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Resumo:

O presente trabalho objetivou caracterizar os cimentos experimentais com finalidade endodéntica, usando como parametros
comparativos o cimento MTA. Neste estudo foram utilizados dois cimentos endoddnticos experimentais: um experimental a
base de 95% de aluminato de tri-estréncio e 5% de gesso (CE1) e outro a base de 50 % de Sr3AI206 e 50 % de cimento branco

nao estrutural (CE2). Os cimentos experimentais foram manipulados e caracterizados por microscopia eletrénica de varredura
(MEV), acoplado ao modo EDS, difratdmetro de raios-X (DRX) e Analise Termogravimétrica (TG). A partir dos resultados,
verificou-se que as particulas dos materiais utilizados possuiam formatos e tamanhos variados, com elementos semelhantes e
comportamento cristalino. Porém, o CE1 apresentou maior perda de massa. Os cimentos experimentais possuem semelhangas
com o MTA, no entanto, mais ensaios sdo necessarios para determinar propriedades comparativas com o material utilizado
comercialmente.

Palavras-chave: Endodontia. Materiais Biocompativeis. Materiais dentarios.

Abstract:

The present study aimed to characterize experimental endodontic cements using as comparative parameter MTA cement. Two
experimental endodontic cements were assessed: one based on 95% tri-strontium aluminate and 5% gypsum (CEL1) and another
based on 50% Sr;AlL,Os and 50% non-structural white cement (CE2). Experimental cements were manipulated and
characterized by scanning electron microscopy (SEM), coupled to EDS mode, X-ray diffractometer (XRD) and
Thermogravimetric (TG) analysis. Data analysis demonstrated that the particles of the materials used presented varied shapes
and sizes, with similar elements and crystalline behavior. However, CE1 presented increased mass loss. Experimental cements
presents similarities to MTA, nevertheless, further studies are encourage to determinate comparative properties with the
commercially material.

Keywords: Endodontics. Biocompatible Materials. Dental Materials.

aumentar ou substituir qualquer tecido, 6rgdo ou funcdo do
corpo [5].

Desta forma, os cimentos utilizados no tratamento
endodontico foram criados com esta finalidade e devem
possuir idealmente a capacidade de vedacdo entre o canal
radicular e tecidos perirradiculares, ser nao-tdxico, ndo

1. Introducéo

O tratamento endoddntico pode ser definido como a
combinacdo de instrumentacdo mecéanica do sistema de canais
radiculares, seu desbridamento quimico e preenchimento com
um material inerte projetado para manter ou restaurar a salde

do tecido perirradicular [1]. O objetivo primério, de todo o
procedimento, é eliminar os microorganismos e detritos
patolégicos do sistema de canais radiculares e prevenir sua
reinfecgdo [2,3].

Assim, quando ndo se consegue éxito, mesmo diante da
evolugdo técnico-cientifico nos tratamentos endodonticos
convencionais, faz-se necessario o uso de biomaterias em
algumas situacdes clinicas; como a presenca de perfuracfes
radiculares, calcificagdes e variaces anatémicas severas [4].

Um biomaterial é definido como um material destinado a
interface com sistemas biol6gicos para avaliar, tratar,
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carcinogénico, nao genotoxico, biocompativel, insolivel em
tecidos fluidos, ter estabilidade dimensional e ser mais
radiopaco que dentina e 0sso para permitir a visualizacdo
radioldgica da qualidade do preenchimento do canal, para isso
0 cimento deve distinguir das estruturas anatbmicas
adjacentes. Outra propriedade importante desejada é a
bioatividade de materiais obturadores, que esta associado com
a sua capacidade para desenvolver uma ligacéo estavel com o
tecido vivo por meio de deposicdo de hidroxiapatita [6-8].
Muitos materiais sdo usados para estes fins, porém,
nenhum deles se encontra com os critérios de material ideal,
estes incluem o amalgama, material restaurador Intermediario
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(IRM; Dentsply Caulk, Milford, DE), Super-EBA (Bosworth
Co, Skokie,IL) e o agregado trioxido mineral (MTA), sendo
os dois Ultimos os materiais mais utilizados na prética clinica
[9,10].

Devido ao MTA possuir muitas propriedades exigidas de
um cimento retrobturador, como capacidade de vedamento e
biocompatibilidade, ganhou popularidade entre endodontistas.
Porém, sua limitada resisténcia mecénica, dificuldade de
manipulacdo para obter boa consistencia, dificuldade de
insercdo, longo tempo de presa, possibilidade de descoloragéo
dentindria e alto custo limitam sua utilizagdo, sendo
necessario o desenvolvimento de novos cimentos
endoddnticos como alternativa ao MTA. Assim, como 0 MTA
¢ composto por uma mistura de cimento Portland (CP)
somada ao sulfato de céalcio e 6xido de bismuto, ambos
apresentam capacidade de selamento periférico, obtendo
resultados semelhantes quando utilizados em perfuragdes
radiculares [11-16].

