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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo bésico a formulagdo de um cimento para obturacdo
de canais radiculares, na forma pd/liquido, baseado no cimento AH26. Para isso,
trés formulagdes contendo hidroxido de célcio, hexametilenotetramina e tungstato de
calcio, em diferentes propor¢des, tendo como veiculo a Resina éter de Bisfenol A
diglicidil, foram criadas e comparadas ao cimento Sealer 26 (que serviu como
controle) nos testes de pH, liberac@o de ions calcio, radiopacidade e alteracdo de
cor. As metodologias utilizadas para as aplicagdes dos testes seguiram as normas
ISO j& existentes e consagradas pelo uso e confiabilidade. Os resultados dos testes
de pH e liberacdo de ions célcio, nos tempos de 3, 24, 72 e 168 horas, mostraram
que a formulagdo 1 (tungstato de calcio 60%, hidroxido de calcio 20% e
hexametilenotetramina 20%, em peso) apresentou resultados superiores aos das
outras duas formulacdes, porém inferiores ao Sealer 26. Ja, no teste de
radiopacidade, a formulacdo 1 foi a que alcangou maiores valores, em média, com
10,54mmAl. Com relacdo ao teste de alteracdo de cor, os corpos de prova foram
fotografados apds a presa e ap6s 90 dias para a avaliagdo da alteracdo de cor
sofrida ou ndo pelos cimentos. Verificou-se que o Sealer 26 sofreu alteragéo,
tornando-se cinza, enquanto as trés formulagdes experimentais permaneceram com
a cor inicial. Os resultados mostraram, assim, que das trés formulagbes testadas, a
formulacdo 1 foi a que apresentou os melhores resultados, superando, inclusive, o
Sealer 26 nos testes de radiopacidade e alteracédo de cor. Desta forma, mais testes
deverdo ser realizados, buscando a melhoria avaliar outras propriedades de tal

formulacéo, a fim de tornar possivel seu uso em pacientes.

Palavras-chave: Endodontia, Cimentos obturadores, Propriedades.



ABSTRACT

The objective of this work was to formulate a root canal sealer to fill root canals, in
powder / liquid form, based on AH26 sealer. For this, three formulations containing
calcium hydroxide, hexamethylenetetramine and calcium tungstate, in different
proportions, were prepared and compared to Sealer 26 (which served as control) in
the pH, Release of calcium ions, radiopacity and color change. The methodologies
used for the applications of the tests followed the ISO standards already existing and
consecrated by the use and reliability. The results of the pH and calcium ion release
tests, at times of 3, 24, 72 and 168 hours, showed that formulation 1 (60% calcium
tungstate, 20% calcium hydroxide and 20% hexamethylenetetramine) presented
Results higher than those of the other two formulations, but inferior to Sealer 26. In
the radiopacity test, formulation 1 was the one with the highest values, on average,
with 10.54mmAl. Regarding the color change test, the specimens were photographed
after the prey and after 90 days for the evaluation of the color change suffered or not
by the cements. Sealer 26 was found to change to gray, while the three experimental
formulations remained the initial color. The results showed that of the three
formulations tested, formulation 1 presented the best results, even exceeding Sealer
26 in the tests of radiopacity and color change. In this way, more tests should be
performed, seeking improvement to evaluate other properties of such formulation, in

order to make possible its use in patients.

Keywords: Endodontics, Root canal sealer, Properties.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

De acordo com os principios béasicos que norteiam a Endodontia atual,
todas as fases do tratamento endodontico devem ser encaradas com a mesma
importancia, visto que sdo consideradas como atos operatorios
interdependentes. Assim, uma intervencéo ideal seria aquela que se iniciasse
com um correto diagnostico e fosse concluida com uma obturagdo o mais
hermética possivel, seguida pela restauracdo do dente e sua proservacgao.
(LEONARDO; LEAL, 1998). Para conseguir a obturacdo desejada, séo
necessarios, além de técnicas aprimoradas, também, e principalmente, bons
materiais seladores, isto é, substancias que, ao serem colocadas no canal
radicular no momento da obturagdo, apresentam tanto boas propriedades
biolégicas como fisico-quimicas (BERBERT; BRAMANTE; BERNARDINELI,
1980, DE DEUS, 1992) que permitam, as mesmas, alcangarem os objetivos de
selar o canal radicular e permitir o reparo dos tecidos apicais e periapicais.
Dentre as propriedades requeridas estdo, tanto as bioldgicas, quanto as fisico-

quimicas.

Propriedades bioldgicas
= Boa tolerancia tecidual;
= Ser reabsorvido no periapice, em casos de extravasamentos acidentais;
= Estimular ou permitir a deposi¢éo de tecido mineralizado no apice;

= Ter acado antimicrobiana

Propriedades fisico-quimicas

» Facilidade de insergéo

= Ser plastica no momento da inser¢cdo, tornando-se sdlida
posteriormente;

= Possuir bom tempo de trabalho

» Propiciar um bom selamento;

= Nao deve sofrer contragdes;

= N&o deve ser permeavel;

=  Possuir bom escoamento;



=  Possuir boa viscosidade e aderéncia;

= N&o ser solubilizado dentro do canal radicular;

» Possuir pH proximo ao neutro;

» Radiopacidade

= N&o manchar as estruturas dentais;

» Ser passivel de esterilizagao;

» De facil remocdo. (LEONARDO; LEAL, 1998, LOPES; SIQUEIRA JR,
2004).

