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RESUMO

O objetivo do estudo foi avaliar a radiopacidade, tempo de presa e alteracao
volumétrica de cimentos reparadores de alta plasticidade, MTA HP, MTA Flow, MTA
Flow + 5% o6xido de zinco (ZnO), e uma associacao de silicato de célcio, clorexidina
gel a 2% e 6xido de zinco e comparar com o MTA e MTA + 5% ZnO. A radiopacidade,
o tempo de presa foram determinados de acordo com as especificacdes da norma
ISO 6876:2001. A alteracdo volumétrica foi avaliada por meio de microtomografia
computadorizada. Os resultados foram submetidos ao teste de normalidade de
D'Agostino e Pearson. A analise estatistica foi realizada por meio dos testes nédo
paramétricos de Kruskal-Wallis e Dunn (p < 0,05). A maior radiopacidade foi verificada
para o MTA Flow + 5% ZnO (p < 0,05). Para o tempo de presa inicial, 0s maiores
valores foram encontrados para o MTA (30,5 min), com diferenca estatistica em
relacdo aos demais cimentos (p < 0,05). Ao contrario, o MTA HP apresentou o menor
tempo de presa (4,6 min) (p < 0,05). Para o tempo de presa final, novamente o MTA
apresentou os maiores valores (66,8 min), com diferenca estatistica em relacdo aos
demais (p < 0,05). Em relacdo a alteracao volumétrica os cimentos MTA Flow + 5%
ZnO, MTA + 5% ZnO, MTA HP e MTA apresentaram perda de volume apds o periodo
de 28 dias de imersdo. Ja a associacdo e o MTA Flow apresentaram aumento
volumétrico. Os cimentos de alta plasticidade testados apresentaram maior
radiopacidade e menor tempo de presa que a formulagdo convencional de MTA. Os
cimentos apresentaram perda volumétrica, com excec¢ao dos cimentos MTA Flow e

associacao que tiveram um aumento volumétrico.

Palavras chave: Propriedades. MTA. Oxido de bismuto. Oxido de zinco.



ABSTRACT

Aim The aim of the study was to evaluate the radiopacity, setting time and
and volumetric change of reparative high-plasticity cements, MTA HP, MTA Flow, MTA
Flow + 5% ZnO, and an experimental cement and to compare with MTA Angelus, MTA
Angelus + 5% zinc oxide (ZnO). The radiopacity and setting time were determined
according to ISO 6876/2001 specifications. The volumetric change was evaluated by
computerized microtomography. The results were submitted to normality test of
D'Agostino and Pearson. The statistical analysis was performed using nonparametric
Kruskal-Wallis and Dunn test (p < 0.05). The highest radiopacity was verified for MTA
Flow + 5% ZnO (p < 0.05). For the setting time, the highest values were found for MTA
(30.5 min), with statistical difference in relation to the other test cements (p > 0.05).
Contrary, MTA HP showed the lower setting time (4.6 min) (p < 0.05). For final setting
time, again MTA showed the higher values (66.8 min), with statistical difference in
comparison with the other test cements (p > 0.05). The MTA Flow + 5% ZnO, MTA +
5% ZnO, HP MTA and MTA cements showed a loss of volume after the 28 day
immersion period. Already the association and the MTA Flow presented volumetric
increase. The high-plasticity cements tested presented higher radiopacity and lower
setting time than conventional formulation of MTA. The cements presented volumetric

loss, except for the MTA Flow cements and association that had a volumetric increase.

Key words: Properties. MTA. Bismuth oxide. Zinc oxide.
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1 INTRODUCAO

O agregado triéxido mineral (MTA), € um cimento composto principalmente
por silicato tricélcio e dicélcio (Asgary et al., 2005), sendo utilizado para diversos fins
na Endodontia. Inicialmente proposto como um material retrobturador (Torabinejad et
al., 1995), atualmente € empregado também como um material capeador pulpar e
selador de perfuracdes (Farsi et al., 2006; Bortoluzzi et al., 2007). Devido ao contato
direto com tecidos pulpares e periodontais (Torabinejad et al., 1995; Danesh et al.,
2010), é de extrema importancia que este cimento apresente propriedades

adequadas, bem como nao promova o escurecimento dentéario (Valles et al., 2013).

A radiopacidade do MTA branco é proveniente da adicdo de
aproximadamente 20% de Oxido de bismuto em sua composi¢cdo (Camilleri, 2008;
Camillerl et al., 2005). Embora seja a substancia que confere melhor radiopacidade
ao material (Duarte et al., 2009), o 6xido de bismuto tem sido apontado como o
componente responsavel pela alteracao de cor dentaria (Valles et al., 2013). Alguns
fatores como a luz, niveis de oxigénio (Valles et al., 2013), contato com hipoclorito de
sédio (Camilleri, 2014) e o colageno presente na dentina (Marciano et al., 2014) sdo
citados como agentes que afetam a cor do 6xido de bismuto e, consequentemente do
MTA branco.

