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RESUMO: O presente trabalho consiste na sintese de hidroxiapatita (HAp) por meio do método umido de
precipitacdo, e avaliar o efeito da adicdo de HAp em diferentes porcentagens no Agregado de Trioxido
Mineral (MTA) Angelus®. Para isto, apds a obtencdo da HAp, adicionou-se 1 e 3% desta no MTA a fim de
melhorar suas propriedades e baratear seu custo. Apds, os cimentos obtidos foram caracterizados por meio de
Difracdo de Raios X (DRX), Espectroscopia na Regido do Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR), Andlise Radiogréafica, Tempo de Endurecimento e Consisténcia. Os resultados mostraram que 0s
cimentos obtidos a base de MTA/HAp apresentaram composi¢cdo semelhante ao MTA puro, mas com
melhores propriedades incluindo a juncdo da comprovada propriedade de osteoconducdo da HAp com a
propriedade de osteoinducdo do MTA, tempo de endurecimento e consisténcia melhores e radiopacidade
dentro dos padrdes.
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1. INTRODUCAO

Historicamente, o tratamento de céries, capeamento pulpar e danos traumaticos que podem
acometer o 6rgdo dentario € realizado com hidréxido de célcio, bem como no tratamento de dentes
permanentes em formacéo, pois induz a continuagdo da formacao radicular (CAMILLERI, 2015).
Devido ao seu elevado pH alcalino, possui importantes propriedades tais como potencial
bactericida, bacteriostatico, estimula a acdo de fibroblastos e o controle de reabsor¢des internas.
Porém, sua alta solubilidade e degradacdo, defeitos na formacao de pontes de dentina, baixa adesdo
e alto valor de pH torna a busca de novos materiais para capeamento pulpar indispensavel
(HILTON, 2009).

Recentemente, novos biomateriais sdo propostos como alternativa ao hidroxido de calcio,
visando maior estimulo reacional do tecido para formar pontes de dentina, que irdo selar a area
exposta e proteger a polpa. Dentre estes materiais, destacam-se 0 MTA e a Hidroxiapatita
(DELFINO et al., 2010).
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A utilizacdo de novos biomateriais como o agregado trioxido mineral (MTA) e a

hidroxiapatita, que induzem a mineralizacdo e j& sdo empregados efetivamente em outras aplicacoes
odontologicas constituem alternativas seguras para o capeamento pulpar (Lee et al, 2014).

O MTA foi desenvolvido pela University of Loma Linda (USA) para selamento da
comunicacgdo de canais radiculares e da superficie externa em todos os niveis. Propriedades como
biocompatibilidade, 6timo selamento, baixa toxicidade, estimulo a formagéo de tecido mineralizado
(osteoinducdo) e regeneracdo do tecido periodontal torna o MTA um material adequado para
capeamento pulpar direto e para o tratamento de perfuracdo acidental de dentina (SILVA, 2011).

O MTA tem como componente principal o Cimento Portland, sendo composto por silicatos de
tricélcio, silicato dicalcio, aluminato de tricalcio e como material radiopacificador o Oxido de
bismuto (CAMILLERI et al., 2013). E considerado padrdo ouro atual para capeamento pulpar.
Porém, seu alto custo constitui-se numa relevante limitagdo, bem como a necessidade de mais
estudos prospectivos para confirmar a eficacia e efetividade desse material.

Outro material recentemente utilizado para procedimentos de protecdo dentaria € a
hidroxiapatita, que possui importantes propriedades como inducdo de mineralizacdo pela producéo
continua de pontes de dentina, osteoconducdo, resposta celular e vascular favoravel, sem mudancas
nos padrBes de inflamacéo, sendo de fécil fabricacdo e baixo custo. Porém, isoladamente a HA tem
sido pouco utilizada, pois ndo possui resisténcia mecanica necessaria para suportar, por exemplo, 0s
esforcos mastigatorios (CUCURUZ et al., in press).