Com a intencdo de encontrar substancias que atendessem a todas
essas propriedades, aproximadamente 250 materiais j& foram usados, ndo sé
em sua forma pura, como também em associacdes (KUTTLER, 1961).
Contudo, atualmente a grande maioria das obturacdes, ainda, € realizada pela
associagéo entre cones de guta-percha e cimento, embora os cones Resilon
sejam considerados como uma alternativa & guta-percha. Com relacdo ao
cimento, 0 mesmo apresenta como fung¢des principais, na obturagdo, o
preenchimento dos espag¢os anatdmicos que o material sélido (guta-percha ou
resilon) ndo foi capaz de atingir, a lubrificacédo e o auxilio no assentamento dos
cones, além de atuar como agente de unido entre os cones e as paredes do
canal radicular. Mesmo sendo considerado como coadjuvante no processo de
obturagdo do sistema de canais radiculares, tem sido mostrado que o0s
cimentos podem influenciar tanto positiva quanto negativamente no resultado
final do tratamento endodontico (ORSTAVIK, 1982, ORSTAVIK, 1983,
ERIKSEN; ORSTAVIK; KEREKES, 1988).

Varios sdo os tipos de cimentos endodonticos existentes e utilizados
para a obturagdo do sistema de canais radiculares. Pode-se citar: cimentos a
base de Oxido de zinco e eugenol, & base de resinas plasticas, a base de
iondmero de vidro, a base de MTA, & base de polimero de mamona, a base de
silicona e os cimentos com hidréxido de célcio.

Por muitos anos os cimentos obturadores mais utilizados foram os
cimentos a base de 6xido de zinco e eugenol. Tais cimentos apresentam boas
propriedades fisico-quimicas, tais como impermeabilidade, constancia de

volume, solubilidade e tempo de presa, entre outras (BENATTI; STOLF;



RUHNKE, 1978); no entanto, as suas propriedades biolégicas ndo se
mostraram satisfatorias. O langamento dos cimentos com hidréxido de célcio,
segundo LEONARDO; LEAL, 1998, veio de encontro aos anseios de todos
aqueles que desejavam um material que apresentasse as boas propriedades
bioldgicas do hidroxido de calcio e, paralelamente, possuisse requisitos fisico-
quimicos que oferecessem um bom selamento do canal radicular, juntamente
com os cones de guta-percha. Os principais representantes desses cimentos
sdo o Sealapex e o Sealer 26.

O Sealapex (KerrCoporation, Orange, EUA) é um cimento do tipo
pasta/pasta, apresentando-se em duas bisnagas, uma contendo a base e a
outra o catalisador. Tem como principais caracteristicas: alta plasticidade e
viscosidade, altos indices de liberagcdo de ions calcio e alto indice de
selamentos bioldgicos, j& que € muito bem tolerado pelos tecidos periapicais.
Porém, esse cimento apresenta alguns inconvenientes, como alta solubilidade
e custo relativamente elevado.

O Sealer 26, fabricado pela Dentsply Industria e Comércio Ltda
(Petrépolis, RJ) é um cimento a base de resina epdxica que contém hidroxido
de célcio. Suas principais caracteristicas sdo: boa capacidade de selamento
(SIQUEIRA JR.; GARCIA, 1994, SIQUEIRA JR.et al, 1995a, SIQUEIRA JR;
FRAGA; GARCIA, 1995b, SIQUEIRA JR.; ROCAS; VALOIS, 2001) baixa
solubilidade quando em contato com os tecidos periapicais (FIDEL et al., 1994,
LEONARDO; LEAL, 1998, LOPES; SIQUEIRA JR., 2004) e boa resposta
tecidual (LEONARDO; LEAL, 1998). O principal problema apresentado por
esse cimento € o escurecimento que ele sofre apos a presa. De acordo com
alguns autores (DAYAN et al, 1983, VAN DER BURGT; PLASSCHAERT,
1985, PARSONS; WALTON; WILLIANSON, 2001), o escurecimento da coroa
dental causado pelos cimentos endodonticos reside no fato de que 0s mesmos
possuem prata na sua composic¢ao.

MORAES; BERBERT, em 1985, demonstraram que a causa do
escurecimento do cimento AH26 n&o se relaciona com a presencga da prata em
sua composicao, até entdo atribuida, e sim a um processo de reducéo do sal
de bismuto, presente na composicdo do cimento (6xido de bismuto),
transformando-se em bismuto metalico que é negro, nos moldes da reacao da
solucéo de Nylander (HAWK; OSER; SUMMERSON, 1954). Esta solugéo foi
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utilizada, no passado, para o diagndstico de glicose na urina de pacientes com
suspeitas de serem diabéticos. A Solucdo de Nylander € composta de agua,
hidroxido de potassio e subnitrato de bismuto, que segundo MORAES, 2005, é
mais reativo que o 6xido de bismuto. Assim, apos o aquecimento da solucéo,
em um tubo de ensaio, com a adigéo da urina do paciente suspeito, havendo a
presenca de glicose na mesma acontecerd uma reacao de redugéo do bismuto,
pela glicose, ocasionando um precipitado no fundo do tubo. A coloragéo desse
precipitado sera, desde cinza até um negro, em fungcdo da menor ou maior
guantidade de glicose presente na urina.

Considerando o cimento AH26, ele apresenta em sua composicao,
além do oOxido de tithnio e a prata, o Oxido de bismuto e a
hexametilenotetramina, esta obtida pela condensacgdo de amdnia e formaldeido
(BABOR; IBARZ, 1960). Quimicamente o formaldeido € um agente redutor.
Alias, SHROEDER, em 1954,afirmou que o cimento AH26 liberava tracos de
formaldeido, o que conferia poder anti-sépticoao cimento.

Portanto, o escurecimento do cimento AH26 n&o € devido a presenca
da prata em sua composicdo e, sim, a reducdo do bismuto que se transforma
em bismuto metdlico, que é negro.

