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RESUMO

A utilizacdo de um agente radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é fundamental
para tornd-lo suficientemente radiopaco e visivel radiograficamente. Esta caracteristica é
essencial para seu uso clinico. A radiopacidade dos cimentos endodonticos deve seguir a Norma
ANSI/ADA Standard N° 57 - Endodontic Sealing Materials (2012), sendo que a dispersdo do
radiopacificador ao cimento é uma etapa importante que pode interferir nas suas propriedades. O
objetivo desse estudo serd avaliar métodos de disperséo do radiopacificador 6xido de zirconio ao
silicato tricalcico através da dispersdo manual, agitacdo eletromagnética e moinho de alta energia
com microesferas de zircdnio por meio de microscopia eletrdnica de varredura e teste de
radiopacidade ANSI/ADA.

Palavras-chave: Silicato de calcio, Oxido de zircénio, Endodontia.



LISTA DE SIGLAS
ADA - American Dental Association;
Al — Aluminio;
ANSI - American National Standards Institute;
°C - Celsius;
CEP - Comité de Etica em Pesquisa;
CERTEC — Laboratorio de Cerdmica técnica;
cm — Centimetro;
CNS — Conselho Nacional de Salde;
EUA - Estados Unidos Da América;
gr — Grama;
h —Horg;
MEV - Microscopia Eletronica de Varredura;
ml — Mililitro;
mm — Milimetro;
MTA - Agregado de Tridxido Mineral,
N° - nimero;
P.A - Puro na Forma de Po;
pH - Potencial Hidrogeniénico;
ST - Silicato Tricalcico;
TCLE — Termo de Consentimento Livre e Esclarecido;
UNESC - Universidade do Extremo Sul Catarinense;
uL - Microlitro;
um - Micrémetros;

ZrO2 — Oxido de Zirconia;
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1. INTRODUCAO

Os cimentos hidraulicos a base de silicato sdo muito utilizados como materiais de
reparo de tecidos pulpares ou apicais por sua bioatividade na Endodontia (CAMILLERI et al.,
2013; CORNELIO et al., 2017). Apresentam propriedades fisico-quimicas satisfatorias que
estimulam o reparo tecidual e proporcionam um ambiente antimicrobiano (ESTRELA et al.,
2000; DUARTE et al., 2003).

Dentre os cimentos hidraulicos a base de silicato, o agregado triéxido mineral (MTA)
é 0 mais pesquisado (CAMILLERI et al., 2005).

O MTA apresenta-se como um pé hidrofilico composto basicamente por cimento
Portland, sendo 68% de silicato tricalcico (ST) (BELIO-REYES; BUCIO; CRUZ-CHAVEZ,
2009; CAMILLERI et al., 2011), além de outras substancias (LEE; MONSEF; TORABINEJAD,
1993; ASGARY et al., 2006; PARIROKH; TORABINEJAD, 2010) como o radiopacificador
Oxido de bismuto (PARIROKH; TORABINEJAD, 2010) que adicionado o torna suficientemente
radiopaco e visivel radiograficamente. Porém, além de interferir negativamente na solubilidade,
pH e tempo de presa (GUERREIRO-TANOMARU et al., 2016; PARIROKH; TORABINEJAD,
2010) causa manchamento dentario (VALLES et al., 2013; CAMILLERI et al., 2014), desta
maneira outras substancias radiopacas estdo sendo incorporadas com esta finalidade, como o
oxido de zirconio (CUTAJAR et al., 2011).

O oxido de zirconio é proveniente de um mineral raro denominado badileita (MERCK
INDEX 2006). A ligacdo idnica é composta por oxigénio combinado com um metal no caso o
zirconio e sua férmula quimica é ZrO, (PERUZZO; CANTO, 2006.). O ZrO> é intensamente
pesquisado nas Ultimas décadas e tornou-se um material muito importante e versatil, com
diferentes aplicacdes tecnoldgica em diversos setores industriais (SOUZA et al., 2005) e na
Odontologia (KHALIL I et al., 2016). O ZrO, tem sido um material de escolha utilizado como
radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato (KHALIL I et al., 2016; XUEREB et
al, 2015) devido ao seu alto peso atbmico do zircénio (91,224) (PERUZZO; CANTO, 2006).

As particulas de ZrO» adicionadas aos cimentos hidraulicos a base de silicato podem ser
encontradas em tamanho micrométrico (BOSSO-MARTELO et al.,, 2015) e nanométrico
(GILLANI et al., 2010; RODRIGUES et al., 2010). A utilizacao de particulas nanométricas
demonstraram biocompatibilidade e citocompatibilidade (LIU et al., 2006), melhorando as
propriedades mecanicas e fisicas dos materiais do cimento endoddntico a base de silicato
(GILLANI et al., 2010; RODRIGUES et al., 2010).