Devido ao fato do 6xido de bismuto ter sido considerado o responsavel pela
alteracdo de cor (Valles et al., 2013), uma das alternativas avaliadas recentemente
para a solucdo deste problema foi a substituicdo do éxido de bismuto por outros
agentes radiopacificadores (Duarte et al., 2009; Marciano et al., 2015, 2016). O 6xido
de zircénio e o tungstato de céalcio demonstraram ndo proporcionar um manchamento
dentario quando adicionados ao cimento Portland (a base de silicato de calcio)
(Marciano et al., 2015). Seguindo esta linha de pesquisa, a empresa Angelus
(Londrina, Parana, Brasil) lancou recentemente o MTA HP, tendo como
radiopacificador o tungstato de calcio. Este produto é composto, segundo o fabricante,
por silicato tricalcio (3Ca0.Si02), silicato dicalcio (2Ca0.Si02), aluminato tricélcio
(3Ca0.AlI203), 6xido de calcio (CaO) e tungstato de céalcio (Caw04) e, em seu liquido

agua e plastificante.



Porém, um questionamento tem sido feito na literatura com relacdo a
substituicdo do 6xido de bismuto como agente radiopacificador. Estudos mostram que
€ necessaria a utilizacdo de altas propor¢cBes de outros agentes para se obter
radiopacidade semelhante a fornecida pelo 6xido de bismuto em baixas proporcées
(Duarte et al., 2009). Isto se deve ao alto peso molecular do 6xido de bismuto, o que
permite a utilizacdo de menores volumes (Duarte et al., 2009). A presenca de
quantidades elevadas de radiopacificadores na matriz dos cimentos a base de silicato
de célcio resultam em alteracédo e prejuizo nas propriedades do material, prejudicando
a hidratacédo, a presa e a resisténcia do cimento (Camilleri, 2008; Camilleri et al.,
2011). O MTA HP foi recentemente introduzido no mercado, sendo assim, ainda nao
h& estudos publicados demonstrando as propriedades deste material em relacdo a

formulacéo convencional.

Outra maneira estudada para a solu¢do do problema de manchamento
dental foi a adicdo de substancias que impecam a desestabilizacdo da molécula de
oxido de bismuto e a consequente alteracdo de cor do MTA (Marciano et al., 2017).
Em estudo realizado in vitro, o 6xido de zinco (ZnO) na proporcdo de 5% adicionado
ao MTA foi capaz de inibir a alteracdo de cor do cimento e 0 manchamento dentéario
verificado com a formulacéo original. Em analise in vivo, em tecido subcutaneo de
ratos, a adicdo desta substancia ndo alterou a resposta tecidual. As propriedades de
radiopacidade, tempo de presa, alteracdo volumétrica, pH e liberacdo de ions célcio

ndo foram significativamente alteradas com a adi¢éo do 6xido de zinco.

Recentemente, a empresa Ultradent lancou o MTA Flow. Este cimento &
composto, segundo o fabricante, por silicato tricalcio e dicalcio, radiopacificador 6xido
de bismuto e liquido composto por gel a base de agua. Ainda ndo ha estudos
demonstrando a sua exata composicado quimica e propriedades. Entretanto, como o
material possui 0 6xido de bismuto em sua composicdo, espera-se que haja um
manchamento dental. Além disto, sabe-se da coloracdo acinzentada do material,
semelhante a primeira formulacdo do MTA (MTA cinza), o que favorece a alteracao
de cor dentaria. Portanto, uma alternativa viavel a ser avaliada para prevenir a

alteracdo de cor seria a adigdo de 6xido de zinco em sua composicao.

Outro material proposto recentemente para a reparacdo tecidual é um

material composto por hidroxido de calcio, clorexidina gel 2% e oxido de zinco (2:1:2)
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(Soares et al., 2007). Este material, proposto para procedimentos de revascularizacao
permite o término da formacao radicular em dentes com rizogénese incompleta além
de apresentar baixo custo, facilidade de utilizagdo, radiopacidade elevada e
capacidade de induzir a mineralizagcéo (Soares et al., 2007, Soares et al., 2014). A
substituicdo do hidroxido de calcio pelo silicato de calcio permite a obtencédo de um
material com caracteristicas semelhantes ao MTA. Este material pode ser uma
alternativa aos cimentos a base de silicato de célcio para casos de traumatismo dental
e procedimentos de capeamento pulpar e selamento de perfuragdes. Porém, ainda
sao necessarios estudos mais aprofundados para demonstrar as propriedades fisicas,

guimicas e biologicas.

