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RESUMO

Os objetivos deste estudo foram analisar a quantidade e a composi¢do quimica do
precipitado formado pelos cimentos ProRoot MTA, MTA Branco, MTA BIO e Portland
branco, apds imersdao em tampao fosfato salino (PBS); avaliar a interface cimento-
dentina e, paralelamente, analisar o pH e a liberacdo de ions calcio a partir dos
cimentos empregados. As coroas de 28 dentes humanos foram removidas e o tergo
médio das raizes cortados transversalmente para a obtencao de discos radiculares
com 2 mm de espessura. Em cada seccao, o espaco do canal foi ampliado a fim de
obter uma cavidade padronizada com 2 mm de diametro. As secgdes foram divididas
aleatoriamente em 5 grupos, sendo as cavidades preenchidas com: ProRoot MTA
(Grupo 1), MTA Branco (Grupo 2), MTA BIO (Grupo 3), CP1: Cimento de Portland
branco com 20% de 6xido de bismuto (Grupo 4), e CP2: Cimento de Portland branco
com 20% de 6xido de bismuto e 10% cloreto de calcio (Grupo 5). Em seguida, as
amostras foram colocadas em recipientes plasticos contendo 15 mL de PBS e
levadas a estufa (37°C) por um periodo de 2 meses. A solucdo tampéao foi
substituida a cada 5 dias. A cada substituicdo, os precipitados foram colhidos,
lavados, dessecados e pesados. Aos 5, 15, 25 e 35 dias, a solucao foi coletada para
medicdo do pH e da concentragao de ions célcio. Ao final dos 2 meses, as amostras
foram processadas para avaliagdo, em MEV, da interface cimento-dentina. Os dados
foram analisados estatisticamente em um nivel de significancia de 5%. Em todas as
amostras foi observada a formacdo de precipitados de apatita carbonatada e a
presencga de uma intercamada na interface cimento-dentina. A partir da intercamada,
foram observados prolongamentos penetrando nos tubulos dentinarios. O ProRoot
MTA e o MTA BIO formaram maior quantidade de precipitados, geraram os valores
de pH mais altos e a maior concentragdo de ions calcio em todos os periodos de
avaliagdo. O ProRoot MTA, o MTA Branco, o MTA BIO e o cimento Portland branco
tém a capacidade de dissolver alguns de seus componentes e propiciar a
precipitacdo de apatita carbonatada, promovendo a formacédo de uma intercamada

com prolongamentos que penetram nos tubulos dentinarios.



Palavras-chave: Agregado de Triéxido Mineral (MTA). Apatita carbonatada. Cimento
Portland. fons célcio. MTA BIO.
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ABSTRACT

The aim of this study was to analyze the amount and the chemical composition of the
precipitate formed by ProRoot MTA, White MTA, MTA BIO and white Portland
cements, after immersion in phosphate buffered saline (PBS), to evaluate the
cement-dentine interface and to analyze the pH and the calcium ions release. The
crowns of 28 human teeth were removed and the middle third of the roots was
sectioned transversally in order to obtain 2mm-thickness sections. In each section,
the space of the canal was enlarged to obtain 2mm-diameter standardized cavities.
The samples were randomly divided in 5 groups, and the cavities filled with: ProRoot
MTA (Group 1), White MTA (Group 2), MTA BIO (Group 3), white Portland cement
with 20% of bismuth oxide (CP1) (Group 4), and white Portland cement with 20% of
bismuth oxide and 10% calcium chloride (CP2) (Group 5). The samples were
immediately placed in plastic vials containing 15 mL of PBS for 2 months at 37°C.
The PBS solution was collected and replaced every 5 days. After each replacement,
the precipitates were collected, washed, desiccated and weighed. Calcium ions
release and pH of the collected solution were monitored at 5, 15, 25 e 35 days. The
samples were processed for SEM observation. Data obtained were statistically
analyzed with 5% level of significance. Precipitates of carbonated apatite were
observed in all the samples, along with the presence of an interfacial layer between
the cement and the dentinal wall. Tags reproducing demineralized tubular dentin
were observed from the interfacial layer. ProRoot MTA and MTA BIO cements
produced the overall highest amount of precipitates, reached higher pH values, and
released more calcium ions at all time intervals. ProRoot MTA, White MTA, MTA BIO
and white Portland cements have dissolved, releasing some of their major
components, promoting the precipitation of carbonated apatite and the formation of

an interfacial layer with tags.

Key words: Mineral trioxide aggregate (MTA). Carbonated apatite. Portland cement.
Calcium ions. MTA BIO.
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1 INTRODUCAO

Desde a sua primeira apresentagao na literatura por Lee; Monsef; Torabinejad
(1993), o Agregado de Triéxido Mineral (MTA) vem sendo exaustivamente avaliado
nos ultimos anos. Apos a aprovacao pela “U. S. Food and Drugs Administration”, em
1998 (SCHWARTZ et al., 1999), ele vem sendo empregado em procedimentos
cirrgicos e nao cirdrgicos, os quais incluem retroobturacées (TORABINEJAD et al.,
1995a; KOH, 2000; REGAN; GUTMANN; WHITERSPOON, 2002; ECONOMIDES et
al., 2003; CHONG; PITT FORD; HUDSON, 2003), selamento de perfuracdes
radiculares (PITT FORD et al., 1995; ARENS; TORABINEJAD, 1996; HOLLAND et
al., 2001b; DAOUDI; SAUNDERS, 2002; MAIN et al., 2004), capeamento pulpar
direto (ABEDI et al., 1996; PITT FORD et al., 1996; FUKS, 2002; AEINEHCHI et al.,
2003), pulpotomia (HOLLAND et al., 2001a; DOMINGUEZ et al. 2003; MENEZES et
al., 2004), preenchimento de areas de reabsorgéo interna (SCHWARTZ et al., 1999;
HSIEN et al, 2003) e externa (WHITE; BRYANT, 2002), tampao apical
(TORABINEJAD; CHIVIAN, 1999; WITHERSPOON; HAM, 2001; GIULIANI et al.,
2002; HACHMEISTER et al., 2002; LYNN; EINBENDER, 2003; FELIPPE; FELIPPE;
ROCHA, 2006), selamento cervical prévio ao clareamento (TORABINEJAD;
CHIVIAN, 1999) e obturagdo do canal (HOLLAND et al., 1999; HAYASHI; SHIMIZU;
EBISU, 2004; VIZGIRDA, et al., 2004).

Diferentes experimentos, in vitro e in vivo, confirmaram que o MTA é
biocompativel (TORABINEJAD et al., 1995b) sugerindo que pode ser o material ideal
para ser utilizado junto a polpa, ligamento periodontal e tecido apical (PELLICCIONI
et al.,, 2004; FELIPPE; FELIPPE; ROCHA, 2006). O MTA mostrou-se superior a
outros materiais, principalmente quando utilizado em procedimentos que objetivaram
o reparo (TORABINEJAD; CHIVIAN, 1999; PITT FORD et al.,, 1995; ARENS;
TORABINEJAD, 1996; HOLLAND et al., 2001a).

1.1 GENERALIDADES

O MTA apresenta-se como um pdé branco ou cinza e encontra-se

comercialmente disponivel com os nomes ProRoot MTA (Dentsply Tulsa Dental,
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Oklahoma, USA) e MTA Angelus (Angelus Solugdes Odontoldgicas, Londrina, PR,
Brasil).

O pé cinza consiste de finas particulas hidrofilicas, cujos componentes
principais sao silicato tricalcico, aluminato tricalcico, 6xido tricalcico e éxido de
silicato. H4 também pequenas quantidades de alguns Oxidos minerais que sao
responsaveis pelas suas propriedades fisicas e quimicas, como por exemplo, o
oxido de bismuto, que tem a finalidade de lhe conferir radiopacidade (LEE;
MONSEF; TORABINEJAD, 1993).

Comparando a composicao, Asgary et al. (2005) concluiram que o MTA cinza
apresenta uma maior concentracdo de ions aluminio, magnésio e, principalmente,
ferro, quando comparado com o branco. Segundo Camilleri e Pittford (2006), o MTA
branco ndo possui a fase de aluminoferrita responsavel pela cor do MTA cinza.
Quando analisado o tamanho das particulas, Asgary et al. (2005) observaram que as
particulas presentes no MTA cinza sdo aproximadamente 8 vezes maiores que as do
MTA branco.

Andlises demonstraram que, apés tomar presa, o MTA assume a forma de
cristais envolvidos por uma estrutura amorfa, apresentando aparéncia granular
(TORABINEJAD et al., 1995c). Microscopicamente, os cristais apresentam-se na
forma cubica e agulheada, sendo os primeiros a principal estrutura do agregado,
enquanto os segundos, menos prominentes, ocupam 0S espacos entre os cristais
cubicos (LEE et al., 2004). Em média, esses cristais possuem 87% de calcio, 2,47%
de silica e o restante de oxigénio. Ap6s a imersao do MTA em tampéao fosfato salino
(PBS), TORABINEJAD et al. (1995c) demonstraram que a estrutura amorfa é
formada basicamente por fosfato de célcio, 33% de calcio, 49% de fosfato, 2% de
carbono, 3% de cloro e 6% de silica.

Para o preparo, o pé pode ser misturado com agua estéril, na proporcao de
3:1, sobre uma placa de vidro ou folha de papel. Como o contato prolongado com o
ar promove a rapida desidratacdo da mistura, nos casos em que ela se apresentar

seca, pequena quantidade de agua pode ser acrescentada.

A hidratacdo também resulta na formacéo de hidréxido de calcio (bula Pro
Root), que é seguida pela liberacao de ions célcio e hidroxila (DUARTE et al., 2003;
FRIDLAND; ROSADO, 2003; SANTOS et al.,, 2005). O MTA recém-preparado



16

apresenta pH de 10,2, que eleva-se a 12,5 no periodo de 3h, quando entdo
permanece constante (TORABINEJAD et al., 1995c¢).

Se a area de aplicacao estiver muito Umida, o excesso da umidade deve ser
removido com gaze ou esponjas secas. Devido as caracteristicas hidrofilicas do
agregado, a umidade presente nos tecidos age como ativadora ou catalisadora da
reacdo quimica de presa, ndao existindo, portanto, inconvenientes quanto a sua
aplicacdo em campo Umido (TORABINEJAD et al., 1994; ROY; JEANSONNE;
GERRETS, 2001). Entretanto, a adicdo de agua em quantidade excessiva ou a
aplicacdo em ambiente acido (pH 5,0) podem diminuir a resisténcia final do material
(LEE et al., 2004).

As caracteristicas fisicas e quimicas do MTA estdo na dependéncia direta do
tamanho de suas particulas, da proporcao pé/liquido, como também da espessura
empregada, da temperatura e da presenca de agua (TORABINEJAD et al., 1995c).
O grau de solubilidade e a porosidade do material aumentam na medida em que a
proporcao po/liquido é aumentada (FRIDLAND; ROSADO, 2003).

A presa do cimento ocorre em menos de 3h (LEE; MONSEF; TORABINEJAD,
1993), resultando numa estrutura dura que, em 24h, revela uma resisténcia a
compressao de aproximadamente 40 MPa, que aumenta para 67 MPa apo6s 21 dias
(TORABINEJAD et al., 1995c).

O selamento marginal é um fator extremamente importante para o sucesso
dos mais variados procedimentos endodénticos. Avaliagcdes realizadas com a
utiizacdo de corantes (LEE; MONSEF; TORABINEJAD, 1993; TORABINEJAD;
WATSON; PITT FORD, 1993; YATSUSHIRO; BAUMGARTNER; TINKLE, 1998;
AQRABAWI, 2000; DAOUDI; SAUNDERS, 2002), penetracao de bactérias
(TORABINEJAD et al., 1995a; FISCHER; ARENS; MILLER, 1998; NAKATA; BAE;
BAUMGARTNER, 1998; ADAMO et al.,, 1999; SCHEERER; STEIMAN; COHEN,
2001), sistema de filtracdo de fluido (BATES; CARNES; DEL RIO, 1996; WELDON et
al., 2002) ou de endotoxinas (TANG; TORABINEJAD; KETTERING, 2002)
demonstraram que, apesar de permitir algum grau de infiltracdo, o MTA é efetivo no
selamento marginal (LEE; MONSEF; TORABINEJAD, 1993; TORABINEJAD;
WATSON; PITT FORD, 1993; BATES; TORABINEJAD et al., 1995a; FISCHER,;
ARENS; MILLER, 1998; NAKATA; BAE; BAUMGARTNER, 1998; BATES; CARNES;
DEL RIO, 1996; YATSUSHIRO; BAUMGARTNER; TINKLE, 1998; ADAMO et al.,
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1999; AQRABAWI, 2000; SCHEERER; STEIMAN; COHEN, 2001; DAOUDI;
SAUNDERS, 2002; TANG; TORABINEJAD; KETTERING, 2002; WELDON et al.,
2002; GONDIM et al., 2003; SHIPPER, et al., 2004).