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0099239909001782
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Uma boa dispersdo do radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é
fundamental para que se obtenha uma boa radiopacidade. Na literatura ndo ha relatos se ha
interferéncia dos métodos de dispersao na radiopaciade do material.

Este trabalho tem como objetivo avaliar métodos de dispers@o do radiopacificador 6xido

de zirconio ao silicato tricalcico.

1.1 AREA

Saude

1.2 TEMA

Odontologia

1.3 DELIMITACAO DO TEMA

Endodontia.

1.4 FORMULACAO DO PROBLEMA E PERGUNTA DE PESQUISA

Os cimentos hidraulicos a base de silicato sdo muito utilizados como materiais de reparo
de tecidos pulpares ou apicais por sua bioatividade na Endodontia (CAMILLERI et al., 2013,
CORNELIO et al., 2017). O p6 é composto principalmente por cimento Portland (silicato
tricalcico na maior proporcdo) acrescido de um agente radiopacificador para torna-lo
suficientemente radiopaco e visivel radiograficamente (CAMILLERI et al., 2011).

Uma boa dispersdo do radiopacificador ao cimento hidraulico & base de silicato é
fundamental para que se obtenha uma boa radiopacidade. Na literatura nao hé relatos dos métodos
utilizados.

Quais métodos podem ser utilizados para dispersdo do radiopacificador ao silicato

tricalcio?

1.5 JUSTIFICATIVA

A utilizacdo de um agente radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é
fundamental para tornéd-lo suficientemente radiopaco e visivel radiograficamente. Esta
caracteristica é essencial para seu uso clinico.

Muitas pesquisas sdo desenvolvidas na area endodéntica, buscando melhorar as

caracteristicas fisico-quimicas e bioldgicas do cimento hidraulico a base de silicato.
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A radiopacidade dos cimentos endoddnticos deve seguir a Norma ANSI/ADA Standard
N° 57 - Endodontic Sealing Materials (2012), sendo que a dispersdo do radiopacificador no
momento da fabricacdo do cimento € uma etapa importante que pode interferir nas suas
propriedades.

Buscamos com este trabalho avaliar métodos para dispersédo do radiopacificador ao silicato
tricélcico seguindo o padrdo da Norma ANSI/ADA.

1.6 OBJETIVOS

1.6.1 Objetivo Geral

Avaliar meétodos de dispersdo do radiopacificador Oxido de zircénio ao silicato de

tricélcico.

1.6.2 Objetivos Especificos

e Auvaliar o método de dispersdo manual do radiopacificador 6xido de zirconio ao silicato de
tricalcico através do MEYV e teste de radiopacidade ANSI/ADA,;

e Avaliar o método de dispersdo por agitador magnético do radiopacificador 6xido de

zircdnio ao silicato de tricalcico através do MEV e teste de radiopacidade ANSI/ADA,;

e Auvaliar o método de dispersao através de moinho de alta energia com esferas de zirconio
do radiopacificador 6xido de zirconio ao silicato de tricélcico através do MEV e teste de
radiopacidade 1SO.

1.7 HIPOTESE

Os diferentes métodos de dispersdo do radiopacificador ao silicato tricalcico interfere na

sua disperséo e radiopacidade.
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2. REVISAO

Os cimentos hidraulicos a base de silicato sdo muito utilizados como materiais de reparo
de tecidos pulpares ou apicais por sua bioatividade (CAMILLERI et al., 2013, CORNELIO et
al., 2017). Apresentam propriedades fisico-quimicas satisfatorias que estimulam o reparo
tecidual e proporcionam um ambiente antimicrobiano (ESTRELA et al. 2000, DUARTE et al.,
2003).

A bioatividade é a capacidade de um material trocar informagdes com o sistema biol6gico
(PAS, 2007), ou seja, quando um material reage quimicamente com os fluidos corporais de forma
compativel com os processos de reparacdo dos tecidos (GANDOLFI et al., 2011).

Os cimentos hidraulicos a base de silicato sdo bioativos e realizam uma interacao quimica
produzindo de hidroxiapatita na presenca de fosfato (CAMILLERI et al., 2008). Mediante a esta
propriedade tem sido utilizado em capeamento pulpar, pulpotomia, perfuracdo e reabsorcao
radicular, material retro-obturador em cirurgias para-endodénticas (DUDA et al., 2005) e em
tratamentos de dentes despolpados com rizogénese incompleta como tampéo apical (LEAL et
al., 2011).

