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RESUMO

LEONARDO, Natalia Gomes e Silva. Efeito da condicao de armazenamento sobre o pH e a
concentracao de cloro ativo de solugdes de hipoclorito de calcio. 2015. 49f. Dissertagéo
(Mestrado em Odontologia) — Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do Rio Grande do
Sul, Porto Alegre.

O objetivo do presente estudo foi avaliar e comparar pH e concentragéo de cloro ativo de solugdes
de hipoclorito de sddio [NaOCI] e de hipoclorito de calcio [Ca(OCl),] armazenadas sob diferentes
condicdes de temperatura e periodos de tempo. Solugdes de NaOCl e Ca(OCl), foram preparadas
nas concentragdes 0,5%, 1%, 2,5% e 5,25%. O pH e a concentragéo de cloro ativo de solugdes
recém manipuladas e de solugbes armazenadas por 30, 60 e 90 dias em temperatura ambiente
(+/- 25°C), geladeira (4°C) e estufa (37°C) foram avaliados em pHmetro digital e através de
titulagdo, respectivamente. Analise descritiva e analitica foram realizadas de acordo com a
caracteristicas dos dados. As solugdes de NaOCl e Ca(OCl), demostraram pH extremamente
alcalino logo apds a manipulagdo. Solugdes mais concentradas apresentaram maior pH e
concentragéo de cloro ativo. Solugdes de NaOCI 0,5% e 1% tendem a apresentar menor pH em
comparagdo ao Ca(OCl)2 nas mesmas concentragdes. NaOCl 5,25% mostrou maior pH em
comparagao ao Ca(OCl), de mesma concentragdo. NaOCl e Ca(OCl)2 0,5% e 1% tendem a reduzir
pH, entretanto nas concentragdes 2,5% e 5,25% houve aumento do pH. Solugdes de Ca(OCl),
apresentaram maior concentragao de cloro ativo em comparagao ao NaOCl, e solugdes de NaOClI
e Ca(OCl)2 2,5% e 5,25% apresentaram redugéo na concentragao de cloro ativo em comparagao
as solugdes de mesma concentragdo, recém manipuladas. O armazenamento a 37°C afeta
negativamente a estabilidade das solugdes. As solugdes de Ca(OCl)2 2,5% e 5,25% apresentaram
formacao de precipitado que néo se dissolveu em agua, observada no fundo dos tubos de plastico,
com o passar do tempo. Concluiu-se que solugdes de Ca(OCl); sdo extremamente alcalinas e
tendem a apresentar maior conteudo de cloro em comparagdo ao NaOCI. Em relagéo ao cloro
ativo, essas solugdes tendem a ser estaveis até 30 dias de armazenamento sob refrigeragdo ou

em temperatura ambiente.

Palavras-chave: cloro ativo, hipoclorito de calcio, hipoclorito de sodio, pH, temperatura, tempo.



ABSTRACT

LEONARDO, Natalia Gomes e Silva. Effect of storage condition on pH and active chlorine
content of calcium hypochlorite solutions. 2015. 49p. Dissertation (Master Degree in Dentistry)

— Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre.

The aim of this study was to evaluate and compare pH and available chlorine content of sodium
hypochlorite [NaOCI] and calcium hypochlorite [Ca(OClI)2] solutions on different storage conditions
and time periods. NaOCI and Ca(OClI)2 solutions were prepared at 0.5%, 1%, 2.5% and 5.25%
concentrations. pH and available chlorine content of freshly prepared solutions and solutions stored
for 30, 60 and 90 days at room temperature (+/- 25°C), 4°C and 37°C were evaluated in digital
pHmeter and by titration, respectively. Descriptive and analytical statistical analysis were
performed. NaOCI and Ca(OCl), demonstrate highly pH after preparation. 2.5% and 5.25%
solutions demonstrated the highest pH and available chlorine content. 0.5% and 1% NaOCI tend
to have lower pH compared to 0.5% and 1% Ca(OCl).. 5.25% NaOCI showed higher pH compared
to 5.25% Ca(OCl)2. NaOCl and Ca(OCl)2 in 0.5% and 1% concentration tend to reduce pH, while
2.5% and 5.25% solutions showed an increase in pH. Ca(OCl), showed higher concentration of
available chlorine than NaOCI. Both 2.5% and 5.25% NaOCI and Ca(OClI), solutions had a
decrease in the available chlorine content when compared to freshly prepared solutions The
storage at 37°C contributed to the instability of the solutions. 2.5% and 5.25% Ca(OCl). solutions
showed a precipitate formation that was observed over time in the bottom of the plastic tubes. In
conclusion, Ca(OCl), solutions are extremely alkaline and tend to have more available chlorine
content than NaOCI. Regarding available chlorine content, these solutions tend to be stable to 30

days of storage, when kept at 4°C or at room temperature.

Keywords: calcium hypochlorite, chlorine content, pH, sodium hypochlorite, temperature, time.
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INTRODUGAO

A desinfeccdo do sistema de canais radiculares é considerada complexa especialmente
devido a fatores anatdmicos. Diversas areas do canal radicular permanecem intocadas durante o
preparo quimico-mecanico (PETERS et al., 2001). Dessa forma, 0 uso de solugdes irrigadoras e
de substancias quimicas auxiliares se torna importante e deve ser associado a instrumentagédo
mecanica durante a terapia endoddntica, com o objetivo de promover a desinfec¢do do canal
radicular.

Diversos irrigantes podem ser empregados durante o preparo quimico-mecanico. O
hipoclorito de sodio (NaOCI) é o composto mais utilizado como solugao irrigadora na pratica
endodéntica (ZEHNDER et al., 2002). Essas solugdes sdo disponibilizadas em diferentes
concentragdes, que frequentemente variam de 0,5% a 5,25% (PISKIN; TURKUN, 1995; FRAIS;
NG; GULABIVALA, 2001). Sua capacidade de dissolver tecido organico (ZEHNDER et al., 2002;
BELTZ; TORABINEJAD; POURESMAIL, 2003) e sua agao antimicrobiana de amplo espectro
(SIQUEIRA et al., 1998; VIANNA et al., 2004) s&o caracteristicas importantes dessa solugéo e
foram amplamente relatadas na literatura. Essas propriedades dependem da liberagéo de cloro
ativo, a partir da dissociacdo de acido hipocloroso (HOCI) e ion hipoclorito (OCI) (CLARKSON,;
MOULE; PODLICH, 2001; ZEHNDER et al., 2002).

O NaOCI é uma base forte, que apresenta pH em torno de 11 (ESTRELA et al., 2002).
Sua forte alcalinidade & associada com sua habilidade de dissolver tecido organico (SPANO et al.,
2001). Segundo Lopes e Siqueira (2010), o valor da solugdo de NaOCI deve-se ao teor de cloro
que libera, denominado cloro ativo. A concentracdo de uma solugdo de NaOCI deve ser suficiente
para garantir sua agdo antimicrobiana e seu efeito de solvente de tecido. Entretanto, essas
solugdes sado quimicamente instaveis (HOFFMAN; DEATH; COATES, 1991; LOPES & SIQUEIRA,
2010), e a exposicdo a luz, ao calor e ao ar contribuem para a instabilidade da solugéo
(CLARKSON; MOULE; PODLICH, 2001), reduzindo sua vida util. Além disso, o NaOClI ¢ irritante
aos tecidos periapicais (TANOMARU-FILHO et al., 2002), reduz a resisténcia flexural e 0 modulo
de elasticidade da dentina (SIM et al., 2001; MOREIRA et al. 2009), e interfere negativamente na
resisténcia de unido de restauragbes adesivas com a dentina (SANTOS et al., 2006; FARINA et
al., 2011). Dessa forma, estudos devem ser realizados para testar solugdes irrigantes que
apresentem caracteristicas semelhantes as apresentadas pelo NaOCI, como atividade solvente e
acao antimicrobiana, porém com menores caracteristicas adversas e que sejam estaveis
quimicamente.