A radiopacidade é uma propriedade fisica fundamental para os materiais
utilizados na Endodontia. A visualizacdo radiografica € essencial para identificar a
presenca, extensdo e aparente condensacao dos materiais (Tagger; Katz, 2003). A
determinacao do tempo de presa dos materiais permite identificar a possibilidade de
colocacdo de um material restaurador na mesma sessao, reduzindo o numero de
sessdes clinicas (Darvell; WU, 2011). Ja a solubilidade, € uma propriedade fisica a
ser analisada nos cimentos a base de silicato de célcio, considerando que estes
permanfecem em contato direto com os tecidos por um longo periodo. Materiais que
apresentam uma elevada perda volumétrica podem levar a um selamento inadequado,
e presenca de espagos vazios (cavenago et al., 2013). Assim, torna-se oportuna a
avaliacdo de propriedades fisicas dos cimentos MTA branco, MTA branco contendo
5% de oOxido de zinco, MTA HP, MTA Flow, MTA Flow contendo 5% de Oxido de zinco

e a associacao de silicato de calcio, clorexidina gel a 2% e 6xido de zinco.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Constituicdo dos cimentos a base de silicato de calcio

O desenvolvimento do cimento MTA na década de 90, foi patenteado pelo
Prof. Mahmoud Torabinejad na Universidade de Loma Linda, na Califérnia (EUA),
sendo comercializado com o nome de ProRoot MTA pela empresa Tulsa (Tulsa Dental
Products, Tulsa, Oklahoma, EUA). A cor do material inicialmente disponivel era

acinzentada, sendo que a forma de cor branca foi desenvolvida posteriormente.

Em 1995, em estudo preliminar analisando a composi¢cédo quimica do MTA,
(Torabinejad, M., et al., 1995a) identificaram 0s principais componentes presentes no
material. Os elementos verificados foram o 6xido de célcio (50-75%), di6xido de silicio
(15-25%) e oOxido de aluminio. Estas matérias-primas, submetidas a altas
temperaturas em um forno, produzem o silicato tricalcio, aluminato tricalcio, 6xido
tricalcio e 6xido silicato. Apds a hidratacdo do cimento, ocorre a formacdo de duas
fases: a cristalina composta por 0xido de célcio e a amorfa composta por fosfato de

calcio. Os principais ions identificados no MTA foram os ions célcio e fésforo.

Ja no ano de 2005, (Camilleri, et al., 2005) demonstraram, por meio de
analise em microscopia eletrdnica de varredura, que o p6é do cimento MTA, era
composto principalmente por ions calcio, silicio, bismuto e oxigénio, apresentando,
também, tracos de ferro em sua composi¢cdo. Ja na analise dos materiais hidratados,
foi identificado que o MTA era composto primariamente por silicato tricalcio e silicato
dicélcio, semelhante a composi¢cao do cimento usado na construcao civil, chamado
cimento Portland, porém sem a presenca do radiopacificador 6xido de bismuto,

adicionado ao MTA para permitir sua utilizacdo como um material odontologico.

A ideia que se tinha de que o MTA era composto por tri-6xidos, por
demonstrar em EDX trés picos distintos de elementos (Torabinejad, M., et al., 1995a),
foi alterada por ter sido identificado que o MTA era composto principalmente por

silicato de calcio (Camilleri, et al., 2005).

Diferentes metodologias séo utilizadas para avaliar a constituicdo quimica
do MTA, por diversos autores. Sao reportadas semelhancas com o cimento Portland,

exceto para a presenca do bismuto na composicdo do MTA (Estrela, et al., 2000;
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Funteas; Wallace; Fochtman, 2003; Song, et al., 2006). Outras diferencas sao
identificadas por outros autores. Em 2005, a composi¢ao quimica do MTA foi avaliada
(Dammaschke, et al., 2005) e de dois tipos diferentes de Portland e a quantidade de
gesso encontrada no MTA foi aproximadamente metade da encontrada no cimento
Portland. Foram identificados também uma maior quantidade de metais pesados e
aluminio no Portland. Além disso, as particulas do MTA apresentavam maior

uniformidade no tamanho das particulas.

2.2 Propriedades fisicas dos cimentos a base de silicato de calcio

Nas ultimas décadas, tem-se estudado muito sobre as propriedades dos
cimentos a base de silicato de calcio. Para padronizar os testes fisicos e valores
minimos e méximos para as propriedades fisicas dos materiais, algumas normativas
foram estabelecidas. A ISO (International Standardization Organization), por meio de
sua normativa 6876:2001 e a ANSI/ADA, por meio das especificacbes n° 57
recomendam uma sequéncia para a realizacdo de testes fisicos para os cimentos
como escoamento, radiopacidade, tempo de trabalho e de presa, alteracdo
volumétrica e solubilidade. A norma ISO foi primeiramente publicada em 1986 (ISO
6876:1986). Entretanto a discordancia entre a norma ISO e as especificacbes da
ANSI/ADA, publicadas em 1983, fizeram com gque houvesse uma revisao na norma
ISO. Assim, em 1991, uma revisdo das normas da ISO teve inicio com alteracdo na
descricéo dos procedimentos de testes como escoamento, tempo de trabalho e tempo

de presa.

2.2.1 Radiopacidade

Na odontologia, uma radiopacidade adequada € de extrema importancia
para 0os materiais terem sua funcdo exercida. A visualizacdo radiografica é muito
importante para identificar a presenca e extensédo dos materiais (Tagger; Katz, 2003).
Com esta finalidade, agentes radiopacificadores séo adicionados & composi¢do dos
materiais utilizados na odontologia, principalmente na endodontia. A norma n° 57 da
ANSI/ADA, estabelece que a radiopacidade minima requerida para os cimentos

endodonticos é de 3 mmaAll.
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Cada material tem seu agente radiopacificador especifico. O oxido de
bismuto pode ser encontrado na composicdo do MTA, enquanto radiopacificadores
como o 6xido de zirconio e o tungstato de célcio estdo presentes na formulacéo do
Biodentine e MTA HP, respectivamente (Guimaraes, et al. 2018; Camilleri, et al. 2013).