O agregado trioxido mineral (MTA) € o0 mais pesquisado até o momento. MTA é
composto principalmente pelo clinquer de cimento Portland (PARIROKH; TORABINEJAD,
2010; GRAZZIONTIN-SOARES et al., 2014) que é constituido em torno de 68% pelo principal
e mais reativo componente, o silicato de tricalcico (BELIO-REYES; BUCIO; CRUZ-CHAVEZ,
2009; CAMILLERI et al., 2011).

Além do silicato tricalcico (ST) (BELIO-REYES; BUCIO; CRUZ-CHAVEZ, 2009;
CAMILLERI, 2011) existem outros componentes (LEE; MONSEF; TORABINEJAD, 1993;
ASGARY et al., 2006; PARIROKH; TORABINEJAD, 2010) como o radiopacificador 6xido de
bismuto (PARIROKH; TORABINEJAD, 2010) que adicionado o torna suficientemente
radiopaco e visivel radiograficamente. Outros materiais radiopacificadores tém sido propostos,
como o iodoférmio, oxido de zinco, 6xido de chumbo, sub-nitrato de bismuto, carbonato de
bismuto, tungstato de calcio (DUARTE et al., 2009) e o 6xido de zirconio (CAMILLERI et al.,
2011).

Um exemplo disponivel comercialmente de cimento a base de silicato que utiliza ZrO;
é o Biodentine (Septodont, Saint-Maur-des-Fosses, Franca) que foi desenvolvido com indicagoes
semelhantes ao MTA (DUARTE et al., 2009; PERARD, et al., 2013).


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0099239909001782
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0099239909001782
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O oxido de zirconio é proveniente de um mineral raro denominado badileita (MERCK
INDEX, 2006), apresenta-se como um pd branco biocompativel e ndo toxico (RIBEIRO et al.,
2009). A ligacao idnica é composta por oxigénio combinado com um metal no caso o zirconio
e sua formula quimica é ZrOz (PERUZZO; CANTO, 2006).

O ZrO; é intensamente pesquisado nas Ultimas décadas e tornou-se um material muito
importante e versatil, com diferentes aplicacGes tecnoldgica em diversos setores industriais
(SOUZA et al., 2005) e na Odontologia (KHALIL et al., 2016).

Tem sido um material de escolha utilizado como radiopacificador de cimentos
endodénticos a base de silicato (XUEREB et al., 2015; KHALIL et al., 2016) atuando como um
material inerte que ndo reage com os subprodutos da hidratacdo (CAMILLERI et al., 2008).

As particulas de ZrO, podem ser encontradas aos cimentos endoddnticos em tamanho
micrométrico (BOSSO-MARTELO et al., 2015) e nanométrico (GILLANI et al., 2010;
RODRIGUES et al., 2010). As microparticulas de ZrO, evidenciam um potencial bioativo
(CZARNECKA et al., 2008), ja as particulas nanométricas demonstraram biocompatibilidade e
citocompatibilidade (LIU et al., 2006) melhorando as propriedades mecanicas e fisicas
(GILLANI et al., 2010; RODRIGUES et al., 2010).

Cutajar et al. (2011) demonstrou resultado comparavel ao ProRoot MTA do ZrO, como
radiopacificador quando misturado ao cimento Portland na proporgéo de 30%.

Tanomaru et al. (2015) demonstrou que a associacdo de ZrO, ao MTA resultou em
adequada radiopacidade, resisténcia a compressdo, tempo de presa, absor¢do de agua,
solubilidade e sorg&o. A adicdo de 30% de ZrO2 ndo afetou a hidratagéo e originou um cimento
bioativo com propriedades semelhantes ao MTA, podendo considerar 0 ZrO2 uma alternativa
como agente radiopacificador em substituicdo ao 6xido de bismuto, fornecendo propriedades
fisico-quimicas, mecanicas e biologicas aos cimentos a base de silicato (VAZQUEZ-GARCIA
etal., 2016, SLOMPO et al., 2015).

Andrade et al. (2017) comprovou a bioatividade induzida por cimento experimental de
silicato tricalcico com 20% de oxido de zirconio.

Este trabalho tem como objetivo avaliar métodos de dispersédo do radiopacificador 6xido

de zirconio ao silicato tricalcico.