O hipoclorito de calcio [Ca(OCl)2] € um p6 branco utilizado para a esterilizagdo industrial,
branqueamento e tratamento de purificagdo da agua (WHITTAKER; MOHLER, 1912). E estavel e
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apresenta mais cloro disponivel em comparagéo ao NaOCl (DUTTA; SAUNDERS 2012). Sua
incorporagdo em agua pode contribuir para a preparagdo de uma solugdo mais precisa em
concentracdo, 0 que pode ser uma vantagem clinica, permitindo o preparo de um irrigante
imediatamente antes do seu uso. Entretanto, poucas s&o as informagdes disponiveis na literatura
a respeito das propriedades quimicas de solugdes de Ca(OCl), e de seu uso em odontologia.
Torna-se relevante a analise de suas propriedades e sua caracterizagdo para que este composto
possa ser empregado no preparo dos canais radiculares.

Dessa forma, a proposta desse trabalho foi analisar e descrever as caracteristicas em
relagdo ao pH e a concentragdo de cloro ativo de solugbes de Ca(OCl); em diferentes
concentragdes, comparando-as as solugdes de NaOCI. Fatores como tempo e temperatura de
armazenamento foram avaliados com o objetivo de verificar seus efeitos na estabilidade das

solugdes testadas.
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REVISAO DE LITERATURA

As principais alteragdes patoldgicas que acometem a polpa e os tecidos perirradiculares
sdo de natureza inflamatéria e de etiologia infecciosa. A polpa dental inflama como forma de
resposta a um agente agressor, e as alteragdes desse tecido podem ocorrer devido a agentes
quimicos e fisicos, mas em sua grande maioria s&o de etiologia bacteriana. Quando exposta, fica
estabelecida uma area de contato direto entre tecido pulpar e microrganismos. A polpa responde
as agressbes através da inflamag&o, mas na grande maioria das vezes sofre alteracdes
irreversiveis, que impossibilitam o seu reparo. Nesses casos, a intervengado € necessaria e realiza-
se a biopulpectomia, que consiste na remocao total do tecido pulpar, combatendo a infec¢do
superficial e mantendo a assepsia da regido radicular, com o objetivo de preservar a integridade
dos tecidos adjacentes (LEONARDO, 2008; LOPES & SIQUEIRA, 2010).

A necrose pulpar € a morte da polpa, significando a cessagao dos processos metabdlicos
do tecido, com a consequente perda de sua estrutura e de suas defesas naturais. Esse processo
ocorre quando as defesas da polpa séo vencidas, e pode ou ndo ser acompanhado de invasédo
bacteriana. Quando h& a presenga de bactérias no canal com necrose pulpar, estes
microrganismos se multiplicam rapidamente, uma vez que as condigdes no interior do canal
radicular sao favoraveis para a proliferacdo (LEONARDO, 2008; LOPES & SIQUEIRA, 2010). A
presenca de microrganismos no interior de canais radiculares representa papel importante no
desenvolvimento e na manutencédo de doengas pulpares e periapicais (KAKEHASHI; STANLEY;
FITZGERALD, 1965; MOLLER; FABRICIUS; DAHLEN, 1981; SUNDQVIST 1992). Dessa forma,
além de remover o tecido pulpar necrosado, é necessario eliminar ou reduzir significativamente o
numero de microrganismos no interior do canal radicular em casos de necrose e infecgdo pulpar,
possibilitando o reparo dos tecidos adjacentes alterados e a reabilitagdo do elemento dental.

Complexidades anatdmicas representam restrices fisicas que desafiam a adequada
desinfecgdo do canal radicular (SIQUERA et al., 2010). A morfologia dentaria apresenta
caracteristicas variaveis, e a configuragcdo dos canais radiculares ndo € representada por um
espago tubular Unico, e sim por um complexo sistema apresentando canais laterais, canais
secundarios, canais acessorios e comunicagdes (HESS, 1925; DE-DEUS, 1975; SCARFE;
FARMAN; SUKOVIC, 2006) que dificultam o acesso dos instrumentos endoddnticos e favorecem
a colonizagdo e a permanéncia de microrganismos. Dessa forma, a terapia endodéntica depende
da agéo conjunta de instrumentos mecanicos e de solu¢des adjuvantes que consigam atuar em

areas de dificil acesso, resultando em um preparo quimico e mecanico.
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Sabe-se que o preparo quimico-mecanico tem por objetivo promover a limpeza, a
ampliacdo e a modelagem do canal radicular. Isso ocorre através da ag&o mecanica dos
instrumentos junto as paredes internas do canal radicular principal, da agdo de substancias
quimicas auxiliares, que devem apresentar propriedades de solvente de matéria organica e
atividade antimicrobiana, e da irrigacdo-aspiragdo por meio de solugdes irrigadoras. A agao
solvente das substancias quimicas auxiliares visa a remogao de tecido pulpar vivo ou necrosado
de areas inacessiveis pelos instrumentos endodonticos, evitando que a permanéncia de restos
pulpares sirva de substrato para microrganismos remanescentes ou que por ventura possam ter
acessado o canal, enquanto que a agdo antimicrobiana visa auxiliar na desinfec¢do de canais
contaminados ou impedir a contaminagdo de canais com polpa viva. O processo de irrigagao-
aspiragéo complementa a limpeza, removendo detritos do interior do canal radicular, as expensas
da cinética do jato, da turbuléncia criada, e da corrente liquida (LOPES & SIQUEIRA, 2010).

Substéncias quimicas podem ser empregadas no preparo dos canais radiculares como
auxiliares da instrumentacdo e/ou como solugdes irrigadoras, dependendo de suas propriedades
quimicas e fisicas. Essas substancias podem ser utilizadas em forma de solug&o liquida, creme
ou gel. Quando na forma de solu¢do, desempenham conjuntamente o papel de irrigante,
contribuindo na limpeza mecénica do canal radicular, a partir da criagcdo de turbuléncia no seu
interior e do refluxo do liquido em direcdo coronaria (LOPES & SIQUEIRA, 2010). A
instrumentac@o mecénica em combinagao com solugéo irrigadora inerte impossibilita a adequada
redugdo de microrganismos viaveis do interior de canais infectados (BYSTROM; SUNDQVIST,
1981), e dificulta a prevengao da formagédo da smear layer (MAYER; PETERS; BARBAKOW,
2002), lama dentinaria composta por residuos provenientes da acdo dos instrumentos sobre as
paredes do canal (LOPES & SIQUEIRA, 2010). Dessa forma, Zehnder (2006) sugere que uma
solugdo irrigadora ideal deve: apresentar agdo antimicrobiana de amplo espectro e alta eficacia
contra microrganismos organizados na forma de biofilme, dissolver tecido necrotico remanescente,
inativar endotoxina, e prevenir a formagéo da smear layer durante o preparo, ou dissolve-la caso
sua formagéo ocorra. Além disso, a solugao irrigadora ndo deve ser toxica aos tecidos adjacentes.

Diversas substancias quimicas auxiliares sdo propostas em endodontia. Dentre as mais
indicadas estdo as solugdes antissépticas, que compreendem solugdes de hipoclorito de sodio
entre 0,5% a 6% e solugdo de gluconato de clorexidina a 2%; as solugdes quelantes, sendo o
EDTA (acido etileno diamino tetracético) a mais conhecida; e outras solugdes como agua destilada
esterilizada, agua de hidroxido de calcio, perdxido de hidrogénio, soro fisiologico, e &cido citrico
(LEONARDO, 2008). Mais recentemente, o uso do QMix (Dentsply Tulsa Dental, Tulsa, EUA),

solugdo irrigadora que contém uma mistura de agente antimicrobiano, agente quelante, solugao
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salina e tensoativo, vem sendo proposto na irrigagéo final dos canais radiculares (ELAKANTI et
al., 2015).

De todas as substancias utilizadas atualmente, o NaOCIl é a solugéo irrigadora que
apresenta maior nimero de requisitos desejaveis para a irrigagao de canais radiculares do que
qualquer outro composto (ZEHNDER, 2006). Suas caracteristicas favorecem seu uso em

biopulpectomias e em casos de necrose e infecgao pulpar.