De acordo com a patente do MTA, a proporcdo de 6xido de bismuto
presente na sua composicao € de 20% (Torabinejad, M, 1995). Em estudo inicial,
verificou-se uma radiopacidade equivalente a 7,17 mmAl (Torabinejad, M., et al.,
1995a), superior ao recomendado pela norma ANSI/ADA. Estudos posteriores
reportaram uma radiopacidade em torno de 6-8 mmAl (Laghios, et al., 2000; Danesh,
et al., 2006; Islam; Chng; YAP, 2006; KIM, et al., 2008; Camilleri; Gandolfi, 2010). A
diferenga de radiopacidade verificada para o MTA pode estar relacionada a marca
comercial. (SONG, et al., 2006) reportam uma diferenca no contetdo de 6xido de
bismuto no ProRoot MTA (Tulsa) e no MTA Angelus (Angelus). Segundo os autores,
o ProRoot MTA apresenta um contetdo maior de radiopacificador que a apresentacao
da Angelus. A diferengca entre as marcas pode estar relacionada ao método de
proporcionamento utilizado para adicionar o 6xido de bismuto ao Portland, como
sugerido por (Hungaro Duarte, et al., 2009). Devido ao peso molecular alto do éxido
de bismuto, o proporcionamento realizado em peso resulta em uma quantidade menor
de radiopacificador do que quando o proporcionamento € realizado considerando o

volume.

A radiopacidade dos cimentos MTA Flow e MTA HP foram reportadas
recentemente na literatura. Guimaraes, et al., (2017) encontraram uma radiopacidade
equivalente a 4,8 mm de Al para o MTA Flow, com diferenca estatistica em relacao ao
MTA que apresentou 6,9 mm de Al (p < 0,05). EM 2018, Guimarées, et al.,
encontraram uma radiopacidade para o MTA HP de 4,5 mm de Al, sem diferenca

estatistica para o MTA gue apresentou 5,81 mm de Al (p > 0,05).

2.2.2 Tempo de presa

Os cimentos a base de silicato de célcio possuem uma desvantagem na
sua utilizac&o, devido ao seu tempo de presa. Isto pode impedir que a colocacéo do
material restaurador final ocorra na mesma sesséo clinica. (Darvell; WU, 2011). O

tempo de presa reduzido é importante pra permitir a colocagdo de um material
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restaurador na mesma sessdo, reduzindo o numero de sessdes clinicas,

contaminacgéo e washout (perda do material para o meio) (Antonijevic, et al., 2013).

A presa elevada € consequéncia do processo de hidratacdo do cimento,
que ocorre de maneira lenta. O principal componente do po, CsS, reage com a agua
resultando no processo de endurecimento do cimento, com a producao de C-S-H
(Darvell; WU, 2011). As formulacdes disponiveis do MTA comercialmente,
apresentam tempo de presa com valores diversos. O MTA Angelus apresenta uma
presa inicial em torno de 12 minutos e final em torno 48 minutos (Bortoluzzi, et al.,
2009a). Ja o ProRoot MTA entre 40-45 minutos para a presa inicial e 140 minutos para
a presa final (Chng, et al., 2005; Islam; Chng; Yap, 2006). A diferenca pode estar
relacionada a auséncia de sulfato de calcio (gesso) na composi¢cdo do MTA Angelus.
A presenca de sulfato de calcio, dificulta a reacéo do aluminato tricalcio para produzir
hidrato de aluminato de calcio (Camilleri, 2008b). A proporc¢éo po/liquido é outro fator
que pode alterar o tempo de presa do material, sendo que quanto mais liquido

adicionado, maior o tempo de presa encontrado. (Cavenago, et al., 2013).

A presenca do radiopacificador 6xido de bismuto nos cimentos a base de
silicato de célcio pode ter um efeito sobre as propriedades de hidratacdo do cimento.
Além de exercer um efeito na hidratacao do cimento, o 6xido de bismuto pode alterar
a presa dos cimentos a base de silicato de célcio (Camilleri, 2010). O tempo de presa
dos cimentos a base de silicato de calcio € afetado negativamente pelo 6xido de
bismuto. (Antonijevic, et al., 2013). Esta alteracdo na presa dos cimentos com 6xido
de bismuto pode estar relacionada com a interacdo do 6xido na hidratacao do cimento.
Ja com radiopacificadores como éxido de zircdnio e tungstato de calcio, 0 mesmo néo
é verificado (Antonijevic, et al.,, 2013). Porém, o tempo de presa do MTA HP foi
avaliado recentemente por Guimaraes, et al. (2018), os quais encontraram valores
para este material (85 min) similares aos encontrados para o MTA (84,33 min) (p >
0,05).