A sua capacidade seladora provavelmente é oriunda da ligeira expansao apés
a presa, a qual determina uma melhor adaptacdo as paredes dentinarias
(TORABINEJAD et al., 1995a; SLUYK; MOON; HARTWELL, 1998). O selamento,
que melhora com o passar do tempo (WU; KONTAKIOTIS; WESSELINK, 1998), esta
na dependéncia da espessura (VALOIS; COSTA, 2004) e da técnica empregada
quando da colocacdo do material (HACHMEISTER et al., 2002; AMINOSHARIAE;
HARTWELL; MOON, 2003; MARTIN et al., 2007). Essa propriedade nédo é afetada
quando o MTA é colocado em ambiente de pH 5,0 (ROY; JEANSONNE; GERRETS,
2001).

Em contato com fluidos teciduais, o MTA tem se mostrado resistente a
dissolucdo ou decomposicado. Quando aplicado em cavidades apicais experimentais,
contendo sangue humano, apresentou bom selamento; a infiltracdo ocorrida na
interface material/parede dentinaria foi minima (TORABINEJAD et al., 1994).
Segundo Sluyk; Moon; Hartwell (1998), a presenca de umidade no momento da
aplicagéo traz a vantagem de melhorar, ainda mais, a adaptagdo marginal.

Em relagdo ao selamento marginal, Matt et al. (2004), comparando o
agregado de trioxido mineral branco ao cinza, observaram uma menor
microinfiltracdo nos dentes que receberam o MTA cinza. Resultados similares foram
obtidos por Al-Hezaimi et al. (2005), que encontraram menor microinfiltracdo de
saliva no MTA cinza, ainda que sem diferenca estatistica importante entre os dois
materiais.

Diferentes investigacoes, incluindo analise espectrométrica, confirmaram a
informacao do fabricante de que a composicao do MTA é semelhante a do cimento
Portland. De 15 elementos quimicos testados, 14 se mostraram idénticos, em parte
por milhdo (ppm) e peso (FUNTEAS; WALLACE; FOCHTMAN, 2003), exceto pela
presenca de Oxido de bismuto no MTA (ESTRELA et al., 2000; FUNTEAS;
WALLACE; FOCHTMAN, 2003; ASGARY et al., 2005; CAMILLERI; PITTFORD,
2006; DANESH et al., 2006). Dammaschke et al. (2005) e Danesh et al. (2006)
demonstraram que o MTA apresenta cristais mais homogéneos e de menor
tamanho, o que lhe confere melhores propriedades fisicas quando comparado ao
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cimento Portland. Os autores concluiram que os dois materiais sdo similares, porém
nao idénticos, salientando que o MTA nado deve ser substituido pelo cimento
Portland comum.

Nos ultimos anos, tem sido sugerida a adicao de cloreto de calcio ao MTA e
ao cimento Portland. Este aditivo reduz o tempo de presa (ABDULLAH et al., 2002),
melhora o selamento marginal em retro-obturacées (BORTOLUZZI et al., 2006a),
potencializa o pH e a liberacao de ions calcio nas primeiras 24 h (BORTOLUZZI| et
al., 2006b), nao interfere na biocompatibilidade desses materiais (BROON, 2004) e
na atividade antimicrobiana (BORTOLUZZI, 2007).

1.2 INTERACAO DO MTA COM O TAMPAO FOSFATO-SALINO (PBS).

O sucesso clinico do MTA tem sido atribuido a sua natureza bioativa
(SARKAR et al., 2005). O agregado de tribxido mineral é um material que libera
componentes ibnicos que, interferem nas atividades enzimaticas celulares,
permitindo adesdo, crescimento, proliferagdo celular e producdo de matriz
mineralizada (PITT FORD et al., 1995; FELIPPE; FELIPPE; ROCHA, 2006).

Com o intuito de conhecer as propriedades fisico-quimicas do MTA, Sarkar et
al. (2005) realizaram um estudo, in vitro, para avaliar as interacdes do agregado com
fluido tissular sintético (PBS). Os autores reportaram que, apés 1 ou 2h de
armazenamento, precipitados de cor branca foram observados na superficie do
cimento. O estudo foi dividido em duas partes. Na primeira, as solugcbes com o0s
precipitados de 3 amostras foram analisadas em espectrdmetro de absorcao
atdmica. Decorridas 2 semanas, os precipitados das amostras restantes (n=3) foram
filtrados, lavados, secos e caracterizados na micro-analise de energia dispersiva
(EDAX) no MEV e difracao de Raios-X (XRD). Na segunda parte do estudo, os
canais de 2 dentes unirradiculados foram instrumentados com instrumentos
rotatorios ProFile calibres 20, 25, 30 e 35 e preenchidos com MTA. Os dentes foram
armazenados em PBS a 37°C por 2 meses. Decorrido esse periodo, os dentes
foram seccionados de forma transversal e a secc¢ao correspondente ao terco apical
foi montada verticalmente em resina epéxica, polida com pasta de diamante de 1 um
e levada a microscopia 6tica, MEV e EDAX para analise da interface MTA—dentina.
As concentracoes de ions liberados (ppm) pelo MTA em PBS em 3 dias foram: calcio
176,67 * 3,30, silica 13,43 + 0,58, ferro 2,47 £ 0,40, aluminio 2,27 + 0,15 e magnésio
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1,0 £ 0,1. Os cristais analisados em MEV apresentaram composigao quimica similar
a hidroxiapatita (oxigénio, calcio e fésforo). Em menores quantidades foram
encontrados tragos de bismuto, silica e aluminio. Na analise em MEV foi observada
a presenca de uma intercamada entre o MTA e a dentina composta, principalmente,
de célcio, fésforo e oxigénio. Os autores concluiram que os ions calcio liberados pelo
agregado reagem com o fosfato proveniente do PBS formando cristais de
hidroxiapatita. Os cristais de hidroxiapatita preenchem espagos microscépicos entre
o MTA e a parede da dentina, formando, na interface, uma camada com aparente
adesao quimica a dentina. Os autores sugeriram ainda que o0 sucesso clinico obtido
com o MTA, em termos de selamento, biocompatibilidade e atividade dentinogénica,
pode ser atribuido a essas reacoes fisico-quimicas.

Um ano mais tarde, Bozeman; Lemon; Eleazer (2006) analisaram a
quantidade e o tipo de cristais formados nas superficies do MTA branco, do MTA
cinza e de um cimento experimental (Dentalcrete). Para o estudo foram empregados
15 cilindros de cada material, obtidos a partir de moldes de PVC. Na primeira parte
do estudo foram comparadas a quantidade e a composicdo quimica dos cristais
precipitados. As amostras de cada material foram imersas em PBS durante 40 dias a
37°C. A solucdo foi renovada a cada 5 dias. Os cristais foram removidos da
superficie dos cilindros, lavados em agua, secos na estufa e pesados. Em seguida,
foram analisados por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracéo
de raios-X (XRD) e na espectroscopia de emissao atbmica induzida de plasma (ICP-
AES). Para fins de comparagéo, hidroxiapatita sintética foi analisada mediante a
mesma metodologia. Na segunda parte do estudo, 3 cilindros de cada material foram
suspensos, individualmente, em 35 mL de agua destilada deionizada durante 40
dias. A agua foi coletada para analise da concentracdo de ions calcio, silica,
aluminio, bismuto, ferro e magnésio, em periodos entre 24 e 72h, e 5, 7, 10 e 14
dias. Na analise quimica dos cristais, foram encontrados célcio e fésforo de forma
similar a hidroxiapatita sintética analisada. O MTA cinza precipitou maior quantidade
de cristais de hidroxiapatita (0,82g) do que o MTA branco (0,47g). Por outro lado, o
Dentalcrete nao apresentou precipitacdo de cristais. Foi observado um
comportamento similar na liberacdo de ions calcio a partir dos MTAs cinza e branco
nas primeiras 24h (114 mg/L e 85 mg/L, respectivamente), seguido de uma queda, e
um posterior aumento. Aos 14 dias nao houve diferenca na quantidade de ions
calcio liberados pelos cimentos MTA branco (47+ 8 mg/L) e MTA cinza (55 12
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mg/L). O MTA cinza liberou uma menor quantidade de ions silica quando comparado
ao branco aos 14 dias. O Dentalcrete liberou menores quantidades de calcio e silica
quando comparado com as duas formas comerciais do MTA. O MTA branco e o
cinza liberaram quantidades similares de aluminio, bismuto, ferro e magnésio. Os
autores confirmaram os resultados de Sarkar et al. (2005) salientando que os cristais
provenientes do MTA branco e cinza sao quimica e estruturalmente similares a
hidroxiapatita. Foi sugerido que o preenchimento dos microporos do MTA, pela
constante precipitacdo de cristais, e a camada formada entre o MTA e a dentina
podem explicar os resultados favoraveis obtidos nos testes de microinfiltracao.

Martin et al. (2007) avaliaram o selamento proporcionado pelo MTA branco
quando utilizado como tampao apical num modelo de apexificacdo, ex vivo. Trinta e
dois canais de dentes anteriores foram instrumentados e irrigados com solucao de
hipoclorito de sodio 6,15% e EDTA 17%. Os dentes foram divididos em 2 grupos
(n=12). Nos canais do grupo A foi confeccionado um tampéo apical de 3 a 5 mm de
espessura com MTA branco. No grupo B, os condutos foram totalmente preenchidos
com o material. Quatro dentes foram utilizados como controle negativo e 4 como
positivo. Depois de 48h, as amostras foram submetidas ao ensaio de microinfiltracdo
com o sistema de filtracdo de fluido pressurizado. Apds o teste, as amostras foram
armazenadas em PBS (pH 7,3) durante 4 semanas a 37°C, quando foram
novamente submetidas ao ensaio de microinfiltragdo. Os canais do grupo B
mostraram melhor selamento marginal inicial quando comparado aos do grupo A.
Apéds a imersdao em tampéo fosfato-salino, foi observado que o selamento marginal
nos 2 grupos foi similar. Os autores concluiram que o selamento marginal
proporcionado pelo MTA branco, submetido ao armazenamento em PBS, melhora
ao longo do tempo.

Recentemente, Tay et al. (2007) desenvolveram um estudo, in vitro, com 0
objetivo de caracterizar a bioatividade do cimento Portland branco (principal
constituinte do MTA branco) quando submetido ao tampéao fosfato-salino. Blocos de
cimento Portland, apdés a presa, foram imersos em PBS (pH 7,3) por 10 dias. Os
precipitados foram avaliados por meio de microanalise de energia dispersiva (EDAX)
no microscopio eletrbnico de varredura (MEV), difracdo de raios-X (XRD) e
espectroscopia de luz infravermelha (FT-IR). O pH e a turgidez das solucdes onde
0os blocos estiveram imersos também foram analisadas. Os valores do pH
aumentaram de 7,3 para 11,0 em 52h e declinaram para 10,2 até ao termino do
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periodo experimental. Foram observados precipitados esféricos brancos com
prolongamentos de forma agulheada, de 50 a 200 nm de didmetro. A analise em FT-
IR dos precipitados produzidos antes de alcangar o pH maximo (aproximadamente
apos 4h de imersao) mostrou anéis de difracdo de elétrons difusos, caracteristicos
da formacao de fosfato de calcio amorfo. A analise em MEV dos precipitados
coletados depois de 240h revelou a presenca de esférulas de agregados cristalinos
compostos por uma fase de fosfato de calcio (deficiente em célcio), com uma razéo
molar calcio/fésforo (Ca/P) de 1,40 a 1,50. A FT-IR revelou anéis concéntricos,
caracteristicos de pequenos agregados pobremente cristalinos. Os autores
concluiram que a bioatividade do cimento Portland branco, em presenca de PBS,
deve ser atribuida a formacao de apatita carbonatada tipo B, deficiente em célcio.

Diante do exposto, sdo objetivos deste trabalho: 1) analisar a quantidade e a
composicao quimica dos precipitados formados pelos cimentos ProRoot MTA, MTA
Branco, MTA BIO e Portland branco com e sem cloreto de célcio, apds a imersao em
PBS; 2) avaliar a interface cimento-dentina; 3) analisar o pH e a liberacao de ions
calcio a partir dos cimentos empregados.
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Resumo

Objetivos Os objetivos deste estudo foram analisar a quantidade e a composicao
quimica do precipitado formado pelos cimentos ProRoot MTA, MTA Branco, MTA
BIO e Portland branco, apoés imersdao em tampao fosfato salino (PBS); avaliar a
interface cimento-dentina e, paralelamente, analisar o pH e a liberagéo de ions calcio
a partir dos cimentos empregados.