Hipoclorito de Sédio

Solugdes de hipoclorito foram inicialmente utilizadas como agentes branqueadores.
Subsequentemente, solugdes de NaOCl foram recomendadas por Labarraque para a prevengéo
de doengas infecciosas, e estudos conduzidos por Koch e Pasteur possibilitaram grande aceitagéo
dessas solugdes como desinfetantes no final do século XIX (ZEHNDER, 2006). Na Primeira
Guerra Mundial, o quimico Henry Drysdale Dakin e o cirurgido Alexis Carrel estenderam o uso de
solugbes tamponadas de NaOCl a 0,5% para a irrigagéo de feridas infectadas, baseado em
estudos realizados por Dakin (1915) a respeito da eficacia de diferentes solugdes sobre tecidos
necroticos infectados. Seu uso em endodontia foi proposto inicialmente por Coolidge (1919) e
desde entdo esse composto vem sendo aceito como principal solugéo irrigadora de canais
radiculares. Além de possuir agdo antimicrobiana de amplo espectro (SIQUEIRA et al., 1998;
VIANNA et al., 2004), preparagcbes de NaOCI atuam sobre virus e esporos (MCDONNELL;
RUSSELL, 1999). Estudos demostram sua capacidade de atuar sobre microrganismos
patogénicos organizados na forma de biofilme e localizados no interior dos tibulos dentinarios
(SPRATT et al., 2001; ORSTAVIK; HAAPASALO, 1990), e sua capacidade de agir sobre
endotoxina (LPS) é relatada na literatura (SILVA et al., 2004). Esse composto apresenta
capacidade de dissolver tecido necrético (NAENNI; THOMA; ZEHNDER, 2004) e componentes
organicos da smear layer (BAUMGARTNER; MADER, 1987).

Historicamente, solugdes de hipoclorito de sodio eram produzidas em escala comercial
por passagem (borbulhamento) de gas cloro através de uma solugdo de hidroxido de sddio
(BROOKS, 1986; LEONARDO, 2008). Mais tarde, a eletrossintese tornou-se préatica padrdo na
producdo dessas solugdes. Atualmente, o NaOClI, independentemente da sua utilizagéo final, é
geralmente fabricado por eletrélise de uma solugéo de cloreto de sodio (NaCl). Uma solugéo de
NaOCl a 15% com pH entre 12 e 14 é produzida por este método e, em seguida, diluida com agua
deionizada para produzir solugbes que satisfazem as especificacdes comerciais (FRAIS; NG;
GULABIVALA, 2001).
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O hipoclorito de sodio em solugéo aquosa exibe um equilibrio dindmico de acordo com a
reacdo: NaOCl + H,0 <> NaOH + HOC| <> Na* + OH- + H* + OCI- (ESTRELA et al., 2002). Quando
entra em contato com matéria organica, diversas reacées quimicas acontecem. Acidos graxos
presentes no tecido reagem com hidroxido de sédio (NaOH) formando sabao e glicerol (alcool)
(reacdo de saponificagéo), aminoacidos de proteinas reagem com NaOH formando sal e agua
(reacdo de neutralizacdo) e também reagem com acido hipocloroso (HOCI) formando cloramina e
agua. Essas reagdes ocorrem sinérgica e simultaneamente, conduzindo a liquefagdo do tecido
organico (SPANO et al., 2001).

Segundo Estrela et al. (2002), o NaOCI é uma base forte, com pH em torno de 11, e sua
acao antimicrobiana esta relacionada com o seu elevado pH, que interfere na integridade da
membrana citoplasmatica de bactérias, promovendo irreversivel inativagdo enzimatica originada
por ions hidroxila (OH-) e pela a¢do de cloraminag&o. Entretanto, sabe-se que a agao desinfetante
de solugdes cloradas se deve a liberagéo de cloro. Cloro livre pode ser definido como a
mensuragdo da capacidade oxidativa e é expresso pela quantidade de elemento cloro na solugéo
(CHRISTENSEN; MCNEAL; ELEAZER, 2008). A formagéo de compostos contendo cloro ativo,
como &cido hipocloroso (HOCI) e ion hipoclorito (OCI-) é a principal responsavel pela excelente
atividade antimicrobiana da solu¢do (DYCHDALA, 1991). A inibicdo enzimatica e a formacao de
cloraminas apds reag¢do do NaOCl com os componentes do citoplasma microbiano s&o os efeitos
antibacterianos relacionados ao cloro ativo liberado (LOPES & SIQUEIRA, 2010).

Alguns fatores podem interferir nas atividades antimicrobiana e solvente de tecido de
solugdes de NaOClI, entre elas o pH (CHRISTENSEN; MCNEAL; ELEAZER, 2008, BREMER,;
MONK; BUTLER, 2002 MERCADE et al., 2009), a temperatura (CUNNINGHAM; BALEKJIAN,
1980; ABOU-RASS; OGLESBY, 1981; GAMBARINI; DE LUCA; GEROSA, 1998) e a concentragdo
da solugdo (VIANNA et al., 2004; DE ALMEIDA et al., 2013).

O pH de uma solugao pode ser definido como o logaritmo negativo da concentragao de
ions hidrogénio (H*). Valores baixos de pH (abaixo de 7) correspondem a concentragdes mais
elevadas de H* (solugdes &cidas), e valores elevados de pH (acima de 7), a concentragfes baixas
de H* (solugbes basicas ou alcalinas). Uma solugdo &cida, ao ser dissolvida em agua sofre
ionizagao e libera ions H*, enquanto que uma solugédo basica ao ser dissolvida em agua sofre
dissociag&o idnica e libera ions OH- (recebe um ion H*) (LOPES & SIQUEIRA, 2010).

Christensen et al. (2008), realizaram estudo avaliando o efeito da diminui¢do do pH sobre
a capacidade de dissolugao tecidual de solugdes de NaOCI em diferentes concentragdes. Ao
comparar NaOCl 2,6% e 5,25% em pH 12 e 9, os autores encontraram diferenga na habilidade de

dissolver tecido muscular suino em relagdo a concentracdo das solugdes, quando essas
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apresentavam o mesmo pH. Entretanto, solugbes de mesma concentragdo ndo apresentaram
diferenga na dissolugao tecidual quando o pH foi reduzido de 12 para 9. Ja em pH 6, ndo houve
diferenga na dissolugdo tecidual entre as concentragdes, porém a capacidade de dissolugdo
reduziu em relagéo aos pHs 12 e 9. Os achados desse estudo reforgam o conceito de que solugdes
mais concentradas representam papel importante para a dissolucéo, e que a redugao no pH afeta
negativamente essa propriedade.

Sabe-se que a agao antimicrobiana de solugdes cloradas ocorre principalmente devido a
formacao de HOCI e OCI-. A dissociagao do HOCI depende do pH da solugado. Em meio &cido, ha
o0 predominio da forma de &cido nao dissociado, enquanto em meio alcalino 0 OCI-encontra-se em
maior quantidade (LOPES & SIQUEIRA, 2010). A agao antimicrobiana do NaOCI é inversamente
proporcional ao pH da solugéo, ou seja, ela se torna pronunciada quando o pH decai (BREMER;
MONK; BUTLER, 2002; MERCADE et al., 2009). Mercade et al. (2009), compararam in vitro a
acao antimicrobiana de solugdes de NaOCl 4,2% com pH ajustado para 12, 7,5 € 6,5 sobre canais
radiculares humanos infectados com Enterococcus faecaelis. Os autores concluiram que ocorre
aumento significativo na a¢do antibacteriana da solugéo testada em pH 6,5 em comparacao a
mesma solugdo em pH 12. Sugere-se que HOCI apresenta maior efeito antimicrobiano do que o
OCI- (DYCHDALA, 1991; BAUMGARTNER; IBAY, 1987).

