,4004 + 4,98

Biodentine ;

Com 22 40%A +5,85 42,40%A +7,56

ab]etras mindsculas sobrescritas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante de acordo com o
teste de ANOVA e Tukey (P <0,05) considerando os pardmetros de agitacdo para cada material.

ABL etras maitisculas sobrescritas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante de acordo com os
testes ANOVA e Tukey (P<0,05), considerando os materiais expostos para 0s mesmos parametros.



Tabela 2. Estabilidade volumétrica (%) valores encontrados para os materiais

40

reparadores.
Material Agitacdo ultrassonica Mediana Min. - Max.
Sem 1,284 (0,5 - 1,85)
MTA-Angelus

Com 0,984 (0,48 - 1,68)

) Sem 1,77%4 (1,26 - 2,94)

MTA Repair HP

Com 1,68*8 (1,17 - 2,87)

Sem 1,564 (1,18 - 2,96)

Biodentine

Com 1,35%A8B (0,79 - 2,79)

ab[ etras mindsculas sobrescritas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante, de acordo
com o teste de Mann Whitney (P < 0,05), considerando os parametros de agitacdo para cada material.

ABL etras maitisculas sobrescritas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante, de acordo
com os testes Kruskal-Wallis e Dunn (P < 0,05), considerando os materiais expostos para 0S mesmos

parametros.
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5. CONCLUSAO GERAL

Em func¢do dos métodos empregados e considerando as limitagdes do estudo, pode-

se concluir que:

1. O Biodentine apresentou menores tempos de presa final, os quais foram ainda
menores quando a agita¢ao ultrassonica foi empregada. De maneira oposta, essa
agitacdo aumentou o tempo de presa inicial do MTA.

2. Os cimentos se mostraram estaveis volumetricamente, nao sendo influenciados
pela agitacdo ultrassonica.

3. Todos os materiais foram capazes de formar depédsitos de fosfato de cdlcio em
sua superficie ap6s imersio em HBSS, sendo a proporcdo atomica Ca/P

aumentada, quando uso da agitacao ultrassOnica.
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APENDICE

METODOLOGIA AMPLIADA:

Os materiais utilizados nos testes foram: MTA-Angelus Branco (MTA;
Angelus Industria de Produtos Odontolégicos S/A, Londrina, PR, Brasil), MTA Repair
HP (MTAHP; Angelus Industria de Produtos Odontolégicos S/A) e Biodentine (BIO;
Septodont, Saint Maur dés Fosse’s, Cedex, Franca). Independente da metodologia
aplicada, os materiais/tratamentos foram divididos em grupos conforme apresentado no

Quadro 1.

Quadro 1 — Divisdo dos Grupos Experimentais

Cimento Tratamento

Sem agitacdo ultrassonica (G1.1)

MTA branco Angelus Com agitacao ultrassonica (G1.2)

Sem agitacdo ultrassonica (G2.1)

MTA Repair HP Com agitacdo ultrassonica (G2.2)

Sem agitacdo ultrassonica (G3.1)

Biodentine Com agitacdo ultrassonica (G3.2)

Quanto a composi¢cdo dos mesmos, suas formulacdes, formas de apresentacdo e

manipulag@o encontram-se nos tépicos abaixo:

MTA-ANGELUS BRANCO:

Sua composi¢io, segundo o fabricante, encontra-se na Tabela 1. E apresentado na
forma de dois frascos, um frasco de vidro contendo 2,0 g de pé e outro de plastico com
bico dosador contendo 3,0 mL de dgua destilada. A manipulagdo deve obedecer a relagdo

de 3:1 (pd/liquido) em peso, segundo fabricante.



Quadro 2. Composi¢ao do p6 do Cimento MTA-Angelus branco.

Cimento Portland
Silicato tricalcico 3Ca0-SiO,
Silicato dicélcico 2Ca0-Si02
80%
Aluminato tricalcico 3Ca0-Al03
Oxido de Bismuto Bi>O3 20%

*Valores de propor¢ao em peso.