3. MATERIAIS E METODOS

Antes da execucdo, o projeto serd encaminhado para avaliacdo e aprovacao da pelo
Comité de Etica e Pesquisa da UNESC.


https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/oxide
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3.1 DESENHO DO ESTUDO

Estudo de abordagem qualitativa, observacional, experimental, transversal, descritivo.

Os Desenhos de Estudos séo utilizados para descrever a combinagcdo nas quais as
pesquisas serdo formadas e o periodo no qual as variaveis serdo medidas (SOUZA, 2008).

Estudos qualitativos sdo flexiveis e particulares ao objeto de estudo, evoluem ao longo da
investigacao e ¢ esta flexibilidade que permite maior aprofundamento e detalhamento dos dados.
O investigador observa as pessoas e as interacOes entre elas, participando de atividades,
entrevistando pessoas chave, conduzindo histérias de vida ou estudos de casos e/ou analisando
documentos ja existentes (SANTOS, 1999).

Estudos observacionais mostram-se mais adequados para evidenciar efeitos adversos
raros ou tardios associados a determinados tratamentos e frequentemente oferecem uma
indicacdo mais precisa sobre o que é alcancado na pratica clinica cotidiana, uma vez que lancam
médo de uma situacdo dada e observam os resultados dai resultantes, que podem ser contexto-
dependentes (PAPANIKOLAOU et al., 2006).

Estudos experimentais caracterizam-se pela manipulagéo artificial da intervengéo por
parte do pesquisador, administrando-se uma intervencdo e observando-se seu efeito sobre o
desfecho (NEDEL,; SILVEIRA, 2016).

Estudos descritivos sdo aqueles que visam apenas a observar, registrar e descrever as
caracteristicas de um determinado fendmeno ocorrido em uma amostra ou populacéo, sem, no
entanto, analisar 0 mérito de seu conteldo. Geralmente, na pesquisa quantitativa do tipo
descritiva, o delineamento escolhido pelo pesquisador ndo permite que os dados possam ser
utilizados para testes de hipoteses, embora hipoteses possam ser formuladas a posteriori, uma
vez que o objetivo do estudo é apenas descrever o fato em si (MARCONI et al., 2001;
MARCONI et al., 2005).

3.2 Amostra

Né&o se aplica.

3.2.1 Critério de Inclusdo
Né&o se aplica.

3.2.2 Critérios de Excluséo

Né&o se aplica.
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3.2.3 Materiais e métodos do experimento.

3.3 MATERIAIS

Para o presente estudo, serdo utilizados o ST puro (Mineral Research Processing,
Meyzieu, Franga) e radiopacificador nano-6xido de zirconio P.A. (Laboratério de Quimica -
UNESC, Criciima, SC, Brasil).

3.4 METODOLOGIA

3.4.1 Grupos
GRUPOS Materiais
1 - Controle Biodentine
2 — Dispersao Manual ST + 30% de nano-ZrO;

3 — Dispersao por Agitacao Eletromagnética ST + 30% de nano-ZrO;

4 — Disperséao por Moinho de Alta Energia ST + 30% de nano-ZrO;

3.4.2 Ensaios:

3.4.2.1 Métodos de dispersao:

- Dispersdo manual:

O 1g do po sera pesado em balanca semi-analitica eletrénica de precisdo (marca) de acordo com
0 grupo 2 citado na tabela acima e colocado em uma placa de vidro. Apds, sera disperso
manualmente por 1 minuto através da espatula no. 72. Em seguida, uma pequena quantidade sera
levada ao MEV e o restante sera utilizado para confeccionar corpos de prova para o ensaio da

radiopacidade citado abaixo.

- Dispersao por agitacao eletromagnética:

O 1g do po sera pesado em balanca semi-analitica eletrénica de precisdo (marca) de acordo com
0 grupo 3 citado na tabela acima e colocado em um béquer de 50ml vazio. Apds, sera colocado
alcool isopropilico em volume suficiente para cobrir o pd. Este conjunto sera levado ao agitador
eletromagnético (marca) por 1minuto com um peixinho (marca) no seu interior. Em seguida,
sera levado a estufa 70°C até evaporacao total do alcool. Depois, 0 p6 sera raspado do fundo do
béquer com uma espatula no. 72 e uma pequena quantidade sera levada ao MEV e o restante sera

utilizado para confeccionar corpos de prova para o ensaio da radiopacidade citado abaixo.
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- Disperséo por moinho de alta energia:

O 19 do po sera pesado em balanca semi-analitica eletronica de precisdo (marca) de acordo com
0 grupo 4 citado na tabela acima e colocado em jarro especifico para moinho de alta energia
(marca) com esferas de zirconio e coberto por alcool isopropilico em volume suficiente para
cobrir 0 pd. O tempo de dispersédo através do moinho sera de 1 minuto. Apds o po sera colocado
em bandeja, seco em estufa a 70 °C por 24 h e em seguida desaglomerado em gral de 4gata. Em
seguida, uma pequena quantidade sera levada ao MEV e o restante sera utilizado para

confeccionar corpos de prova para o ensaio da radiopacidade citado abaixo.