Os estudos de Swarup et al (2014), Shayegan et al (2010), Hayashi et al (1999) e Danilovic
(2008) sobre capeamento pulpar direto com hidroxiapatita em animais atestam a ocorréncia de
resposta bioldgica com formacdo mais rapida e completa de pontes de dentina, em comparacdo com
o hidréxido de calcio.

Baseado no exposto, a proposta do presente trabalho foi avaliar o efeito da adicdo de
hidroxiapatita em diferentes porcentagens no MTA, por meio de ensaios de caracterizacdo e

avaliacdo de suas propriedades fisicas, a fim de baratear os custos do MTA.

2. METODOLOGIA

2.1 Obtencéo da HAp e dos cimentos MTA/HAp

Inicialmente obteve-se hidroxiapatita pelo método umido de precipitacdo por meio de reacéo

entre &cido fosférico e hidroxido de célcio para uma relagdo molar de 1.67. Para tanto, 60 ml do
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acido fosfarico foi pingado gota a gota em 100 ml de solucéo de hidréxido de célcio diluido em

agua destilada, permanecendo em agitacdo magnética constante a + 80°C (Fig. 1).

Apds atingir a viscosidade desejada, a pasta viscosa foi levada para secagem em estufa a
110°C por um periodo de 24h. Em seguida foi macerado em almofariz e pistilo e peneirado em
malha 200 mesh (74 um), sendo posteriormente tratada termicamente a 1300°C.

No presente estudo foi utilizado MTA Angelus® como cimento endodbntico base para
receber a HAp. Para tanto, foi adicionado os percentuais de 1 e 3% em massa de HAp ao total do
MTA, manipulando com agua destilada conforme instrucdes do fabricante. Os cimentos obtidos

estdo descritos na tabela 1 abaixo.

Figura 1 — Fluxograma de obtencdo da HAp pelo método Umido de precipitagdo
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Tabela 1 — Nomenclatura dos cimentos experimentais e sua composi¢ao

Nomenclatura Cimento
C1 Agregado trioxido mineral (MTA)
C2 Hidroxiapatita (HAp)
C3 Cimento composto, em massa de: 0,289 (100%) de MTA e (0,00280)
1% de HAp
C4 Cimento composto, em massa de: 0,289 (100%) de MTA e (0,00849)
3% de HAp

O MTA e a HAp foram pesados em balanca analitica de precisdo e misturados em cadinho
com auxilio de uma espéatula metélica, seguindo as propor¢des em massa apresentadas na tabela 1.

Ap0s a mistura, os cimentos C3 e C4 foram calcinados a 500°C por 2 horas a fim de estabiliza-los.
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2.2 Caracterizacdo dos cimentos

A fim de caracterizar os cimentos obtidos, realizaram-se analises por meio de Difracdo de
Raios X (DRX), Espectroscopia na Regido do Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR),
Anélise Radiografica, Tempo de Endurecimento e Consisténcia.

As anédlises de difracdo de raios X foram conduzidas a temperatura ambiente em um
equipamento Shimadzu (XRD-6000) a 40 kV e 30 mA, radiacio CuKa = 1,54 A, no intervalo de
varredura de 20, entre 5 a 70 graus, a uma taxa de 2°/min. A identificagdo das fases dos materiais
estudados foram realizadas a partir das fichas catalograficas contidas no banco de dados JCPDS do
Programa XDR Data da Shimadzu (XRD-6000).

As analises no infravermelho foram realizadas em um espectrdmetro Spectrum 400 Perkin
Elmer FT-IR/FT-NIR Spectrometer com varredura de 4000 a 450 cm-1. As analises dos cimentos
foram realizadas por tomadas radiograficas periapical. O equipamento utilizado foi um aparelho de
raios X modelo Spectrum-70X Eletronic da marca DABI ATLANT, com angulacdo de 0°. Com o
auxilio da técnica de raios X pretendeu-se observar o grau de radiopacidade dos cimentos obtidos
quando colocados no elemento dentério.