Porém, o CP possui radiopacidade insuficiente
comparado ao MTA, assim a adicdo de diversos
radiopacificadores tem sido estudada para dar radiopacidade
ao CP e assim, poder ser utilizada com finalidade
endoddntica. Normalmente o 6xido de bismuto (Bi,O3) é 0
material mais estudado para ser adicionado ao CP como um
radiopacificador. Entretanto, o Bi,O5; tem aumentado o tempo
de presa e reduzido a resisténcia a compressdo do cimento,
além de modificar negativamente outras propriedades [17-19].

O radiopacificador ideal deve ser inerte, ndo-toxico e
livre de contaminantes. A adicdo de agente radiopacificador
deve ser suficiente para permitir sua visualizacdo na
radiografia sem comprometer outras propriedades. Os
aluminatos de estrdncio sdo uma classe de materiais
diferenciados entre si pela sua estequiometria, por exemplo:
SrAIlzolg, SrAI407, Sr4A|14025, SrA|204 [S] SrgAlzoG,
organizadas de acordo com um aumento da razdo molar de
SrO para AlLOs;. Estes materiais despertam interesse na
ciéncia de materiais por causa de seu uso como pigmentos
fotoluminescentes e termoluminescentes de longa duracéo
[18, 20, 21].

Diante destas caréncias encontradas no MTA, faz-se
necessario uma busca incessante por novos materiais que
sejam capazes de superar as dificuldades dos materiais
retrobturadores e reparadores ja existentes no mercado e, com
0 avango cientifico, conseguir a melhoria do tratamento
endoddntico. Assim, 0 objetivo deste estudo foi caracterizar
dois cimentos experimentais com finalidades endodénticas,
usando como parametros comparativos o cimento MTA.

2. Material e Métodos

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizados
dois tipos de cimento, de acordo com a composi¢do do p6. As
composicdes e fabricantes dos cimentos utilizados estdo
dispostas na Tabela 1.
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Tabela 1. Apresentagdo da composigdo e do fabricante dos cimentos
estudados.

Cimentos Composicdo Fabricante
Sr;AlL,Og sintético: ICV,
Cimento 95 % Sr3Al,O¢; CSIC, Madri, Espanha.
Experimental 1 5 % de gesso; Gesso Diamante — Orto:
(CE1) agua destilada. IGE, Araripina, PE,
Brasil.
50 % Sr3Al,O0¢; .
. ; Sr;Al,Og sintético: ICV,
0,
Exp(élr?]n?:rtlgal 2 Sgr:)nzz)mn%r:)to CSIC, Madri, Espanha.
(CE2) estrutural: Cimento Branco Nossa

agua destilada. Massa, Brasil.

2.1. Caracterizagdo dos cimentos

Os dois cimentos experimentais produzidos neste
trabalho foram submetidos as seguintes técnicas de
caracterizagBes: microscopia eletronica de varredura (MEV)
em um microscépio TM-1000 de marca Hitachi, anélise
quimica por espectroscopia de energia dispersiva de Raios X
(EDS) no modulo acoplado ao mesmo microscopio; difracao
de raios x (DRX) em um difratdmetro XRD-7000 Shimadzu e
Andlise Termogravimétrica (TG) em equipamento da marca
Perkin Elmer modelo Pyris 1 TGA.

3. Resultados e Discussao
3.1. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e

Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios X
(EDS)

As micrografias do gesso, aluminato de tri-estroncio, pé
do cimento experimental 1 e cimento experimental 1
hidratado estdo ilustradas nas Figuras la, 1b, 1c e 1d,
respectivamente.

2016/12/16 0946 L D4.1 x400 200 um

CERTBIO_0615 CERTBIO_0623

2016111723 17 200 um

CERTBIO_0342

Figura 1. Micrografia eletronica do a) gesso; b) aluminato de tri-
estroncio c) p6 do cimento e d) cimento hidratado do CE 1.
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A Figura la ilustra particulas do gesso com formas
irregulares, com predominancia cilindrica e tamanho variado
(entre 10 e 180um). Na Figura 1b, o aluminato de tri-
estroncio possui particulas com formatos irregulares, com
predominancia esférica e tamanho variavel menor que 5 e
maior que 60um. Observa-se na Figura 1c que houve
dispersdo das particulas do aluminato de tri-estréncio com a
presenca de gesso em menor proporcdo, devido a composi¢do

experimental com sulfato de célcio de Yun-Chan et al.,
(2011). A Figura 1d demonstra que a hidratacdo dos
componentes do CE1 possibilitou a formagdo da fase
cimenticia, indicando sua cura, de acordo com os achados de
Silva (2014).