Radiopacidade

O teste de radiopacidade seguird a Norma ANSI/ADA Standard N° 57 - Endodontic Sealing
Materials (2012). Serdo confeccionados 5 corpos-de-prova para cada grupo experimental. Apds
a manipulacdo, os materiais serdo inseridos em anéis metalicos medindo 1 mm de altura por 10
mm de didmetro interno, sendo levados a estufa a 37 °C e 100% de umidade relativa por 96 h.
Um sensor de radiografia digital direta (T2, Microimagem, Brasil) serd utlizado para obter as
radiografias de cada grupo. Cada corpo-de-prova sera colocado sobre o sensor, juntamente com
um penetrdmetro de aluminio (marca) com espessura variando de 1 a 10 mm, em degraus
uniformes de 1 mm, e irradiados com um aparelho de raios-X (Spectro 70x, Dabi Atlante, Brasil)
com a distancia foco-objeto de 30 cm e tempo de exposicdo de 0,2 s. As imagens geradas serao
gravadas em computador e analisadas por software (Photoshop, Adobe, EUA). Na analise, toda
a regido do corpo-de-prova sera selecionada e obtida uma média dos valores de tons de cinza da
imagem, representando a densidade radiogréafica. Este valor serd comparado com a imagem da
escala de aluminio e, por regressdo linear, sera possivel determinar a radiopacidade do material

em mmAil.

-Laboratorio de Ceramica Técnica (CerTec) — UNESC. Professor Oscar Rubem Klegues

Montedo

3.5RISCO

Nenhum método ser eficaz na dispersdo do 6xido de zirconio ao silicato tricalcico.
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3.6 BENEFICIOS

Demonstrar op¢des de métodos para dispersao do 6xido de zirconio ao silicato tricalcicona
radiopacidade.

3.7 DESFECHO PRIMARIO

Indicar o melhor método para disperséo do 6xido de zirconio ao silicato tricalcico.

3.8 DESFECHO SECUNDARIO
Avaliar a radiopacidade do silicato tricélcico de acordo com os métodos de dispersdo do 6xido

de zirconio.

3.9 PROCEDIMENTOS ETICOS

Ainda que ndo se trate de uma pesquisa em seres humanos, por se tratar de um
experimento que possa beneficiar o ser humano no futuro para o tratamento endoddntico, o
projeto sera submetido ao Comité de Etica e Pesquisa com seres humanos, e obedecera a
resolucdo 466/2012/CNS, apresentando o Termo de Aceite (anexo 01), Termo de
confidencialidade dos pesquisadores (anexo 02) sendo dispensado o TCLE.

Os pesquisadores se comprometem com resultado fidedigno da pesquisa e sua divulgacao.
4 CRONOGRAMA

Quadro 1 — Cronograma

2018
ATIVIDADES

Fev | Mar | Abr | Mai | Jun | Jul | Ago | Set | Out | Nov | Dez

Revisao X X X X
bibliografica

Elaboracao do X X X X
Projeto

Submissao ao X
comité de ética

Desenvolvimento X X X X X
do projeto

Elaboracéo do X
Artigo

Apresentacao TCC X

Submisséo do X
artigo para revista
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Todas as despesas serdo de responsabilidade do autor do projeto.

5.1 CAPITAL

Tabela 1 - Despesas de capital

Discriminacéo Quantidade  Valor Unitario R$ Valor Total R$
Notebook 1 2.500,00 2.500,00
Total 2.500,00
5.2 CUSTEIO

Tabela 2 - Despesas de custeio

Quantidade

Discriminacéo
Resmas de papel tipo A4 3
Impressao -
Silicato tricélcio
Encadernacéo 50
Total

Valor Unitario R$
15,00

84,00

Valor Total R$
45,00
50,00
420,00
35,00

550,00

As despesas do projeto serdo por conta dos académicos que colherdo os dados.
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APENDICES

APENDICE A - TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE ESCLARECIDO-TCLE

Titulo da Pesquisa: Métodos de dispersdo do nano-zirconio ao silicato tricalcico.

