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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi desenvolver e caracterizar um cimento
endodontico experimental a base de resina epdxica com a adicao de
diferentes proporcdes de trés sais de bismuto, seguindo os requisitos das
normas ISO 6876 e ISO 4049 em busca da composicdo que atendesse estas
normas. Para isto, foram formulados dezoito grupos com resina epdxica e
adicao de 20%; 40%; 60%; 80%; 100% e 120% em massa de trés diferentes
sais de bismuto. Foram realizados ensaios de escoamento, tempo de
trabalho, tempo de presa, espessura de pelicula, alteracdao dimensional,
sorcao e solubilidade, radiopacidade e citotoxicidade. Os resultados foram
comparados com requisitos das normas ISO 6876 e 4049 e submetidos a
ANOVA de duas vias (tipo de carga e concentracao) e teste de Tukey com
nivel de significancia de 5%. Os cimentos com subnitrato e subcarbonato
de bismuto demonstram-se promissores, com especial destaque as
formulagdes contendo subnitrato de bismuto por apresentarem
resultados superiores. A adicdo de carga a partir de 80% conferiu
radiopacidade satisfatéoria para os cimentos com subnitrato e
subcarbonato de bismuto. Para os cimentos com subsalicilato de bismuto
a Unica concentragdao que atendeu a norma foi de 120%. No ensaio de
citotoxicidade nenhuma das formulagdes apresentou diferenca estatistica
significativa quando comparado ao controle. Conclui-se que o subnitrato
de bismuto e subcarbonato de bismuto apresentam caracteristicas para
utilizacdo como carga e radiopacificante em cimentos endodonticos a

base de resina epoxica.



Palavras chave: Cimento endodontico. I1SO 6876. ISO 4049.
Subnitrato de bismuto. Subsalicilato de bismuto. Subcarbonato de

bismuto.

ABSTRACT

The aim of this study was the development and evaluating of an
experimental endodontic sealer epoxy based after addition of tl
different bismuth salts, according to the requirements of ISO 6876
4049 searching for the composition with better performance. Eighteen
groups were formulated with the inclusion of 20%, 40%, 60%, 80%, 100%
and 120% of three different bismuth salts, by weight, on epoxy resin.
Then, flow tests, working time, setting time, film thickness, dimensional
change, sorption and solubility, radiopacity and cytotoxicity were
performed. Data were analyzed by two-way ANOVA (type of filler and
concentration) and Tukey at a level of significance of 5%. The formulations
with bismuth subsalicylate did not show suitable properties. However,
cements with bismuth subnitrate and subcarbonate shown to be
promising, particularly with regard to formulations containing bismuth
subnitrate, wich presented superior results. The addition of 80% salt
generated satisfactory radiopacity to subcarbonate and bismuth
subnitrate sealers, bismuth subsalicylate had only reached satisfatory
radiopacity at 120%. In the cytotoxicity assay none of the formulations
showed statistical significance when compared to control. It is concluded
that the formulations containing bismuth subnitrate and bismuth
subcarbonate have potential use as filler in endodontic sealers.
Keywords: Endodontic Sealer. ISO 6876. ISO 4049. Subnitrate of bismuth.

Bismuth subsalicylate. Subcarbonate bismuth.



SUMARIO

1. ANTECEDENTES E JUSTIFICATIVA. ...t 13
PR 0 ]2 | 2 1 Y 4 LR 17
3. MATERIAIS E METODOS........oeeeeeeeee et eeeeeeeeeeeeeeeneeseen 18
3.1 GRANULOMETRIA. . utteeeiutteeeeateeeeesureeesasseeesasseeesassseesassssesasssssssnssssssssssessssssssssssnssssessnsseennn 18
3.2 SINTESE DO CIMENTO EXPERIMENTAL .eeeeiuttieeeetreeeeeiuteeeeeiureeeeasseeesassseeesesssesessassseesaassssessasseennn 18
3.3 CARACTERIZAGAO DOS CIMENTOS EXPERIMENTAIS ..ccuuvveeeeeereeeeeereeeessreeeessaseesssssssesssssssessssssseesns 19
3.3.1 ESCOAMENTO (ISO B876) ..eeeeeieurrrrreeeeeeiiiiiiireeeeeeeeeeeitrteeeeeeeesissssssereeseessesssssseseeseessnssssens 19
3.3.2 TEMPO DE TRABALHO (ISO B876).....uueiieeeieieeeeireeeeeitteeeeeitreeeeeetaeeeeeareeeeeeaseeeeensaeeeenraeaeas 19
3.3.3 TEMPO DE PRESA (ISO B876).....uuuurrrreeeeeeiieiiiieeeeeeeeeeeiittreeeeeeeesesssssssesseeesesssssseseessessssssees 20
3.3.4 ESPESSURA DE PELICULA (ISO B876) v.veveeeeiieriireeeeeeeeieeiirreeeeeeeesesisssreeeseeessessssseseeseesssssnsnns 20
3.3.5 ALTERACAO DIMENSIONAL (ISO B876) ...cuuvvieeecirieeeeiieeeecitreeeeetreeeeeireeeeeeareeeeeessaeeeennaeaeas 21
3.3.6 SORCAO E SOLUBILIDADE (ISO 4049) ...ceiieiieiireeeeee e eeeititeeee e e e e eeetireeeeeeeeeeessaaeeeeeeeesenannnns 22
3.3.7 RADIOPACIDADE (ISO B876)....ccccurrereeeeeeiieiiireeeeeeeeeeeiitreeeeeeeesesessseseeeseesessssseseessessnssssens 24

3.4 CITOTOXICIDADE ....vveeeeeutteeeeeteeeeeeiseeeeeeiseeeeeaasseeeeassseeeasssesaeasssseseassesaeassssasanssaeesassaeesanssenannn 25
3.5 ANALISE DOS RESULTADOS .. uuuvvvreeeeesssssurrrereeeesssssasssseseeessssssssssseesesssssssssssnsesessssssssssssnesssssssssnes 26
4. RESULTADOS E DISCUSSAOD .......oooeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 27
4.1 GRANULOMETRIA DOS SAIS DE BISMUTO ..uvveeeiuurieeeeiureeeeeiureeeeesseeeeeassseeeeasseeeesssesessssesessnssens 27

4.2 ESCOAMENTO ...uutveieeeiuteeeeeitteeeeeiuseeeeeareeeeaasseeeeeaasaeeeaasssseeaassaseeaasssesesasssaeeeanssaeesansseeesassens 28

4.3 TEMPO DE TRABALHO ...vveeeeitteeeeiiteeeeetteeeestseeeesssaeessnsseesassaeesanssseesansssnessnnssnsssnssnsessnssens 30

4.4 TEMPO DE PRESA ..eeeeeutteeeeeitreeeeaiuseeeeaitseeeeaassesesaassssesaassssesaassssssansssesseasssesssssesssssssesesansses 32