A Tabela 2 ilustra o resultado de EDS de CE1, para um
aumento de 2k.

de CE1, corroborando com os achados do cimento
Tabela 2. Identificacdo da composi¢do quimica do CE1 hidratado, por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS).
Amostra Estréncio Oxigénio Aluminio Caélcio Carbono Molibdénio
(%) (%) (%) (%) (%) (%)
Gesso 0 39,7 25 7 21,2 6,9
Aluminato detri (157 ) 50 <€<D) 0 24,6 0
estroncio
Cimento 16 75 7,55 15 0 0

experimental 1

Ao analisar a Tabela 2, confirma-se a presenca do
aluminato de tri-estréncio (SrzAl,Og) pela proporgéo a partir
da relacdo atdmico encontrada de Sr/Al + 1,61.

O cimento experimental 1 é composto de gesso e
aluminato de tri-estroncio, diferente do cimento experimental
2 que contém o cimento branco em maior propor¢do que o
gesso do CE1 com o aluminato de tri-estroncio. As
micrografias do cimento branco, aluminato de tri-estroncio,
p6 do cimento experimental 2 e cimento experimental 2
hidratado estdo apresentadas nas Figuras 2a, 2b, 2c e 2d,
respectivamente.

CERTBIO_0606 2016/12/16 09:19 L D37 x400 200 um

L T— 2
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Figura 2. Micrografia eletronica do: a) cimento branco; b) aluminato
de tri-estroncio c) p6 do cimento e d) cimento hidratado do CE2.

Ao analisar a micrografia apresentada na Figura 2a,
observamos particulas de formatos irregulares e tamanhos
variados (variam de 10 a 150um). Na Figura 2b, o aluminato
de tri-estrdncio possui particulas de formas variadas, com
predominancia esférica e tamanhos variando de 5 a 60um.
Observa-se na Figura 2c que houve dispersdo homogénea das
particulas do aluminato de tri-estréncio com o cimento
branco, sendo semelhante as encontradas no MTA [22]. Na
Figura 2d ap06s a hidratagéo e cura do cimento experimental 2
observa-se a formagdo de uma fase cimenticia de superficie
quebradica e rugosa com algumas particulas de menor
tamanho aderidas a superficie das particulas maiores,
semelhante a Silva (2014).

A Tabela 3 ilustra o resultado de EDS de CE2, para um
aumento de 2k.

Ao analisar os dados da Tabela 3, confirma-se a presenca
do carbono no CE2, devido o cimento branco ser composto
por sulfato de célcio, silicato de calcio e materiais
carbonaticos, no qual esta associado ao magnésio e o enxofre,
formando provavelmente o sulfato de carbonato de magnésio.

Assim, a espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
revelou que 0s cimentos experimentais 1 e 2 consistiram de
alguns elementos semelhantes ao MTA, como célcio e
aluminio (Tabela 2 e 3). No entanto, 0 MTA contém a mais
que os cimentos experimentais, 0 bismuto, silicio e magnésio.
Enquanto os cimentos experimentais continham estréncio,
oxigénio e carbono diferente do MTA [22].
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Tabela 3. Identificacdo da composi¢do quimica do CE2 hidratado, por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS).

Amostra Estréncio  Oxigénio  Carbono  Aluminio Calcio Magnésio Silicio Enxofre
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Cimento 0 46 59 08 37 R ED)
branco
Aluminato de 15,7 50 24,6 9,70 0 0 0 0
tri estréncio
Cimento 12 58,5 22,3 5,8 1,4 0 0 0

experimental 2

3.2. Difracéo de Raios X

A Figura 3 apresenta o difratograma de raios-X do
Aluminato de tri-estréncio, gesso e cimento branco.

Os resultados obtidos pelos difratograma na Figura 3 do
Aluminato de tri estrobncio apresentou comportamento de
material cristalino com picos mais intensos em torno de 16°,
25°, 30°, 32°, 37°, 429 46° e 57°. Analisando os padrdes de
DRX, identificou-se a presenca de duas fases cristalinas. Uma
fase sendo o aluminato de tri estroncio (Sr,ALO,) com

simetria cUbica e grupo espacial Pa-3 205, com ficha
catalografica n° 00-024-1187-ICSD. E a segunda fase o
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simetria cubica e grupo espacial la-3d 230, com ficha
catalografica n° 00-024-1186-1CSD, utilizando o programa
General System Analyzer Structure (GSAS I1), com o banco
de dados Inorganic Crystal Structure Database (ICSD).