Metodologia Em cada seccdo de dentina, o espaco do canal foi ampliado a fim de
obter uma cavidade padronizada com 2 mm de diametro. As secgdes foram divididas
aleatoriamente em 5 grupos, sendo as cavidades preenchidas com: ProRoot MTA
(Grupo 1), MTA Branco (Grupo 2), MTA BIO (Grupo 3), CP1: Cimento de Portland
branco com 20% de 6xido de bismuto (Grupo 4), e CP2: Cimento de Portland branco
com 20% de 6xido de bismuto e 10% cloreto de calcio (Grupo 5). Em seguida, as
amostras foram colocadas em recipientes plasticos contendo 15 mL de PBS e
levadas a estufa (37°C) por um periodo de 2 meses. A solucdo tampéao foi
substituida a cada 5 dias. A cada substituicdo, os precipitados foram colhidos,
lavados, dessecados e pesados. Aos 5, 15, 25 e 35 dias, a solugao foi coletada para
medicdo do pH e da concentragéo de ions célcio. Ao final dos 2 meses, as amostras
foram processadas para avaliagdo, em MEV, da interface cimento-dentina. Os dados
foram analisados estatisticamente em um nivel de significancia de 5%.

Resultados Em todas as amostras foi observada a formacao de precipitados de
apatita carbonatada e a presenca de uma intercamada na interface cimento-dentina.
A partir da intercamada, foram observados prolongamentos penetrando nos tabulos
dentinarios. O ProRoot MTA e o MTA BIO formaram maior quantidade de
precipitados, geraram os valores de pH mais altos e a maior concentracao de ions
calcio em todos os periodos de avaliagao.

Conclusoes O ProRoot MTA, o MTA Branco, o MTA BIO e o cimento Portland
branco tém a capacidade de dissolver alguns de seus componentes e propiciar a
precipitacdo de apatita carbonatada, promovendo a formacdo de uma intercamada
com prolongamentos que penetram nos tubulos dentinarios.
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Introducao

O MTA é o material mais indicado para selar comunicacdes existentes entre a
cavidade pulpar e o periodonto. Assim, ele vem sendo empregado em diferentes
situacdes clinicas, como em retro-obturagdes, no selamento de perfuracoes
radiculares, como tampao apical e na obturacdo do canal (Torabinejad & Chivian
1999; Felippe et al. 2006).

O sucesso obtido com o uso do MTA tem sido creditado as suas propriedades
bioldgicas e ao efetivo selamento marginal que promove (Torabinejad et al. 1993;
Torabinejad et al. 1995, Hachmeister et al. 2002). Inicialmente, pensava-se que o
bom selamento era devido a ligeira expansdo que o material sofre apds a presa, a
qual determina uma melhor adaptacao as paredes dentindrias (Torabinejad et al.
1995; Sluyk et al. 1998).

No entanto, recentes estudos demonstraram que o MTA precipita cristais de
hidroxiapatita na presenca de PBS (Sarkar et al. 2005; Bozeman et al. 2006). Sarkar
et al. (2005) sugeriram que os ions calcio liberados pelo MTA reagem com grupos
fosfato provenientes do PBS formando cristais de hidroxiapatita na interface MTA-
dentina, os quais se aderem quimicamente a dentina. A interacdo do MTA com o
PBS melhora o selamento marginal ao longo do tempo (Martin et al. 2007) e pode
explicar os resultados favoraveis obtidos nos testes de microinfiltragdo (Bozeman et
al. 2006).

Por razdes estéticas, a tendéncia atual é a substituicdo do MTA cinza pelo
branco. Baixas concentracées de magnésio, aluminio e, principalmente, ferro sdo os
principais responsaveis pela variacdo da cor (Asgary et al. 2005; Camilleri et al.
2006).

Bozeman et al. (2006) observaram que o MTA cinza precipita maior
quantidade de cristais de hidroxiapatita na sua superficie livre do que o MTA branco.
Esta observacdo ganha importancia em situagdes clinicas nas quais é preciso a
obtencdo de uma boa adaptacdo marginal, como no selamento de perfuracdes
radiculares, de retroobturacbes ou no tamp&o apical. A menor precipitacdo de
cristais por parte do MTA Branco poderia comprometer o selamento e,
consequentemente, o sucesso do tratamento.

Apbés a comercializagdo do MTA Branco, a empresa Angelus Solucoes
Odontolégicas (Londrina, PR, Brasil) produziu, em laboratério, o cimento MTA BIO,
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isento de substancias toxicas, particularmente arsénico (De-Deus et al. 2007), com
as mesmas indicagcées do MTA Branco.

Devido a confirmagao de que o MTA é composto basicamente por cimento
Portland (Estrela et al. 2000; Camilleri et al. 2005; Dammaschke et al. 2005), alguns
autores sugeriram sua substituicdo pelo cimento Portland comum (Saidon et al.
2003; Menezes et al. 2004; De-Deus & Coutinho-Filho 2007; De-Deus et al. 2007).

Com a finalidade de diminuir o tempo de presa e facilitar a manipulagao, o
cloreto de célcio tem sido adicionado ao MTA e ao cimento Portland (Abdullah et al.
2002; Bortoluzzi et al. 2006a; Bortoluzzi et al. 2006b). Apesar de alguns estudos
demonstrarem resultados favoraveis com a adicao desse produto (Abdullah et al.
2002; Bortoluzzi et al. 2006a; Bortoluzzi et al. 2006b; Bortoluzzi 2007), ainda néo se
sabe se esse aditivo pode interferir na formagao dos precipitados.

Sarkar et al. (2005) identificaram a intercamada de hidroxiapatita quando o
MTA cinza foi empregado. Porém, ainda n&o ha relatos na literatura quando do
emprego dos cimentos MTA Branco, MTA BIO e Portland. Diante do exposto, séo
objetivos deste trabalho: 1) analisar a quantidade e a composicdo quimica dos
precipitados formados pelos cimentos ProRoot MTA, MTA Branco, MTA BIO e
Portland branco com ou sem cloreto de calcio, apds a imersdao em PBS; 2) avaliar a
interface cimento-dentina; 3) analisar o pH e a concentracao de ions calcio liberados

a partir dos diferentes cimentos empregados.

Material e Métodos

O projeto de pesquisa foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa com
Seres Humanos da Universidade Federal de Santa Catarina, sob namero 133/07
(Anexo A). Foram utilizados 28 dentes humanos, unirradiculados, extraidos por
motivos alheios a esta pesquisa e doados através do Termo de Consentimento Livre
e Esclarecido.

A partir de cortes transversais realizados no tergco médio da raiz com disco
diamantado SBT (South Baytechnology, San Clemente, CA, U.S.A.) na maquina
ISOMET 1000 Low Speed Saw (Buehler Ltda., Sdo Paulo, SP, Brasil), foram obtidas
2 seccbes com 2 mm espessura. Em cada seccéo, o espaco do canal radicular foi
ampliado com ponta esférica diamantada a fim de obter uma cavidade padronizada
com 2 mm de didmetro. Ap6s a confeccdo das cavidades, as seccoes radiculares
foram imersas em solucédo de EDTA 17% por 3 min e em solucéo de hipoclorito de
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sédio 1% também por 3 min. Em seguida foram lavadas em agua destilada durante 1
min e secas.

As seccoes radiculares foram divididas aleatoriamente em 5 grupos (n=11), e
preenchidas com diferentes cimentos conforme descrito a seguir:

Grupo 1: ProRoot MTA (Dentsply, Tulsa Dental, Oklahoma, USA). Manipulado com
agua destilada na propor¢ao de 19/0,26 mL.

Grupo 2: MTA Branco (Angelus Solucbes Odontoldgicas, Londrina, PR, Brasil).
Manipulado com agua destilada na proporcao de 19/0,26 mL.

Grupo 3: MTA BIO (Angelus). Manipulado com &gua destilada na proporcdo de
19/0,18 mL.

Grupo 4: CP1 = Cimento Portland branco (Irajazinho, Votorantim, Sdo Paulo, SP,
Brasil) + 20% de 6xido de bismuto (Seelze, Hannover, Alemanha). Manipulado com
agua destilada na propor¢ao de 19/0,26 mL

Grupo 5: CP2 = Cimento Portland branco (lrajazinho) + 20% de 6xido de bismuto
(Seelze) + 10% cloreto de calcio (Labsynth, Diadema, SP, Brasil). Manipulado com
agua destilada na proporcao de 1g/0,18 mL.

Com a finalidade de registrar o pH e a concentracéo de ions calcio liberados
pela dentina, uma amostra (um disco), sem cimento, foi utilizado como grupo
controle.

As proporcoes pd/liquido foram estabelecidas conforme Bortoluzzi (2007).

Imediatamente apdés o preenchimento, as amostras foram colocadas,
individualmente, em recipientes plasticos identificados, contendo 15 mL de PBS (pH
= 7,2), e mantidas em estufa a 37°C por 2 meses. A cada 5 dias, o PBS foi

substituido.

Quantidade e composicao quimica dos precipitados

A cada 5 dias, no momento da troca da solugdo, quando constatado que
houve formacdo de precipitados, a superficie de 10 amostras foi suavemente
raspada com uma espatula. Os precipitados coletados foram lavados com agua
destilada, secos em estufa a 37°C e pesados em balanga analitica digital (Mettler PE
160). Os pesos dos precipitados, obtidos em gramas, foram registrados e avaliados
estatisticamente pelos testes ANOVA e LSD. O valor critico de significancia

estatistica foi de 5%.
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A composicdo quimica dos precipitados (uma amostra de cada grupo) foi
determinada através de micro-andlise por energia dispersiva (EDAX) em microscopio
eletrénico de varredura (Philips SEM XL 30, Philips, Eindhoven, Netherlands). Foram
realizadas 3 avaliacdes pontuais por amostra. Com a finalidade de analisar o
aspecto ultra-estrutural, os precipitados foram fotografados com aumentos variaveis
(125-8.000 X).

Analise da interface cimento-dentina

Decorridos os 2 meses de imersdo em PBS, as amostras foram lavadas em
agua destilada por 2h e tratadas segundo metodologia empregada por Perdigao et
al. (1999). As amostras foram fixadas durante 12h a 4°C em glutaraldeido 2,5%
tamponado com solucao fosfato 0,2 M. Na seqiiéncia, foi realizada a lavagem em
tampao fosfato 0,2 M durante 1h com 2 trocas, seguida de uma breve lavagem com
agua deionizada. A desidratacao foi feita em concentragdes ascendentes de alcool
etilico. Em seguida, as amostras foram imersas em hexametildisilazano (HMDS)
(Baker Ink, Kirwan, Qld, Australia) durante 10 min.

Concluida a fixacdo e a desidratacdo, as amostras foram submetidas ao
embutimento a frio com resina acrilica (Vigodent, Sdo Paulo, SP, Brasil).

Apés a polimerizagdo da resina, cada uma das superficies a ser avaliada foi
lixada com lixa de carbeto de silicio 1200, 1500, 2000 e polida com abrasivo a base
de alumina de 1, 0,3 e 0,05 um de granulagdo em lixadeira elétrica rotativa Politriz
(APL-40, Sao Paulo, SP, Brasil). A cada troca de lixa e de abrasivo o corpo-de-prova
foi lavado em &gua destilada e limpo em ultrassom (Termotrom, Sdo Paulo, SP,
Brasil) por 5 min.

Concluido o polimento, as amostras foram imersas em acido cloridrico 6 M
durante 30 s e logo apoés, lavadas em agua deionizada. Depois, foram imersas em
solucao de hipoclorito de sddio 2% durante 10 min, e posteriormente, foi realizada a
lavagem final em agua deionizada pelo mesmo periodo de tempo. As amostras
foram secas em estufa a 37° C durante 48h e em seguida fixadas em uma base
cilindrica de metal (stubs).

O conjunto foi recoberto com uma camada de ouro de 300 A. Os espécimes
foram examinados ao microscépio eletrénico de varredura (Philips SEM XL 30),
operando com 15 Kv.
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A regido da interface cimento-dentina foi analisada em diferentes aumentos
(15-3.000x) a fim de verificar se houve ou ndo a formacdo da intercamada. Quando
constatada, a sua composicao quimica por elementos foi determinada através de 3
avaliacGes pontuais por amostra, por meio de microandlise por energia dispersiva
(EDAX). Os dados obtidos foram registrados, agrupados e avaliados
estatisticamente pelo teste ANOVA e o teste LSD para comparacbes entre os

grupos. O valor critico de significancia estatistica foi de 5%.

Obtencao das medidas de pH e concentracao de ions calcio.

A solugdo tampao, substituida aos 5, 15, 25 e 35 dias, foi filirada e
armazenada em recipientes plasticos individuais, previamente tratados com &acido
nitrico 5% v/v por 24h e lavados com agua deionizada pelo mesmo periodo de
tempo.