Todavia, o pH &cido compromete a estabilidade de solugdes de NaOCI (PONZANO, 2007;
MERCADE et al., 2009). Reduzir o pH de solugbes de NaOClI a partir da adigao de acido leva a
neutralizacdo de ions OH-, dessa forma interferindo na vida Util da solugdo, uma vez que a
disponibilidade de OH- decai (CAMPS et al., 2009). Camps et al. (2009) avaliado a estabilidade, a
capacidade de dissolugao pulpar e a agao antimicrobiana de solugbes de NaOCl 2,5% com pH
ajustado para 7,5 concluiram que solugdes neutralizadas apresentam maior ag&o antimicrobiana,
mas a capacidade de dissolver tecido pulpar é semelhante em compara¢do a solu¢do nédo
neutralizada. Os autores relatam que solugdes de NaOCI 2,5% com pH 7,5 apresentam redugéo
na concentragao de cloro ativo para 29% em relagao ao valor inicial de 2,48%, ap6s 4 horas. O
pH da solu¢do também reduziu de 7,3 para 4,9 ap6s 5 horas. Idealmente, o pH das solugdes
cloradas deve chegar as condi¢bes de acidez unicamente no momento do uso, com liberagéo de
cloro nascente em meio acido (GOODMAN; GILMAN, 1978). A prépria acidez tecidual é suficiente
para atingir essas condi¢coes (PARKS et al., 1949). Spané et al. (2001), avaliando solugdes de
NaOCl apds o processo de dissolugéo tecidual, relatam que ocorre diminui¢do dos valores de pH,
justificada devido a interagao entre NaOH e matéria organica, através da reagao de saponificacéo
e de neutralizagdo. Solugdes mais concentradas apresentaram menor redugdo no pH apds o

processo de dissolugéo tecidual, devido a maior concentragéo de OH-.
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O aumento da temperatura de solu¢des de NaOCI durante a terapia endoddntica
intensifica sua ag&do solvente e antimicrobiana (CUNNINGHAM; BALEKJIAN, 1980; ABOU-RASS;
OGLESBY, 1981; GAMBARINI; DE LUCA; GEROSA, 1998). A elevagao da temperatura aumenta
a frequéncia das colisdes moleculares, contribuindo para 0 aumento da velocidade da reagéo entre
elas e consequentemente aumentando a velocidade da dissolugao tecidual (SANTOS, 1999) e a
liberagao de cloro ativo. Entretanto, a exposigéo continua ao calor acelera a degradacao da
solugéo (FRAIS; NG; GULABIVALA, 2001) contribuindo para sua instabilidade. Gambarini et al.
(1998) observaram que solugdes de NaOCI aquecidas a 50°C demonstraram degradacéo
crescente com o passar do tempo. Piskin e Turkun (1995) demostraram que todas as solugdes
sofrem degradag@o com o tempo, e que solu¢des de NaOCI 5% deterioram mais rapidamente
quando armazenadas a 24°C do que quando mantidas a 4°C.

A concentragdo de uma solugdo € a relagdo de quantidade entre soluto, solvente e
solugdo. Quando determinada na forma de porcentagem em massa ou em peso, representa a
massa de soluto dissolvida em 100 unidades de massa da solugéo. As solugdes de NaOCl s&o
geralmente conhecidas como solugao de Dakin (NaOCl a 0,5% neutralizada por &cido bérico para
reduzir o pH préximo a neutro), liquido de Dausfrene (NaOCl a 0,5% neutralizada por bicarbonato
de sddio), solugao de Milton (NaOCl a 1% estabilizada por cloreto de sodio 16%), licor ou solugéo
de Labarraque (NaOCl a 2,5%), soda clorada (NaOCI de concentragao variavel entre 4 e 6%), e
agua sanitaria (NaOCl a 2-2,5%) (LEONARDO, 2008; LOPES & SIQUEIRA, 2010).

N&o ha um consenso na literatura a respeito da concentragéo ideal de solugdes de NaOCI
a ser utilizada em endodontia (ZEHNDER, 2006). Diversos autores relatam a relagao diretamente
proporcional entre concentragdo da solugéo e atividade solvente (HAND; SMITH; HARRISON,
1978; SPANO et al., 2001; STOJICIC et al., 2010; DE ALMEIDA et al., 2013). A literatura também
demostra que solugdes mais concentradas apresentam agao antimicrobiana intensificada
(VIANNA et al., 2004, BERBER et al., 2006). Essas atividades diminuem conforme a solugéo é
diluida, sendo a agao solvente mais afetada que a antimicrobiana (LOPES & SIQUEIRA, 2010).
Frequentemente, o NaOCI ¢ utilizado em endodontia nas concentracdes entre 0,5% e 5,25%
(PISKIN; TURKUN, 1995; FRAIS; NG; GULABIVALA, 2001), e um estudo recente avaliou 0 uso
de NaOCl em concentragédo ainda maior, de 8,25% (CULLEN et al., 2015), porém, de acordo com
Johnson et al. (2004), o aumento de concentragdo de NaOCI acima de 6% nao determina
significativamente maior capacidade solvente; e solugbes mais concentradas causam severa
irritagdo quando sdo inadvertidamente forcadas para a regido periapical (HULSMANN; HAHN,
2000). Leonardo (2008) recomenda o uso de solugdes mais concentradas, como a soda clorada

ou NaOCl a 5,25%, para a neutralizagdo do contetdo toxico de canais infectados, e a solugéo de
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Labarraque (2,5%) durante o preparo quimico-mecanico desses canais. Ja para os casos de
biopulpectomias e de necrose sem les&o visivel radiograficamente, o autor recomenda a utilizagéo
de solugdo menos concentrada (solugdo de Milton), com o objetivo de manter a integridade dos
tecidos da regido apical e periapical.

Um dos problemas relacionados ao NaOCI é a questdo da sua vida util. Essas solugdes
sdo instaveis (HOFFMAN; DEATH; COATES, 1981; LOPES & SIQUEIRA, 2010). A concentragéo
de cloro ativo deteriora com o passar do tempo, com a exposi¢édo a luz, ao ar (NICOLETTI;
MAGALHAES, 1996; RUTALA; COLE; THOMANN, 1998), ao calor (GAMBARINI; DE LUCA;
GEROSA, 1998), e em contato com matéria organica (CLARKSON; MOULE, 1998). Lopes e
Siqueira (2010), avaliando a concentragcdo de cloro ativo em amostras de solugdes de NaOCI
utilizadas em consultérios odontolégicos, concluiram que nenhuma amostra apresenta a
concentragao prevista pelo fabricante, e solugdes menos concentradas (0,5%) foram as que mais
perderam cloro ativo proporcionalmente. Clarkson et al. (2001) observaram que solugbes em
menor concentra¢do deterioram mais rapidamente. Alguns autores preconizam o armazenamento
de solugdes de NaOClI sob refrigeragao, contribuindo para a sua vida dtil (PISKIN; TURKUN, 1995;
HOFFMAN; DEATH; COATES, 1981).

Uma vez que o NaOCI necessita estar em concentragao suficiente para exercer seus
efeitos antimicrobiano e solvente de tecido, a questéo da sua instabilidade quimica é critica. Ocorre
decréscimos significativos de concentragdo quando solugdes de NaOCl séo armazenadas em
condi¢des inadequadas, ou quando o frasco, durante o uso, é frequentemente aberto (LOPES &
SIQUEIRA, 2010). O uso de solugdes irrigadoras deterioradas pode contribuir para o insucesso do
tratamento, ja que suas propriedades antimicrobiana e de solvente de tecido estdo comprometidas.
Dessa forma, a utilizagao de solugdes frescas é recomendada (GAMBARINI; DE LUCA; GEROSA,
1998). Entretanto, quando obtidas a partir da diluicdo de uma solu¢do mais concentrada, ja

instavel, podem néo apresentar a eficacia desejada.

Hipoclorito de Calcio

O hipoclorito de calcio [Ca(OCl)2] € um pd branco utilizado para esterilizagao industrial,
branqueamento e tratamento de purificacdo da agua (WHITTAKER; MOHLER, 1912). E
relativamente estavel, e apresenta mais cloro disponivel em comparagdo ao NaOCl (65% a mais)
(DUTTA; SAUDERS, 2011). Esta disponivel na forma de granulos, e sua incorporagdo em agua
pode contribuir para a preparacao de solugdes mais precisas em concentra¢do, em comparagdo
a solugdes produzidas a partir de diluicdo de uma solugdo mais concentrada. Quando dissolvido



22

em agua, exibe a seguinte reagdo: Ca(OCl)2 + 2 H20 «» 2 HOCI + Ca(OH), (DUTTA; SAUDERS,
2011).

Poucos estudos na literatura avaliam o uso de solugdes de Ca(OCl), em odontologia. Dutta
e Sauders (2012) analisaram a capacidade de dissolu¢do tecidual dessas solugbes nas
concentragdes 5% e 10%, e compararam os resultados ao NaOCl na concentragéo 5,25%. Os
autores observaram que o NaOClI dissolve amostras de tecido muscular bovino mais rapidamente,
mas ndo encontraram diferenca entre as solugdes apds 35 a 60 minutos de agdo sobre o tecido.