4.5 ESPESSURA DE PELICULA . ..ceeuttteeeeiteeeeeireeeeeitrteeeeiaseeeeeeaseeeeesasaeeseansseeeeassseeeeansseseeensseeessnsses 34

4.6 ALTERAGAO DIMENSIONAL.....uvveeeiurreeesureeesasreeeeasssseeessssseessssseesssssesesssssesssssssssssssssssesssseees 35

4.7 SORCAO E SOLUBILIDADE ......uvveeeeeureeeeeitreeeeaitreeeeasuseeeeaasssseseassseesaanssssesasseesessssesessssssessnsses 36

4.8 RADIOPACIDADE ...eeeeeiuureeeeeitreeeeaitreeeeaisseeeeaasseeesasssseeeaassssesaassasesaassseseeassseseeassasesassesessnsses 40

4.9 CITOTOXICIDADE ....uvvveeeeutreeeeeurreeeeastaeeesassseeesassseeesassaseesassssessassssessasssessnssssessnssssessnssesessnnes 41

5. CONCLUSAO........coevieeeeeeteeteeteeeete ettt ete et et re et esessesseaeeresene s, 44
6. CONSIDERACGES FINAIS ... 45

7. REFERENCIAS ...ttt e e et eeeee e e e e e et e e e e e eeiaa e 47



13

1 ANTECEDENTES E JUSTIFICATIVA

Na tentativa de estabelecer um selamento mais efetivo as paredes
do canal radicular, materiais resinosos tém sido adaptados para uso como
cimentos endoddnticos™®. A adesividade do cimento resinoso de uso
endodontico é determinante para minimizar a percolacao de fluidos entre
os espacos da obturacdo e para a estabilizacio da massa obturadora®.

A correlacdo entre a resisténcia de unido e a capacidade de
selamento dos cimentos resinosos é relacionada a tensdo de contracao
gerada pela polimerizacao, grau de conversao e interacdo entre cimento e

dentina®,

Os cimentos resinosos, a base de resina epdxica e amina, utilizados
em combinacdo com cones de guta-percha, apresentam propriedades
como selamento de longa duracao, grande estabilidade dimensional, e
radiopacidade, quando comparados aos cimentos endodonticos
convencionais®>. Ha também cimentos endoddnticos resinosos cuja
composicao contém hidréxido de calcio que interfere nas propriedades

mecanicas do cimento®.

O material ideal é aquele cuja composicdao confere as melhores
propriedades fisico-quimicas e bioldgicas’. Esta premissa tem sido
utilizada como cerne da pesquisa e desenvolvimento de novos materiais.
Para a avaliacao e aprovacao de uso dos materiais desenvolvidos, foram
criadas normas a fim de estabelecer critérios minimos de qualidade. O
presente estudo adotou como parametro principal a norma ISO 6876:2001
— Dental Root Canal Sealing Materials®, que estabelece os requisitos para

obtencao das principais propriedades fisico-mecanicas dos cimentos
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endodonticos. Dessas propriedades, dependem a eficacia, estabilidade e

longevidade do tratamento endodontico.

Os cimentos endododnticos de base epdxica tém sido cada vez mais
utilizados na ultima década devido as suas propriedades mecanicas
melhoradas, promovendo bom selamento, sendo considerados materiais
de vanguarda. Ja os oxidos de bismuto, tém sua utilizacdo hd longa data,
estando na composicao de cimentos Portland, Agregado Tridoxido Mineral
(MTA), conferindo boa radiopacidade e sendo promissores devido a sua
interacao bioldgica. Porém, nao se dispde de cimentos que possuam base
de resina epdxica com a adicao de sais de bismuto. De acordo com a
literatura, o subnitrato de bismuto é utilizado na medicina desde o
9

tratamento de Ulceras estomacais até como antidiarreico E muito

comum a utilizacdo deste sal de bismuto no tratamento de afeccdes

causadas por Helicobacter-pylori ** **.

O escoamento e a espessura de pelicula sdo de suma importancia
nos materiais obturadores endodonticos. E atribuida a eles a capacidade
de preenchimento das diminutas dimensOes dos canais estreitos ou
acessOrios muitas vezes inacessiveis ao preparo quimico-mecanico *°,
promovendo interacdo entre o material obturador e as paredes
dentinarias. Apds a realizacao do tratamento endodontico, é esperado do
material obturador estabilidade dimensional a fim de prolongar o tempo
de vida util do tratamento. Para tanto, é necessdrio que propriedades
como alteragcao dimensional, sor¢ao e solubilidade sejam atendidas para
nao comprometer o sucesso do tratamento, evitando a criacdo de espagos
na interface cimento-dentina e a consequente percolacao de fluidos que

1,4,5

possam levar a contaminacdo do periapice . Por fim, o cimento deve
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ser de facil aplicacdo e uso pelo clinico, permitindo uma manipulacao em
tempo compativel com os procedimentos adequados a técnica
endodontica *. Portanto, o tempo de trabalho e a presa inicial dos

cimentos devem ser investigados.

Além das propriedades mecanicas, os cimentos endoddnticos tém
como pressuposto a perfeita identificacdao radiografica de seus limites. A
baixa radiopacidade deste material é um problema, pois pode gerar
interpretacao errdnea dos seus limites, causando a falsa impressao da
necessidade de retratamento. Os cimentos endoddnticos devem ser
facilmente distinguiveis do osso e dentina adjacentes a obturacdo e para
isso, materiais com um valor de radiopacidade inferior a 3 mm de Al nao
seriam satisfatorios, pois s3o indistinguiveis da dentina . A norma para
cimentos endoddnticos 1SO 6876 2, preconiza uma radiopacidade minima
equivalente a 3 mm de espessura de Al para permitir a diferenciacao de
materiais endodonticos, dos tecidos adjacentes e de outros materiais.

A interagao dos Raios-X com a matéria causa absorcao e retro-
espalhamento em nivel atdbmico, o que permite a formacao da imagem
radiografica’. O grau de radiopacidade do material é dependente da
densidade, tamanho e numero atébmico dos componentes do agente

radiopacificante '***.

Para tornar radiopacos os materiais de uso
endodontico, particulas inorganicas compostas de elementos como
bismuto e bario, sdo utilizadas como carga e radiopacificante. Os cimentos
endodonticos que contém oéxido de bismuto ** como radiopacificante
apresentam radiopacidade superior aos outros materiais devido ao alto

numero atomico e densidade dos bismutos. Os cimentos a base de

Agregado Triéxido Mineral (MTAs) apresentam concentracdo de 20% de



16

éxido de bismuto *, atendendo aos requisitos da ISO 6876 quanto a

> em se tratando de

radiopacidade. Segundo Bueno e colaboradores
cimento Portland com adi¢ao de 15% e 20% de 6xidos de bismuto, ndo ha
diferenca significativa na radiopacidade em relagdo a obtida com 4 mm de
espessura de aluminio, mostrando que a adicao de pelo menos 15% de
oxido de bismuto ja confere raciopacidade maior do que a minima exigida

. 0. . A a. 14
para um material a ser utilizado como cimento endodontico ™.