Assim, fica também explicado o escurecimento do cimento AH26
“silverfree”, bem como, do Sealer 26 que ndo possuem prata em suas
composicdes e sofrem escurecimento, identicamente ao AH26.

Em 1984, baseando-se no cimento AH26, MORAES, apés a realizagdo
de 30 experimentos, onde testou varios radiopacificadores e varios tipos de
resina epodxica chegou a uma formulacdo, cujo elemento radiopacificador
escolhido foi o carbonato de bismuto. A mesma foi submetida a testes de
infiltragdo marginal, radiopacidade, alteracdo dimensional, tempo de presa e
alteracdo de cor. Tal formulag&o foi aprovada na maioria dos testes, todavia,
quanto a coloracdo, deixou a desejar, pois, de branca inicialmente, tornou-se
acinzentada, bem mais clara que o préprio AH26. Sendo assim, o autor optou
pela procura de outro tipo de cimento.

Embora a utilizacdo de materiais que liberam formaldeido ndo seja
recomendada por alguns autores (COHEN et al., 1998, GEURTSEN et al.,
1999, ERSEV et al., 1999) o cimento AH26 continua sendo utilizado, até os

dias atuais, tanto em clinica, quanto em pesquisas.
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A radiopacidade é uma importante propriedade fisica de um cimento
obturador de canal radicular. E por meio dela que o profissional tem condicées
de avaliar a qualidade da obturagdo. Ela ndo pode ser muito alta para n&o
mascarar falhas de preenchimento e nem muito baixa, para n&o induzir ao
diagnéstico de falta de material preenchedor. Segundo a norma da ISO
6876/2001para materiais endodénticos, a radiopacidade minima exigida de um
material obturador de canal seria aquela equivalente a 3 mm de Al. Para se
atingir a radiopacidade desejada de um cimento obturador, geralmente sé&o
empregados na formulacdo do mesmo materiais de elevado peso atdmico.
Dentre esses, 0 bismuto € o que confere alta radiopacidade aos cimentos,
sendo utilizado na composicdo de muitos materiais. Algumas pesquisas tém
demonstrado ser o 6xido de bismuto um excelente radiopacificador (AGUILAR
et al., 2011, BORTOLUZZI et al, 2010, DUARTE et al, 2009), contudo, as
respostas histopatologicas frente a ele ndo séo consideradas as melhores
(ECONOMIDES et al., 1995).

H&a alguns anos a Dentsply (DentsplyDeTrey, Konstanz, Alemanha)
lancou no mercado o cimento AH Plus, um material tipo pasta/pasta a base de
resina epoxi-amina, tendo duas substancias radiopacificadoras, o Tungstato de
célcio e o Oxido de zirconio, que Ihe conferem uma alta radiopacidade. Varias
pesquisas tém demonstrado ser o AH Plus, biologicamente, muito bem aceito,
inclusive induzindo a selamentos bioldgicos, mesmo n&do possuindo o hidroxido
de célcio em sua férmula.

DUARTE, em 2010, realizou uma pesquisa onde acrescentou varios
radiopacificadores ao cimento Portland, dentre eles o 6xido de bismuto e o
tungstato de célcio, e analisou a influéncia dessa adicdo sobre varias
propriedades fisico-quimicas e uma biolégica. A reacdo tecidual frente aos
implantes da mistura contendo 6xido de bismuto foi desfavoravel, o que néo
ocorreu com as misturas contendo tungstato de célcio.

Percebe-se que a tendéncia atual € que o0s materiais sejam
apresentados na forma de duas pastas; sendo uma pasta base e uma
catalisadora. Sem duvidas, essa forma de apresentacdo tende a facilitar a
manipulagdo do material, inclusive, em relacdo a proporcdo base/catalisador.
Alguns cimentos sdo acondicionados em seringas tipo mixer, o que permite que

0 material seja misturado durante a sua remogé&o da seringa. No entanto, tem



12

sido percebido que em determinados tipos de cimento, como o AH Plus, por
exemplo, h&d uma certa dificuldade em manter-se a homogeneidade da pasta
durante o armazenamento, principalmente da pasta catalisadora. Esta pasta
ndo se mantém com a mesma consisténcia em toda a extensdo da bisnaga que
a acondiciona, sofrendo uma segregacdo dos elementos orgéanicos (liquido) e
inorganicos (p6) que a compdem. Dessa maneira tém sido observadas
alteragbes em algumas propriedades fisicas desse cimento, influenciadas pelo
local de coleta da pasta, isto €, se do inicio, do meio ou do final da bisnaga
(BALDI, 2009).

Levando-se em consideragdo a dificuldade encontrada na
armazenagem de cimentos endodonticos tipo pasta/pasta, o que provoca
alteragbes nas propriedades fisicas dos cimentos e, certamente, nas
bioldgicas, pelo desequilibrio da propor¢édo pd/liquido; considerando, também,
que a apresentagdo na forma po/liquido ndo apresenta dificuldade de
armazenagem, permitindo a utilizagdo da proporcao correta pelo profissional,
torna-se valida a opcdo de se formular um cimento com este tipo de
apresentacdo (po/liquido) e que ndo sofra alteracdo de cor e apresente boas

propriedades fisicas e bioldgicas.
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2. Objetivos

Esta pesquisa teve por objetivo béasico a formulagdo de um cimento
para obturacdo de canais radiculares, & base de resina epOxica, na forma
pé/liquido, baseado no cimento AH26, com hidroxido de célcio em sua
composicao, utilizando, em sua composi¢do, substancias que nao provoquem

alteracdo em sua coloracao e, consequentemente, da coroa dental.