MTA REPAIR HP:

48

Encontra-se disponivel na apresentacdo pé/liquido na forma de cdpsulas monodose

contendo 0,085 g de pd e frascos plésticos, também monodose, contendo liquido

composto por dgua destilada e plastificante. A composi¢do de seu pd, segundo o

fabricante, encontra-se na Tabela 2:

Quadro 3. Composicao do p6 do Cimento MTA Repair HP.

Cimento Portland
Silicato tricalcico 3Ca0-SiO,
Silicato dicélcico 2Ca0-Si0;
Aluminato tricalcico 3Ca0-Al03
Oxido de Calcio CaO
Tungstato de Calcio CaWOq

*Valores de propor¢ao ndo divulgados pelo fabricante.
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Ainda, segundo o fabricante, deve ser manipulado respeitando a propor¢do
previamente determinada nos frascos monodose de pd/liquido, sendo o suficiente para

uma aplicagao.

BIODENTINE:

Esse material encontra-se disponivel na forma de cipsulas pré-dosadas que devem
ter seu lacre rompido liberando o pd, em seguida, essa cdpsula deve ser aberta e uma dose
do liquido deve ser vertida no interior da mesma. Deve-se proceder, entao, o fechamento
da cédpsula e a agitacdo mecénica da mesma, em amalgamador (4000 ciclos/min.) por 30
segundos.

Apesar de ndo informar a composicao exata do cimento, o fabricante faz constar

em sua bula a seguinte composicao:

Quadro 4. Composicao do cimento Biodentine.

. . 3Ca0-Si0O:
Silicato tricalcico
Silicato dicalcio 2Ca0-Si0-
P6-0,7¢g Carbonato de célcio CaCOs
Oxido de zirconia 7102
Oxido de fi
xido de ferro FeOs
1
Cloreto de calcio CaCl,
Liquido - 0,18 mL | Polimero Hidrosolavel |  ------
A
gua H>O

*Valores de proporcao ndo divulgados pelo fabricante.

Determinacio do tempo de presa (inicial e final)

O tempo de presa foi determinado com base da norma ISO 6876/2012.
Independente do grupo a que fariam parte, os cimentos foram manipulados, de acordo
com as recomendacdes dos fabricantes, e inseridos em anéis metdlicos com 10 mm de

didmetro interno e 2,0 mm de altura em todos 0s grupos experimentais.
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Nos grupos submetidos a agitagdo ultrassonica (MTA/AUS, MTAHP/AUS e
BIO/AUS), um inserto conico liso (ES5; Helse Ultrasonics, Santa Rosa do Viterbo, SP,
Brasil), programado para poténcia 03 (aproximadamente 30%), foi introduzido no centro
da massa do material e, em seguida, ativado por aparelho ultrassdnico piezoelétrico
(Piezon Master 200; EMS, Nyon, Geneva, Suica). Foram realizados dois ciclos de 20
segundos de agitacdo em sentido distintos (cima-baixo, direita-esquerda) (GUIMARAES

et al.,2014). Ao final da agitacdo a superficie dos espécimes foi regularizada.

Posteriormente, os espécimes foram mantidos em estufa a 37 °C e umidade
relativa de 95% + 5%. Uma agulha do tipo Gilmore de 113,4 g foi usada para determinar
o tempo de presa inicial; ja o tempo de presa final foi determinado com uma agulha do
tipo Gilmore de 453,6 g. Os tempos de presa foram aferidos, depois de decorridos 180
segundos desde o inicio da mistura, até que nenhuma endentacdo pudesse ser notada na

superficie da amostra.