Quanto as propriedades mecanicas, a ISO 6876 ® n3o especifica o
limite minimo de resisténcia a compressao dos cimentos endododnticos.
Sabe-se que a adicao de 6xido de bismuto parece nao afetar a resisténcia
a compressao do cimento Portland, de base aquosa, gerando
radiopacidade satisfatdria sem afetar as suas propriedades mecanicas ™.

lgualmente importante ao desempenho e estabilidade fisico-
guimicos do material sdao os efeitos que sao desencadeados apds a sua
utilizacdo in vivo. Portanto, é primordial a execucao de ensaios que
avaliem a biocompatibilidade do produto com organismos vivos. Com este
propdsito, o ensaio de citotoxicidade é o primeiro a ser realizado, pois se
mostrar incompatibilidade, por meio da morte ou mutacao celular, o
material tera seu uso restrito na drea da saude. Como pouco se sabe sobre
o efeito da adicdo de compostos com bismuto nas propriedades dos
cimentos endoddnticos de base resinosa, justifica-se um estudo para

avaliar o efeito de tal composicao.
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2 OBIJETIVO

O objetivo deste trabalho foi desenvolver e caracterizar cimentos
endodonticos experimentais a base de resina epdxica com adicao de
diferentes concentracdes de sais de bismuto (subnitrato, subsalicilato ou
subcarbonato), em busca das composi¢cdes que atendam os requisitos das

normas ISO: 4049, 6876, 10993 e 7405.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este estudo foi realizado no Laboratdrio de Materiais Dentarios
(LAMAD) da Faculdade de Odontologia e no Laboratério de Materiais
Ceramicos (LACER) da Escola de Engenharia, ambos da UFRGS. Foi um

estudo experimental in vitro.

Trata-se de um trabalho de desenvolvimento e caracterizagdao de
um cimento endoddntico experimental cujos ensaios foram baseados na
norma ISO 6876:2001 ®, especifica para cimentos endoddnticos. Ensaios
complementares foram realizados com base nas normas 1SO 4049:2000 *°,
para materiais restauradores e cimentos poliméricos e ISO 10993-1 % e

ISO 7405:2008 *° para avaliacdo da biocompatibilidade.
3.1 Granulometria dos sais de bismuto.

A granulometria das particulas dos sais de subnitrato, subsalicilato e
subcarbonato de bismuto foi determinada por meio do método de
difracdo de raios laser utilizando o aparelho CILAS. Como meio de
dispersao das particulas foi utilizado &alcool isopropilico. O processo
consiste na medida 6ptica da difracao de raios laser, nas intensidades de
10%, 50% e 90%. A partir da combinacao entre a difracao de raios laser e a
concentracdao e tamanho de particulas, calcula-se o valor médio do

tamanho das particulas.
3.2 Sintese do cimento endoddntico experimental

Os cimentos endodonticos experimentais foram compostos por
resina epodxica na proporcao de 2:1 - base:catalisador (base: Araldite LY
1564 e catalisador: Aradur 2963, Fiberglass — Porto Alegre, Brasil), com

adicdo de diferentes cargas radiopacificantes (subsalicilato de bismuto,
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subcarbonato de bismuto ou subnitrato de bismuto) nas proporcdes 20%,
40%, 60%, 80%, 100% e 120% em massa. Foram constituidos dezoito
grupos, combinando os trés tipos de sais de bismuto nas proporcdes
supracitadas. Foi acrescentada silica coloidal, na proporgdo de 0,05% (pré-
estabelecida em estudos pilotos), para adequar estes cimentos ao
requisito de viscosidade estabelecido na norma ISO 6876 — Dental Root

Canal Sealing Materials®.
3.3 Caracterizagao dos cimentos experimentais
3.3.1. Escoamento (ISO 6876)

Para a realizacdo do ensaio de escoamento foram utilizadas duas
placas de vidro de 40x40mm, com aproximadamente 5mm de espessura,

uma carga padrao de 100g e seringa graduada de 0,05+0,005ml.

Apds a mistura da base e catalizador e incorporacao da carga nas
proporcoes adequadas, o cimento foi gotejado (0,05+0,005)m| no centro
de uma das placas de vidro usando a seringa graduada, a seguir foi
colocada uma segunda placa sobre a primeira e sobre essas a carga com
100g. Apds dez minutos do inicio da manipula¢ao do cimento, retirou-se a
carga e mediu-se o didmetro maximo e minimo do disco de cimento
formado. Se a diferenca entre os diametros fosse inferior a 1mm,
registrava-se a média dessas duas medidas, se fosse maior que 1mm
repetia-se o ensaio. O ensaio foi repetido trés vezes e o valor do
escoamento que foi atribuido para cada cimento foi a média obtida nos

trés ensaios.

3.3.2. Tempo de trabalho (ISO 6876)
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Definido como o periodo de tempo a partir da mistura dos
componentes, em que é possivel manipular o material de forma que
apresente caracteristicas de viscosidade e escoamento adequadas para
seu uso. O ensaio para averiguar o tempo de trabalho foi executado
seguindo o mesmo protocolo do teste de escoamento, porém repetido em
intervalos de tempo maiores entre a manipulagao e o tempo de presa.
Quando o didmetro do corpo de prova fosse 10% menor que o do cimento
recém manipulado o tempo de trabalho estava estabelecido. O valor
atribuido ao tempo de trabalho foi calculado pela média dos valores

obtidos nas trés repeticdes do teste.
3.3.3 Tempo de presa (ISO 6876)

Para a determinagdo do tempo de presa foram necessarios: estufa,
com temperatura constante de (37+1) 2C e umidade relativa ndo inferior a
95%; endentador, de formato cilindrico com massa de (100+0,5) g com a
ponteira medindo no minimo 5mm e uma terminacdo plana de didmetro
(240,1) mm; matriz de silicona de adicdao, com um didmetro de 10mm e
1mm de espessura; bloco metdlico, com dimensdes minimas de 8mm x
20mm x 10mm acondicionado a (37+1) eC por, pelo menos, uma hora e
laje de vidro plana, com aproximadamente 1mm de espessura. A matriz de
silicona de adigdo foi mantida em temperatura constante de 37°2C e

umidade relativa de 95%, por 24 horas.