Cimento tipo p6/liquido (resina)

Considerando que este tipo de apresentacdo ndo causa alteragdo na
proporcdo de seus componentes durante a armazenagem, que permite ao
profissional manipular o cimento mantendo a propor¢cdo recomendada pelo
fabricante; que a coloragdo da coroa dental ndo seja alterada, bem como a da
massa do proprio cimento, o objetivo principal deste trabalho foi formular um
cimento tipo cimento AH26, que tera em sua composi¢do o Tungstato de célcio,
o Hidroxido de célcio e a hexametilenotetramina (pd) e resina éter de Bisfenol A
diglicidil (liquido). Com essas substancias, variando-se a propor¢cdo das
mesmas, foram formuladas trés composi¢cfes bésicas, que foram submetidas

aos seguintes testes:

1- Medidas de pH e liberacdo de ions célcio
2- Radiopacidade

3- Alteracéao de cor.
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3. Material e Métodos

3.1 Material

Foram utilizados os seguintes materiais:

3.1.1 Resina éter de Bisfenol A diglicidil
3.1.2 Tungstato de calcio;
3.1.3 Hidr6xido de calcio;

3.1.4 Hexametilenotetramina.

3.1.5 Cimento Endodobntico Sealer 26

E um cimento obturador de canais radiculares & base de resina epoxica
e que contém hidréxido de célcio. Apresenta-se em uma caixa contendo um
frasco de p6 com 8g e uma bisnaga de resina tipo Bisfenol A com 7,5g. A sua

composicao é a seguinte:

Po:

Hidréxido de célcio 37%
Oxido de bismuto 43%
Dioxido de titanio 5%
Hexametilenotetramina 15%
Resina:

Eter de bisfenol A diglicidil.

Este cimento é derivado do cimento AH26, n&o possuindo em sua
composicdo a prata, que foi substituida pelo hidroxido de calcio, porém, em
maior porcentagem, o que causou alteracdes para menos, nas porcentagens
da hexametilenotetramina (catalisador) e do Oxido de bismuto
(radiopacificador), em relagdo & composicado do cimento AH26, e como este,
também sofre escurecimento.

O cimento Sealer 26 foi utilizado como controle em todos os testes a

gue sera submetido o novo cimento.



3.2 Métodos
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Foram formuladas trés composicbes bésicas, com o0s seguintes

componentes:

Formulacéo 1:
Po

Tungstato de célcio ...................
Hidroxido de célcio ....................

Hexametilenotetramina .............

Liquido/Resina
Eter de Bisfenol Adiglicidil
Proporcéo pdé/liquido = 2:1

Formulacéo 2:
Po

Tungstato de célcio ...................
Hidroxido de calcio ....................

Hexametilenotetramina ..............

Liquido/Resina
Eter de Bisfenol Adiglicidil
Proporcéo pdé/liquido = 2:1

Formulacéo 3:
Po

Tungstato de célcio ...................
Hidroxido de célcio ....................

Hexametilenotetramina ..............

Liquido/Resina
Eter de diglicidilBisfenol A
Proporcéo pd/liquido = 2:1

............. 4,8 g (60%)
........... 1,6 g (20%)
............ 1,6 g (20%)

.......... 4,0 g(50%)

2,0 g(25%)
2,0 g(25%)

.......... 4,4 g(55%)

2,0 g(25%)
1,6 g(20%)
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3.2.1 Andlise do pH e liberagao de ions célcio

Tanto para a andlise do pH quanto para a determinagdo da capacidade
de liberagdo de ions célcio foram utilizados tubos de polietileno com didmetro
interno de 1,0mm e comprimento de 1,0cm, com apenas uma de suas
extremidades aberta. Inicialmente, uma das extremidades do tubo sera ocluida
pela compresséo de suas bordas com um instrumento aquecido. A seguir, 0S
cimentos serdo inseridos nos tubos com o auxilio de espiral Lentulo e
condensadores do tipo Paiva, até o completo preenchimento dos mesmos.
Serdo preparados cinco espécimes de cada cimento, que serdo utilizados para
os dois testes.

Apos o preenchimento dos cinco tubos correspondentes a cada
cimento, os espécimes foram imediatamente imersos em tubos de ensaio
contendo 10mL de agua deionizada, que foram, entdo, vedados e levados a
estufa a 37°C, onde permaneceram por todo o periodo experimental. Para
evitar qualquer tipo de interferéncia nos resultados, toda a vidraria utilizada foi
previamente tratada com acido nitrico. As avalia¢cdes foram realizadas nos
periodos de 3 horas, 24 horas, 72 horas e 168 horas (7 dias) e, a cada periodo,
0s espécimes foram retirados dos tubos de ensaio e imersos em um novo tubo

com o mesmo volume de 4gua deionizada.

3.2.1.1 Determinacé&o do pH

A determinagé&o do pH foi realizada por meio de um pHmetro analdgico
(371, Micronal, S&o Paulo, Brasil) previamente calibrado com solug¢des de pH
conhecido (4 e 7). Ap6s a remogédo do espécime, o tubo de ensaio foi levado a
um agitador por 5 segundos. Em seguida, o liquido foi vertido em um Becker e,

entdo, colocado em contato com o eletrodo do pHmetro.

3.2.1.2 Determinagdo da liberagdo de ions calcio

Ap6s a determinacdo do pH, a solugdo contida no Becker foi
novamente agitada e armazenada em tubos de micro-centrifuga de 1,5mL.
Esses tubos foram armazenados sob refrigeracdo até que todos os periodos

experimentais sejam realizados, quando, entdo, foram iniciados 0s
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procedimentos para a leitura dos valores da liberagdo de ions célcio em
espectrofotdmetro de absor¢gdo atdmica. Desta forma, todos os espécimes de
todos os grupos e de todos os periodos foram analisados no mesmo dia.