Objetivo: Avaliar métodos de dispersdo do radiopacificador 6xido de zirconio ao silicato de
tricélcico.

Periodo da coleta de dados: 11/10/2018 a 19/11/2018
Tempo estimado para cada coleta: 24horas 6 dias
Local da coleta: Setor de engenharia e tecnologia do Iparque - Parque cientifico e tecnologico
da Universidade do Extremo Sul Catarinense.

Pesquisador/Orientador: Anarela Bernardi Vassen Telefone: (48) 98474-5786

Pesquisador/Académico: Bruna Ariati/ Liliane Melo Telefone: (48) 999549256 /
(48) 99990-5078

92 fase do Curso de Odontologia da UNESC

O (a) Sr (a) esta sendo convidado (a) para participar voluntariamente da pesquisa e
objetivo acima intitulados. Aceitando participar do estudo, podera desistir a qualquer momento,
bastando informar sua decisdo diretamente ao pesquisador responsavel ou a pessoa que esta
efetuando a pesquisa. Fica esclarecido ainda que, por ser uma participacdo voluntaria e sem
interesse financeiro, ndo havera nenhuma remuneracdo, bem como o (a) senhor (a) ndo tera
despesas para com a mesma. Os dados referentes a sua pessoa serdo sigilosos e privados,
preceitos estes assegurados pela Resolugdo n°® 466/2012 do CNS - Conselho Nacional de Saude,
podendo o (a) senhor (a) solicitar informacdes durante todas as fases da pesquisa, inclusive apos
a publicacdo dos dados obtidos a partir desta. Para tanto, esclarecemos também o0s

procedimentos, riscos e beneficios, a saber:

DETALHES DOS PROCEDIMENTOS QUE SERAO UTILIZADOS NA
PESQUISA

Relato de caso: o presente estudo realizara testes com o silicato tricalcico e 6xido de

zirconio, utilizando equipamentos do IPARQUE.

RISCOS

Né&o oferece riscos, visto que os testes ndo séo de carater experimental em humanos.
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BENEFICIOS

Concluir quais os métodos de dispersao do silicato tricalcico ao 0xido de zircénio

apresentam melhor radiopacidade.

Diante de tudo o que até agora fora demonstrado, declaro que todos os procedimentos
metodologicos e 0s possiveis riscos, detalhados acima, bem como as minhas davidas foram
devidamente esclarecidos, sendo que para tanto, firmo ao final a presente declaragdo em duas
vias de igual teor e forma ficando na posse de uma e outra sido entregue ao pesquisador

responsavel.

Em caso de duvidas, sugestdes ou dendncias, favor entrar em contato com o Comité de
Etica em Pesquisa — CEP/UNESC pelo telefone (48) 3431-2723 ou pelo e-mail

cetica@unesc.net.

ASSINATURAS

Voluntario/Participante Pesquisador Responséavel

Assinatura

Assinatura
Nome:

Nome: Bruna Ariati e Liliane de Melo
CPF: ) _ - Fausto
CPF: 077.964.539-14 / 017.539.760.-06

Criciima (SC), de de 2018.




APENDICE B- CARTA DE ACEITE

unesc

LIwersidz e CARTA DE ACEITE
do Diirems
Sul Cztarnensa

Declacamros, para os devidos fing que se fizerem necessdrios, que
concordamos em disoonibilizar Selor de engenharia ¢ 12znolcgia ¢o lpamue - Parque cienllico
o tacholdgico da Univers cade do Exlrerno Sul Catarinense, localizaca na 4148, Rod Gov. Jorge
Laccrda, 2076- Univers lario, aicitins - SC, para o deservolvimento da pesquisa intitulzda
"nMétados de disparsdo do nano-zircéinio so silcalo Ircdlcis.” sob a responsabilidade do
professoniairesponsavelanarsla Bernardi Vassen e pesguisador(siBruna Adali e Liliane de
Mec Fauslodo Curso de graduagio e odonolagia da Universidade do Extremo Sul

Catarinense -~ UNESC, pelo pericdo de execugao previsto ne referido projelo.