Determinacao da estabilidade volumétrica

Para a realizacdo desta andlise foram utilizados 60 dentes de acrilico (IM do
Brasil, Sao Paulo, SP, Brasil), padronizados, que tiveram suas porgdes apicais
seccionadas 3 mm coronariamente ao dpice radicular (Figura 1A). Em seguida, cavidades
retrogradas foram confeccionadas com broca esférica 1/4 de aco com 3 mm de
profundidade. Depois de aleatoriamente divididos entre os 6 grupos experimentais (n =
10), as cavidades foram preenchidas com cimentos recém-manipulados. Empregou-se um
microaplicador de MTA (Angelus Inddstria de Produtos Odontolégicos S/A) e um
condensador de tamanho compativel com a cavidade. Nos grupos nos quais a agitacao foi
utilizada, a mesma foi empregada em dois ciclos de 20 segundos, conforme metodologia

descrita para o teste de tempo de presa.

Os espécimes foram imediatamente escaneados (Figura 1B) em um
microtomégrafo SkyScan 1174v2 (Bruker-microCT, Kontich, Bélgica) (Figura 2), com
parametros de exposicdo em 50 kV, 800 mA, 360 graus de rotacdo e uma resolugdo
isotropica de 19,6 um. Apds o escanemanto inicial, os espécimes foram imersos
individualmente em frascos contendo 10 mL de agua deionizada (Figura 1C) e
armazenados a 37 °C por 168 horas. Decorrido o periodo de armazenamento, os dentes

de acrilico foram removidos dos frascos, secos com papel absorvente e novamente
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digitalizados, utilizando os mesmos parametros de captagdo. As imagens digitais foram
reconstruidas no software NRecon v1.6.4.8 (Bruker-microCT), proporcionando cortes
transversais e axiais; o software CTan v1.11.10.0 (Bruker-microCT) foi utilizado para as
medi¢des de volume inicial e final. A estabilidade volumétrica foi determinada em
percentual, calculando a diferenga entre o volume do material da retrocavidade antes e

apos o periodo de imersdao (CAVENAGO et al., 2014).

Figura 1: (A) Dentes de acrilico seccionados 3 mm ao dpice radicular. (B)
Posicionamento de 3 dentes de acrilico no interior do microtomégrafo. (C) Tubos
de falcons com 10 mL de 4dgua destilada.

i X-RAY OFF: lock open

SKYSCAN

G T

Figura 2: Microtomégrafo SkyScan 1174v2.
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Determinacio da capacidade de formacao de apatita

Para realizacdo desta anélise foram confeccionados discos com os cimentos
reparadores recém-manipulados (8,0 mm de didmetro x 1,6 mm de espessura) (Figura 3).
Nos grupos nos quais a agitagdo ultrassonica foi empregada, o protocolo seguiu conforme
descrito nas metodologias anteriores. Apds o preparo, as amostras frescas foram
analisadas, por meio de andlise elementar por espectroscopia de raios X por dispersdao em
energia (EDX) integrado a microscépio eletronico de varredura (MEV; Aspex Express
Scanning Electron Microscope, Eindhoven, Holanda) (Figura 4), e imersas verticalmente
em 20 mL de solucdo salina balanceada de Hank (HBSS; Lonza Walkersville Inc,
Walkersville, MD, EUA) e armazenados em estufa a 37 °C durante 28 dias; o HBSS era
renovado a cada 7 dias. Os discos foram novamente analisados, apds 28 dias em
condi¢des umidas sem qualquer preparacdo da amostra, sob baixo vacuo (100 Pa) e com
20 kV. Em fun¢do dos dados qualitativos e semiquantitativos fornecidos pelo EDX,
realizou-se o cdlculo da formacdo de apatita obtido pelas propor¢des atomicas de célcio
e fosforo (Ca/P) presentes na superficie dos materiais. A formagdo de apatita/fosfato de
calcio € presumida quando a razdo Ca/P exceder a razdo de 1,67 (GANDOLFI et al.,
2010; GANDOLFI et al., 2014; GUIMARAES et al., 2017).

Figura 3: Corpo de prova (discos) com cimentos repararadores.



Figura 4: Microscépio eletronico de varredura Aspex Express Scanning

Electron Microscope.
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