A matriz de silicona foi preenchida com o cimento endodéntico
recém espatulado. Foram feitas endenta¢des perpendicularmente a
superficie do cimento (medindo 10 mm de didmetro e 1 mm de espessura)

a cada 5 minutos, tomando o cuidado de limpar a ponta a cada
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endentacdo, até que nao se pudesse perceber marcas no corpo de prova.
O tempo até que isto acontecesse, desde o final do tempo de mistura,

determina o tempo de presa.
3.3.4. Espessura de pelicula (ISO 6876)

Foram necessarios para realizacdo do ensaio de espessura de
pelicula: duas placas de vidro quadradas, com espessura de 5mm e darea
de contato de aproximadamente (200+10)mm?; dispositivo de carga de

(150%3)N e micrometro com acuracia de 1um.

O cimento foi manipulado e 1g foi dispensado no centro da placa
de vidro. Apds a colocacao do cimento sobre a placa, este foi recoberto
com outra placa com as mesmas dimensdes. Apds (180+10) s do inicio da
mistura do cimento, foi aplicada uma carga de (150+3) N sobre a placa

superior.

Certificando-se de que o cimento recobriu a placa completamente,
apo6s 10 minutos do inicio da mistura do cimento, foi medida a espessura
do conjunto formado pelas duas placas e o filme de cimento, usando um
micrometro com acurdcia de 1 um. A espessura de cimento foi definida
pela diferenca de espessura das placas com e sem o cimento, ou seja, foi
medida a espessura do conjunto placas antes de colocar o cimento e apds
e, por subtracdo, obteve-se a espessura de pelicula do cimento. Foram
feitas trés repeticbes. A 1SO 6876 ® exige uma espessura de filme n3o

superior a 50 pum.
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3.3.5. Alterag¢dao dimensional (ISO 6876)

Foram necessdrios para realizacdo do ensaio de alteracao
dimensional: trés matrizes cilindricas de aco inoxidavel de diametro
interno 6mm e comprimento 12mm; seis placas de vidro de 25x75x1mm;
laminas de polietileno de 50+30mm; trés grampos em “c” de 25mm;
estufa, com temperatura constante de (37+1) 2C e umidade relativa nao

inferior a 95% e micrémetro com acurdcia de 1um.

Foi colocada uma lamina de polietileno sobre uma placa de vidro e
sobre esse conjunto, a matriz, que foi preenchida com 2g do cimento. A
seguir a parte superior da matriz foi pressionada com uma placa de vidro
revestida com lamina de polietileno. O conjunto foi mantido em posicao
utilizando-se um grampo em formato de “c” e apds 5min do inicio da
mistura transferiu-se o conjunto para um ambiente com unidade relativa
superior a 95% e uma temperatura de 372C, por um periodo trés vezes
maior que o tempo de presa definido para o material. Em seguida, o corpo
de prova foi removido da matriz, sendo submetido ao acabamento e
polimento com lixa para acabamento sem corte e, sua altura, aferida com

micrometro.

A seguir, os corpos de prova foram armazenados em dgua destilada
a (37+1) 2C, por 30 dias. Apods este periodo de tempo, foi feita uma nova
leitura da altura com um instrumento de medigdao com acurdcia de 1 um,

que ndo promovesse uma for¢a maior do que 0,1N.

A variacao do comprimento do corpo de prova, antes e depois da
armazenagem, expressa em porcentagem, foi calculada. Os testes foram

repetidos trés vezes e a média das trés repeticdes foi considerada a
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alteracdo dimensional (%), que, de acordo com a ISO 6876 2, ndo deve

exceder 1,0% de contracao ou 0,1% de expansao.
3.3.6. Sorgao e Solubilidade (ISO 4049)

O ensaio de sorcao e solubilidade foi realizado conforme a norma
ISO 4049 — Polymer-based filling, restorative and luting materials *°, para
materiais resinosos de uso restaurador, uma vez que o material em

guestao é resinoso.

Foram confeccionados cinco corpos de prova medindo (10£0,1) mm
de diametro e (1,0+0,1) mm de espessura com o auxilio de uma matriz de
silicona de adicdo. Apdés o acabamento e regularizacdo dos corpos de
prova, estes foram levados a um dessecador e mantidos em estufa a uma
temperatura constante de (37+1) 2C. Apds 22 horas os corpos de prova
foram removidos e levados a um segundo dessecador e foram mantidos a
(234£1) 9C, por 2 horas. A seguir foi determinada a massa destes em
balanca de precisdo de +0,1 mg. Este ciclo foi repetido até que o corpo de
prova apresentasse uma massa constante, m;, com uma variagao nao
maior do que 0,1 mg em um periodo de 24horas. Apds a obtencao da
massa seca (m4), foram feitas duas medicdes de didametro perpendiculares
entre si e cinco medicdes de espessura, sendo uma no centro e quatro em
intervalos equidistantes da circunferéncia. A area dos corpos de prova foi
calculada em milimetros quadrado utilizando a média dos diametros, a
espessura média também foi aferida, para entao ser calculado o volume

de cada corpo de prova, em milimetros cubico.

Frascos identificados com a concentracao e o tipo de sal de bismuto

foram utilizados para armazenagem dos corpos de prova. Cada corpo de
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prova foi imerso em 10 ml de agua destilada e mantido a uma
temperatura constante de (37+1) 2C, por 7 dias. Apds 7 dias, cada corpo
de prova foi removido e lavado, agitado ao ar por 15 segundos e apods 1
minuto da sua remocado da agua, foi determinada a sua massa. Este valor

foi tido como massa umida, m,.

Apds a obtencao da m,, os corpos de prova passaram pelos mesmos
procedimentos para obtencao da massa constante (m;). A massa obtida

assim foi determinada como ms.

Para o cdlculo da sorc¢ao foi utilizada a férmula:
WSp: [(mg _ mg)/V]

E para o calculo da solubilidade a formula:
Wsl=[(m; - m;3)/V]

Os valores de sorcio n3o devem exceder 40 ug/mm?®, e de

solubilidade 7,5 ug/mm?® para aprovacdo pela 1SO 4049 *°.
3.3.7. Radiopacidade (ISO 6876)

Para a realizacdo do ensaio de radiopacidade foram utilizados:
matriz de aco inoxidavel em formato de anel com um diametro interno de
(104£0,1) mm e altura (1£0,01) mm; aparelho radiografico com (65%5) kV;
placas de fésforo de Sistema Digital (VistaScan, Diirr Dental GmbH & CO.
KG, Bietigheim-Bissingen, Germany); escala de aluminio graduada de
0,5mm a 9,0mm, com intervalos de 0,5mm medindo 50mm de
comprimento x 20mm de espessura e com uma pureza de 98% de

aluminio, podendo conter no maximo 0,1% de cobre e 1% de ferro e um
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medidor de densidade 6ptica (PhotoShop, Adobe Systems Incorporated,
CA, USA).