2.2.3 Alteragéo volumétrica
A perda de particulas para o meio, ou solubilidade, € uma propriedade fisica
importante a ser analisada nos cimentos a base de silicato de calcio, considerando

gue estes permanecem em contato direto com os tecidos por um longo periodo.
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Materiais que apresentam uma elevada solubilidade podem levar a um selamento

inadequado.

Para avaliar a solubilidade dos materiais, diferentes metodologias podem ser
aplicadas. As normas ISO 4049/2009, ISO 6876/2001 e especificacdes no 57/2000 da
ANSI/ADA séo normas bastante empregadas no estudo da solubilidade dos cimentos.
A norma ISO 4049 inclui procedimentos para avaliar tanto a absorcédo de agua quanto
a solubilidade. Tais normas estdo baseadas na confeccdo de amostras que séo
imersas em agua, sendo que a diferenca de peso inicial e final apds imersdo é
considerada a solubilidade dos cimentos. Estas normas estabelecem que os cimentos
nao devem apresentar uma solubilidade, ou seja, perda de peso maior que 3% em
relacdo ao peso inicial. O método volumétrico foi desenvolvido para a mensuracao da
solubilidade. (Cavenago, et al., 2013) propuseram a utilizacdo da microtomografia
computadorizada (micro-CT) para a andlise da perda volumétrica e, assim, calcular a
solubilidade do material.

A solubilidade do cimento MTA apresenta resultados controversos na literatura.
Alguns estudos relatam uma solubilidade elevada. Em estudo a longo prazo, (Fridland;
Rosado, 2003) reportam valores elevados, sendo que em uma projecdo matematica
infinita, o MTA solubilizaria 22,06% se manipulado na proporcédo 0,28 agual/pé e
31,095% na proporgéo de 0,33. (Vivan, et al., 2010) relatam, uma solubilidade elevada
para o MTA, de 3,47%, ultrapassando os valores requeridos pela norma ISO. Por outro
lado, outros estudos mostram uma solubilidade baixa e mesmo absorcéo de agua pelo
MTA (Torabinejad, M., et al., 1995a; Bortoluzzi, et al., 2009a). (Bortoluzzi, et al.,
2009a) verificaram que em periodo de analise de 24 horas houve solubilizagdo de
0,33%, enquanto em periodos mais prolongados, entre 7 e 28 dias, houve absor¢éo

de agua em até 1%.

A solubilidade do MTA Flow e MTA HP foram avaliadas por Guimarées, et al.
(2017 e 2018), respectivamente. Os autores verificaram que o MTA Flow apresentou
uma alteracdo volumétrica semelhante ao MTA (p > 0,05), enquanto o MTA HP
solubilizou-se significativamente mais que o MTA (p < 0,05).
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3 PROPOSICAO

O objetivo do estudo foi avaliar as propriedades fisicas (radiopacidade,
tempo de presa e alteracdo volumétrica) dos cimentos a base de silicato de calcio
MTA, MTA contendo 5% de 6xido de zinco, MTA HP, MTA Flow, MTA Flow contendo
5% de Oxido de zinco e da associacao de silicato de calcio, clorexidina gel a 2% e

o6xido de zinco.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Materiais

- MTA Branco (Angelus):

O MTA branco foi manipulado na propor¢éo de 0,3 mL de liquido para 1 g
de po. Para a determinacédo do peso do po foi utilizada uma balanca de alta preciséo.
Em seguida, a agua destilada foi captada por uma pipeta para a obtencdo de 3mi
exatos. Sobre uma placa de vidro o MTA e a 4gua destilada foram espatulados por 30

segundos.

- MTA Branco (Angelus) contendo 5% de 6xido de zinco:

O MTA branco contendo 5% de 6xido de zinco foi manipulado na proporcéo
de 0,3 mL de liquido para 1 g de MTA e 0,05 g de 6xido de zinco. Para a determinacéo
do peso dos poés foi utilizada uma balanca de alta precisdo. Em seguida, a agua
destilada foi captada por uma pipeta para a obtencéo de 3ml exatos. Sobre uma placa
de vidro o MTA contendo 6xido de zinco e a 4gua destilada foram espatulados por 30

segundos.

- MTA HP (Angelus):

Todo o contetdo da embalagem do p6 foi dispensado em uma placa de
vidro, juntamente com duas gotas do liquido, os dois foram espatulados por 40

segundos até a completa homogeneizac¢ao do pé com o liquido.

- MTA Flow (Ultradent, South Jordan, Utah, EUA):

Primeiramente, os frascos do pd e de gel foram agitados. Em seguida,
0,269 de po foi dispensada em uma balanca de preciséo, isso corresponde a medida
de duas colheres fornecidas pelo fabricante. Posteriormente, duas gotas de gel foram
colocadas em uma placa de vidro e espatuladas juntamente com o po, até se obter

uma consisténcia cremosa e espessa.
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- MTA Flow (Ultradent, South Jordan, Utah, EUA) contendo 5% de 6xido de zinco:

Primeiramente, os frascos do po e de gel foram ser agitados. Em seguida,
0,269 de po foi dispensado em uma balanca de precisao, isso corresponde a medida
de duas colheres fornecidas pelo fabricante. Posteriormente, 5% de 6xido de zinco
também foi pesado para se obter a quantidade exata. Feito isso, duas gotas de gel
foram aplicadas em uma placa de vidro e espatulada juntamente com o po, por fim
5% de oxido de zinco foi adicionado e espatulado até se obter uma completa

homogeneizagéo.