Imediatamente apds a coleta da solugéo (PBS) em contato com as amostras,
a determinagao do pH foi feita através de um pH-metro (INSTRUTHERM, PH-1700,
Sao Paulo, SP, Brasil). As leituras foram realizadas em 5 amostras de cada grupo,
escolhidas aleatoriamente. As medidas foram registradas, agrupadas e avaliadas
estatisticamente pelos testes ANOVA e LSD. O valor critico de significancia
estatistica foi de 5%.

As medidas de concentracdo de ions célcio foram feitas em 3 amostras de
cada grupo, escolhidas aleatoriamente, utilizando um espectrometro de absorcao
atdmica (HITACHI, Tékio, TK, Japéo), modelo Z -8230 Polarized Zeeman. Os dados
foram registrados e submetidos a analise descritiva.

Com a finalidade de registrar o pH e a concentracao de ions calcio liberados
pela dentina, uma amostra (um disco), sem cimento, também foi imersa em 15 mL

de PBS por 2 meses e a solucdo substituida a cada 5 dias.

Resultados

Quantidade e composicao quimica dos precipitados
A formagéo de precipitados teve inicio na primeira hora ap0s a imersao das
amostras em PBS e foi observada até 25 dias. O ProRoot MTA acumulou maior

quantidade de precipitados quando comparado ao CP1 (p<0,001) e ao CP2
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(p=0,014). O MTA BIO formou maior quantidade de precipitados do que o MTA
Branco (p=0,007), CP1 (p<0,001) e CP2 (p=0,001) (Tabelas 1 e 2).

Nas amostras destinadas a analise da composicao quimica, a observacao em
MEV revelou a presenca de precipitados com diferentes morfologias (Fig. 1). Os
resultados obtidos a partir das médias das 3 avaliagdes pontuais por amostra
indicaram, principalmente, a presenca de calcio, fésforo, oxigénio e sddio (Fig. 2).
Dependendo da area analisada foram encontradas diferentes proporcoes
calcio/fésforo (Ca/P). Os precipitados esféricos com prolongamentos agulheados
(Fig. 2a) estavam compostos principalmente por calcio e fosforo. Em menor
quantidade foram identificados carbono e oxigénio. A razdo molar Ca/P variou de
1,40 a 1,42. Os precipitados em forma de pétalas de flor (Fig. 2c) apresentaram
composi¢ao quimica similar aos primeiros, com uma razdo molar Ca/P de 1,41 a
1,55. Também foram observados precipitados mais compactos e aglomerados
lembrando esponjas (Fig. 2e) com uma razdao molar Ca/P de 1,60 a 1,63.
Diferentemente dos primeiros, nestes foi detectada pequena quantidade de
magnésio. Os espectros obtidos no EDAX, a partir das trés formas de precipitados,
sao apresentados nas figuras 2b, 2d e 2f.

Interface cimento-dentina

Na visualizagdo em MEV foi possivel distinguir cimento, intercamada e
dentina (Fig. 3a). A intercamada foi identificada em todas as amostras dos grupos
experimentais e independentemente do grupo apresentou tamanho e forma
irregulares. Na tabela 3, encontram-se resumidos os dados obtidos a partir das
médias das 3 avaliagdes pontuais por amostra, referentes a composicao quimica dos
cimentos, da intercamada e da dentina.

Em todas as amostras foram observadas pequenas areas de separacao entre
o cimento e a intercamada. Nas amostras dos grupos 4 e 5, em algumas regides, foi
possivel observar areas de separagao entre a intercamada e a dentina.

Os cimentos Portland (CP1 e CP2) apresentaram maior quantidade de
aluminio e enxofre do que as formas comerciais do MTA (p<0,001). O ProRoot MTA
apresentou maior quantidade de aluminio e ferro quando comparado ao MTA Branco
(p<0,001). O MTA BIO apresentou maior quantidade de aluminio do que o MTA
Branco (p<0,001).
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A intercamada mostrou constituicdo diferente da dos cimentos, sendo
composta principalmente por ions célcio e fosféro. A razdo molar Ca/P variou de
1,54 a 1,63.

A partir da intercamada foram observados prolongamentos que se estendiam
para o interior dos tubulos dentinarios (Fig. 3b). Dependendo do grupo, os
prolongamentos apresentaram diferentes morfologias e densidades. Assim na
analise das fotomicrografias (250X), areas representativas de cada amostra foram
selecionadas e receberam os seguintes escores (modificado de Ferrari et al. 2001;
Vichi et al. 2002a) (Fig. 4).

0: sem prolongamentos.

1: prolongamentos curtos e em menor densidade.

2: prolongamentos em maior densidade sem ramificagbes laterais.

3: prolongamentos longos e em maior densidade com ramificagcdes laterais.

Fotomicrografias a maiores aumentos foram realizadas com a finalidade de
documentar a morfologia dos prolongamentos e das ramificacdes laterais.

Os escores registrados e agrupados foram avaliados estatisticamente pelos
testes de Kruskal-Wallis e Mann-Whitney O valor critico de significancia estatistica
foi de 5%. Os resultados sdo apresentados na tabela 4.

O MTA BIO, o ProRoot MTA e o MTA branco apresentaram os maiores
escores médios, ou seja, apresentaram prolongamentos mais longos e em maior
densidade quando comparados aos dos outros grupos (Fig. 5, 6 e 7). Nas amostras
dos grupos 1, 2 e 3 foi possivel observar a presenca de ramificacoes laterais a partir
dos prolongamentos. As amostras dos grupos 4 (CP1) e 5 (CP2) apresentaram
prolongamentos mais curtos e em menor densidade (Fig. 8, 9). Houve diferenca
significativa quando comparado o CP2 ao ProRoot MTA (p=0,040) e ao MTA BIO
(p=0,002)(Tabela 5).

A intercamada, os prolongamentos e a dentina apresentaram composicao
semelhante, exceto pela maior quantidade de fésforo presente nos prolongamentos
(p=0,008) e a auséncia de silica na dentina (p=0,275).

pH e concentracao de ions calcio

A tabela 6 apresenta a média dos valores de pH das solugdes em contato
com as amostras dos grupos experimentais. Independentemente do grupo, o pico do
pH foi registrado no quinto dia (de 9,4 a 11,0). No décimo quinto dia, houve uma
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queda em todas as amostras (de 8,8 a 7,7). Nos periodos subsequientes (25 e 35
dias), os niveis de pH permaneceram relativamente estaveis (de 7,4 a 7,7). As
amostras do grupo 3 (MTA BIO) apresentaram o pH mais alto em todos os
intervalos. O pH da solucao em contato com o disco de dentina permaneceu em 7,2
durante todo o periodo de avaliacao.

A tabela 7 apresenta a média e a somatéria da concentracao de ions calcio.
No geral, as amostras do Grupo 3 (MTA BIO) liberaram maior quantidade de ions
célcio durante todo o periodo experimental (35 dias). Apesar da diferenca entre as
concentracdes, foi possivel perceber um padrdo semelhante entre os grupos. Houve
um aumento consideravel do quinto ao décimo quinto dia, a partir do qual foi
gradativamente diminuindo até o vigésimo quinto dia, quando se manteve estavel
até o final do experimento. Na solugcao em contato com o disco de dentina vazio, foi
possivel detectar pequenas concentracdes de ions calcio nas amostras colhidas em
todos os periodos experimentais.

Discussao

O objetivo deste estudo foi analisar a interacéo dos diferentes cimentos com a
dentina ap6s a imersdo em PBS. Foram avaliadas a quantidade e a composicao
quimica do precipitado formado, a interface cimento-dentina, o pH e a liberacédo de
ions calcio.

A formagéo de precipitados teve inicio na primeira hora pés-imersdo. Aos 5
dias, a superficie das amostras apresentava-se inteiramente recoberta. Estas
observacdes reforcam os achados de Sarkar et al. (2005), Bozeman et al. (2006) e
Tay et al. (2007). Sarkar et al. (2005) e Bozeman et al. (2006) caracterizaram 0s
precipitados como sendo hidroxiapatita, enquanto Tay et al. (2007) reportaram a
formacao de apatita carbonatada.

A avaliagéo ultraestrutural e a andlise quimica pontual em MEV, permitiram
verificar a presenca de precipitados com diferentes formas e proporcées Ca/P. Em
maior quantidade foram observados precipitados esféricos com prolongamentos
agulheados (“aciculars”). Tay et al. (2007) também observaram esse tipo de
formacao 10 dias ap6s a imersao do cimento Portland branco em PBS. Segundo os
autores esses precipitados estdo presentes durante a transformacao do fosfato de
célcio em apatita, a qual € pH dependente. A ocorréncia dos prolongamentos
aciculares € consequéncia da atividade superficial das apatitas, ou seja, elas
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incorporam e substituem elementos na sua estrutura, que resultam em alteracdes
morfolégicas (Aparecida et al. 2007). Os precipitados em forma de pétalas de flor
(“nano-sized flaky crystalites”) e os compactos lembrando esponjas (“dune-like
layer’), ainda nao foram reportados na literatura quando do emprego do MTA e do
cimento Portland. Precipitados em forma de pétalas de flor foram observados na
superficie de materiais recobertos por hidroxiapatita 14 dias apds a sua imersdao em
PBS (Weng et al. 1997; Knor et al. 2003; Shucong et al. 2005). Ja os precipitados
compactos tipo esponjas foram observados, no periodo de 4 a 28 dias recobrindo
materiais a base de silicato tricalcico imersos em PBS (Zhao et al. 2005). A
quantidade, o tamanho e a morfologia dos precipitados podem estar na dependéncia
do tempo de contato dos cimentos com o PBS (Knor et al. 2003).

A observacgao das diferentes formas ultra-estruturais, somada aos resultados
da andlise da composicdo quimica e da proporcdo Ca/P dos precipitados nos
permite deduzir que sao formacgdes de apatita carbonatada.

A apatita carbonatada é também conhecida como apatita biolégica (Tadic et
al. 2002). Ela compde a fase mineral do tecido duro (osso, dentina e cimento),
porém, ndo apresenta a mesma composi¢cdo quimica da hidroxiapatita tedrica -
Cai0(PO4)s(OH).. A apatita carbonatada contém pequenas quantidades de
magnésio, sodio, fosfato, flior e cloro e apresenta a seguinte férmula: (Ca,
Mg,Na)19(PO4 HPO4 CO3)s(OH). (Tay et al. 2007).

Na analise da composicao quimica dos precipitados foi detectada a presenca
de sbédio, cloro e magnésio (Fig.2b, 2d, 2f). Esses elementos, especialmente o
magnésio, sao incorporados na estrutura dos precipitados substituindo o calcio
durante a formacao de apatita bioldgica (Martinez et al. 2000).

Segundo Aparecida et al. (2007), em pH fisiologico a formacao de apatita
carbonatada pode ser descrita como um processo que ocorre em duas etapas. Na
primeira, a razdo Ca/P dos precipitados € inferior a 1,5 e estd associada a um
aumento no pH da solucdo. Na segunda, ha um aumento na razao Ca/P e queda do
pH. Como observado no inicio deste estudo, os valores de pH (11,0-9,4) indicaram
alcalinizagé&o da solugdo. Na leitura do pH do décimo quinto dia foi observada uma
queda do pH (8,8-7,7), fato que pode ser atribuido a incorporacdo dos ions OH,
liberados pelos cimentos, a estrutura da apatita (Martinez et al. 2000; Tay et al.
2007).
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Com base nestas informacoes, é possivel deduzir que inicialmente é formada
uma fase de fosfato de célcio, a qual atua como precursora da fase secundaria
durante a qual é formada a apatita carbonatada.

A bioatividade é uma expressao que descreve os efeitos benéficos de um
material implantado em tecido vivo. A capacidade do material de interagir com o
tecido permite a integracdo do biomaterial ao ambiente receptor. Quando um
material bioativo é implantado, uma série de reacdes bioquimicas e biofisicas ocorre
na interface implante-tecido, resultando na formacdo de uma camada de apatita
carbonatada (Hench 1991). A bioatividade do MTA e do cimento Portland pode ser,
entdo, atribuida a sua capacidade de formar apatita carbonatada, importante na
formacao e manutencao da interface material-tecido ésseo (Yu et al. 2005; Zhao et
al. 2005). Isso pode explicar o potencial do MTA de estimular o reparo e promover a
deposicao de tecido mineralizado. Como a formacao da apatita foi confirmada na
superficie dos 5 cimentos testados, todos eles podem ser considerados cimentos
bioativos.

As amostras de todos os grupos revelaram a formacao de uma intercamada
na interface cimento-dentina, constituida principalmente por célcio, fésforo, carbono
e oxigénio. Esta composicao, similar a dos precipitados, sugere que a constante
formacao de apatita carbonatada colabora com a penetracdo e compactacdo dos
precipitados nos espacgos entre o cimento e a dentina (Sarkar et al. 2005).