Mais recentemente, de Almeida et al. (2014) avaliaram a agéo antimicrobiana de solugdes
de Ca(OCl), a 2,5% associada ou ndo a irrigagdo ultrassbnica passiva contra Enterococcus
faecalis, durante o preparo quimico-mecanico. Os resultados mostraram que Ca(OCl); associado
a irrigagéo ultrassoénica é eficiente para reduzir a contaminagédo do canal radicular, contribuindo de
forma significativa na diminuicdo do conteudo microbiano durante o seu preparo. Taneja et al.
(2014) realizaram estudo comparando a capacidade de dissolu¢do de tecido pulpar humano de
solucdes de didxido de cloro (OCl2) 5% e 13%, de NaOCl 2,5% e 5% e de Ca(OCl)2 5% e 10%.
Os fragmentos pulpares foram expostos a 5 mL das solugdes pelos tempos experimentais de 30
e 60 minutos. Os autores concluiram que solucdes de Ca(OCl). em ambas concentragdes foram
eficientes para dissolver o tecido pulpar em 60 minutos.

Um estudo preliminar mostrou que solugdes de Ca(OCl). demonstram valores de pH
extremamente alcalinos imediatamente ap6s a manipulagéo, e parecem nao sofrer variagdes
importantes no pH ao longo de 4 semanas, quando armazenadas sob refrigeragao, em estufa ou
em temperatura ambiente, em comparagéo as solugdes de NaOCl de mesma concentragao
(LEONARDO, 2013).

Entretanto, pouco se sabe a respeito das propriedades quimicas de solugdes de Ca(OCl)2
e suas diferentes concentragdes. N&o ha trabalhos na literatura em relagdo ao pH, a concentragéo
de cloro ativo e o efeito de diferentes condigdes de armazenamento sobre as caracteristicas
dessas solugdes. Estudos sdo necessarios para analisar propriedades desejadas desse
composto, com o objetivo de consolida-lo como irrigante vidvel e alternativo na terapia

endododntica.
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OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o pH e a concentragéo de cloro ativo de
solugdes de NaOCl e Ca(OC). de diferentes concentracdes, recém manipuladas e armazenadas
em temperatura ambiente, geladeira e estufa por 30, 60 e 90 dias.

Os objetivos especificos do estudo foram:

a) Descrever as caracteristicas em relagdo ao pH e a concentragdo de cloro ativo

apresentadas pelas solugdes de Ca(OCl)y;

b) Comparar o pH e a concentragéo de cloro ativo entre solu¢des de NaOCl e Ca(OCl),
de mesma concentragao, armazenadas pelo mesmo periodo e sob a mesma condi¢do
de armazenamento;

c) Comparar o pH e a concentragéo de cloro ativo de solugdes de NaOCl ou de Ca(OCl)2
de mesma concentragdo, recém manipuladas, com solugdes armazenadas pelos

periodos experimentais, sob a mesma condi¢do de armazenamento.
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MATERIAIS E METODOS

Este estudo foi submetido e aprovado pela Comisséo de Pesquisa da Faculdade de
Odontologia da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (Protocolo numero 25157/2013),
conforme demonstrado no Anexo 1. A etapa experimental foi desenvolvida no Laboratério de
Microbiologia e Bioquimica Bucal (LABIM) da Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do
Rio Grande do Sul.

Preparo das amostras e condi¢cdes de armazenamento

As solugbes de NaOCl e de Ca(OCl), foram preparadas imediatamente antes do
experimento.

Quinze mililitros de solugdes de NaOCl nas concentragdes desejadas foram preparados a
partir de uma solugdo de NaOCl a 12% (Farmaquimica S.A. Produtos Quimicos, Porto Alegre,
Brasil), diluida em agua destilada e esterilizada, de acordo com os seguintes protocolos:

=  Solugdo de NaOCl 0,5%: 0,625 mL de NaOCl 12% + 14,375 mL de agua destilada
esterilizada.
= Solugdo de NaOCI 1%: 1,25 mL de NaOCl 12% + 13,75 mL de &gua destilada esterilizada.
=  Solugdo de NaOCl 2,5%: 3,125 mL de NaOCl 12% + 11,875 mL de agua destilada
esterilizada.
=  Solugdo de NaOCl 5,25%: 6,56 mL de NaOCl 12% + 8,44 mL de agua destilada
esterilizada.

Para a obtencdo de 15 mL de solugdes de Ca(OCl)2, porcoes de pd de Ca(OCl),
(Farmaquimica S.A. Produtos Quimicos, Porto Alegre, RS, Brasil) foram obtidas com auxilio de
balanga de preciséo (Sartorius AG, Gottingen, Germany) e misturadas em &gua destilada
esterilizada. Levando em consideragédo a pureza do soluto (65%), € com o objetivo de manipular
uma solucao de concentragao precisa, a quantidade de Ca(OCl). necesséria para a obteng¢ao das
solugdes nas concentragdes desejadas foi calculada com o auxilio de uma ferramenta
desenvolvida para o preparo de solugdes quimicas, disponivel pelo site:
http.//www.fop.unicamp.br/calculos/calculos/calc-porcentagem.php, conforme segue:

»  Solugdo de Ca(OCl)2 0,5%: 0,1153 g de p6 de Ca(OCl); + 15 mL de agua destilada
esterilizada.

= Solugdo de Ca(OCl)2 1%: 0,2307 g de p6 de Ca(OCl)2 + 15 mL de agua destilada
esterilizada.
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=  Solugdo de Ca(OCl)2 2,5%: 0,5769 g de p6 de Ca(OCl)2 + 15 mL de agua destilada
esterilizada.
= Solugdo de Ca(OCl)2 5,25%: 1,2115 de pd de Ca(OCl)2 + 15 mL de &gua destilada

esterilizada.

Todas as solugdes foram preparadas sob constante agitagdo. Apos a total dilui¢do do p6
de Ca(OCl)2, as solugdes foram filtradas duas vezes para a remogéo de impurezas.

As solugdes de NaOCIl e Ca(OCl), foram armazenadas em tubos plasticos tipo falcon de
15 mL. Cada solugéo teste foi armazenada individualmente, de acordo com a concentragao, o
tempo e a condigdo de armazenamento. Os tubos foram mantidos fechados e envoltos por papel
aluminio, com o objetivo de evitar o efeito de degradagédo causado pela exposicdo ao ar e a
iluminacdo. Todas as solugdes foram agitadas anteriormente as anélises.

As solugbes teste foram armazenadas a 4°C em geladeira, a 37°C em estufa
microbiol6gica, e em temperatura ambiente (+/-25°C) dentro de um armério, pelos periodos de 30,

60 e 90 dias, como mostra o Quadro 1.

Quadro 1: Solugdes nas concentragdes teste distribuidas de acordo com a condi¢éo e o tempo

de armazenamento.

Solucdo Concentracao Condicdo de Tempo de Armazenamento
Armazenamento
Ambiente Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
0,5% Geladeira Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Estufa Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Ambiente Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
NaOCl/ 1,0% Geladeira Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Ca(0Cl)2 Estufa Imediato | 30 dias |60 dias |90 dias
Ambiente Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
2,5% Geladeira Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Estufa Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Ambiente Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
5,25% Geladeira Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
Estufa Imediato | 30 dias | 60 dias 90 dias
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Avaliagao do pH

O pH das solugdes de NaOCl e Ca(OCl). recém manipuladas (solugéo controle) e das
expostas aos tempos e condi¢des de armazenamento foram analisados em pHmetro digital
(Digimed DM 23, Sao Paulo, SP, Brasil). A leitura do aparelho ¢ feita em fungdo da leitura da
tensdo (usualmente em milivolts) que o seu eletrodo gera quando submerso na amostra. A
intensidade da tensdo medida é convertida para uma escala de pH. O pHmetro foi calibrado
anteriormente a todas as avaliagdes e agua destilada foi utilizada para limpar o equipamento apds

a analise de cada solugdo. Trés analises foram realizadas para cada amostra.

Determinagao da concentragao de cloro ativo

A concentragéo de cloro ativo das solu¢des de NaOCl e Ca(OCl)2 recém manipuladas e
das expostas aos tempos e condigbes de armazenamento foi avaliada através de titulagéo
iodométrica, como proposto por Pécora et al. (1999). O Uma aliquota de 10 mL da solugéo teste
foi transferida para uma proveta graduada de 100 mL. Em seguida, 90 mL de &gua destilada
esterilizada foram acrescentados para a diluicdo da amostra. Uma aliquota de 15 mL da solugéo
diluida foi transferida para um Erlenmeyer de 250 mL. Para a coloragdo da amostra, foi adicionado
1 mL da solugéo de iodeto de potéssio e 1,7 mL da solugéo de &cido sulfurico 10N. A titulag&o foi
realizada com tiossulfato de sédio 0,1N até que a solugdo em questéo ficasse limpida.