- Associacdo de silicato de célcio, clorexidina gel a 2% e 6xido de zinco:

A pasta foi preparada utilizando silicato de calcio, clorexidina gel a 2%
(Biodinamica) e éxido de zinco (Biodinamica) na proporcao de 2:1:2. O pé de silicato
de célcio e 6xido de zinco foram pesados, na balanca de alta precisao, para se obter
a mesma quantidade dos dois componentes, ja a clorexidida gel a 2% foi captada por
uma pipeta para que se obter a metade da quantidade dos pés. Feito isso, todos os
componentes foram dispensados em uma placa de vidro e manipulados até se obter

uma consisténcia semelhante a de “massa de vidraceiro”.

4.2 Métodos

Tempo de presa

Para a determinacéo do tempo de presa dos cimentos foi seguida a norma
ISO 6876/2001 para a confeccdo dos corpos de prova. Os cimentos espatulados
foram imediatamente vertidos em anéis metalicos de 10mm de didmetro interno e 2
mm de espessura. Foram empregados 3 (trés) corpos de prova para cada cimento.
Os corpos de prova foram mantidos em estufa a 37°C + 1°C de temperatura e 95% +
5% de umidade durante a realizacéo do teste. Para a afericdo do tempo de presa, 0s
pesos das agulhas foram seguidos de acordo com a norma ASTM 266/2008. Apos
180 segundos do inicio da espatulacéo, os espécimes foram submetidos a marcagéo
com pressao vertical utilizando-se agulhas de Gilmore. Para a determinag&o do tempo

de presa inicial foi utilizada a agulha de 113,4 g, posteriormente, a agulha de 453,6 g
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para a analise da presa final. Foram anotados os tempos, em minutos, decorridos
desde o inicio da espatulacdo até o momento em que néo foi possivel a visualizacdo
de marcacéo de cada agulha na superficie das amostras, representando a presa inicial
e final dos cimentos. Os testes foram realizados em triplicata.

Radiopacidade

Para andlise da radiopacidade foram utilizados anéis com 10 mm de
diametro interno e 1 mm de espessura, de acordo com a norma ISO 6876/2001. Foram
confeccionados 3 (trés) corpos de prova para cada cimento. Os cimentos recém
espatulados foram inseridos nos anéis e mantidos em estufa a 37°C e 100% de
umidade até a completa presa. Apos a presa, as amostras foram lixadas em lixa
d’agua de granulacdo 600 adaptada em politriz (Arotec, Sdo Paulo, Brasil) e
radiografadas em filme oclusal D (Kodak Comp, Rochester, Nova lorque, Estados
Unidos), juntamente com uma escala de aluminio com variacdes de 2 a 16 mm
(incrementos de 2 mm). Um aparelho de radiografia foi utilizado seguindo as
especificacdes recomendadas pela norma ISO 6876/2001, 60 kV, 10 mA, 0,3
segundos e distancia foco-filme de 30 cm. As radiografias foram processadas
manualmente empregando solucdo reveladora e fixadora (Kodak, Sdo José dos
Campos, Sao Paulo, Brasil). Apds o0 processamento as radiografias foram
digitalizadas e analisadas no programa Digora 1.51 (Soredex, Helsinque, Finlandia).
A determinacéo da radiopacidade em milimetros de aluminio foi realizada de acordo
com Duarte et al. (2009).

Alteracdo volumétrica

A alteracdo volumétrica foi avaliada utilizando microtomografia
computadorizada (micro-CT) (CAVENAGO et al., 2013). Quarenta dentes de acrilico
(n=10) com uma retrocavidade foram utilizados. As cavidades foram preenchidas com
0s cimentos e escaneados em micro-CT (SkyScan 1174v2; SkyScan, Kontich,
Bélgica) com 50 kV e 800 pA. Quatro amostras foram escaneadas ao mesmo tempo.
Os parametros de captura das imagens foram 14,1um de voxel com 1,10 de rotacao,
utilizando escaneamento com rotacdo de 3600. Cada escaneamento consistiu em

imagens de 1024 x 1304 pixels. Os dados foram reconstruidos por meio de software



20

(NReconv1.6.4.8, SkyScan) e o software CTan (CTan v1.11.10.0, SkyScan), para a
analise volumétrica. No software CTan, as imagens das quatro amostras foram
separadas e analisadas individualmente. Assim, foram limitadas as &reas de interesse
(ROI) para cada amostra. Os valores foram anotados para serem utilizados como
padrdo para o segundo escaneamento. Foi realizada uma andlise quantitativa do
volume do material por meio de analise tridimensional. Foi calculado automaticamente
o volume total (mm3) por meio da imagem tridimensional. Apds o escaneamento, as
amostras foram imersas em frascos individuais contendo 15 mL de 4gua deionizada
e estocadas em estufa a 370C por 28 dias. Apos o periodo, as amostras foram
removidas dos frascos, secas em papel filtro e novamente escaneadas utilizando os
mesmos parametros do escaneamento inicial. A alteragdo volumétrica dos cimentos
foi determinada por meio do calculo do volume perdido durante a imerséo e os valores

convertidos em porcentagens.