Este estudo, além da presenca da intercamada ja identificada por Sarkar et al.
(2005), reporta a formacao de prolongamentos que tém origem na intercamada e se
estendem para o interior dos tubulos dentinarios, semelhantes aos “tags” reportados
na interface resina-dentina (Ferrari et al. 2001; Vichi et al. 2002a; Vichi et al. 2002b;
Grandini et al. 2004). Na microanalise por energia dispersiva, 0os prolongamentos,
apesar de apresentarem maior quantidade de ions silica, revelaram composicao
guimica similar a intercamada e a dentina.

Diante deste achado, uma hip6tese deve ser considerada. Sabe-se que para
gerar um mecanismo de adesdo a dentina é necessario um material com moléculas
hidrofilicas, com afinidade pela umidade propria do tecido (Kugel & Ferrari 2000).
Alguns autores reportaram que o MTA (Sarkar et al. 2005; Bhambra et al. 2007) e o
silicato tricalcico (Zhao et al. 2005), principal componente do MTA e do cimento
Portland, quando em contato com PBS, tém a capacidade de dissolver alguns de

seus componentes no meio, principalmente calcio, silica e magnésio, os quais teriam
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sua difuséo facilitada pela permeabilidade dentinaria. No interior dos tdbulos, os ions
célcio reagiriam com os grupos fosfatos provenientes do PBS, precipitando
inicialmente fosfato de calcio. Em seguida, os precipitados de fosfato de calcio
incorporariam outros elementos na sua estrutura, evoluindo até a formacdo da
apatita carbonatada. A constante formacao dos precipitados ajudaria, ndao somente
na formagdo da intercamada, como também favoreceria a formagédo dos
prolongamentos. Esse mecanismo, teoricamente, na fase inicial ja poderia propiciar
a retengdo do cimento na dentina, mediante um processo de microembricamento
mecanico. Yuan et al. (2000) afirmaram que um material com a capacidade de
precipitar apatita na sua superficie, € que se encontre justaposto a um tecido
calcificado, pode formar uma adesao quimica entre a camada e o tecido. Assim, o
processo de adesao entre o MTA ou cimento Portland e a dentina ndo seria somente
mecanico, mas envolveria um processo continuo de intercambio i6nico entre o
cimento, o PBS e a dentina, o qual seria responsavel pela adesdo quimica sugerida
por Sarkar et al. (2005).

E preciso considerar que, previamente ao preenchimento com os diferentes
cimentos, as seccdes de dentina foram tratadas com solugdes de EDTA 17% e de
hipoclorito de sodio 1%. As solugdes promoveram a remog¢do do smear layer e
desobstruiram as entradas dos tubulos dentinarios (Teixeira et al. 2005), permitindo
a formacdo dos precipitados e consequentemente dos prolongamentos no seu
interior.

A relacao desses prolongamentos com a retencdo do material e a efetividade
do selamento marginal ainda ndo esta definido e serd alvo de futura investigacao.

A formacao de prolongamentos mais longos e a presenca de ramificacdes
laterais evidenciaram a maior capacidade de difusdo dos componentes dos
cimentos, penetrando inclusive nos canaliculos (intercomunicacdes tubulares).
Apesar de todos os cimentos terem proporcionado a formagéo da intercamada e dos
prolongamentos, cabe ressaltar que as amostras do ProRoot MTA, do MTA Branco e
do MTA BIO apresentaram ramificacoes laterais nos prolongamentos. No entanto, o
cimento Portland com ou sem aditivo apresentou prolongamentos mais curtos e em
menor densidade. Esses achados sugerem que, por algum motivo, 0s componentes
ibnicos das duas formas experimentais do cimento Portland ndo conseguiram
difundir tdo profundamente na dentina quanto os dos MTAs. Uma possivel
explicacdo pode estar no fato de que os cimentos Portland (CP1 e CP2) liberaram



35

uma menor quantidade de ions calcio que precipitaram antes de uma efetiva difuséo
pelos tubulos e os canaliculos.

Estudos prévios mostraram que formas comerciais do MTA e do cimento
Portland conseguem liberar ions calcio por 48 (Bortoluzzi 2007) e 168 h (Duarte et
al. 2003). Neste estudo foi possivel observar a liberacao de ions célcio por até 35
dias. Quando avaliada a média da concentracdo de ions calcio, o cimento Portland
com adicao de cloreto (CP2) liberou maior quantidade nos primeiros cinco dias,
quando comparado ao seu homélogo (CP1). No entanto, nos periodos subseqlentes
e no somatorio do periodo de avaliacao (35 dias) a concentracdo de ions calcio foi
semelhante para os dois materiais.

E sabido que a dissolugdo idnica é um passo primordial para a precipitacdo
de apatita (Knor et al. 2003). Segundo Weng et al. (1997) a formacao e a nucleacao
de apatita sao proporcionais a concentragéo de ions presentes no meio. O ProRoot
MTA e o MTA BIO liberaram maior quantidade de ions célcio e, conseqlentemente,
promoveram uma maior formagao de precipitados, os quais parecem ter influenciado
positivamente a formagao da intercamada e dos prolongamentos.

A capacidade de precipitar maior quantidade de apatita carbonatada pode ser
significativa sob o ponto de vista do selamento marginal. Como evidenciado neste
estudo o melhor desempenho do ProRoot MTA e do MTA BIO, quanto a formacéao
dos precipitados, da intercamada e dos prolongamentos, sugere que esses cimentos
podem apresentar um melhor selamento marginal quando comparados a outros
materiais. Estudos estdo sendo conduzidos para avaliar a influéncia da intercamada
e dos prolongamentos no selamento marginal e na resisténcia de unido dos

cimentos a dentina.

Conclusoes

Os cimentos ProRoot MTA, MTA Branco, MTA BIO e Portland branco se mostraram
bioativos, ou seja, dissolveram alguns de seus componentes no meio e propiciaram
a formacdo de precipitados de apatita carbonatada, os quais promoveram a
formacao de uma intercamada na interface cimento-dentina com prolongamentos
que penetraram nos tubulos dentinarios. Os cimentos proporcionaram uma elevacao
do pH e liberaram ions calcio por até 35 dias. O ProRoot MTA e o MTA BIO
formaram maior quantidade de precipitados, geraram os valores de pH mais altos e
a maior concentracao de ions calcio em todos os periodos de avaliagcéo.
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Tabela 1 — Valores do peso total (gramas) dos precipitados formados pelos

cimentos.

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao
ProRoot MTA 10 0,08 0,08 0,07 0,09 0,01

MTA Branco 10 0,07 0,07 0,05 0,08 0,01

MTA BIO 10 0,10 0,09 0,03 0,16 0,04

CP1 10 0,04 0,04 0,02 0,13 0,03

CcP2 10 0,06 0,05 0,04 0,09 0,01

Tabela 2 — Valores de p nas comparacdes dos grupos dois a dois em relacédo ao
peso dos precipitados.

Grupos

MTA Branco MTA BIO CP1

CcP2

ProRoot MTA 0,106

MTA Branco
MTA BIO
CP1

0,256
0,007

<0,001* 0,014

0,

040*

0,372

<0,001* 0,001*

0,230

*Indicam significancia estatistica

Tabela 3 - Composicao semiquantitativa por elementos (peso percentual) dos
cimentos, da intercamada (IC), dos prolongamentos (P) e da dentina (D).

Ca P Al Si Bi Fe Mg o S Cc Na
ProRoot MTA 2440 0,89 7,18 21,97 13,96 9,02 290 17,83 1,30 6,34 0,14
MTABranco 22,99 0550 4,06 2594 13,68 0,06 2,38 12,51 1,81 16,49 0,74
MTA BIO 25,07 0,37 6,33 22,88 18,54 0,46 1,01 11,96 0,39 12,35 0,58
CP1 16,88 0,03 7,09 28,40 7,47 1,10 12,65 12,18 548 9,93 0,24
CcP2 20,99 036 7,98 2287 8,17 1,65 943 12,18 5,47 993 0,98
IC 4433 869 1,04 326 153 0,25 0,97 14,98 0,00 24,49 0,86
P 37,81 1487 0,89 7,86 0,00 0,00 058 21,01 0,00 16,00 0,21
D 45,50 1291 0,26 1,01 0,00 0,00 0,62 19,73 0,00 10,96 0,02

Tabela 4 — Valores dos escores atribuidos aos prolongamentos.

Grupos Média

Mediana Minimo Maximo Desvio padrao

ProRoot MTA 2,57
MTA Branco 2,20

MTA BIO 2,78
CP1 2,00
CP2 1,75

DN WN W

—_ =l N = -

NDWWWWw

0,79
0,84
0,44
0,71
0,46

Tabela 5 — Valores de p nas comparac6es dos grupos dois a dois em relagdo aos
escores dos prolongamentos.

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2
ProRoot MTA 0,432 0,758 0,202 0,040*
MTA Branco 0,240 0,690 0,354
MTA BIO 0,060 0,002*
CP1 0,622

*Indicam significancia estatistica
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Tabela 6 — Valores do pH da solugcdo em contato com as amostras dos diferentes
grupos.

Grupos 5°dia 15°dia 25°dia 35°dia
ProRoot MTA 104 8,8 7,7 7,6
MTA Branco 10,7 8,6 7,6 7,6
MTA BIO 11,0 8,8 7.9 7.7
CP1 9,6 7,9 7,5 7,4
CP2 9,4 7,7 7,6 7,6
Disco de dentina 7,2 7,2 7,2 7,2

Tabela 7 — Valores da concentragao de ions célcio (mg/L) obtidos a partir da solugao
em contato com as amostras dos diferentes grupos.

Grupos 5°dia 15°dia 25°dia 35°dia Total
ProRoot MTA 4,74 7,40 4,54 3,40 20,08
MTA Branco 2,10 6,93 4,09 3,34 16,45
MTA BIO 3,09 21,48 7,47 4,85 36,89
CP1 1,67 6,32 3,85 3,58 15,40
CP2 3,056 7,09 3,51 2,27 15,92

Disco de dentina 1,39 1,15 1,43 1,12 5,09
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Figura 1 — Imagem de fotomicrografia do precipitado. Observar a presenca de
diferentes formas estruturais do precipitado. a) Esféricos com prolongacdes
agulheadas (4000X). b) Pétalas de flor (1000X). c) Compactos tipo esponja (500X).
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Figura 2 - (a, ¢, e) Imagens de fotomicrografias das 3 diferentes formas ultra-
estruturais do precipitado. (b, d, f) Espectro de EDAX revelando a composicao
quimica e a proporcao Ca/P.



44

102

Figura 3 — Imagens de fotomicrografias, evidenciando em (a): o cimento (C), a
intercamada (IC) e a dentina (D). Em (b) observar a penetracao dos prolongamentos
nos tubulos dentinérios.
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Figura 4 — Imagens de fotomicrografias representativas dos escores atribuidos as
amostras em funcdo da morfologia e da densidade dos prolongamentos. (a) Escore
0. (b) Escore 1. (c) Escore 2. (d) Escore 3.
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Figura 5 — Imagens de fotomicrografias da interface ProRoot MTA-dentina.
Observar em (a) a densidade dos prolongamentos e, em maior aumento (b), a
presenca de ramificagdes laterais (setas).
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Figura 6 — Imagens de fotomicrografias da interface MTA Branco-dentina. Observar
em (a) e (b) a densidade dos prolongamentos.
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Figura 7 — Imagens de fotomicrografias da interface MTA BIO-dentina. Observar em
(a) e (b) a densidade e o comprimento dos prolongamentos.
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Figura 8 — Imagens de fotomicrografias da interface CP1-dentina. Observar em (a) e
(b) a presenca de prolongamentos mais curtos.
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Figura 9 — Imagens de fotomicrografias da interface CP2-dentina. Observar em (a) e
(b) a formagéao de prolongamentos curtos e em menor densidade.
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APENDICE A — Imagens de fotomicrografias obtidas em MEV.

Amostras do Grupo 1 (ProRoot MTA)

50 pm

Em 5 casos os prolongamentos apresentaram ramificacoes laterais.
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Amostras do Grupo 2 (MTA Branco)

100 pm

20 pm

Em 2 casos foram observadas ramificacoes laterais nos prolongamentos. Duas
amostras mostraram prolongamentos curtos.



62

Amostras do Grupo 3 (MTA BIO)

Em 7 casos foram observadas ramificacoes laterais nos prolongamentos. Observar a
densidade dos prolongamentos.
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Amostras do Grupo 4 (CP1)

ey g -
I
L3

P—— 100pm

Observar a presenca de prolongamentos curtos e em menor densidade. Em algumas
regides foi notada a separac¢ao dos prolongamentos e da intercamada da dentina.



64

Amostras do Grupo 5 (CP2)

50 pm

Observar a presenca de prolongamentos mais curtos € em menor densidade. Em
varias regides houve separacao da intercamada e dos prolongamentos da dentina.
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APENDICE B - ANALISE ESTATISTICA

Os dados obtidos para a comparacdo dos grupos experimentais foram
submetidos a diferentes analises estatisticas.