Para a realizacdo do ensaio de tempo de endurecimento o MTA foi manipulado de acordo
com o recomendado pelo fabricante: 0,28 g de MTA para 2 gotas de &gua (0,0932 g). A
hidroxiapatita também foi manipulada na proporc¢do de 0,28 g de hidroxiapatita e 2 gotas de agua
destilada (equivalente a 0,0932 g). Para os cimentos C3 e C4 o percentual de agua foi de 3 gotas
(0,1398 g) e 4 gotas (0,1864 g), respectivamente.

Com relagédo ao tempo de endurecimento, todos os materiais estudados foram manipulados
durante 30 segundos até obter uma mistura homogénea, de consisténcia granular, apresentando
aspecto semelhante ao MTA quanto ao ressecamento do material. Foram confeccionados moldes de
aco inoxidavel, cilindricos, com diametros internos de 10 mm e espessura uniforme de 2 mm. Os
moldes foram fixados em suas faces externas, com um auxilio de uma cera, sobre uma placa de
vidro de 1 mm de espessura por 25 mm de largura e 75 mm de comprimento.

O conjunto foi mantido a uma temperatura constante de 37 °C dentro de uma estufa e
umidade relativa do ar de 95%. Decorridos £150 segundos, uma agulha tipo Gillmore de 100 g e
ponta ativa de 2,0 mm de didmetro foi colocada verticalmente sobre a superficie horizontal do
material. A colocagdo da agulha de Gillmore sobre o material foi repetida em intervalos de 60

segundos até a agulha ndo marcar mais o material testado. O tempo de endurecimento dos cimentos
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foi determinado pelo tempo decorrido entre o inicio da mistura e 0 momento no qual as marcas da

agulha de Gillmore deixaram de ser visiveis na superficie dos cimentos testados.

A consisténcia dos materiais pesquisados foi avaliada apds os mesmos terem sido
manipulados e em seguida, com um movimento ascendente da espatula, obteve-se uma massa
homogénea, de consisténcia arenosa, semelhante ao amélgama, porém mais Umido e em formato
aproximado de um cone, de onde foi medida a sua altura por meio do auxilio de um paquimetro
digital. Sugere-se entdo, que quanto maior for a altura do cone formado pelo cimento melhor sera a
sua trabalhabilidade.

Todos os ensaios foram conduzidos no Laboratério de Sintese de Materiais Ceramicos
(LabSMaC) da Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Campina Grande (UFCG) e no Setor de Radiologia do Departamento de Odontologia da
Universidade Estadual da Paraiba (UEPB).

3. RESULTADOS
3.1 DRX

A Figura 2 ilustra os difratogramas de Raios X dos cimentos MTA (C1), HAp (C2),
MTA/HApP1% (C3) e MTA/HApP3% (C4). Mediante o espectro de difracdo do cimento C1 (MTA)
observa-se a presenca das fases silicato de calcio [Ca3(SiO4)Q] (ficha cristalografica 73-2077), a
fase alfa do 6xido de bismuto [a-Bi203] (ficha cristalografica 76-1730) e tracos da fase do 6xido
de aluminio (ficha cristalografica 1-1180). Para o cimento C2 observa-se apenas a formacao da fase
Unica da hidroxiapatita [Caio(PO4)s(OH),] identificada de acordo com a ficha cristalografica 72-
1243 do banco de dados do JCPDS.

Para 0s novos cimentos preparados a partir da adicdo de 1 e 3% de HAp ao MTA,
designados cimentos C3 e C4, respectivamente, observa-se a presenga das mesmas fases presentes
nos materiais precursores — MTA e HAp, que foram: silicato de célcio [Ca3(SiO,)0]; éxido de
bismuto [a-Bi,Os] (ficha cristalografica 76-1730) e 6xido de aluminio provenientes do MTA e a
[Ca10(PO4)s(OH)2], proveniente da HAp.