3 S BT
Vi awdde Vfd,d!ﬁa,w;- B
Professar e Marcelo Feldhaus
Dirctor de Ensine de Gracuagio

FUCRI - FUNDAGAQ EDUCACIONAL DE CRICIUMA (MANTENEDORA)

Avenit LAaesesicini, L0 - Bairne Uieerstirio - Gy Posial 3187 - bone. (0%48) 34302500 - Tux; (0°#48) 31312754 - CIP §E806-000 - CRICTOMA 31,
Cad. 4052 Dol st nel
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APENDICE C- SUBMISSAO AO CEP

LUNIVERSIDADE DO EXTREMO im0
SUL CATARINENSE - UMESC w
PARECER CONSUSSTANCIADD [ CEF

DADCE DO FROJETD DE FEEQUISA

Thuls da Pecquica: METODOS DE DISFERSLD DA NANC-ZIRCONLA AD ZILICATD TRICALCID
Pacgulcador: AMASEL A BERNARDI WAZSEN

Arss Tematioa:

Varcio: 1

CAAE: DOS1SR18.2.0000.011=2

inctitulgdo Proponends: Universidade do Extremo Sul Catarnense

Patrooinador Primsdpal: Financaments Praprio

DADCE OO FPARECER

HOmans do Pansssr 2.970.370

Aprecentagbo do Projabo:

Fiesumo:

A utiizacio de um agente radicpacificador a0 cmemo hidraubos & base de slicabs & fundamental para foma
o suficlememenie mdlopeco = vishel

radiograficament=. Esta camacheristics & essendal para seu uso clinloo. A radiopacidade dos cimenices
endoddnicos deve seguir 3 Morma AMSADS

Btandard Mo 57 - Endodontic Sealing Mabterials (2012], ==ndo que a disp=rsio do diopacificasdor ao
cimento & urma =tapa mportanks gue pods

Imlerferr nas suas propriedsdes. O objetivo desse sstudo SErA avallar métodos de dispersio do
radiopacificador &xkdo de zirctnlo ao sllicako

ricalcico alravés da dispersSo manual, aghapio sefromagnetica & moinho de aka enengla com esferss de
rodinic por el de micmosoopia

setrdnica de vamedurs & ieske de sdopacidade A0,

nroducio

s cimenics hidiulcos & base de slilcaio s80 mulo uikzados como materials de repamn de ecidos pulpanress
ol Al s por s bloatvidace re

Endodantia (CAMILLER &f al, 2013; CORMELID et al, 2047). Apresertam propriedades fisioo-quimicas
sab=iaitrias gue esdimulam o reparno

fecidual & proporcionam wm amblenie antimloroblano (E2TRELA et al, 20000 DUSASRTE stal., 20030

Erclarepn:  Asmnids Unssretaes, |1

Balrre:  U-rversdae CEP: g peom
- BC Bunicipio: CRICILUNLE
Talsfona: (D3 - F0E Emall: et Eurees net

i U1 e B4l
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Cormiransis 3 Fereck 1R 10

Denire 05 cmenios hidrduboos 4 base =

slicaio, o agregads ridxido mineral (ATA] & o malks pesquisado (CAMILLERI & al, 3005). & MTA apresenta
=g oo um pd hideofico composio

basicamenie por cimenio Fortiasd, sendo 55% de sllicabo tricaicios (3T} (EELIC-REYES; BUCKY, CRUZ-
CHAVEE, 2005, GAMILLER] et &, 2011),

além de oulras substincias (LEE; MONEEF; TORABINELAD, 1953; 3. ARGARY ot al., J005; PARIROKH,;
TORABMEMD, 2010) comio o

radiopacificador dxido de blsmuia (PARIRCSEH; TORAEINEJAD, 2010) que adiclonada o borna
suficlemb=ment= radiopaco & wisheel radicgraficamsnbes.

Forém, akim de inteferir negatvaments s solublldade, pH & i=mpo de presa (GUERREIRC-TANDORMARL
ef al, 2015, PARIRCEH; TORABINEIAD,

2010 causa manchamento dentario (VALLES =t al., 2013; CAMILLERI et al., 2014}, desta ransira outras
substiincas rsdiopacas estlo sendo

Incomoradas tom asia Snalidsde, comic o deido de Zircdnio (CUTAJLAR et al., 3011]. © deido de Ziroinio &
provenienbes de um minesmal o

demiominado badliefa (MERCK INDEX ‘IEIEI'E]..*.II-nu;&:-IMIm & composia por oxidnlo combirado com wm
meefal no caso o drofniko & sus Srmuks

quimica & Zn02 (FERUZZO; CANTD, Z005). O Zr02 & infensamenis pesguisado nas Oiimas décadas e
fomow-s= um materal Fubs Impoksris =
wersdfl, com difersni=s aplicagBes fecnoldgica em diverscs setores Industrisls (SOUZA et al., 2005) = na
Ddontologla (KHALI et al, 2016} & Zr3Z

fem skdo um Fateral de =scolha wllizads como radiopadficsdor a0 cimenio Ridraulco & bass de silcab
(HHALI =2 al., 20&; XUEREB &f al, 2015)

deyido 30 seu alfo peso sdmico do zirodnlko (91,224) (FERUZZ0; CANTO, 005 As particulas de Zn032
sdclonadas &S cimentos Ridriulicos & base

de sllicato podem ser encontradas &m tamanha micromégicn (B0E30-MARTELD =t al_, J01E] =
mancmétrico (GILLANI &f al.. 2010; RODRIGUES ef

al., 2010} A uflzaclo de particulas ranoméirices demonsiraram biocompatiilidsde & cRocompatiblidade