A matriz em aco inoxidavel com formato de anel foi preenchida com
o cimento endodontico experimental e em seguida pressionada, com uma
carga padrao de 100g, com o objetivo de obter-se um corpo de prova de
1mm de espessura. O corpo de prova foi posicionado no centro da placa
de fésforo adjacente a escala de aluminio graduada e irradiado com o
aparelho emissor de raios-X a 70kV e 8 mA, por 0,6s de exposi¢cao e com
uma distancia focal de 400mm. As imagens foram salvas em formato TIFF
para maior compressao de dados e consequentemente melhor resolucao
para entdo serem analisadas com o software PhotoShop por meio da
ferramenta “histograma”, onde estabeleceram-se os niveis de cinza em
uma escala de 0-256. As médias e desvio padrao dos niveis de cinza
(densidade de pixels) entre os corpos de prova e a escala de aluminio

foram obtidas de uma area padrdo de 2mm?.

O ensaio foi realizado em cinco corpos de prova e a radiopacidade
equivalente foi expressada em milimetros de aluminio. A radiopacidade
do cimento endoddntico deve ser superior a 3mm de aluminio para ser

aprovado pela I1SO 6876 °.
3.4Citotoxicidade (ISO 10993-1 e ISO 7405:2008)

O ensaio de citotoxicidade foi baseado no trabalho de Rubinstein et
al, 1990 *” com algumas modificacdes. A anélise da viabilidade celular foi
realizada de acordo com a ISO 10993-5 utilizando células mononucleares
obtidas a partir de sangue periférico humano. Para cada cimento

experimental foram usadas 5 x 10° células em 150 pl de Dulbecco’s
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Modified Eagle’s Medium (DMEM) (Sigma) com HEPES (Sigma) (free acid,
2.5-3.7 g/l) - HDMEM suplementado com 10% de soro fetal bovino
(Cultilab, Sao Paulo, Brazil). As células foram colocadas em contato com
os corpos de prova e mantidas a 37 °C com umidade atmosférica de 5% de
CO, por 72 horas. Como controle negativo foi usado apenas HDMEM com
a mesma quantidade de células nos grupos teste. A taxa de células viaveis
foi quantificada com o teste de (3-(4,5-dimetiltiazol-2-yl)-2,5- brometo de
difenil tetrazolium) MTT apds 24h e 48h de contato das células com os
corpos de prova. A andlise foi mensurada por colorimetria utilizando o
espectrofotometro Multiskan EX Microplate Reader (Labsystems, USA) em

absorbancia de 540 nm.
3.5Analise dos resultados

Inicialmente os resultados foram comparados com os valores
requeridos pelas normas. Complementarmente os resultados também
foram submetidos a andlise estatistica. A normalidade dos valores foi
verificada com o teste Kolmogorof-Smirnov. O teste demonstrou que a
distribuicdo dos dados era normal. Por consequéncia, o teste estatistico
escolhido foi ANOVA de duas vias (tipo e proporc¢do de sais de bismuto).
Apbs, foi aplicado o teste de comparagdes multiplas de Tukey. O nivel de

significancia foi de 5% para todos os testes.



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Granulometria dos sais de bismuto.
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Os graficos 1, 2 e 3 apresentam a granulometria das particulas dos

sais de bismuto (SN, SS, SC). O subcarbonato de bismuto (SC) apresenta

um tamanho médio de particula de 18,72 um, contrastando com os

grupos de subnitrato (SN) e subsalicilato de bismuto (SS), que apresentam

um tamanho médio de particula com valor 8,33 um e 9,61 um,

respectivamente.

Grafico 1. Granulometria do subnitrato de bismuto (SN).
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Grafico 2. Granulometria do subsalicilato de bismuto (SS).
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Grafico 3. Granulometria do subcarbonato de bismuto (SC).

100 in volume / undersize

|
Fal
a0
D 0
« )
P —~
= L
3 i 2
= 5]
2 | 3
<
@ 3
P Z
) | 4 =
g ‘ £
2 A X
= 7 -
20 |
0 R L] 1
01 10 0 7000 10000

0.04 25000

x ( Diameter ) / mu

Ultrasounds 160 s (+during)
Concentration 2119
Diameter at 10% 438 mu
Diameter at 50% 21877 mu
Diameter at 90% 13342 mu
Mean diameter ©18.72 mu
Fraunhofer

Density/Factor —mmm -
Specific surface ————————-
Automatic dilution :No/No
Meas./Rins. - 60/60/4
SOP : Padréao Acil

4.2 Escoamento

A tabela 1 apresenta os resultados do escoamento dos diferentes
grupos de cimento experimental. Analisando genericamente os dados da
Tabela 1, observa-se um comportamento de reducao numérica, nem
sempre estatisticamente significativa, dos valores de escoamento
conforme aumenta a incorporagao de carga na matriz resinosa,

independentemente do tipo de sal de bismuto adicionado.
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Tabela 1. Escoamento (mm) dos cimentos experimentais a base de
resina epoxica com adicdao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em
massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN 31,55(1,41)Aa 24,78(1,32)Ab 23,89(0,71)Ac  23,40(0,41) Ac  22,15(0,13)Ad  20,39(0,03) Ae

SS  21,72(0,36)Ca  20,90(0,84) Ba 18,69(0,54)Bb  17,16(0,43) Bbc 16,30(0,55)Bc  15,13(0,37) Ccd

SC 23,25(0,37)Ba  22,15(1,07)Ba  18,52(0,13)Bbc 17,19(0,37) Bbc 17,08(0,26) Bcd  16,77(0,13) Bde

(P<0.05)

*Letras mailsculas diferentes representam diferenca estatistica nas colunas. Letras minusculas

diferentes indicam diferenca estatistica nas linhas.

A 1SO 6876 ® exige uma medida minima de 20mm no didmetro do
disco utilizado no teste de escoamento. Os grupos com adicdo de
subnitrato, independentemente da concentracao de carga, atenderam a
norma. Os grupos com adicdo de subsalicilato e subcarbonato com

concentragdo de carga até 40%, em massa, atenderam a norma.

De acordo com a tabela 1, comparando os grupos SN, SS e SC, tanto
na concentragao de 20% como 40%, mesmo atendendo a norma, o grupo

SN sempre apresentou escoamento estatisticamente superior aos demais.