Os resultados obtidos pelos difratograma na Figura 3 do
gesso apresentou comportamento de material cristalino com
picos mais intensos em torno de 14°, 26°, 30°, 34° e 39°. Dos
padrdes de DRX foi possivel identificar a presenca das fases
cristalinas de Ca (SO,) (H;0)os com simetria hexagonal e
grupo espacial P3121 152, com ficha catalografica n° 01-081-
1848-I1CSD.

5000 5

4000

Cimento Branco|

3000 o

2000 +

Intensidade(u.a.)

1000 4

o

T
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20
20(°)

T T T T T T T T T T
30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60

20(°)

Figura 3. Difratograma de DRX do aluminato de tri estréncio, gesso e cimento branco.

Os resultados obtidos pelos difratograma na Figura 3 do
cimento branco apresentou comportamento de material
cristalino com picos mais intensos em torno de 33° e 42°. Dos
padroes de DRX foi possivel identificar a presenca da fase
cristalina de Carbonato duplo de Magnésio e Calcio (CaMg
(CO3)%) com simetria romboédrica e grupo espacial R-3 148,
com ficha catalogréfica n° 00-005-0622-1CSD.

Os difratogramas de raios X do cimento experimental 1 e
2 estéo representados na Figura 4.

De acordo com o difratograma do CE1, verifica-se que o
composto tem comportamento cristalino com picos intensos
em torno de 26° 38° e 44° Quando comparado a matéria
prima de origem verifica-se que o pico em torno de 26°
reduziu quando comparado com o aluminato de tri estréncio e
0 pico em torno de 38° intensificou com a mistura do gesso
com o aluminato, os demais picos da matéria prima podem ter

sido suprimidos devido a hidratacdo do CE-1. Da mesma
forma, o difratograma do CE2 apresenta comportamento
cristalino e picos intensos na mesma regido. Comparando os
compostos verifica-se uma intensificagdo nos picos em torno
de 299, 31° e 50° do CE2 comparado ao CE1. Além de ocorrer
um pequeno estreitamento no pico em torno de 44°, tornando-
0 mais cristalino.

Diferente das fichas encontradas nas matérias primas do
presente estudo, devido os cimentos experimentais serem um
produto novo e suas fichas cristalograficas ndo terem sido
encontradas, no estudo de Garcia et al. (2011) o MTA exibiu
picos para o silicato de célcio, o mineral larnita e o aluminato
de célcio.
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Figura 4. Analise de DRX dos cimentos experimentais 1 e 2.

3.3. Analise Termogravimétrica (TG/DTG)

A Figura 5 ilustra os resultados da TG/DTG para 0
cimento experimental 1.

Deta Y = 4523 %

Figura 5. Curva termogravimétrica do cimento experimental 1.

A partir da analise dos termogramas, observa-se que a
primeira etapa de perda de massa que ocorreu nas amostras
entre 0° e 90°C, representa provavelmente a perda de agua
ainda existente na amostra. E uma segunda perda de massa a
partir de 300°, provavelmente o inicio da decomposi¢do do
material. Os resultados de TG-DTA mostrados na Figura 5
revelam uma perda maior de peso na primeira curva
termogravimétrica para o CEl, como visto em Petr Ptacek
(2014), provavelmente devido a presenca do gesso.

A Figura 6 ilustra os resultados da TG/DTG para o
cimento experimental 2.
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Figura 6. Curva termogravimétrica do cimento experimental 2.

Entretanto na Figura 6, a perda de massa do CE2 ocorreu
em 3 etapas. A primeira etapa entre 25° e 80°C, representa
provavelmente a perda de &gua na massa do cimento.
Enquanto a segunda (270° a 330°C) e terceira etapa (700° a
900°C), representam o inicio da decomposicdo do material.
Porém toda a massa ndo foi perdida, ficando 79,81% da
massa, diferente do CE1 que perdeu 45,2% de sua massa.

Conclusao

Diante dos resultados obtidos, e considerando a
metodologia aplicada, podemos concluir que o cimento
experimental 1 e 2, as particulas dos materiais utilizados
possuiam formatos e tamanhos variados e comportamento
cristalino. Com alguns elementos semelhantes ao MTA, como
o célcio e o aluminio. Apesar dos estudos realizados, mais
ensaios sSd0 necessarios, para determinar propriedades
comparativas com o material utilizado comercialmente.
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