Para proceder a analise das variaveis “quantidade (gr) de precipitados
formados pelos cimentos” e “composi¢cao quimica dos cimentos, da intercamada, dos
prolongamentos e da dentina” e “pH” foi utilizada a analise de variancia com um fator
(ANOVA). Quando da comparacéao, dos grupos 2 a 2, foi empregado o teste LSD.

Na analise da variavel ‘interface cimento-dentina: Escores dos
prolongamentos” foi utilizado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis. Quando da
comparacao dos grupos 2 a 2 foi considerado o teste nao-paramétrico de Mann-
Whitney, sendo este apropriado para comparar escores de amostras independentes.
Nas comparacdes multiplas feitas pelo teste de Mann-Whitney, o valor de p foi
corrigido por Bonferroni.

Para estudar a variavel “concentracdo de ions calcio” foi realizada a
estatistica descritiva. Em funcdo do pequeno nimero de casos em cada um dos
momentos, ndo foi aplicado teste estatistico.

Para cada uma das variaveis, testou-se a hipétese nula de médias iguais nos
5 grupos, versus a hip6tese alternativa de pelo menos um grupo com média
diferente dos demais. Nas tabelas 1 a 38, para cada uma das variaveis, sao
apresentados os resultados de média, mediana, valor minimo, valor maximo e
desvio padrdo, bem como o valor de p da comparacao dos 5 grupos. Os valores de p
em negrito indicam significancia estatistica.

Para todos os testes estatisticos utilizados, adotou-se o nivel de 5% de

significancia.
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APENDICE C - TABELAS

VARIAVEL: Quantidade de precipitados formados pelos cimentos (gr).

Tabela 1 — Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-padrao
e valor de p do teste estatistico para variavel da quantidade de precipitados

formados pelos cimentos.

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 10 0,08 0,08 0,07 0,09 0,01 <0,001
MTA Branco 10 0,07 0,07 0,05 0,08 0,01

MTA BIO 10 0,10 0,09 0,03 0,16 0,04

CP1 10 0,04 0,04 0,02 0,13 0,03

CP2 10 0,06 0,05 0,04 0,09 0,01

Tabela 2 — Valores de p das comparacdes dos grupos dois a dois em relagéo ao
peso dos precipitados.

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CP2

ProRoot MTA 0,106 0,256 <0,001 0,014
MTA Branco 0,007 0,040 0,372
MTA BIO <0,001 0,001
CP1 0,230

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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VARIAVEL: Composicdo quimica das 4&reas identificadas como cimentos,
intercamada (IC), prolongamentos (P), dentina (D).

Tabela 3 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-padrao
e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao quimica
(elemento cdélcio) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),
prolongamentos (P), dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 2440 23,22 16,04 41,32 7,85 0,001
MTABranco 8 22,99 23,93 4,19 34,94 9,46

MTA BIO 8 25,07 25,39 22,17 26,54 1,41

CP1 8 16,88 16,43 15,32 20,08 1,56

CP2 8 20,99 18,70 16,17 29,87 4,80

P 8 37,81 34,92 20,71 60,60 14,39

IC 8 4433 41,45 4,92 79,55 32,12

D 8 4550 47,11 31,70 54,00 8,35

Tabela 4 — Valores de p das comparagées dos grupos dois a dois em relagao a

analise da composicao quimica (elemento calcio).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D

ProRoot MTA 0,832 0,920 0,260 0,608 0,081 0,005 0,007
MTA Branco 0,754 0,360 0,764 0,055 0,003 0,004
MTA BIO 0,221 0,540 0,097 0,007 0,009
CP1 0,537 0,008 <0,001 <0,001
CP2 0,030 0,001 0,002
P 0,403 0,362
IC 0,880

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 5 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-padrao
e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao quimica
(elemento fésforo) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),
prolongamentos (P), dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 0,89 0,58 0,03 3,16 0,98 <0,001
MTA Branco 8 0,50 0,32 0,02 1,90 0,64

MTA BIO 8 0,37 0,29 0,00 1,06 0,35

CP1 8 0,03 0,02 0,00 0,09 0,04

CP2 8 0,36 0,26 0,00 0,99 0,31

P 8 14,87 11,03 7,84 25,31 7,28

IC 8 8,69 9,48 0,00 21,87 7,40

D 8 12,91 1291 5,83 22,96 6,34

Tabela 6 — Valores de p das comparagées dos grupos dois a dois em relagao a

analise da composicao quimica (elemento fosforo).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D
ProRoot MTA 0,838 0,788 0,654 0,782 <0,001 <0,001 <0,001
MTA Branco 0,949 0,807 0,943 <0,001 <0,001 <0,001
MTA BIO 0,858 0,994 <0,001 <0,001 <0,001
CP1 0,863 <0,001 <0,001 <0,001
CP2 <0,001 <0,001 <0,001
P 0,008 0,421
IC 0,065

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 7 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-padrao
e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao quimica
(elemento aluminio) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),

prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 7,18 7,12 6,33 7,98 0,62 <0,001
MTABranco 8 4,06 3,99 2,98 5,23 0,83

MTA BIO 8 633 6,35 5,01 7,77 0,91

CP1 8 7,09 6,98 5,11 8,15 0,95

CP2 8 798 794 6,99 8,99 0,57

P 8 089 054 0,00 2,57 1,05

IC 8 1,04 0,72 0,00 3,93 1,33

D 8 026 0,04 0,00 0,73 0,34

Tabela 8 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento aluminio).

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CcP2 P IC D
ProRoot MTA <0,001 0,057 0,838 0,073 <0,001 <0,001 <0,001
MTA Branco <0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
MTA BIO 0,088 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
CP1 0,047 <0,001 <0,001 <0,001
cpP2 <0,001 <0,001 <0,001
P 0,764 0,257
IC 0,130

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 9 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-padrao
e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao quimica
(elemento silica) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),
prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 21,97 21,49 18,90 26,08 2,15 <0,001
MTABranco 8 2594 2546 19,00 31,90 4,36

MTA BIO 8 22,88 23,01 19,69 26,16 1,86

CP1 8 28,40 28,77 21,90 33,95 3,36

CP2 8 22,87 22,68 19,67 26,84 2,22

P 8 7,86 7,00 0,98 16,77 6,61

IC 8 326 1,83 0,00 12,10 4,23

D 8 1,01 0,10 0,00 2,62 1,31

Tabela 10 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento silica).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D
ProRoot MTA 0,027 0,603 0,001 0,607 <0,001 <0,001 <0,001
MTA Branco 0,085 0,163 0,084 <0,001 <0,001 <0,001
MTA BIO 0,003 0,995 <0,001 <0,001 <0,001
CP1 0,003 <0,001 <0,001 <0,001
CP2 <0,001 <0,001 <0,001
P 0,028 0,003
IC 0,275

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 11 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-

padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da andlise da composicao

quimica (elemento bismuto) das areas identificadas como cimentos, intercamada

(IC), prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 13,96 13,90 9,47 18,50 2,95 <0,001
MTABranco 8 13,68 13,62 11,47 16,32 1,70

MTA BIO 8 18,54 18,83 16,47 19,97 1,12

CP1 8 7,47 7,65 6,74 8,00 0,53

CP2 8 8,17 7,96 7,50 8,97 0,52

IC 8 1,53 0,51 0,00 5,39 2,14

P 8 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

D 8 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

Tabela 12 — Comparacao dos valores de p das comparacoes dos grupos dois a dois

em relacdo a analise da composicao quimica (elemento bismuto).

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CP2 IC

ProRoot MTA 0,746 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
MTA Branco <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
MTA BIO <0,001 <0,001 <0,001
CP1 0,420 <0,001
CP2 <0,001

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Observacao: Os grupos P e D ndo entraram na analise em fung¢ao de todos

os resultados serem iguais a zero.
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Tabela 13 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-
padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da andlise da composicao
quimica (elemento ferro) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),

prolongamentos (PG) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 9,02 9,35 6,80 11,20 1,59 <0,001
MTABranco 8 0,06 0,04 0,00 0,16 0,06

MTA BIO 8 046 0,40 0,31 0,86 0,19

CP1 8 1,10 1,13 0,50 1,82 0,45

CP2 8 165 1,72 0,19 2,96 0,78

IC 8 025 0,00 0,00 0,98 0,38

PG 8 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

D 8 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

Tabela 14 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento ferro).

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CP2 IC
ProRoot MTA <0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
MTA Branco 0,308 0,011  <0,001 0,631
MTA BIO 0,108 0,004 0,611
CP1 0,162 0,042
CP2 0,001

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Observacao: Os grupos P e D ndo entraram na analise em fung¢ao de todos

os resultados serem iguais a zero.
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Tabela 15 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-
padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao
quimica (elemento magnésio) das areas identificadas como cimentos, intercamada

(IC), prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor dep
ProRoot MTA 8 290 2,90 2,38 3,43 0,36 <0,001
MTABranco 8 2,38 2,31 1,65 3,11 0,46

MTA BIO 8 1,01 0,96 0,84 1,33 0,16

CP1 8 12,65 12,30 10,91 15,03 1,63

CP2 8 9,43 10,08 3,87 11,03 2,31

P 8 058 0,59 0,19 0,85 0,24

IC 8 097 0,24 0,00 5,13 1,84

D 8 0,62 0,51 0,09 1,20 0,41

Tabela 16 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento magnésio).

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CP2 P IC D
ProRoot MTA 0,419 0,005 <0,001 <0,001 0,002 0,005 0,003
MTA Branco 0,037 <0,001 <0,001 0,017 0,038 0,019
MTA BIO <0,001 <0,001 0,557 0,955 0,594
CP1 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
CP2 <0,001 <0,001 <0,001
P 0,601 0,961
IC 0,639

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 17 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-

padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da andlise da composicao

quimica (elemento oxigénio) das areas identificadas como cimentos, intercamada

(IC), prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 17,83 12,89 11,96 28,82 7,45 0,020
MTABranco 8 1251 12,35 11,26 13,56 0,81

MTA BIO 8 11,96 11,97 11,16 13,24 0,70

CP1 8 12,18 12,19 11,26 13,92 0,82

CP2 8 12,18 12,19 11,26 13,92 0,82

P 8 21,01 25,01 10,71 29,12 8,34

IC 8 14,98 18,00 1,61 26,77 9,07

D 8 19,73 15,91 8,21 31,7 10,14

Tabela 18 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

andlise da composicao quimica (elemento oxigénio).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D

Pro Root MTA 0,068 0,045 0,053 0,053 0,332 0,338 0,561
MTA Branco 0,848 0,908 0,908 0,012 0,406 0,031
MTA BIO 0,939 0,939 0,008 0,310 0,021
CP1 1 0,009 0,346 0,024
CP2 0,009 0,346 0,024
P 0,077 0,725
IC 0,161

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 19 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-
padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao
quimica (elemento enxofre) das areas identificadas como cimentos, intercamada

(IC), prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 1,30 1,43 0,39 2,01 0,58 <0,001
MTA Branco 8 1,81 1,93 1,27 2,10 0,31

MTA BIO 8 039 0,41 0,10 0,59 0,17

CP1 8 5,48 5,27 4,37 7,10 0,97

CP2 8 5,47 5,37 4,24 6,51 0,71

Tabela 20 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento célcio).

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CcP2
ProRoot MTA 0,108 0,006 <0,001 <0,001
MTA Branco <0,001 <0,001 <0,001
MTA BIO <0,001 <0,001
CP1 0,974

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Observacao: Os grupos P, IC e D nao entraram na analise em fungédo de todos os

resultados serem iguais a zero.
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Tabela 21 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-

padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da andlise da composicao

quimica (elemento carbono) das areas identificadas como cimentos, intercamada

(IC), prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 6,34 647 2,70 8,48 1,80 0,010

MTA Branco 8 16,49 16,69 13,48 18,13 1,51

MTA BIO 8 12,35 12,41 10,49 13,46 0,95

CP1 8 9,93 10,29 6,49 12,00 1,99

CP2 8 9,93 10,29 6,49 12,00 1,99

P 8 16,00 11,14 6,79 31,29 9,77

IC 8 2449 16,44 4,28 61,84 23,02

D 8 10,96 11,15 6,32 14,34 2,92

Tabela 22 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento célcio).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D

ProRoot MTA 0,024 0,173 0,412 0,412 0,057 <0,001 0,355
MTA Branco 0,345 0,137 0,137 0,922 0,081 0,270
MTA BIO 0,580 0,580 0,464 0,009 0,780
CP1 1 0,226 0,002 0,836
CP2 0,226 0,002 0,836
P 0,101 0,363
IC 0,011

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 23 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio-
padrdo e valor de p do teste estatistico para variavel da analise da composicao
quimica (elemento sédio) das areas identificadas como cimentos, intercamada (IC),
prolongamentos (P) e dentina (D).