Nesse método, o iodo desloca o cloro ativo presente na solugéo na proporgdo de 1 mol
para 1 mol. Quando o tiossulfato de sodio é adicionado a solugdo, ocorre uma reagao de oxi-
reducao do iodo, sendo possivel determinar a quantidade desta substancia. Portanto, o que esta
sendo titulado é o iodo, mas como ele esta presente na mesma propor¢ao que o cloro, sua
concentragao é facilmente determinada (ESTRELA, 2005).

Trés analises foram realizadas para cada amostra. Para determinar a concentragéo de

cloro, foram realizados calculos estequiométricos, conforme segue apresentado no Quadro 2:
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Quadro 2: Célculos estequiométricos para determinar a concentragado de cloro ativo.

CALCULO 1
0,0036 g Cl2 - 1 mL de tiossulfato de sédio
x - Volume de tiossulfato gasto na titulag&o (mL)

CALCULO 2
15 mL - x (g de Cl presentes em 15mL)
100 mL - y (Cl, ativo presente na solugéo diluigao)

CALCULO 3
Cl2 na solugdo =y x 10 (pois a soluggo inicial foi diluida x10).

O resultado obtido foi expresso em gramas de cloro ativo por 100 mL de soluc&o.

Anélise dos dados

Foi realizada analise estatistica e descritiva, de acordo com as caracteristicas dos dados.
O pacote estatistico utilizado foi o BioEstat 5.0 (Fundagdo Mamiraua, Belém, PA). O nivel de
significancia foi determinado em 5%. Os dados apresentaram distribuicdo normal. Teste t foi
utilizado para as comparagdes dos tempos de armazenamento em relagao as solugdes recém
manipuladas. Dados de pH e concentragdo de cloro ativo foram comparados entre as solugées de
NaOCI e Ca(OCl), nas mesmas concentragdes, considerando a mesma condi¢do e 0 mesmo
periodo de armazenamento. Além disso, o pH e a concentracado de cloro ativo de cada solugao de
NaOCl e Ca(OCl), armazenada por 30, 60 e 90 dias foram comparados aos da respectiva solu¢éo

recém manipulada.
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RESULTADOS

Solugdes de Ca(OCl), apresentaram maior concentragéo de cloro ativo em comparagéo
as solugdes de NaOCl de mesma concentragdo, na mesma condigdo € no mesmo periodo de
armazenamento (teste t, p<0,05). Entretanto, ndo houve diferenca na concentragao de cloro ativo
dessas solugdes a 0,5% quando armazenadas em temperatura ambiente (+/-25°C) pelo periodo
de 30 dias, e em estufa (37°C) nos periodos de 60 e 90 dias (teste t, p>0,05).

Ao comparar a concentragdo de cloro ativo de solugdes recém manipuladas com a de
solucdes armazenadas pelos periodos experimentais, observou-se diminuigao de cloro disponivel
na maioria dos tempos de armazenamento, especialmente para as solugdes de NaOCl e de
Ca(0OCl)y2a2,5% e 5,25%.

As Figuras 1, 2 e 3 mostram os resultados da concentragdo de cloro ativo para as
solugdes de NaOCl e Ca(OCl), nas diferentes concentragbes, condicbes e periodos de

armazenamento.

Solugdes de NaOCl 0,5% e 1% tendem a apresentar menores valores de pH em
comparagao as solugdes de Ca(OCl). nas mesmas concentragdes. Entretanto, solugdes de NaOClI
0,5% apresentaram maior valor de pH do que as solugées de Ca(OCl), de mesma concentragao,
quando armazenadas em estufa pelos periodos de 60 e 90 dias. Solugdes de NaOCI 5,25%
apresentaram maior valor de pH em comparagdo as solugdes de Ca(OCl); de mesma
concentragdo (teste t, p<0,05), entretanto ndo houve diferenga entre essas solugdes quando
armazenadas em geladeira por 30 e 60 dias (teste t, p>0,05). Ao comparar os valores de pH entre
a solugao recém manipulada e as solugdes de mesma concentra¢do armazenadas pelos periodos
de 30, 60 e 90 dias, foi possivel observar uma diminuicdo nos valores de pH para NaOCl e
Ca(OCl)2 0,5% e 1%. Entretanto, essa mesma comparagdo mostrou aumento nos valores de pH

para as solugdes nas concentragdes 2,5% € 5,25%.

As Figuras 4, 5 e 6 mostram os resultados do pH para as solucdes de NaOCl e Ca(OCl),

nas diferentes concentragdes, condicdes e periodos de armazenamento.

Solugdes de Ca(OCl), nas concentragdes 2,5% € 5,25% apresentaram a formagao de
precipitado que foi observado com o passar do tempo no fundo dos tubos de plastico, antes das
avaliagbes. A morfologia das particulas foi observada com Microscopia Eletrénica de Varredura
(SEM, JEOL JSM-6010LA, Peabody, MA). Suas composicbes foram mensuradas com
Espectroscopia por Disperséo de Energia (EDS, JEOL JSM-6010LA, Peabody, MA), que permitiu
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a detecgéo dos elementos individuais das particulas. Observou-se que as particulas apresentavam

predominantemente calcio em sua formag&o (Figura 7).
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Figura 1. Concentracéo de cloro ativo de solugdes de NaOCI e Ca(OCl)2 armazenadas em geladeira (4°C), pelos periodos imediato,
30, 60 e 90 dias.

* Representa diferenca estatisticamente significante da concentracio de cloro ativo em solugdes de NaOCl e Ca{OCl), de mesma concentracio, armazenadas no
mesmo local. (Teste t, a=5%).

A presenca de uma seta indica diferenca estatisticamente significante, para uma mesma solugdo, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato. A=
aumento da concentracéo de cloro ativo; ¥ = diminuicio da concentracio de cloro ativo.
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Figura 2. Concentragéo de cloro ativo de solugdes de NaOCI e Ca(OCl)2 armazenadas em estufa (37°C), pelos periodos
Imediato, 30, 60 e 90 dias.

* Representa diferenca estatisticamente significante da concentragdio de cloro ativo em solugtes de NaQCl e Ca(OCl), de mesma concentracio, armazenadas
no mesmo local. (Teste t, a=5%).

A presenca de uma seta indica diferenca estatisticamente significante, para uma mesma solugéo, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato.
4 = gumento da concentracio de cloro ativo; ¥ = diminuigiio da concentraco de cloro afivo.
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Figura 3. Concentragéo de cloro ativo de soluctes de NaOCl e Ca(OCl)2 armazenadas em temperatura ambiente (+/- 25°C), pelos
periodos imediato, 30, 60 e 90 dias.

* Representa diferenca estatisticamente significante da concentracéo de cloro ativo em solugdes de NaOCl e Ga(OCl), de mesma concentracio, armazenadas no
mesmo local. (Teste t, a=5%).

A presenca de uma seta indica diferenca estatisticamente significante, para uma mesma solugdo, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato. A=
aumento da concentracdo de cloro ativo; ¥ = diminuigdo da concenfracio de cloro ativo,
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Figura 4. pH de solugdes de NaOCl e Ca(OCl)2 armazenadas em geladeira (4°C), pelos periodos imediato, 30, 60 e 90 dias.

SoLUcOEs 0,5%

= A

————

v

Imediato 30dias 60dias 90dias

SOLUCOES 2,5%

A F Y A

e Y S

Imediato 30dias 60dias 90dias

L] L] L] L

14
12
10

=T S =

14
12
10

L= R L

SoLUCOES 1%

A A &
‘ & !:
v

By S Y

o

o

, , , , z
Imediato 30dias 60dias 90dias |
SOLUCOES 5,25% =

L] L) L L]

Imediato 30dias 60dias 90dias

* Representa diferenca estatisticamente significante do pH em solugdes de NaOCI e Ca(OCl), de uma mesma concentragio, armazenadas no mesmo local.
(Teste t, a=5%).

A presencga de uma seta indica diferenca estatisticamente significante, para uma mesma solugéo, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato. 4=

aumento do pH; » = diminuicéo do pH.
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Figura 5. pH de solugées de NaOCl e Ca(OCl)2 armazenadas em estufa (37°C), pelos periodos imediato, 30, 60 e 90 dias.