Para a monitoragdo do ion calcio (Ca™) foi utilizado um
espectrofotdmetro de absor¢éo atdmica equipado com uma lampada de catodo
oco especifica para o calcio. As condi¢cdes de operagdo foram as seguintes:
corrente da lampada: 3miliamperes; combustivel: acetileno; suporte: oxigénio;
estequiometria: redutor. Para o comprimento de onda e fenda foram efetuados
testes pilotos para a determinacdo correta. Para prevenir possiveis
interferéncias de fosfato e metais alcalinos, as amostras e os padrées foram
diluidos em EDTA 10%, e a vidraria utilizada foi previamente lavada com acido
citrico. Para levar o aparelho a zero de absorbancia, foi empregado como
branco o EDTA 10%. Os célculos da liberacdo foram efetivados por meio da
equacdo da reta da curva padrdo. A leitura da liberacdo de ions calcio foi
efetuada nos mesmos periodos utilizados na leitura do pH. As condi¢des para a
utilizacdo do aparelho foram determinadas seguindo as recomendacfes do

fabricante.

3.2.2 Radiopacidade

Foram confeccionados corpos de prova cilindricos com os cimentos em
teste e cilindros de dentina que tiveram a mesma espessura dos cilindros. Os
cimentos, devidamente proporcionados e espatulados, foram vertidos, com o
devido cuidado para evitar inclusdo de bolhas de ar, em anéis metalicos de 10
mm de diametro e 2 mm de altura, os quais foram colocados sobre uma placa
de vidro plana e lisa. Outra placa foi assentada e comprimida sobre os anéis
para planificar a superficie e uniformizar a espessura do corpo de prova. O
conjunto sera conservado a 37° C. Depois da presa dos cimentos, a placa de
vidro foi retirada e as espessuras dos corpos de prova foram conferidas com
um paquimetro. Qualquer aumento foi compensado por raspagem da superficie
dos mesmos.

Os cilindros de dentina foram obtidos de dentes bovinos. As raizes
foram seccionadas com disco de carburundum, obtendo-se cilindros com 2 mm
de espessura, medidos por meio de um paquimetro. Todos 0s corpos de prova

foram preliminarmente radiografados, para que se verifigue a presenga ou nao
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de bolhas, onde foram descartados os que as apresentarem. Os aprovados e
os de dentina foram dispostos sobre filme oclusal Insight Kodak, juntamente
com um penetrdmetro de aluminio.

Os filmes foram sensibilizados por um aparelho de raios-X Dabi
Atlante, com 60kV, 10mA e tempo de exposi¢ao de 0,3 segundos. A distancia
foco/filme foi de 30 cm e a andlise da radiopacidade foi realizada por imagem
digital.

Apos a sensibilizagdo e o processamento das peliculas, as imagens
foram digitalizadas e analisadas quanto & densidade radiogréafica no programa
Digora 1.51. O valor da radiopacidade foi determinado em densidade
radiografica que, por sua vez, sera convertida em milimetros de aluminio (mm
Al). A conversdo foi realizada determinando-se a densidade radiogréfica
correspondente a cada milimetro de aluminio, de acordo com cada intervalo
entre os milimetros, isto é, entre 1 e 2, 2 e 3, 3 e 4, etc. Para se obter o valor

de cada material, foi observado em qual intervalo ele se encontrara.

3.2.3 Alteracgéo de cor

Considerando que as metodologias existentes avaliam a alteragéo de
cor provocada por cimentos endoddnticos na coroa dental (VAN DER BURGT,
MULLANEY, PLASSCHAERT, 1986, PARSONS, WALTON, WILLIAMSON,
2001, DAVIS, WALTON, RIVERA, 2002, PARTOVI, AL-HAVVAZ, SOLEIMANI,
2006), e que um dos objetivos deste trabalho foi analisar apenas a alteragéo de
cor que as formulagbes experimentais possam sofrer, propomos uma nova
metodologia. Assim, para a realizagdo desta avaliacdo 0s cimentos,
previamente proporcionados, foram manipulados e inseridos em anéis
metalicos com 10,0mm de didmetro e 2,0mm de altura. Foram confeccionados
trés corpos de prova para cada cimento, que foram fotografados em cores com
uma camera fotografica digital Canon EOS Rebel. Depois, os corpos de prova
foram colocados em estufa a 37°C, em umidade relativa de 100%. Os corpos
de prova foram novamente fotografados nos seguintes periodos experimentais:
24 horas, 48 horas, 72 horas, 7 dias, 15 dias, um més, dois meses e trés

meses para a avaliagdo da alteracdo de cor sofrida ou ndo pelos cimentos.
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4.0 Resultados

1. Andlise do pH e liberacdo de ions célcio

Tanto para a andlise do pH quanto para a determinagdo da capacidade
de liberagdo de ions célcio foram utilizados tubos de polietileno com didmetro
interno de 1,0mm e comprimento de 1,0cm, com apenas uma de suas
extremidades aberta. Inicialmente, uma das extremidades do tubo foi ocluida
pela compresséo de suas bordas com um instrumento aquecido. A seguir, 0S
cimentos foram inseridos nos tubos com o auxilio de espiral Lentulo, até o
completo preenchimento dos mesmos. Foram preparados cinco espécimes de
cada cimento, que foram utilizados para os dois testes.

ApOs o preenchimento dos cinco tubos correspondentes a cada
cimento, os espécimes foram imediatamente imersos em tubos de ensaio
contendo 10mL de agua deionizada, que foram, entdo, vedados e levados a
estufa a 37°C, onde permaneceram por todo o periodo experimental. Para
evitar qualquer tipo de interferéncia nos resultados, toda a vidraria utilizada foi
previamente tratada com acido nitrico. As avalia¢cdes foram realizadas nos
periodos de 3 horas, 24 horas, 72 horas e 168 horas (7 dias) e, a cada periodo,
os espécimes foram retirados dos tubos de ensaio e imersos em um novo tubo

com o mesmo volume de 4gua deionizada.