Grupos n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 8 0,14 0,16 0,04 0,24 0,08 0,002
MTABranco 8 0,74 0,84 0,10 0,95 0,27

MTA BIO 8 0,58 0,64 0,12 0,75 0,21

CP1 8 0,24 0,21 0,04 0,51 0,17

CP2 8 098 1,02 0,18 1,95 0,59

P 8 0,21 0,02 0,00 0,72 0,31

IC 8 086 0,32 0,00 3,22 1,13

D 8 0,02 0,00 0,00 0,08 0,03

Tabela 24 — Valores de p das comparagdes dos grupos dois a dois em relagdo a

analise da composicao quimica (elemento sédio).

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2 P IC D

ProRoot MTA 0,017 0,076 0,682 0,001 0,796 0,006 0,666
MTA Branco 0,512 0,045 0,327 0,062 0,639 0,012
MTA BIO 0,167 0,105 0,189 0,272 0,048
CP1 0,004 0,920 0,017 0,430
CP2 0,008 0,631 0,001
P 0,027 0,534
IC 0,005

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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VARIAVEL - Interface cimento-dentina.

Tabela 25 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio

padrao e valor de p do teste estatistico para variavel — escores dos prolongamentos.

Grupos Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p*
ProRoot MTA 257 3 1 3 0,79 0,019

MTA Branco 2,20 2 1 3 0,84

MTA BIO 2,78 3 2 3 0,44

CP1 2,00 2 1 3 0,71

CP2 1,75 2 1 2 0,46

Tabela 26 — Valores de p das comparacdes dos grupos dois a dois pelo teste ndo-

paramétrico de Mann-Whitney.

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2

ProRoot MTA 0,432 0,758 0,202 0,040
MTA Branco 0,240 0,690 0,354
MTA BIO 0,060 0,002
CP1 0,622

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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VARIAVEL: pH.

Em cada um dos grupos, testou-se a hipétese nula de médias iguais em todos
os momentos (5, 15, 25 e 35), versus a hip6tese alternativa de pelo menos um
momento com média diferente dos demais. Na TAB. 27 sdo apresentados 0s
valores de p dos testes estatisticos, bem como resultados de média, mediana, valor

minimo, valor maximo e desvio-padrao.

Tabela 27 - Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio

padrao e valor de p do teste estatistico para a variavel pH.

Grupos Momento n Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao Valor de p
ProRoot MTA 5 5 10,40 10,40 10,20 10,60 0,16

15 5 8,80 8,80 8,70 8,90 0,10

25 5 7,70 7,70 7,50 7,90 0,16

35 5 760 7,60 7,50 7,70 0,10 <0,001
MTA Branco 5 5 10,70 10,70 10,50 10,90 0,16

15 5 8,60 8,60 8,50 8,70 0,07

25 5 760 7,60 7,50 7,80 0,12

35 5 760 7,60 7,50 7,70 0,07 <0,001
MTA BIO 5 5 11,00 11,00 10,80 11,20 0,16

15 5 8,80 8,80 8,50 9,10 0,22

25 5 790 7,90 7,50 8,20 0,27

35 5 7,70 7,70 7,50 7,90 0,16 <0,001
CP1 5 5 9,60 9,80 9,00 10,10 0,47

15 5 790 7,90 7,70 8,10 0,16

25 5 750 7,50 7,40 7,60 0,07

35 5 740 7,40 7,30 7,50 0,07 <0,001
CcpP2 5 5 9,40 9,50 8,90 9,80 0,33

15 5 7,70 7,70 7,50 7,90 0,16

25 5 7,60 7,60 7,50 7,70 0,07

35 5 758 7,60 7,50 7,70 0,08 <0,001




Tabela 28 — Valores de p, do grupo ProRoot MTA, dos momentos dois a dois.

Momento 15 25 35

5 <0,001 <0,001 <0,001
15 <0,001 <0,001
25 0,110
35

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 29 — Valores de p, do grupo MTA Branco, dos momentos dois a dois.

Momento 15 25 35

5 <0,001 <0,001 <0,001
15 <0,001 <0,001
25 1

35

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 30 —Valores de p, do grupo MTA BIO, dos momentos dois a dois.

Momento 15 25 35

5 <0,001 <0,001 <0,001
15 <0,001 <0,001
25 0,016
35

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 31 — Valores de p, do grupo CP1, dos momentos dois a dois.

Momento 15 25 35

5 <0,001 <0,001 <0,001
15 0,011 0,002
25 0,483
35

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 32 — Valores de p, do grupo CP2, dos momentos dois a dois.

Momento 15 25 35

5 <0,001 <0,001 <0,001
15 0,325 0,241
25 0,842
35

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Adicionalmente, em cada um dos momentos, testou-se a hipétese nula de
médias iguais em todos 0s grupos, versus a hipotese alternativa de pelo menos um
grupo com média diferente dos demais. Na TAB. 33 sdo apresentados os valores de
p dos testes estatisticos.

Tabela 33 — Valores de p das comparacées dos grupos dois a dois para variavel pH
5.

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CcP2
ProRoot MTA 0,113 0,003 <0,001 <0,001
MTA Branco 0,113 <0,001 <0,001
MTA BIO <0,001 <0,001
CP1 0,283

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 34 — Valores de p das comparacdes dos grupos dois a dois para variavel pH
15.

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2

ProRoot MTA 0,050 1 <0,001 <0,001
MTA Branco 0,050 <0,001 <0,001
MTA BIO <0,001 <0,001
CP1 0,050

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

Tabela 35 — Valores de p das comparacdes dos grupos dois a dois para variavel pH
25.

Grupos MTA Branco MTABIO CP1 CP2
ProRoot MTA 0,329 0,059 0,059 0,329
MTA Branco 0,007 0,329 1
MTA BIO 0,001 0,007
CP1 0,329

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica
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Tabela 36 — Valores de p das comparag¢des dos grupos dois a dois para variavel pH

35.

Grupos MTA Branco MTA BIO CP1 CP2
ProRoot MTA 1 0,137 0,006 0,760
MTA Branco 0,137 0,006 0,760
MTA BIO <0,001 0,078
CP1 0,011

*Valores de p em negrito indicam significancia estatistica

VARIAVEL: Concentragdo de fons calcio

Tabela 37 — Resultados de média, mediana, valores minimo e maximo, desvio
padrao e valor de p do teste estatistico para variavel concentracao de ions célcio.

Grupos

Momento

Média Mediana Minimo Maximo Desvio padrao

ProRoot MTA

MTA Branco

MTA BIO

CP1

cpP2

5

15
25
35
5

15
25
35
5

15
25
35
5

15
25
35
5

15
25
35

n
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3

4,75
7,40
4,54
3,40
2,10
6,93
4,09
3,34
3,09
21,48
7,47
4,85
1,67
6,32
3,85
3,58
2,93
7,10
3,51
2,27

4,59
6,80
3,72
3,23
1,99
6,85
4,37
3,00
1,98
15,5
8,00
6,04
1,67
5,10
3,76
3,80
3,00
4,65
4,00
2,30

4,25
4,96
3,10
2,87
0,54
0,69
3,35
2,97
1,75
4,45
1,16
0,26
1,45
4,85
3,75
3,00
2,75
2,17
2,07
1,76

5,40
10,45
6,80
4,10
3,76
13,25
4,55
4,05
5,55
44,50
13,25
8,25
1,88
9,00
4,03
3,95
3,04
14,47
4,45
2,75

0,59
2,79
1,98
0,63
1,61
6,28
0,65
0,62
2,13
20,68
6,06
4,13
0,22
2,33
0,16
0,51
0,16
6,50
1,26
0,50




APENDICE D - Graficos

Peso (gr)

1
Cimentos

B ProRoot MTA B MTA Branco OMTABIO @ CP1 ECP2

Gréfico 1 — Peso (em gramas) dos precipitados.
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Escores

1
Cimentos

B ProRoot MTA B MTA Branco O MTA BIO O CP1 mCP2

Grafico 2 — Valores médios dos escores atribuidos aos prolongamentos formados a
partir da intercamada.
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Grafico 3 — pH da solugdao em contato com as amostras do Grupo 1 (ProRoot MTA).
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Gréfico 4 — pH da solugdo em contato com as amostras do Grupo 2 (MTA Branco).
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Grafico 5 — pH da solugdo em contato com as amostras do Grupo 3 (MTA BIO).
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Gréfico 6 — pH da solugdao em contato com as amostras do Grupo 4 (CP1).
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Grafico 7 — pH da solugdo em contato com as amostras do Grupo 5 (CP2).
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Gréfico 8 — Medidas do pH dos 5 grupos experimentais e do disco de dentina em

PBS.
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Grafico 9 — Concentracao de ions calcio (mg/L) na solucdo em contato com as
amostras do Grupo 1 (ProRoot MTA).
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Gréfico 10 — Concentracao de ions calcio (mg/L) na solugdo em contato com as
amostras do Grupo 2 (MTA Branco).
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Grafico 12 — Concentracao de ions calcio (mg/L) na solucdo em contato com as
amostras do Grupo 4 (CP1).
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Gréfico 13 — Concentracao de ions calcio (mg/L) na solugdo em contato com as
amostras do Grupo 5 (CP2).
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APENDICE E - Diagrama da metodologia
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APENDICE F — Metodologia expandida

NOME, ORIGEM E PREPARO DOS CIMENTOS EMPREGADOS

1 - ProRoot MTA regular — cinza (Dentsply, Tulsa, USA)

Manipulado com agua destilada na proporcao de 1g/0,26 mL

2 - MTA Branco (Angelus Solucdes Odontolégicas, Londrina, PR, Brasil).

Manipulado com agua destilada na proporcao de 1g/0,26 mL

3 - MTA BIO (Angelus Solu¢des Odontolégicas, Londrina, PR, Brasil).

Manipulado com a solucéo fornecida na proporcao de 1,1 g/0,18 mL

4 - Cimento experimental denominado CP1
Cimento Portland branco (lrajazinho, Votorantim, SP, Brasil) com 20% de 6xido de
bismuto (Seelze, Hannover, Germany).

Manipulado com agua destilada na proporcao de 1g/0,26 mL

5 - Cimento experimental denominado CP2

Cimento Portland branco (lrajazinho, Votorantim, SP, Brasil) com 20% de 6xido de
bismuto (Seelze, Hannover, Germany) e 10% cloreto de célcio (Labsynth, Diadema,
SP, Brasil).

Manipulado com agua destilada na proporcao de 1,1 g/0,18 mL

As proporgdes pdé/liquido seguem estudo de Bortoluzzi (2007).
O pd colocado numa placa de vidro é gradualmente incorporado ao liquido.

Utilizando uma espatula de manipulagdo, o cimento deve ser manipulado durante
cerca de um minuto para garantir que todas as particulas do pé sejam hidratadas.
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ORIGEM E PREPARO DO TAMPAO FOSFATO-SALINO (PBS).

O preparo da solucdo foi realizado no Laboratério de Endodontia da
Universidade Federal de Santa Catarina. Para a elaboragdo da solugdo (pH 7,2)
foram utilizados os seguintes sais:

- 40,0 g NaCl (cloreto de sbdio)
- 1,0 g KClI (cloreto de potassio)
- 5,8 g NaH»PO, anidro (fosfato de sddio dibasico)
- 1,0 g KH.POy4 (fosfato de potassio monobasico)

A pesagem dos sais foi realizada mediante a utilizacdo de balanca analitica
(Mettler PE 160). Para o preparo da solucao foi utilizado um baldo volumétrico e os
sais foram dissolvidos em g.s.p. 5 litros de agua bidestilada/deionizada.

SELECAO DAS AMOSTRAS

O projeto de pesquisa foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa com
Seres Humanos da Universidade Federal de Santa Catarina, sob namero 133/07
(ANEXO A). Foram utilizados 28 dentes humanos, unirradiculados, extraidos por
motivos alheios a esta pesquisa e doados através do Termo de Consentimento Livre
e Esclarecido.

Material e Métodos

A partir de cortes transversais realizados no tergo médio da raiz com disco
diamantado SBT (South Baytechnology, San Clemente, CA, U.S.A.) na maquina
ISOMET 1000 Low Speed Saw (Buehler Ltda., Sdo Paulo, SP, Brasil), foram obtidas
2 seccbes com 2 mm espessura. Em cada seccdo, o espaco do canal radicular foi
ampliado com ponta esférica diamantada a fim de obter uma cavidade padronizada
com 2 mm de diametro. Apdés a confeccdo da cavidade, as seccgoes radiculares
foram imersas em solucédo de EDTA 17% por 3 min e em solucéo de hipoclorito de
sédio 1% também por 3 min. Em seguida foram lavadas em agua destilada durante 1
min e secas.