* Representa diferenca estatisticamente significante do pH em soluges de NaOCl e Ca(OCl); de uma mesma concenfragiio, armazenadas no mesmo local.
{Teste t, a=5%).

A presenca de uma seta indica diferenca estatisticamente significante, para uma mesma solugdo, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato. 4=
aumento do pH; »=diminuicio do pH.
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Figura 6. pH de solugdes de NaOCI e Ca(OCl)2 armazenadas em temperatura ambiente (+/- 25°C), pelos periodos imediato,
30, 60 e 90 dias.

* Representa diferenca estatisticamente significante do pH em solugdes de NaOCl e Ca(OCl), de uma mesma concentragéo, armazenadas no mesmo local.
(Teste t, 0=5%).

A presenca de uma seta indica diferencga estatisticamente significante, para uma mesma solucio, nos diferentes tempos, quando comparada ao imediato. A=
aumento do pH; » = diminuicio do pH.
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Figura 7. (A) Composigéo das particulas obtida a partir de espetroscopia de disperséo de energia e (B)
Anélise morfolégica obtida com imagens do Ca(OCl)z através de microscopio eletronico de varredura (x100,
20 kV).
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DISCUSSAO

As propriedades de solugdes de NaOCl sdo amplamente relatadas na literatura. O NaOCl
é um composto fortemente alcalino, e segundo Camps et al. (2009) idealmente a concentragéo
dessas solugdes representa a sua concentragdo de cloro ativo. Suas atividades solvente e
antimicrobiana estdo associadas a concentragdo da solugdo. Solugdes de NaOCl podem ser
obtidas a partir da diluicdo de uma solugdo mais concentrada, ja instavel. Dessa forma, a
manipulacdo de solugdes estaveis, com concentragao precisa, se torna dificil, podendo interferir
nas caracteristicas desejadas desse irrigante. E importante produzir solucées irrigadoras
quimicamente estaveis, com propriedades semelhantes as apresentadas pelo NaOCl, e a
preparacao de solugdes de Ca(OCl). pode ser mais acurada, uma vez que essas solugdes séo
obtidas a partir da adi¢do do pd em agua, numa relagéo peso/volume, possibilitando a manipulagéo
de um irrigante imediatamente antes do seu uso, em consultorio odontoldgico.

Diferentes métodos podem ser empregados para avaliar cloro ativo e pH de solugdes
quimicas. O presente trabalho avaliou a concentragéo de cloro ativo a partir de titulagdo, como
proposto na literatura (SPANO et al., 2001; CAMPS et al., 2009; GUASTALLI; CLARKSON;
ROSSI-FEDELE, 2015). Esse método pode ser considerado seguro e reprodutivel (NICOLETTI et
al. 2009). Sabe-se que a titulagéo inclui produtos de degradagdo, como ions clorato, que ndo
apresentam propriedades terapéuticas (AIETA; ROBERTS; HERNANDEZ, 1984; PISARENKO et
al., 2010) e que podem interferir na leitura de cloro livre. Métodos alternativos vem sendo
propostos. Kubala et al. (1989) sugerem que a avaliagdo a partir de chama de emisséo de
infravermelho (flame infrared emission) produz meios sensiveis, reprodutiveis, precisos e diretos
de determinacdo de cloro disponivel. Clarkson et al. (2013) concluiram que a titulagdo
termomeétrica (thermometric ammonium ion titration) fornece resultados mais precisos de cloro
ativo em comparagéo a titulagao iodométrica. Entretanto, como relatado por Guastalli et al. (2015),
esses métodos ndo estdo amplamente disponiveis. Ja a analise de pH é comumente realizada a
partir de pHmetro digital, e esse método & considerado simples e confiavel (SPANO et al., 2001;
CHRISTENSEN; MCNEAL; ELEAZER, 2008; GUERREIRO-TANOMARU et al., 2011).

Tomozawa et al (1981) relatam que solugbes alcalinas contendo NaOH dissolvem a
superficie do vidro, levando ao lento desenvolvimento de fendas e, consequentemente,
degradando a resisténcia desse material. Dessa forma, tubos plasticos foram utilizados para
armazenar as solucdes de NaOCl e de Ca(OCl)2, como sugerido por Frais et al. (2001). Como as
solugdes podem ser afetadas quando expostas a luz e ao ar, os tubos plasticos foram cobertos
com papel aluminio e totalmente preenchidos pelas solugdes teste, com o objetivo de impedir a
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formacdo de amplo espago entre o liquido e a tampa dos tubos. As solugdes de NaOCl e de
Ca(OCl), foram armazenadas em geladeira (4°C) e em estufa (37°C) com o objetivo de observar
o efeito de temperaturas controladas e constantes no pH e na concentragéo de cloro ativo dessas
solugdes. O armazenamento em temperatura ambiente (+/-25°C) foi realizado para reproduzir uma
situacdo semelhante a observada em consultérios odontolégicos, onde frascos contendo a solugéo
irrigante s&o normalmente guardados em armarios.

Apesar de apresentar coeficiente de solubilidade de 20g/100mL, solugdes de Ca(OCl);
nas concentragdes 2,5% e 5,25% permitiram a formagéo de precipitado quando armazenadas,
que ndo se dissolveu em agua. O p6 de Ca(OCl). utilizado para o preparo das solugdes apresenta
pureza de 65% e a presenga de impurezas foi controlada através de filtragem antes do
armazenamento. Todas as solugdes foram agitadas previamente as avaliagdes de pH e cloro ativo.
A analise da morfologia das particulas a partir de microscopia eletronica de varredura e da
composigao por espectroscopia de dispersdo de energia mostrou a presenca predominante de
calcio em sua formagéo. Estudos adicionais devem ser conduzidos com o objetivo de verificar a
influéncia desse fator nas propriedades dessas solugdes.

O NaOCl ioniza em solugdo aquosa para liberar HOCI e OH-. Ha predominio de OCI- em
pH alcalino, enquanto o HOCI predomina em pH &cido (CHRISTENSEN; MCNEAL; ELEAZER,
2008; DUTTA; SAUNDERS, 2012). O HOCI e o OCI- contribuem para a disponibilidade de cloro
livre na solugdo. O OCI- serve como reservatdrio para a formagdo de HOCI, e quando é consumido
ocorre a redugao no pH da solugédo (ROSSI-FEDELE et al., 2011) aumentando a liberagéo de cloro
ativo e alterando sua vida util.

As solugdes de NaOCl e de Ca(OCl), demostraram pH extremamente alcalino
imediatamente ap6s sua manipulagdo. Foi observado uma tendéncia de aumento no pH e na
concentracdo de cloro ativo de acordo com o aumento da concentragdo das solugdes. A
alcalinidade de solugdes de NaOCI é conhecida na literatura (SPANO et al., 2001; MOHAMMADI,
2008), e um estudo preliminar observou que solugdes de Ca(OCl), apresentam carater alcalino e
parecem mostrar estabilidade em relacdo aos valores de pH em comparagao as solugdes de
NaOCl, sob diferentes condigdes de armazenamento (LEONARDO, 2013).

O presente estudo mostrou que a concentragao de cloro ativo de solugdes de Ca(OCl)2
nas concentragdes 1%, 2,5% e 5,25% foi maior do que o NaOCI nas mesmas concentragdes. O
nivel de cloro disponivel é o fator critico que afeta a atividade de solugdes de NaOCI (JOHNSON;
REMEIKIS, 1993; RUTALA et al., 1998). Como essa solucao é degradada pela luz, pelo ar, metais
e contaminantes organicos, a instabilidade quimica pode ser um fator importante, alterando
adversamente suas propriedades de limpeza (HOFFMAN; DEATH; COATES, 1981). O uso de
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solugdes frescas, recém produzidas, €, entdo, recomendado. Além disso, a concentragéo de cloro
das solugdes tende a diminuir apds suas embalagens de armazenamento serem abertas
(GAMBARINI; DE LUCA; GEROSA, 1998).

A titulagdo de solugdes recém preparadas de NaOCl e de Ca(OCl)2 mostrou menor
concentracdo de cloro ativo do que a esperada de acordo com suas concentragdes, sendo o
NaOCl mais afetado por tal fato. Dutta e Saunders (2012) também encontraram menor
concentragéo de cloro em solugdes comerciais de NaOCI do que o informado pelo fabricante e o
mesmo foi observado para as solugdes de Ca(OCl),, apesar de serem preparadas através da
relacdo entre peso e volume. As solugdes de NaOCI foram preparadas diluindo uma solugéo mais
concentrada, provavelmente ja afetada pela instabilidade.