3.3 FTIR

Analisando os espectros de FTIR (Fig. 3), observa-se que para o cimento C1, foram

visualizadas bandas de absorcdo nas regides de 3637 cm™ correspondente a ligacdo O — H da
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hidroxila; em 1793 cm™, 1727 cm™ e 1456 cm™ bandas correspondente ao grupo COs*; em 1088

cm™ banda correspondente ao grupo SiOs*; em 903 cm™ e 521 cm™ bandas correspondente ao

grupo PO,> e em 745 cm™ uma banda correspondente ao grupo BiOs.

Figura 2 — Difratogramas dos cimentos avaliados
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Para o cimento C2 (HAp) foram visualizadas bandas de absorcéo nas regides de 3578 cm-1
correspondente a ligacdo O — H da hidroxila; em 1977 cm™ e 1444 cm™ bandas correspondente ao
grupo CO32-; em 1055 cm™, 921 cm™, 600 cm™ e 475 cm™ bandas correspondente ao grupo PO43-.
Analisando conjuntamente os espectros de FTIR para os cimentos C3 e C4, foram
observadas bandas de absorcdo em torno de 3650 cm™ correspondente & ligagdo O—H da hidroxila;
em aproximadamente 1750 cm™ e 1440 cm™ bandas correspondente ao grupo COs*; em torno de
1060 cm-1 bandas correspondente ao grupo SiOs*: por volta de 850 cm™ e 520 cm™ bandas
correspondente ao grupo PO,>; em aproximadamente 700 cm™ bandas correspondentes ao grupo
BiOs.

3.3 Analise Radiogréfica

A Fig. 4 apresenta o aspecto radiografico dos cimentos pesquisados. Pode-se observar o cimento C1
isolado e 0 mesmo presente no preenchimento de um preparo cavitario. Observa-se que o0 cimento
C1 quando fora do elemento dentario apresenta um maior indice de radiopacidade quando

comparado ao cimento C2, caracteristica essa que também foi observada quando o C1 esta presente

(83) 3322.3222
contato@conapesc.com.br

www.conapesc.com.br



congresso nacional
DEPESQUISA E
Lensino em

CIENCIAS

no preparo cavitario, isto foi visualizado por meio da alta defini¢do entre os contornos do cimento

C1 e do elemento dentario.

Figura 3 — Difratogramas dos cimentos avaliados
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Comparando-se o aspecto radiografico do cimento C2, em relacdo ao do cimento C1,
verifica-se que o cimento C2 apresentou uma radiopacidade menor que a do cimento C1, uma vez
gue 0 mesmo apresenta em sua composicdo o 6xido de bismuto, o qual é conhecido como elemento
radiopaco, e € o responsavel por proporcionar a radiopacidade do MTA.

Para o cimento C3 (Fig. e e f), quando fora do elemento dentério apresenta um maior
indice de radiopacidade comparado ao cimento C2. No entanto, levemente inferior a radiopacidade
do cimento C1, caracteristica essa que também foi observada quando o cimento C3 esta presente no
preparo cavitario.

O cimento C4 (Fig. g e h) quando fora do elemento dentario também apresenta um maior
indice de radiopacidade quando comparado ao cimento C2. Porém esta radiopacidade encontra-se
inferior a radiopacidade do cimento C1, caracteristica essa que também foi observada quando o
cimento C4 estd presente no preparo cavitario. Ressalta-se ainda a observacdo de uma boa

radiopacidade para os dois cimentos novos C3 e C4, o que foi visualizado por meio da boa
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definigdo entre os contornos dos cimentos e do elemento dentario. Esta radiopacidade intermediaria

(maior que a do cimento C2 e menor que a do cimento C1) apresentada pelas misturas deve-se a
presenca da HAp incorporada ao MTA. No entanto, pode-se observar que ainda ha uma boa
definicdo entre o cimento endodontico e o elemento dentario, comprovando assim que o cimento
MTA contendo as trés concentracbes HAp estudadas (1, 3 e 5%) em sua composicdo apresenta

radiopacidade viavel para ser utilizado como um cimento endoddntico.