Andlise estatistica

Os resultados dos testes foram submetidos aos testes de D’Agostino e
Pearson para verificacao de distribuicdo normal. Devido a auséncia de normalidade,
foi empregado o teste ndo-parameétrico de Kruskal-Wallis para comparacgéao global e o
teste de Dunn para os confrontos individuais. Foi considerado o nivel de significAncia
de 5%.
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5 RESULTADOS

Os resultados da andlise do tempo de presa estdo representados na Tabela
1 e nos Gréficos 1 e 2. Para o tempo de presa inicial, foi verificado o maior tempo para
o cimento MTA (30,5 minutos), com diferenca estatistica em relagdo aos demais
cimentos avaliados (p < 0,05). Contrariamente, o cimento MTA HP apresentou o
menor tempo de presa (4,6 minutos), sem diferenca estatistica em relagdo ao MTA
Flow e ao MTA Flow + 5% ZnO (p > 0,05). Para o tempo de presa final, novamente o
cimento MTA apresentou o maior tempo (66,8 minutos), com diferenca estatistica em
relacdo aos demais cimentos (p < 0,05), e o cimento MTA HP, o menor tempo (p <
0,05).

Tabela 1 — Média e desvio padrdo do tempo de presa em minutos. As letras diferentes
em cada coluna indicam diferencas estatisticamente significantes (p < 0,05).

Grupo Tempo de presa inicial (min) Tempo de presa final (min)
MTA 30.52+4.1 66.82 + 0.7
MTA HP 4.6°+0.3 25.0°+0.4
MTA Flow 8.7°+ 0.2 52.2°+ 0.2
Associacao 20.4°+ 0.7 61.39+ 3.0

MTA + 5% ZnO

MTA Flow + 5% ZnO

21.6°+0.3

7.9°+0.4

60.69+ 0.3

49.0°+1.0
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Gréfico 1 — Média e desvio padrdo do tempo de presa

inicial em minutos.
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Gréfico 2 — Média e desvio padrdo do tempo de presa

final em minutos.
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Os resultados da analise da radiopacidade estao representados no Grafico
3. Todos os cimentos apresentaram radiopacidade acima do minimo recomendado
pela norma I1SO, que é 3 mm Al. A maior média foi encontrada para o MTA, com
diferenca estatisticamente significante em relacdo ao MTA HP e ao MTA + 5% ZnO (p
< 0,05). Nas demais comparacdes, ndo foram detectadas diferencas estatisticas (p >
0,05).

Radiopacidade

mm Al

Gréfico 3 — Média e desvio padrao da radiopacidade em
milimetros de aluminio.

Os resultados da analise de alteracdo volumétrica estéo representados no
Gréfico 4. Os cimentos MTA Flow + 5% ZnO, MTA + 5% ZnO, MTA HP e MTA
apresentaram perda de volume ap0s o periodo de 28 dias de imersado. J4 a associacao
e o0 MTA Flow apresentaram aumento volumétrico. Houve diferenca estatisticamente

significante entre o MTA + 5% ZnO e a associac¢ao (p < 0,05).
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Alteragao volumétrica

MTA Flow + 5% ZnO- ab
MTA + 5% ZnO- ak—
Associagao- —b
MTA Flow= — ab
MTA HP- ab ———
MTA- ab ——
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o
3
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o

% perda de volume

Grafico 4 — Média e desvio padrao da alteracdo
volumétrica (perda de volume) em
porcentagem
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6 DISCUSSAO