A concentragdo de cloro ativo para o Ca(OCl), aumentou proporcionalmente de acordo
com a concentragao da solugéo, e foi maior em comparacao as solugdes de NaOCI, exceto para
as solucdes 0,5% armazenadas em temperatura ambiente por 30 dias e em estufa por 60 e 90
dias. Dutta e Saunders (2012) relatam concentragéo de cloro ativo muito similar entre as solugdes
de Ca(OCl)2 5% e 10% (4,15% e 4,1%, respectivamente). Os autores esperavam que 0 aumento
na concentragdo dessa solucgao fosse resultar em maior valor de cloro titulado.

No presente estudo, solugdes menos concentradas mostraram-se mais estaveis em
relacdo a concentragdo de cloro ativo. Entretanto, essas solu¢des demonstraram redugé@o nos
valores de pH em comparagdo as solugdes de maior concentragdo. Clarkson et al. (2001),
avaliando mudangas na concentragéo de cloro ativo de solugdes de NaOCI expostas a diferentes
condicbes de armazenamento, observaram que solugbes mais concentradas mantiveram-se
estaveis quando comparadas as solugdes de menor concentragéo. Diferentes resultados foram
observados por Piskin e Turkun (1995), que encontraram decréscimo de 34% na concentragéo de
cloro ativo de solugao de NaOCI 5% apds 200 dias de armazenamento em temperatura ambiente.
Frais et al. (2001) observaram uma diminui¢cdo na concentragéo de cloro ativo de cerca de 14%
para a solugdo de NaOCl a 15% apds 81 dias.

O armazenamento das solugdes a 4°C tendeu a ser semelhante ao armazenamento em
temperatura ambiente em relagéo a concentragao de cloro ativo para a mesma solugéo, na mesma
concentragdo. De acordo com os achados deste estudo, solugbes de NaOCl e Ca(OCl):
apresentaram estabilidade modificada pelo calor, especialmente nas concentracdes 0,5% e 1%.
Sabe-se que a elevagdo da temperatura de uma solugdo aumenta a frequéncia das colisdes
moleculares, contribuindo para o aumento da velocidade das reagdes (SANTOS, 1999). Alguns
autores consideram vantajoso o0 aquecimento de solugdes de NaOCI| somente durante a terapia
endodontica (ABOU-RASS; OGLESBY, 1981; GAMBARINI; DE LUCA; GEROSA, 1998),
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justificando que a elevagdo na temperatura de solugbes cloradas aumenta a liberagéo de cloro
ativo, contribuindo para a dissolugéo do tecido pulpar e agdo antimicrobiana. Entretanto, como
reportado por Frais et al. (2001), a exposigao continua ao calor tende a acelerar a degradacgéo da
solugéo, diminuindo sua eficiéncia quando armazenada nessa condigéo por longos periodos.

Estudos que avaliaram a estabilidade de solu¢des de NaOCI mantidas sob refrigeragao
observaram que solugbes menos concentradas ndo mostraram mudangas significativas no pH
quando comparadas as solugdes de mesma concentragdo armazenadas em temperatura
ambiente (HOFFMAN; DEATH; COATES, 1981; PISKIN; TURKUN, 1995). Houve decréscimo no
pH de solugdes de NaOCI 0,5% especialmente apds 60 dias de armazenamento em geladeira e
em temperatura ambiente.

Houve aumento significativo no pH de algumas solugdes de NaOCI e de Ca(OCl),
armazenadas pelos periodos de 30, 60 e 90 dias, em comparagdo as solugbes de mesma
concentragéo, recém manipuladas. A mesma comparagdo mostrou decréscimo na concentragéo
de cloro ativo para solugdes mais concentradas, na maioria dos tempos e temperaturas de
armazenamento. Alguns autores relatam a influéncia da diminui¢&o do pH sobre a instabilidade do
NaOCI (HOFFMAN; DEATH; COATES, 1981; CAMPS et al., 2009; MERCADE et al., 2009).
Johnson e Remeikus (1993) observaram diminuigdo gradual nos valores de pH de solugbes de
NaOCl nas concentragdes entre 5,25% e 1% ao longo do tempo. De acordo com Dutta e Saunders
(2012), Ca(OCl)2 em solugdo aquosa sofre ionizagdo liberando HOCI e hidréxido de célcio
[Ca(OH).]. Sugere-se que o aumento no pH de solugdes de Ca(OCl)2 ocorreu devido a dissolugao
das particulas do precipitado formado, pela presenca de Ca(OH)2. Devido a instabilidade, o cloro
pode ser liberado anteriormente. Dessa forma, sugere-se que as particulas néo dissolvidas
influenciam no aumento do pH dessas solugdes.

Estudos adicionais que avaliem outras propriedades, caracteristicas ou associa¢oes de
solucdes de Ca(OCl), devem ser conduzidos para que possam ser empregadas como adjuvantes

no preparo de canais radiculares.
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CONCLUSOES

Os achados do presente estudo possibilitam concluir que solugdes de Ca(OCl), sédo
extremamente alcalinas e tendem a apresentar conteido de cloro superior quando comparadas
as solugdes de NaOCI. Em relagdo a concentragéo de cloro ativo, essas solugdes tendem a ser
estaveis até 30 dias de armazenamento, quando mantidas sob refrigeragdo ou em temperatura
ambiente. O armazenamento a 37°C afeta de forma negativa a estabilidade dessas solugdes,

principalmente nas concentragdes 2,5% e 5,25%.
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ANEXO A - APROVAGAO DO PROJETO DE PESQUISA PELA COMISSAO DE PESQUISA
EM ODONTOLOGIA (COMPESQ-ODO), FACULDADE DE ODONTOLOGIA, UNIVERSIDADE
FEDERAL DO RIO GRANDE DO SUL

Sistema Pesquisa - Pesquisador: Francisco Montagner

Projeto N°: 25157

Titulo: ESTUDO DAS PROPRIEDADES QUIMICAS, FISICAS E BIOLOGICAS DE SOLUCOES DE
HIPOCLORITO DE CALCIO

COMISSAO DE PESQUISA DE ODONTOLOGIA: Parecer

Informamos que o projeto de pesquisa: ESTUDO DAS PROPRIEDADES QUIMICAS FISICAS E
BIOLOGICAS DE SOLUCOES DE HIPOCLORITO DE CALCIO encaminhado para andlise em 21/05/2013 foi
aprovado com pequenas pendéncias pela Comissdo de Pesquisa de Odontologia com o seguinte parecer:
O objetivo do presente trabalho sera caracterizar e comparar a acao antimicrobiana, concentracdo de
cloro livre e pH de solugdes de hipoclorito de sédio [NaOCI] e hipoclorito de calcio [Ca(0Cl)2]. Os
medicamentos testados serdo solugdes de NaOCI e Ca(OCl)2 nas concentracoes de 0,5%, 1%, 2,5% e
5,25%. A acao antimicrobiana das solugdes sera testada frente ao microrganismo E. faecalis através do
método de diluicdo em caldo, sendo realizado em triplicada para cada uma das solugdes. O teor de cloro
livre sera medido através do método da titulometria com iodo. O pH de solugdes de NaOCI e Ca(0Cl)2
recém-manipuladas e armazenadas em temperatura ambiente ou a 8°C ou a 37°C sera avaliado em pH
digital. Para a determinacao do teor de cloro livre e para o pH serdo realizadas cinco leituras por solugao.
Sera realizada estatistica descritiva e analitica, de acordo com as caracteristicas dos dados, com nivel de
significancia de 5%. A comparacao entre a atividade antimicrobiana das solucdes sera realizada atravées
do teste de Kruskall-Wallis (mais de dois grupos, variaveis independentes e ordinais). Para comparacao
dos valores de pH e da concentracao de cloro livre entre as solugoes sera realizado o teste de ANOVA ou
de Kruskall-Wallis, dependendo das caracteristicas de normalidade. O projeto encontra-se bem descrito e
possui mérito cientifico e somos pela aprovacdo. Entretanto, solicitamos que seja inserido o formulario
de encaminhamento a compesq com o local de origem preenchido e assinado. Atenciosamente, Comissao
de Pesquisa de Odontologia.