Figura 3 — Aspecto radiografico dos cimentos avaliados: C1 (a - elemento dentario com preenchimento do
cimento C1 e b - radiografia do cimento C1); C2 (c - elemento dentario com preenchimento do cimento C2 e
d - radiografia do C2); C3 (e — elemento dentario com preenchimento do cimento C3 e f — radiografia do

C3); e C4 (g — elemento dentario com preenchimento do cimento C4 e h — radiografia do C4).

1-C1
2 - esmaite dentirio
3 - C1 no preparo coviténo

1-C3
2 — esmaite dentario
3 = C3 no preparo cavitario

4-C2
5§ « eamalte dentsno
8 - C2 no prepero cavitinic

4-C4
5 = esmalte dentario
6 = C4 no preparo cavitario

3.4 Tempo de Endurecimento

A Tabela 4 apresenta os resultados obtidos na determinacdo do tempo de endurecimento
dos cimentos avaliados. Analisando os resultados, observa-se que dentre os cimentos estudados, o
material que apresentou um maior tempo de endurecimento foi o cimento C1 (20 minutos),
seguindo o indicado pelo fabricante. Para o cimento C2 foi observado o menor tempo de
endurecimento (10 minutos), quando comparado aos demais cimentos. Comparando os dois novos

cimentos C3 e C4, observa-se que a incorporagdo da HAp ao MTA ocasionou um decréssimo no
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tempo de endurecimento. No entanto, ressalta-se que os dois novos cimentos apresentaram, apos 0

endurecimento, um aspecto de uma massa homogénea com trabalhabilidade semelhante ao do
MTA,;

Figura 4 —Determinagédo do tempo de endurecimento dos cimentos estudados.

Cimento Tempo de endurecimento (min)
C1 20
C2 10
C3 18
C4 15

3.5 Consisténcia

A Tabela 2 apresenta sucintamente os resultados obtidos no referido ensaio. Analisando o0s
resultados contidos na Tabela 6 observamos que os cimentos C1, C3 e C4 apresentaram resultados
bastante semelhantes, em que antes da manipulagdo dos referidos cimentos com a dgua destilada os
mesmos apresentaram cor creme, opaca e com pouco brilho. Ap6s a manipulacdo, verifica-se que,
0s cimentos apresentaram uma consisténcia de uma massa homogénea de cor creme, opaco e de
aspecto brilhoso, e com uma trabalhabilidade semelhante a uma massa de vidraceiro. Ressalta-se
ainda que ap6s 20 minutos da manipulacdo foi observado que todos os cimentos citados
apresentaram ressecamento, seguido de endurecimento, porém ainda apresentando plasticidade
aparente.

No entanto, o cimento C2 foi o Unico que apresentou caracteristicas diferentes dos demais,
pois antes da manipulacdo com é&gua destilada 0 mesmo apresentou uma cor branca, opaca e sem
brilho. Apds a manipulacéo, verificou-se que o C2 apresentou uma consisténcia diferente, de uma
massa heterogénea (que ndo mistura facilmente), de cor branca (com tonalidade préxima ao cinza),
opaca e pouco brilhosa e menor altura de cone obtida. Vale salientar que o C2 entrou em presa,
passados apenas 10 minutos do instante da manipulagdo, no entanto, a mesma nao apresentou a
plasticidade observada nos outros cimentos, o que ndo possibilitou mais a sua manipulacdo uma vez
que a mesma fragmentou-se.

Desta forma, comparando a consisténcia obtida para os cimentos, verifica-se que o C1 foi o
que permitiu uma maior trabalhabilidade (indicado pela altura do cone), o C2 ndo apresentou

trabalhabilidade satisfatéria, e que os novos cimentos C3 e C4 apresentaram consisténcia e
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trabalhabilidade semelhantes ao cimento C1, que é um material j& utilizado no mercado como

cimento endoddntico.