Ao analisar os dados de escoamento e os valores de tamanho médio
das particulas, ndo é possivel identificar uma relacdo entre o tamanho de

particula e o escoamento diferindo dos achados de Branstetter e Von

2

Frauhofer *' que encontraram que o tamanho de particula da carga
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inorganica influencia de forma inversamente proporcional o valor do
escoamento encontrado nos cimentos endoddnticos. Porém, no presente
estudo, o escoamento dos grupos com adicdao de subcarbonato de
bismuto, sal com maior tamanho médio de particulas, possui valor de
escoamento maior do que os grupos com a adicdo de subsalicilato de
bismuto nas concentracdes de 20% e 120%, nas outras concentragdes nao
ha diferenca significativa. Todavia, a relagdo de proporcionalidade entre o
tamanho médio de particulas e o escoamento *° se mantém quando
comparados os grupos com adicao de subnitrato (8,33 MICROMETROmu)
e subcarbonato de bismuto (18,72 mu). Baseado nos dados obtidos infere-
se que as caracteristicas fisicas do subsalicilato de bismuto nao sao
suficientes para explicar a interacdao do sal com a matriz resinosa.
Possivelmente, ha uma interacdao quimica entre a resina epdxica e o
radical hidroxi do sal, que poderia explicar a formacdo de uma mistura
mais viscosa, interferindo nas propriedades fisicas do material e gerando a

discrepancia dos resultados quando comparado aos demais grupos.
4.3 Tempo de trabalho

Os resultados do tempo de trabalho seguem comportamento

semelhante aos resultados do escoamento.
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Tabela 2. Tempo de trabalho (min) dos cimentos experimentais a
base de resina epdxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120%
em massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN 55,33(2,08)Ba 56,67(4,04) Ab 51,33(2,89) Ab  40,33(2,52) Bc  34,67(1,15)Bd  32,67(2,31) Bd
SS  53,33(1,15)Ba  48,33(1,15)Ba  48,67(1,15)Ba  40,33(1,15)Bb  32,00(1,73)Bc  25,67(1,15) Cd

SC  64,33(1,15) Aa  56,67(2,08) Ab  51,33(1,53) Ac  51,67(3,21) Ac  48,33(3,06) Ac  44,67(2,08) Ad

(P<0.05)

*Letras mailsculas diferentes representam diferenca estatistica nas colunas. Letras minusculas

diferentes indicam diferencga estatistica nas linhas.

A 1SO 6876 2 ndo possui critério definido de avaliagdo para o
ensaio de tempo de trabalho, porém explicita que o presente ensaio é
utilizado para cimentos em que o fabricante informa um tempo de
trabalho menor do que 30 minutos. Nestes casos, o tempo de trabalho
nao deve ser inferior a 90% do que foi informado pelo fabricante. Com
excec¢ao da formulagdao com 120% de subsalicilato de bismuto, todas as
formulagdes ultrapassaram o tempo de 30 minutos, indicando um tempo
de trabalho adequado a pratica clinica. O maior tempo de trabalho foi de
64,33 min (SC 20%) que se mostrou estatisticamente superior ao SS e SN

nas mesmas concentragoes.
4.4 Tempo de presa.

A tabela 3 apresenta os valores em horas do tempo de presa dos

cimentos experimentais.

Tabela 3. Tempo de presa (h) dos cimentos experimentais a base de

resina epoxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em
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massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN 06:58(0:40) Aa 06:55(0:24) Aa  06:51(0:26) Aa  06:40(0:25) Aa  06:33(0:20) Aa  05:57(0:15) Aab
SS 06:35(0:27) Aa  06:31(0:15) Aa 06:15(0:18) Aa 05:25(0:20) Bb 04:17(0:17) Bc  03:51(0:12) Bc

SC 07:05(0:55) Aa 06:57(0:47) Aab  06:45(0:30) Aab  06:31(0:23) Aab  06:12(0:25) Ab  05:59(0:18) Ab

(P<0.05)

*Letras mailsculas diferentes representam diferenca estatistica nas coluna. Letras minusculas

diferentes indicam diferenca estatistica nas linhas.

A 1SO 6876 ® determina gue para os cimentos com presa até 30
minutos, quando executado o teste conforme a norma, o tempo nao
devera ultrapassar 110% do tempo informado. Conforme os dados
descritos na tabela 3, pode-se perceber que este caso ndao se aplica a
nenhuma formulacdo dos cimentos deste estudo, pois tem tempo de

presa maior do que 30 min.

Para os cimentos que nao se enquadram neste tempo de presa, nao
ha um critério estabelecido. Conforme a I1SO 6876 2, “para cimentos com
tempo de presa maior do que 30 minutos, e acima de 72 horas, para os
quais o fabricante estabelece um tempo determinado, o tempo de presa
mensurado deve ser acerca do estabelecido pelo fabricante”. Comparando
o tempo de presa dos cimentos experimentais deste trabalho aos
cimentos comerciais de base epdxica mais comumente utilizados,
percebe-se um tempo de presa menor em relagdo aos comerciais que

variam desde 955 (15h55min) minutos 2* até 500 minutos (8h20min) 4% .

Grafico 4. Tempo de presa (h) dos cimentos experimentais a base

de resina epdxica com adicdao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em
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massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

Tempo de presa

Horas

3 T T T T T T
0,0 0.2 04 0,6 0.8 1,0 1,2 14

Concentragido

O grafico 4 ilustra que os cimentos com SN e SC tem um
comportamento semelhante, conforme dados da tabela 3 que mostra que
nao ha diferenca entre os dois grupos quando na mesma concentracdo. O
mesmo acontece em relagdo ao SS até a concentragao de 60%. A partir da
adicao de 80% de subsalicilato de bismuto percebe-se uma reducao
estatisticamente significativa no tempo de presa, em relagao aos grupos

SC e SN, quando sdao comparadas as mesmas concentragoes.
4.5 Espessura de pelicula

A tabela 4 apresenta a espessura de pelicula em um dos cimentos

experimentais.
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Tabela 4. Espessura de pelicula (um) dos cimentos experimentais a
base de resina epdxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120%
em massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%
SN 133(58)Ca 233(58)Ca 23,3(58Ca 40(10)Cab  60(10) Cb 63,3(5,8) Cb
SS 113(20,8)Aa  173(15,3)Ab  223(20,8) Ac  333(11,5)Ad  400(20) Ae 483(20,8) Af
SC  43,3(11,5)Ba 50(10) Ba 63,3(5,8) Bab  70(10) Bb 93,3(11,5) Bbc  113,3(15,3) Bc

(P<0.05)

*Letras maiusculas diferentes representam diferenca estatistica nas coluna. Letras minusculas

diferentes indicam diferenca estatistica nas linhas.

A espessura de pelicula é fator mandatario para que o cimento
promova um bom molhamento da superficie dentindria no canal e
preencha as zonas onde eventualmente o tratamento quimico-mecanico
n3o foi tdo eficaz. N3o é a toa que a ISO 6876 ® determina que o valor da
espessura de pelicula ndao deve exceder 50 um. Na tabela 4, observa-se
gue nos cimentos com adi¢cao de subnitrato de bismuto a espessura de
pelicula atendeu a norma até a adi¢ao de 80% do sal na proporgao, em
massa. Nos cimentos com adicdao de subcarbonato de bismuto percebe-se
a adequagdao a norma somente dos grupos com 20 e 40% de adigao.
Porém, nenhuma formulagdao dos grupos com adicao de subsalicilato de
bismuto, atendeu a especificagio da 1SO 6876 2. E valido ressaltar que a
ISO 6876 ® apresenta requisitos para espessura de pelicula de cimentos de
base aquosa. Cimentos de base aquosa tém naturalmente um escoamento
e molhamento maior devido a sua viscosidade diminuida », o que lhes

proporciona consequentemente uma espessura de pelicula menor.
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4.6 Alteragao dimensional

A tabela 5 apresenta os dados de alteracao dimensional expressos

em porcentagem da variagao de altura.