Foram avaliadas propriedades fisicas para os cimentos a base de silicato
de célcio: MTA branco, MTA branco contendo 5% de 6xido de zinco, MTA HP, MTA
Flow, MTA Flow contendo 5% de éxido de zinco e da associagéo de silicato de célcio,
clorexidina gel a 2% e 6xido de zinco. A analise do tempo de presa foi realizada de
acordo com a norma C266/2008 da ASTM, com as amostras sendo confeccionadas
de acordo com a norma ISO 6876/2001, pois permite a utilizacdo de um volume menor
de material, mantendo a precisao do teste (Cavenago et al. 2013). Os resultados
mostraram que os cimentos de alta plasticidade, MTA HP e MTA Flow, apresentaram
menor tempo de presa inicial e final em relacdo ao MTA convencional. A presenca de
agente plastificante na composicdo do MTA HP e gel a base dgua no MTA Flow, pode
ter influenciado na presa destes materiais. O MTA € considerado um cimento
hidraulico pois tem a reacdo de presa iniciada na presenca de agua (Camilleri 2008,
Darvell e WU 2011). Na literatura sédo reportados valores variaveis de presa para
diferentes marcas de MTA, sendo que o MTA Angelus apresenta tempo de presa
inicial e final em torno de 12-30 e 48-70 minutos, respectivamente (Bortoluzzi et al.
2009, Marciano et al. 2017). Ainda néo se tem na literatura estudos que mostrem o
tempo de presa dos cimentos MTA HP e MTA Flow, assim, os resultados do presente
estudo indicam para uma reducao significativa em relacéo a formulagdo convencional
do material (p < 0,05). A adicdo de 6xido de zinco na propor¢cdo de 5% tanto no MTA
quanto no MTA Flow, também influenciou no tempo de presa. Foi observada uma
diminuicao no tempo de presa destes cimentos, com diferenca estatistica para o MTA
em relacao a formulacdo sem tal adicdo (p < 0,05). Resultados semelhantes foram
reportados por Marciano et al. (2017). Embora n&o haja estudos que avaliem a presa
do MTA Flow, é possivel que o mecanismo de aceleracdo da presa seja semelhante
ao gue ocorre para o MTA Angelus. Para a Associacdo avaliada, o tempo de presa foi
semelhante ao MTA contendo 5% de oxido de zinco (p > 0,05). A presenca de Oxido
de zinco em ambos os materiais pode ser um fator que contribuiu para os valores de

tempo de presa proOXimos.

A radiopacidade foi avaliada seguindo as especificacdes da norma I1SO
6876/2001 (Duarte et al., 2009). Os cimentos avaliados apresentam diferentes
agentes radiopacificadores em suas composi¢cdes. O MTA e o MTA Flow possuem
oxido de bismuto (Guimarées et al., 2017). Este componente fornece uma elevada
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radiopacidade, mesmo com volumes pequenos adicionados ao cimento. Isto ocorre
devido ao seu alto peso molecular (Duarte et al., 2009). Porém, esta substancia tem
sido questionada devido a sua correlacdo com a alteracéo de cor verificada para o
MTA e, consequentemente, as estruturas dentarias quando em contato com este
cimento (Marciano et al., 2014). Com o intuito de solucionar este inconveniente, a
empresa Angelus alterou o agente radiopacificador na formulacdo de um cimento de
alta plasticidade, o MTA HP. Neste cimento, h& a presenca de tungstato de célcio
(Cintra et al., 2017). Estudos prévios mostram que este agente é viavel do ponto de
vista da radiopacidade fornecida, porém, maiores volumes sdo requeridos para atingir
radiopacidade semelhante a promovida pelo 6xido de bismuto (DUARTE et al., 2009).
No presente estudo, verificou-se uma diferenca estatistica entre o MTA e 0 MTA HP
(p < 0,05). Por outro lado, ndo houve diferenca estatistica entre o MTA HP e os
cimentos MTA Flow e MTA + 5% ZnO ou MTA Flow + 5% ZnO, todos estes contendo
oxido de bismuto (p > 0,05). Além disso, todos 0s cimentos cumpriram o minimo
requerido pela norma ISO, que é 3 mmAl, sugerindo que a substituicdo do
radiopacificador neste cimento foi adequada. A associacdo, embora néo tenha um
agente radiopacificador especifico adicionado em sua composi¢cdo, apresentou
resultados elevados de radiopacidade. Neste caso, a radiopacidade foi promovida
pelo 6xido de zinco. Estudos demonstram a viabilidade deste material em relacdo a
sua radiopacidade, corroborando com os resultados apresentados no presente estudo
(Soares et al., 2007, Soares et al., 2014).

A alteracdo volumétrica foi avaliada seguindo a metodologia proposta por
Cavenago et al. (2014). Por meio desta metodologia € possivel obter dados sobre a
perda de volume de material, simulando condi¢des clinicas. No estudo verificou-se
uma elevada perda de volume para o MTA + 5% ZnO, com diferenca estatistica em
relacdo a associacdo (p < 0,05). Tal resultado pode ser devido a presenca de
particulas ndo agregadas de 6xido de zinco na matriz do cimento. O MTA é um
cimento hidraulico que tem sua reacao de presa iniciada pelo contato de suas
particulas com a agua (Camilleri, 2008). Com a adic&o de 6xido de zinco, é possivel
gue particulas de 6xido de zinco tenham ficado livre na matriz do cimento e, assim, se
desprendido quando em imersdo. Por outro lado, a incorporagdo de &gua, com
aumento de volume foi detectada para os cimentos associacdo e MTA Flow.
Resultados semelhantes foram reportados na literatura (Bortoluzzi, et a. 2009)



27

7 CONCLUSAO

Com o estudo foi possivel concluir que os cimentos que os cimentos de alta
plasticidade, MTA HP e MTA Flow, apresentaram menor tempo de presa inicial e final
em relacdo ao MTA convencional. Em relagéo a radiopacidade, todos os cimentos
cumpriram a norma I1SO, sendo que os que contém Oxido de bismuto (MTA e MTA
Flow) apresentam uma maior radiopacidade. Os cimentos apresentaram perda
volumétrica, com excecdo dos cimentos MTA Flow e associacdo que tiveram um

aumento volumétrico.
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