Tabela 2 — Resultados obtidos na avaliagéo da consisténcia dos cimentos

Aparéncia na manipulagéo Altura
Material com agua destilada Consisténcia Trabalhabilidade do
Antes Apdbs cone
(mm)
Cor creme, Cor creme, Homogénea Semelhante a da
C1 opaco, pouco opaco, “massa de 9,05
brilho brilhoso vidraceiro”*
Cor branca, Cor branca,
C2 opaco, sem opaco, pouco Heterogénea Quebradica 7,75
brilho brilho
Cor creme, Cor creme, Homogénea Semelhante a da
C3 opaco, pouco opaco, “massa de 8,96
brilho brilhoso vidraceiro”
Cor creme, Cor creme, Homogénea Semelhante a da
C4 opaco, pouco opaco, “massa de 8,61
brilho brilhoso vidraceiro”

* locucdo adverbial utilizada em endodontia para identificar a trabalhabilidade de um cimento endodontico
ideal.

4. DISCUSSAO

A procura por novos biomateriais com excelentes propriedades fisicas e bioldgicas para
utilizacdo na odontologia é uma constante. E, no tocante aos materiais ja existentes e consolidados,
a busca por melhorar suas propriedades e baratear seus custos também apresenta aspectos
importantes. Desta forma, o presente trabalho buscou avaliar a adi¢do de HAp no MTA, de forma a
contribuir para o melhoramento de suas propriedades.

Oliveira et al., (2016) avaliou a adi¢do de HAp comercial e sintetizada por diferentes métodos
(precipitacdo e mecanosintese) ao cimento de aluminato de célcio (CAC) nas concentracfes de 1, 2,
4, 6 e 10%, as quis foram colocadas em contato com plasma humano sintético (SBF). Os resultados
mostraram que todos 0s grupos amostrais apresentaram maior resisténcia a compressao comparados
ao CAC simples, com diminuicdo significativa da porosidade das amostras, 0 que pode estar
relacionado com a precipitagdo de fosfatos de calcio na superficie.

Para os cimentos avaliados, os resultados obtidos no DRX indicam que as fases identificadas

estdo em concordancia com a composi¢cdo do MTA relatada pelo fabricante na bula fornecida em
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cada embalagem comercializada e no site da Angelus®. Além disso, todas as bandas de absor¢édo

indicadas no FTIR foram observadas tanto no cimento C1 (MTA) quanto no cimento C2 (HAp),
comprovando a obtencdo de novos cimentos compostos pelos dois materiais precursores.

Com relacdo a radiopacidade, foi observado que o cimento C3 apresentou maior
radiopacidade (menor quantidade de HAp) e o cimento C4 apresentou menor radiopacidade (maior
quantidade de HAp), consequentemente, pode-se inferir que o aumento percentual de HAp
incorporada ao MTA influencia negativamente na sua radiopacidade. Porém, os resultados estdo
seguindo as recomendac0es da ISO 6876/2001 a qual estabelece que a radiopacidade para cimentos
endoddnticos deve corresponder no minimo a radiopacidade de uma pelicula de aluminio de 3mm.
O menor tempo de endurecimento dos cimentos C3 e C4 quando comparados ao MTA pode
estar relacionado a caracteristica higroscépica da HAp. Assim, estes cimentos mostram-se viaveis
para serem utilizados como um cimento odontoldgico e ainda com a vantagem que endurecerem
mais rapidamente do que o MTA, favorecendo assim um menor tempo de manipulacdo durante o
procedimento clinico. Quanto a consisténcia, 0s novos cimentos obtidos apresentam potencial de

utilizacdo em procedimentos de reparacao dentaria.

5. CONCLUSOES

e Obteve-se com sucesso hidroxiapatita em fase Gnica pelo método Umido de precipitacao;

e Conseguiu-se obter com sucesso cimentos a base de MTA/HAp melhorando propriedades
importantes do biomaterial em quest&o, incluindo a juncdo da comprovada propriedade de
osteoconducédo da HAp a propriedade de osteoinducdo do MTA.
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