Tabela 5. Alteracdao dimensional (%) dos cimentos experimentais a
base de resina epdxica com adicdo de 20%;40%;60%;80%;100% e 120%
em massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN -0,14(0,02) Aa -0,31(0,02) Ab  -0,34(0,04)Bb  -0,32(0,05)Cb -0,25(0,07)Bb #
SS  -0,14(0,02) Aa -0,31(0,14)Ab  -0,57(0,06)Ac  -0,75(0,04) Ad # #

SC -0,20(0,02) Aa -0,30(0,08) Aab  -0,39(0,06) Bbc -0,46(0,04) Bc  -0,57(0,06) Ac #

. (P<0.05)

*Letras maiusculas diferentes representam diferenca estatistica nas coluna. Letras minusculas diferentes indicam

diferencga estatistica nas linhas. Células com a representagdo # indicam a impossibilidade de execugdo do teste.

A alteracdo dimensional é fator fundamental para que a massa
obturadora ndo sofra distor¢cdes severas apds sua insercao no canal
dentinario. A estabilidade dimensional contribui para a reducao da
percolacao de fluidos no canal, aumentando a probabilidade do sucesso
clinico da obturacdo. Foram encontrados poucos estudos recentes
avaliando a alteracdo dimensional, devido a grande quantidade de
cimento dispendido no ensaio **, o que dificulta uma comparacdo dos
resultados deste trabalho com os valores de marcas comerciais. A ISO
6876 ° determina que o cimento endoddntico ndo deve contrair mais de
1% nem expandir mais do que 0,1%, a fim de evitar a criagao de lacunas

entre o cimento e as paredes do canal. Analisando a tabela 5, percebe-se
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gue nao foi possivel avaliar os trés grupos com 120% e o grupo SS com
100% de agente de carga devido a desintegracdao dos corpos de prova.
Quanto aos demais grupos, todos mostraram contracdo e foram
aprovados nos critérios da ISO 6876 8 fator este gue provavelmente se

deve ao fato de se tratar de cimentos resinosos.

No grupo SN somente a concentragao de 20% foi estatisticamente
diferente das demais concentracdes. No grupo SS todas as concentracdes
diferiram entre si. J& nos grupos SC a concentracdo de 20% nao foi
diferente de 40% que nao foi diferente de 60%, que por sua vez nao foi

diferente de 80% e 100% (p<0,05).
4.7 Sorcgao e solubilidade.

As tabelas 6 e 7 representam os valores de sor¢cao e solubilidade,

respectivamente, em pg/mm>.

Tabela 6. Sor¢do (pg/mm?) dos cimentos experimentais a base de
resina epoxica com adicdo de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em

massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN 3567(7,43) Aa  42,02(5,37)Aa  64,64(7,83) Ab  81,76(9,74) Ac  68,05(2,88) Ac  53,14(3,25) Ad
SS  33,85(4,81)Aa  44,02(6,42) Aa 59,12(9,67) Ab  69,55(5,36) Bb  123,17(7,36)Bc  177,90(15,22) Bd

SC  34,85(3,48) Aa 37,66(4,29) Aa 45,14(11,62) Bab 56,04(3,12)Cb  88,76(4,70) Cc  109,85(14,04) Cd

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

(P<0.05)

*Letras maiusculas diferentes representam diferenca estatistica nas coluna. Letras minusculas

diferentes indicam diferenca estatistica nas linhas.
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Tabela 7. Solubilidade (ug/mm?) dos cimentos experimentais a base
de resina epoéxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em
massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto

(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).

20% 40% 60% 80% 100% 120%

SN 16,50 (4,37)Aa 16,23(4,75)Aa  13,09(6,26) Bab 7,84(5,49) Ab  3,04(0,67)Bb  3,21(1,57) Ab
SS  13,19(6,33) Aa  18,40(5,05) Aab 22,96(1,15)Ab  23,62(6,01) Bb 21,47(2,83)Ab  39,45(3,23) Bc

SC 13,78(2,15)Aa 11,02(1,80)BCa 11,23(4,87)Ba  11,42(2,58)Aa  15,67(5,24) Aab  21,53(6,20) Cb

(P<0.05)

*Letras mailsculas diferentes representam diferenca estatistica nas coluna. Letras minusculas

diferentes indicam diferenca estatistica nas linhas.

Os ensaios de sorcao e solubilidade foram executados conforme a
normas 1SO 4049 *°, para resinas com finalidades restauradoras. Isto
devido a limitago ja discutida de a I1SO 6876 ® ter sido redigida visando
cimentos de base aquosa. A 1SO 4049 *° determina que para ser aprovado,
o material resinoso nao pode ter sor¢cao maior do que 40 ug/mm?’, nem
solubilidade superior a 7,5 ug/mm3. Recorrendo a literatura, observam-se

22,25 ~
>, ndao parecendo haver uma

estudos com resultados divergentes
convergéncia para algum valor de sorcao e solubilidade ideal e muito
menos para um método especifico. Materiais de base aquosa apresentam
menor estabilidade do que materiais resinosos " **, fazendo com que a
norma para estes materiais tenha parametros mais tolerantes para a

sor¢dao e solubilidade. Através dos graficos 5 e 6 é possivel visualizar o

comportamento dos grupos quanto a sorcao e solubilidade.
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Grafico 5. Sorcdo (pug/mm?) dos cimentos experimentais a base de resina
epoxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em massa dos
sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto (SS) e

subcarbonato de bismuto (SC).
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Grafico 6. Solubilidade (pg/mm?) dos cimentos experimentais a base
de resina epdxica com adicdao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em
massa dos sais de subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto
(SS) e subcarbonato de bismuto (SC).
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E importante destacar que mesmo n3o atendendo os requisitos de
sorcdo e solubilidade da 1SO 4049 *°, os grupos com a adicdo de subnitrato
de bismuto apresentam um comportamento diferente dos demais grupos
que, a partir de 80% aumentaram significativamente a sor¢ao. Quanto a
solubilidade observa-se comportamento semelhante. Esta particularidade
pode ser devido a estruturacdao quimica do subnitrato de bismuto e sua
interagao com a matriz resinosa. Desde a adicao das concentragdes mais

baixas pode-se perceber que o sal se dissolve com maior facilidade na
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matriz, formando uma mistura com menos dispersdao de fases do que as
misturas com subcarbonato e subsalicilato de bismuto. Quando
comparados os trés sais de bismuto, o subnitrato tende a ter suas
propriedades de alteracao dimensional, sor¢ao e solubilidade melhoradas,
talvez devido a melhor dispersao observada da carga na matriz epodxica,

aumentando a resisténcia a degradacdao em agua.
4.8 Radiopacidade.
O grafico 7 apresenta a radiopacidade dos cimentos experimentais.