As seccoes radiculares foram divididas aleatoriamente em 5 grupos (n=11), e

preenchidas com diferentes cimentos conforme descrito a seguir:
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Grupo 1: ProRoot MTA (Dentsply, Tulsa Dental, Oklahoma, USA). Manipulado com
agua destilada na propor¢ao de 19/0,26 mL.

Grupo 2: MTA Branco (Angelus Solucbes Odontoldgicas, Londrina, PR, Brasil).
Manipulado com agua destilada na proporcao de 1g/0,26 mL.

Grupo 3: MTA BIO (Angelus). Manipulado com &gua destilada na proporcdo de
19/0,18 mL.

Grupo 4: CP1 = Cimento Portland branco (Irajazinho, Votorantim, Sdo Paulo, SP,
Brasil) + 20% de 6xido de bismuto (Seelze, Hannover, Alemanha). Manipulado com
agua destilada na propor¢ao de 19/0,26 mL

Grupo 5: CP2 = Cimento Portland branco (Irajazinho) + 20% de 6xido de bismuto
(Seelze) + 10% cloreto de calcio (Labsynth, Diadema, SP, Brasil). Manipulado com
agua destilada na proporcao de 1g/0,18 mL.

Com a finalidade de registrar o pH e a concentracéo de ions calcio liberados
pela dentina, uma amostra (um disco), sem cimento, foi utilizado como grupo
controle.

As proporcoes pd/liquido foram estabelecidas conforme Bortoluzzi (2007).

Imediatamente apds o preenchimento, as amostras foram colocadas,
individualmente, em recipientes plasticos identificados, contendo 15 mL de PBS (pH
= 7,2), e mantidas em estufa a 37°C por 2 meses. A cada 5 dias, a solugdo tampao

foi substituida.

Quantidade e composicao quimica dos precipitados

A cada 5 dias, no momento da troca da solugdo, quando constatado que
houve formacdo de precipitados, a superficie de 10 amostras foi suavemente
raspada com uma espatula. Os precipitados coletados foram lavados com agua
destilada, secos em estufa a 37°C e pesados em balanga analitica digital (Mettler PE
160). Os pesos dos precipitados, obtidos em gramas, foram registrados e avaliados
estatisticamente pelos testes ANOVA e LSD. O valor critico de significancia
estatistica foi de 5%.

A composicdo quimica dos precipitados (uma amostra de cada grupo) foi
determinada através de micro-andlise por energia dispersiva (EDAX) em microscopio
eletrénico de varredura (Philips SEM XL 30, Philips, Eindhoven, Netherlands). Foram
realizadas 3 avaliagcdes pontuais por amostra. Com a finalidade de analisar o
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aspecto ultra-estrutural, os precipitados foram fotografados com aumentos variaveis
(125-8.000 X).

Analise da interface cimento-dentina

Decorridos os 2 meses de imersdao em PBS, as amostras foram lavadas em
agua destilada por 2h e tratadas segundo metodologia empregada por Perdigao et
al. (1999). As amostras foram fixadas durante 12h a 4°C em glutaraldeido 2,5%
tamponado com solucao fosfato 0,2 M. Na seqiiéncia, foi realizada a lavagem em
tampao fosfato 0,2 M durante 1h com 2 trocas, seguida de uma breve lavagem com
agua deionizada. A desidratacao foi feita em concentragdes ascendentes de alcool
etilico (25%, 50%, 75%, 90%, 95% e 100%). Em seguida, as amostras foram
imersas em hexametildisilazano (HMDS) (Baker Ink, Kirwan, Qld, Australia) durante
10 min.

Concluida a fixacdo e a desidratacdo, as amostras foram submetidas ao
embutimento a frio com resina acrilica (Vigodent, Sdo Paulo, SP, Brasil). Uma
pequena quantidade de vaselina foi aplicada na parede interna de um tubo plastico
PVC, de 10 mm diametro, para facilitar a remocédo do corpo-de-prova apds a
polimerizacdo da resina. A superficie do cimento a ser submetido ao teste foi
colocada numa placa de vidro sobre uma fita adesiva de dupla-face. O lado em
contato com a resina acrilica foi previamente coberto com uma camada de resina
fotopolimerizavel Z 100 (3M ESPE, Sao Paulo, SP, Brasil). O tubo foi fixado sobre a
superficie adesiva da fita com a secc¢éo radicular em posicao equidistante da parede
interna do tubo plastico. A resina, preparada segundo as orientacdes do fabricante,
foi lentamente vertida dentro do tubo. Apbs a sua polimerizacdo, cada uma das
superficies a ser avaliada foi lixada em lixadeira elétrica rotativa Politriz (APL-40,
Sao Paulo, SP, Brasil) com lixa de carbeto de silicio 1200, 1500, 2000 por cerca de
30 s. A cada troca de lixa o corpo-de-prova foi lavado em agua destilada e limpo em
ultrassom (Termotrom, Sao Paulo, SP, Brasil) por 5 min. Apds o lixamento, cada
amostra foi avaliada ao microscopio 6ptico para comprovar a remocao da pelicula de
resina e verificar a eliminagao de riscos.

O polimento foi realizado em Politriz de prato circular com panos de pelo
médio e alto, sucessivamente, com abrasivo a base de alumina de 1, 0,3 e 0,05 pm
de granulacdo. Em seguida, a resina foi desgastada com um disco diamantado de
dupla-face (KG Sorensen, Sao Paulo, SP, Brasil), de forma a reduzir suas
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dimensdes, sem alcancgar a secgdo radicular. As amostras foram limpas no aparelho
de ultrassom (Termotrom) por 5 min e secas com jato de ar, procurando eliminar
possiveis residuos do corte. Em seguida, foram imersas em acido cloridrico 6 M
durante 30 s e logo apoés, lavadas em agua deionizada. Depois, foram imersas em
solucao de hipoclorito de sddio 2% durante 10 min, e posteriormente, foi realizada a
lavagem final em agua deionizada pelo mesmo periodo de tempo. As amostras
foram secas em estufa a 37° C durante 48h e em seguida fixadas em uma base
cilindrica de metal (stubs), com 1 cm de altura e 12 mm de didmetro, de modo que a
face a ser avaliada fique voltada para o observador. O conjunto foi levado ao
aparelho metalizador HUMMER VII (Bal-Tec SCD 005, Bal-Tec Co.), o qual recobriu
as amostras com uma camada de ouro de 300 A. Os espécimes foram examinados
ao microscoépio eletrénico de varredura, operando com 15 Kv.

A regido da interface cimento-dentina foi analisada em diferentes aumentos
(15-3000x) a fim de verificar se houve ou ndo a formagéo da intercamada. Quando
constatada, a sua composicao quimica por elementos, foi determinada através de 3
avaliacdes pontuais por amostra, por meio de microandlise por energia dispersiva
(EDAX). Os dados obtidos foram registrados, agrupados e avaliados
estatisticamente pelos testes ANOVA e LSD. O valor critico de significancia
estatistica foi de 5%.

Obtencao das medidas de pH e de concentracao de ions calcio.

A solucao tampao, substituida aos 5, 15, 25 e 35 dias, foi filtrada, coletada e
armazenada em recipientes plasticos individuais, previamente tratados com &acido
nitrico 5% v/v por 24 h e lavados com agua deionizada pelo mesmo periodo de
tempo.

Imediatamente apds a coleta da solugdo (PBS) em contato com as amostras,
a determinacgéo do pH foi feita através de um pH-metro (INSTRUTHERM, PH-1700,
Sao Paulo, SP, Brasil) previamente calibrado com solu¢des padrdes de pH 7,0 e 9,0.
As leituras foram realizadas em 5 amostras de cada grupo, escolhidas
aleatoriamente, 2 min ap6s a imersao do eletrodo nas solucdes. Entre cada leitura, o
eletrodo foi lavado com agua deionizada e seco com papel absorvente. Os dados
obtidos foram registrados, agrupados e avaliados estatisticamente pelos testes
ANOVA e LSD. O valor critico de significancia estatistica foi de 5%.

Determinado o pH, 2 gotas de &cido cloridrico foram adicionadas a cada

amostra, com a finalidade de baixar o pH para 2,0 e favorecer o armazenamento em
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geladeira. As medidas de concentragao de ions calcio foram feitas em 3 amostras de
cada grupo, escolhidas aleatoriamente, utilizando um espectrémetro de absorcéo
atdmica (HITACHI, Tékio, TK, Japao), modelo Z -8230 Polarized Zeeman , cujos
parametros operacionais foram: comprimento de onda de 42,7 nm; chama oéxido-
nitroso/acetileno, fenda espectral: 1,3 nm, fluxo do acetileno: 4,8 I/min. A curva
analitica foi preparada no intervalo de 0 a 2,0 mg/L, dependendo da concentracao da
amostra. No momento da leitura as solucbes estavam a temperatura ambiente.

Os dados foram registrados e submetidos a analise descritiva.

Com a finalidade de registrar o pH e a concentracédo de ions calcio liberados
pela dentina, uma amostra (um disco), sem cimento, também foi imersa em 15 mL

de PBS por 2 meses e a solucdo substituida a cada 5 dias.
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APENDICE G - Justificativa para o uso dos distintos cimentos

Justificativa para testar o Cimento de Portland branco

Diferentes investigacdes, incluindo analise espectrométrica, confirmaram a
informacao do fabricante de que a composicao do MTA disponivel comercialmente é
semelhante a do cimento Portland (ESTRELA et al., 2000). De 15 elementos
quimicos testados, 14 se mostraram idénticos, em parte por milhdo (ppm) e peso
(FUNTEAS; WALLACE; FOCHTMAN, 2003), exceto pela presenca de Oxido de
bismuto no MTA (ESTRELA et al., 2000; FUNTEAS et al., 2003; ASGARY et al.,
2005; CAMILLERI et al., 2005; DAMMASCHKE et al., 2005; DANESH et al., 2006).

Diamanti et al. (2003) analisaram e compararam a composi¢ao quimica do
MTA cinza com o MTA branco. Os resultados obtidos pela difracao de raios-X
mostraram semelhanga aos cimentos Portland comuns, porém com diferengas entre
os dois materiais. Nao foi detectada presenca de o6xido de ferro (FexOz) no MTA
branco e sulfato de célcio (CaSO,4) no MTA cinza. Concluiram que os MTAs sao
cimentos Portland.

Justificativa para empregar o 6xido de bismuto
Devido ao fato do cimento Portland branco nao possuir radiopacificador
(ESTRELA et al. 2000), o 6xido de bismuto foi acrescentado na mesma porcentagem

encontrada no MTA comercial (20% em peso).

Justificativa para empregar o cloreto de calcio

Levando em conta a semelhanca entre MTA e cimento Portland comum,
recentes pesquisas utilizaram aditivos da construcao civil agregados a estes
materiais com o intuito de melhorar suas propriedades fisico-quimicas (ABDULLAH
et al., 2002; HARRINGTON, 2005; JUAREZ-BROON et al., 2006; BORTOLUZZI et
al., 2006a; BORTOLUZZI et al., 2006b; KOGAN et al., 2006).

O aditivo mais utilizado tem sido o cloreto de célcio (CaCl,). Quando utilizado
nas concentracbes de 5% a 15% diminuiu o tempo de presa do MTA e do cimento
Portland (KOGAN et al., 2006; HARRINGTON, 2005). O CaCl, a 10% melhora a
capacidade seladora do MTA (BORTOLUZZI et al., 2006), mantém seu pH elevado,
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em torno de 10 a 11,7, potencializa a liberacdo de ions calcio em 24 h
(BORTOLUZZI et al., 2006) e nao interfere na biocompatibilidade desses materiais
(ABDULLAH et al., 2002; JUAREZ-BROON et al., 2006).

Bortoluzzi (2007) demonstrou que o acréscimo de 10% de cloreto de célcio ao
MTA e ao cimento Portland branco com radiopacificador (éxido de bismuto a 20%)
proporcionou resultados favoraveis: diminuiu o tempo de presa; diminuiu a
solubilidade e ndo promoveu a desintegracdo; nao interferiu no pH e na atividade

antimicrobiana de ambos os cimentos.



ANEXOS



SERVICO PUBLICO FEDERAL
UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARNA
CAMPUS UNIVERSITARIO - TRINDADE CEP: 88040-900 - FLORIANOPOLIS - SC
TELEFONE (048) 234-1755 - FAX (048) 234-4069

COMITE DE ETICA EM PESQUISA COM SERES HUMANOS

DECLARACAO

DECLARAMOS, para os devidos ﬁn§ e efeitos legais que, referente ao projeto n®
133/07 - "Andlise da interface cimento — dentina empregando os cimentos Portland
branco, MTA Branco, MTA BIO e MTA ﬂngelus: Estudo em MEV" o CEP / UFSC tomou

ciéncia e que o mesmo foi aprovado na reunido de 25 de junho de 2007.

Floriandpolis, 22 de novembro de 2007.

Atenciosamente

?Qll Washington Portela de Souga
R

101



Livros Gratis
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