1.1. Determinacéo do pH

A determinagcdo do pH foi realizada por meio de um peagdmetro
analégico (371, Micronal, Sao Paulo, Brasil) previamente calibrado com
solugdes de pH conhecido (4 e 7). Ap6s a remogdo do espécime, o tubo de
ensaio foi levado a um agitador por 5 segundos. Em seguida, o liquido foi
vertido em um Becker e, entdo, colocado em contato com o eletrodo do
peagdmetro. Os valores obtidos para esse teste encontram-se na tabela 1 e no

grafico 1.

Tabela 1: Média dos valores de pH obtidos para os cimentos testados nos

diferentes periodos experimentais.
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3 horas 24 horas 72 horas 168 horas
Sealer 26 9,33 9,66 9,37 7,78
Formulacéo 1 9,32 9,49 7,71 7,12
Formulacéo 2 9,34 9,15 7,26 6,64
Formulacao 3 9,29 9,17 7,16 6,65

Grafico 1: Média dos valores de pH obtidos para os cimentos testados nos

diferentes periodos experimentais.
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1.2. Determinacao da liberagao de ions célcio

Apb6s a determinacdo do pH, a solucdo contida no Becker foi
novamente agitada e armazenada em tubos de micro-centrifuga de 1,5mL.
Esses tubos foram armazenados sob refrigeracdo até que todos os periodos
experimentais fossem realizados, quando, entdo, foram iniciados o0s
procedimentos para a leitura dos valores da liberacdo de ions calcio em
espectrofotdmetro de absorcdo atdmica. Desta forma, todos os espécimes de
todos os grupos e de todos os periodos foram analisados no mesmo dia. Os

resultados estdo indicados na tabela 2 e no grafico 2.

Tabela 2: Média dos valores de liberacdo de ions célcio obtidos para cada

cimento nos diferentes periodos experimentais.
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3 horas 24 horas 72 horas 168 horas
Sealer 26 3,2237 6,9547 4,7401 2,6201
Formulacéo 1 2,6341 6,4284 2,3569 1,2703
Formulacéo 2 2,3955 4,7935 2,0646 1,0565
Formulacéo 3 2,8559 4,7543 1,6220 1,5366

Grafico 2: Média dos valores de liberagcdo de ions calcio obtidos para cada

cimento nos diferentes periodos experimentais.
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2. Radiopacidade

Foram confeccionados corpos de prova cilindricos com os cimentos em
teste e cilindros de dentina que tiveram a mesma espessura dos cilindros. Os
cimentos, devidamente proporcionados e espatulados, foram vertidos, com o
devido cuidado para evitar inclusdo de bolhas de ar, em anéis metalicos de 10
mm de didmetro e 2 mm de altura, os quais foram colocados sobre uma placa
de vidro plana e lisa. Outra placa foi assentada e comprimida sobre os anéis
para planificar a superficie e uniformizar a espessura do corpo de prova. O
conjunto foi conservado a 37° C. Depois da presa dos cimentos, a placa de
vidro foi retirada e as espessuras dos corpos de prova foram conferidas com
um paquimetro.

Os cilindros de dentina foram obtidos de dentes bovinos. As raizes
foram seccionadas com disco de carburundum, obtendo-se cilindros com 2 mm

de espessura, medidos por meio de um paquimetro. Todos 0s corpos de prova
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foram preliminarmente radiografados, para que se verificasse a presenga ou
ndo de bolhas, onde foram descartados os que as apresentavam. Os
aprovados e os de dentina foram dispostos sobre filme oclusal Insight Kodak,
juntamente com um penetrdmetro de aluminio.

Os filmes foram sensibilizados por um aparelho de raios-X Dabi
Atlante, com 60kV, 10mA e tempo de exposi¢cdo de 0,3 segundos. A distancia
foco/filme foi de 30 cm e a andlise da radiopacidade foi realizada por imagem
digital.

Apé6s a sensibilizacdo e o processamento das peliculas, as imagens
foram digitalizadas e analisadas quanto a densidade radiografica no programa
Digora 1.51. O valor da radiopacidade foi determinado em densidade
radiografica que, por sua vez, foi convertida em milimetros de aluminio (mm

Al). Os resultados obtidos estéo na tabela 3 e no gréfico 3.

Tabela 3: Valores de radiopacidade, em milimetros de aluminio (mm Al), dos

cimentos testados.

Filme 1 Filme 2 Filme 3 Média
Sealer 26 9,25 9,52 10.29 9,69
Formulacdo 1 9,48 10,31 11,83 10,54
Formulacao 2 6,65 5,47 5,53 5,88
Formulagéo 3 8,35 9,85 9,58 9,26
Dentina bovina 0,13 0,12 0,32 0,19

Grafico 3: Valores de radiopacidade, em milimetros de aluminio (mm Al), dos

cimentos testados.

12
[}
E 10
— 8 .
g
K] 6 -
g 4
g 21
[72]
e O T T T T T 1
g o N 5 % >
< v 70 o 70 &
N2 ¢ e < o
2 N R\ \& 0
(,)Q/ & N N e
£ 3 & &
<« «© «© X
Q
Cimentos utilizados




23

.3. Alteracéo de cor

Para esta avaliacdo os cimentos, previamente proporcionados, foram
manipulados e vertidos em anéis metalicos com 10,0mm de didmetro e 2,0mm
de altura. Foram confeccionados trés corpos de prova para cada cimento, que
foram fotografados em cores com uma camera fotogréafica digital Canon Rebel
EOS, imediatamente ap6s o preenchimento dos anéis. Depois, 0os corpos de
prova foram colocados em estufa a 37°C,em umidade relativa de 100%. Eles
foram novamente fotografados apds os seguintes periodos: 24 horas, 48 horas,
72 horas, 07 dias, 15 dias, um més, dois meses e trés meses para
documentacao da cor exibida pelos cimentos, em cada um desses periodos.