Grafico 7. Radiopacidade, (mmAl) dos cimentos experimentais a base
de resina epodxica com adicao 80%, 100% e 120% em massa dos sais de
subnitrato de bismuto (SN), subsalicilato de bismuto (SS) e subcarbonato

de bismuto (SC).
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Segundo a ISO 6876°, para um cimento ter radiopacidade adequada,
€ necessario que apresente uma radiopacidade equivalente a no minimo 3

milimetros de aluminio. Os grupos com concentracdes de 20%, 40% e 60%
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nao apresentaram radiopacidade adequada em nenhum dos grupos,
motivo pelo qual ndo foram apresentados no grafico. Nas concentragdes a
partir de 80%, o subnitrato e o subcarbonato preencheram o requisito da

norma.
4.9 Citotoxicidade

Os graficos 8, 9 e 10 apresentam os resultados de citotoxicidade dos
cimentos experimentais a base de resina epodxica com adicao de 20%,
40%, 60%, 80%, 100% e 120%, em massa, dos sais de subnitrato de
bismuto (SN), subsalicilato de bismuto (SS) e subcarbonato de bismuto

(SC).

Grafico 8. Citotoxicidade do cimento experimental a base de resina
epoxica com adicao de 20%, 40%, 60%, 80%, 100% e 120% em massa do

sal de subnitrato de bismuto (SN).
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Grafico 9. Citotoxicidade do cimento experimental a base de resina

epoxica com adicao de 20%;40%;60%;80%;100% e 120% em massa do sal

de subcarbonato de bismuto (SC).
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Grafico 10. Citotoxicidade do cimento experimental a base de resina

epoxica com adicdo de 20%;40%;60%;80%;100% e 120% em massa do sal

de subsalicilato de bismuto (SS).
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Os trés graficos mostram a comparacao do potencial citotéxico das
diferentes concentragdes de sais de bismutos com o grupo controle. Nao
ha diferenca estatistica entre estes grupos e o grupo controle. Portanto,
os cimentos com adi¢ao de carga nao induziram génese e nem necrose
nas células do meio, quando comparados ao controle, que foi 0 meio sem

a adicdo dos cimentos endodonticos.

O risco biolégico da insercdao de um material estranho em
organismos vivos é critério decisério na escolha de materiais para uso em
humanos . Eles devem estar adequados as normas técnicas ISO 10993-
1 e 7405%°. A agéncia reguladora de vigilancia sanitaria brasileira
(ANVISA) adota como critérios de classificacao de risco a intima interacao
gue o material inserido fard com o organismo. Pelos critérios da resolucao
emitida pela prépria agéncia, a RDC 185/01 de 2001 *, o cimento
endodontico em estudo é classificado como de médio risco devido a sua

permanéncia no organismo permanentemente. A interacdo do cimento,

em sua maior propor¢cao, € com a matéria inorganica das paredes do



45

canal. Porém, ele também tera intimo contato com os tecidos periapicais
e estd sujeito a extravasamento >, justificando um controle rigoroso das
alteracOes citotdxicas que poderia causar. Por se tratar de um metal
pesado, o bismuto, assim como outros metais pesados, pode causar
intoxicagdo em altas doses, reforgando assim a preocupag¢ao quanto ao

potencial citotdxico da sua adi¢do ao cimento endoddntico .

Considerando o rigor da ISO 6876 - Dental Root Canal Sealing
Materials ® a Unica formulagio que atende plenamente a todos os
requisitos (escoamento, tempo de trabalho, tempo de presa, espessura de
pelicula, alteracdao dimensional e radiopacidade) é a formulacdo de resina
epoxica com 80% de adicao de subnitrato de bismuto, em massa. Cabe
ressaltar que a norma para cimentos endoddnticos vigente 2, é de 2001,
guando a maioria dos cimentos comercializados eram verdadeiros
cimentos, ou seja, de base aquosa. A crescente utilizacdo de cimentos a
base de resina, talvez faca com que a referida norma seja revisada e
adequada as inovacdes apresentadas, sofrendo flexibilizacdo. Mesmo que
s6 um grupo tenha se enquadrado completamente a norma, foi realizada
a analise estatistica para permitir comparacdao entre os grupos para
aumentar a vida util deste trabalho, considerando uma eventual
atualizacao da norma. Sendo assim, é possivel que outras combinagdes
além dos cimentos com 80% de subnitrato de bismuto tenham

potencialidade inovadora no desenvolvimento de cimentos endododnticos.
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CONCLUSAO

Com base nos resultados deste trabalho é licito concluir que os
cimentos a base de resina epdxica com adicao de subnitrato e
subcarbonato de bismuto mostraram-se promissores ao uso clinico-
odontoldgico com a vantagem de que o subnitrato de bismuto ja é usado

na area médica, devido a sua capacidade antimicrobiana.
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CONSIDERACOES FINAIS

As formula¢des de cimentos endodonticos experimentais que
apresentaram potencialidade para uso clinico devem ser mais
profundamente estudadas. A realizacdao de analises de unidao mecanica do
cimento com as paredes dentindrias poderia fornecer informacdes sobre o
desempenho do material quando em boca. Uma andlise bioldgica
aprofundada poderia ser feita por meio de um ensaio de genotoxicidade,
qgue permitiria avaliar ndo sé quantitativamente o efeito do material sobre
organismos vivos, mas também qualitativamente, demonstrando se o
cimento é capaz de afetar geneticamente os organismos com os quais foi

posto em contato.

Outra andlise pertinente também seria a de espectroscopia Raman
ou de infravermelho a fim de analisar as possiveis rea¢des quimicas dos
sais de bismutos com a matriz resinosa. O processo de polimerizacao da
resina epoxica pode ocorrer por duas vias, simultaneamente, a nao
catalisada e a autocatalisada. Todavia, em termos gerais, quando aminas
primarias sdo utilizadas, a reacdo consiste na abertura dos anéis epdxicos
pelo grupo reativo amina, gerando aminas secundarias e hidroxilas.
Subsequentemente, as aminas secundarias podem reagir com os anéis
epoxicos a0 mesmo tempo das primarias e gerar aminas tercidrias e mais
hidroxilas. Dessa forma, na medida em que o processo de polimerizacao
vai ocorrendo ha um incremento de hidroxilas as expensas de grupos
epoxi e a concentragao de aminas primarias continuara decrescendo.
Estas alteracdes podem ser detectadas pela espectroscopia através dos

picos conhecidos de cada grupamento quimicos *°. Feitas estas analises
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mais aprofundadas, a expectativa é de que o cimento possa alcancar o

mercado de produtos odontoldgicos.

O presente trabalho deverd ser convertido em artigo e submetido a

publicacao.
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