Para padronizar as fotografias que foram realizadas inicialmente e em
todos os periodos de avaliagdo, a camera fotogréafica foi posicionada em uma
estativa, possibilitando, assim, que os corpos de prova fossem fotografados em
distancias iguais e com a mesma luminosidade.

As cores exibidas pelas superficies dos corpos de prova, em cada
momento avaliado, (iniciais, intermediarias e finais) foram comparadas
diretamente com as cores da escala de cores VITA classica, ja que nao existe
ainda no mercado uma escala decores prépria para cimentos endodonticos,
imediatamente apos a realizagéo das fotografias.

As cores evidenciadas pelas fotografias também foram comparadas
com as cores da escala de cores VITA classica e, adicionalmente classificadas
pela atribuicdo de escores. Assim, avaliacdo da alteracdo de cor dos cimentos
foi realizada objetiva e subjetivamente. A avaliacdo subjetiva foi feita pela
andlise direta nas fotografias comparando-se as cores exibidas pelos cimentos
em cada periodo observado. Trés examinadores, previamente calibrados, em
um estudo duplo cego, analisando a cor encontrada na fotografia inicial e, ao
lado, na mesma tela de computador, as fotografias dos periodos avaliados,
quantificaram as alteragdes de cor dos cimentos pela atribuicdo de escores,

assim definidos:

Escore 00 — sem alteragéo de cor
Escore 01 — com ligeira alteragdo de cor

Escore 02 — com moderada alteragédo de cor
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Escore 03 — com severa alteragéo de cor.

Os resultados encontram-se na Tabela 7.

Tabela 4: Escores atribuidos pelos examinadores para os cimentos, avaliados

apés o periodo de 90 dias.

Cimento Examinador | Examinador | Examinador Média
1 2 3
Sealer 26 03 03 03
Sealer 26 03 03 03 03
Sealer 26 03 03 03
Formulacéo 1 00 00 00
Formulacéo 1 00 00 00 00
Formulacéo 1 00 00 00
Formulacéo 2 00 00 00
Formulacéo 2 01 00 01 0,22
Formulacéo 2 00 00 00
Formulacéo 3 01 01 00
Formulacéo 3 00 01 00 0,67
Formulacéo 3 01 01 01

A avaliagéo objetiva foi feita pela comparagéo direta da cor do cimento
encontrada no corpo de prova com as cores da escala de cores VITA classica e
também, comparando-se as cores obtidas nas fotografias com a mesma escala
de cores. O resultado final sobre a alteracéo de cor dos cimentos foi obtido pela
comparacdo da cor inicial com a final, obtida apés o ultimo periodo de
observagdo documento. Todavia, as comparagdes realizadas em cada periodo
permitiram identificar o comportamento do cimento, quanto ao processo de
alteragdo de cor, em funcéo do tempo decorrido. O indice Kappa entre os trés
examinadores foi de 0,93.

Os resultados para esta comparacéo estdo na Tabela 8. As figuras 1(A
a H) mostram as fotografias tiradas inicialmente e apés o periodo de 90 dias
para cada cimento testado. Pode-se notar claramente o escurecimento do
cimento Sealer 26 (figuras 1A e 1B), enquanto nas formulacdes experimentais
ndo houve alteracéo de cor (formulacdo 1 — figuras 1C e 1D) ou a alterac¢éo foi

pequena (formulagdes 2 e 3, figuras 1E, 1F, 1G e 1H).

Tabela 5: Comparagéo entre as fotografias e a escala VITA, inicialmente e
apos 90 dias.

Cimento | Examinadorl | Examinador2 [ Examinador3 |
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Periodos Inicial 90 dias Inicial 90 dias Inicial 90 dias
Sealer 26 A2 C4 A2 C4 A2 C4
Sealer 26 A2 C4 A2 C4 A2 C4
Sealer 26 A2 C4 A2 C4 A2 C4
Formulacao 1 oMl oMl oMl oMl oMl oMl
Formulacéo 1 omM1 omM1 oM1 oM1 oM1 oM1
Formulacao 1 oMl oMl oMl oMl oMl oMl
Formulacéo 2 oM1 oM1 oM1 oM1 oM1 oM1
Formulacéo 2 oM1 omM2 oM1 oM1 oM1 omM2
Formulacéo 2 oM1 oM1 oM1 oM1 oM1 oM1
Formulacéo 3 oM1 oM2 oM1 oM2 oM1 oM1
Formulacao 3 omM1 omM1 oM1 oM2 oM1 oMl
Formulacéo 3 oM1 oM2 oM1 oM2 oM1 oM2
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Figura 1 (A-H): Comparagédo entre as cores dos cimentos, por meio das
fotografias, imediatamente apds a manipulacao e depois de 90 dias. 1A: Sealer
26 apo6s a manipulacdo; 1B: Sealer 26 apds 90 dias; 1C: formulacdo 1 apés a
manipulagdo; 1D: formulacdo 1 apds 90 dias; 1E: formulagcdo 2 apés a
manipulagdo; 1F: formulacdo 2 apo6s 90 dias; 1G: formulacdo 3 apds a
manipulacdo; 1H: formulacdo 3 ap6s 90 dias.
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5. ANALISE ESTATISTICA

Os dados provenientes das mensuragdes foram organizados em tabela
em formato Excel (Microsoft Office Excel, Redmond, WA, Estados Unidos) e
submetidos ao software SigmaPlot (SigmaPlot, San Jose, CA, EUA) verséo
12.0 e analisados em relacdo a distribuicdo normal (teste Shapiro-Wilk e
igualdade de variancia) e, posteriormente, foi adotado o teste de andlise de
variancia a um critério critérios (Fatores: tipos de cimento). O pos-teste adotado
para indicar as diferengcas entre grupos foi o teste de Tukey. Adotou-se um

nivel de significancia de 5% para as analyses.

1. Alteragéo de cor

Em uma analise considerando os corpos de prova em relacdo aos
diferentes scores identificados pelos examinadores para os 4 grupos de
cimento foi identificado que houve uma diferenga significativa para os
grupos comparados, p<0,001. Ao comparar-se 0s grupos, identificou-se
uma diferenga significativa na comparacdo de Sealer 26 vs.
Formulagéo 1 (p<0,05), Sealer 26 vs. Formulagéo 2 (p<0,05), Sealer 26
vs. Formulagdo 3 (p<0,05). Todavia, outras compara¢cbes entre 0s
cimentos nado foi identificado uma diferenga significativa (p>0,05),

conforme pode ser observado na figura abaixo.
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Gréafico 4: Grafico de linhas indicando os principais resultados para
alteracdo de cor. Letras: Mailsculas/mindsculas (A,a) indicam que
houve diferenca significativa, letras minlsculas iguais (a,a) indicam que

nédo houve diferenca significativa.
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6. DISCUSSAO

A avaliacdo do pH e, também, da liberacdo de ions célcio pelos
cimentos, sdo propriedades importantes que estes materiais devem possuir.
Em estudo realizado por Duarte et al., 2000, os autores analisaram estas duas
propriedades nos cimentos Sealapex, Sealer 26 e Apexit, todos cimentos que
contém hidréxido de calcio. Verificaram que o Sealapex foi o que apresentou 0s
melhores resultados. Para nos, sdo importantes os resultados apresentados
pelo Sealer 26, que foi um dos cimentos testados em nossa pesquisa e que
serviu de parametro de comparagdo para as formulagdes experimentais.
Assim, nos periodos em comum a nossa pesquisa, de 24 horas e 7 dias (168
horas), os valores de pH foram semelhantes no periodo de 24 horas e
diminuiram no periodo de 7 dias, nos dois estudos. No entanto, no trabalho de
Duarte et al. A diminuigdo nédo foi acentuada (9,84 em 24 horas para 9,45 apés
7 dias) como verificamos em nosso estudo (9,66 em 24 horas para 7,66 apos 7
dias). Tal comportamento também foi notado nas formulacbes experimentais,
que também tiveram queda no valor de pH com o passar do tempo.

J&, no teste de liberagdo de ions célcio, os resultados encontrados em
nossa pesquisa foram superiores aos de Duarte et al. para o Sealer 26 nos
periodos de 24 horas e 7 dias. Em comparacdo com as formulacdes
experimentais, o Sealer também se mostrou superior.

Outro estudo que também avaliou o pH e a liberacdo de ions célcio pelo
Sealer 26 foi o de Tanomaru et al., 2009, desta vez analisando tais
propriedades em mais periodos de tempo. Os resultados indicaram que para o
teste de pH os valores encontrados em nossa pesquisa para tal cimento estéo
em concordancia com os encontrados pelos autores nos periodos de 3 e 24
horas e 7 dias. No entanto, quando comparamos os valores obtidos na
liberag@o de ions calcio, para os mesmos periodos, nosso estudo apresentou
valores superiores, inclusive se compararmos, também, as formulagbes
experimentais.

Outra propriedade muito importante e que também foi avaliada em nossa
pesquisa é a radiopacidade, j& que, idealmente, todo material cimento
endoddntico obturador deve ser, de acordo com a norma nimero 57 da ADA,

2mm Al mais radiopaco do que o 0sso ou a dentina. Da mesma forma que 0s
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estudos de Tanomaru et al., 2004, e Tanomaru-Filho et al., 2008, este trabalho
também utilizou as imagens digitalizadas para avaliar a radiopacidade dos
cimentos Sealer 26 e das trés formulagbes experimentais. Em nosso estudo,
verificou-se que a formulagdo experimental 1 foi a que obteve os melhores
resultados, em média, quando comparada aos demais cimentos.

Com relagéo ao teste de alteracdo de cor, nenhuma metodologia anterior
para se avaliar tal propriedade foi encontrada na literatura. Existem trabalhos
que avaliam a alteragéo de cor provocada por cimentos endoddnticos na coroa
dentaria (DAYAN et al, 1983, VAN DER BURGT; PLASSCHAERT, 1985,
PARSONS; WALTON; WILLIANSON, 2001), porém nada foi encontrado na
avaliacdo pura e simples do escurecimento dos cimentos. Assim, pensou-se
em duas formas de andlise, uma por meio da escala VITA e outra por meio de
escores, com avaliadores previamente calibrados. Foi possivel notar,
claramente, a alteracdo de cor sofrida pelo Sealer 26 apds o periodo de trés
meses, ndo havendo, inclusive, uma cor na escala VITA que indicasse tal
coloragéo alcancada pelo cimento, sendo indicada a cor mais escura pelos
avaliadores. As trés formulagbes experimentais praticamente né&o
apresentaram alteracdo de cor, apenas uma leve modificacdo em algum corpo
de prova, sendo que a formulagdo experimental 1 manteve a cor inicial por todo

o periodo avaliado.
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7.0 CONCLUSAO

Ao final desta pesquisa concluimos que todas as formulagbes
possuem caracteristicas satisfatérias, nos testes de radiopacidade e alteracdo
de cor a formulagdo 1 apresentou resultados superiores a todas as

formulagdes, inclusive ao sealer 26.
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