(LU =f al, 2006}, meFormando x5
propriedades mecainkcas e fisicas dos matedals do cimenio endoddntico & base de sllicabs (GILLANI et al.,

010 RODRIGUES &t al., 2010). Uma
boa dspersSo do radiopacificador & cimenbo hidraulico a base de sliicato & furdamental para que s
oii=nha uma boa radiopacidade. Na lHeraturs

Erdearegs:  Asurds Unssmetes, | 10E

Badre:  |ervmretieo CEP: gapneomm
- EC Hunikcipiocc CRICIUME
Talsfonar  [EIpME]-EODE Emal: cenomBurEEs s

g 7 i [
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Coatinamgie 32 e TR TN

rido P relafios se ha Inderferincky dos métodos de dispersSo na radopadade do material. Este trabaiho tem
coma objetvo avallar mémdos de
dispeersto do radiopacficador dido de zirctinic ao slicab odidoo.

Objstivo da Pecgulca:

iCHgeEvn Pridrio:

Ayalar médos de dsparsio do rediopaciosdor aido de dmdnio ao slcak de osidoo.

Tt Bacundaria:

» Sovallar o mEindo de dispersio manual do radicpacicador Guido de Zirmdnio a0 silicaln de olicico ataves
ida MEEY & teshe de radiopac dade

ANIUADN Avallar o método de dsperso por agiador magnéticn do radicpacficador daldo de Zrmdnio 8o
slicaio de ficdicico alraves do MEY &

feshe e radlopacidads ANEVADAD Avalar o métdo de dispersio araves d= molnio de alts energls com
izsferys de Dircdnlo do mdopaciioador

iSwido de rircdnio a0 =licaio de ricildon sraves do MEV & st de radiopacidade 130,

Awallagdo doc Ricent & Banaficlo:

Risoos:

Menitum miiodo ser eficaz na dspersio do dxido de zoinlo ao silicaio Folooo
Beneficios:

Demonstrar oprlles de métodos para dispersdo do dxido de Zrcdnio 30 silcato Fcaloico.

iComandarios & Conclderagbes cobre 3 Pecgulca:

A pesquisa & relevanke & st besm esinshirads

iConelderagier cobra oc Termos de aprecantagio obrigabaria:

o projehn apresenta fodos os fermos de apresanischo obrigaitris

Fecomandaples:

Mio rd recomendagies

Conoluches ou Penddnolac o Licta de Insdequagdec:

0 projeso & laborsional nSo teria necessidade de passar pelo comibd de S8ca mas oomo o perkSdions com
qualls diferencisdos multas vezes nacessitam do nomero de aprovacho no comite de &tica, desconsiden
algurs tens gue oo absohtamends desnecessdrics.

Mio rd st de pendEncias ou Inadequaples

iConelderagac Finals a orfbéric do CEF:

Erdamps: Assnds Unweretirs | 10E

Balirz: Uvereties CEF: pgame-om
P BC Honicipio:  CRICILME
Talfona: ([ pME- E-mail: ceooeEuress ne

g O i El
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b Projeio ROJETS 1216048 pdl 161505
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APENDICE D- NORMA ANSI/ADA

AMNSUADA Standard Mo, 57
ReafMmed by ANSI August 2012

f:.--—«"""“"a
American National Standard/
American Dental Association

Standard Mo. 57

Endodontic Sealing
Materials

Modified adoption of IS0 6876:2000, Dental root canal sealing materials.

ADA American
Dental
Association”

Council on
Scientific Affairs

2000
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ANSADA Specification No. 57—2000 5
Reaffirmed by ANSI: PRugust 2012
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REQUIREMENTS

General
All endodontic materials within the scope of the specification shall meet the following general requirements.

Materials
Materials shall be constituted from quality ingredients free from impurities. All ingredients shall be uniformly
distributed.

Sterility

The components as supplied or the material as applied in clinical practice shall neither sustain nor enhance the
growth of microorganisms when tested by United States Pharmacopoeia standards, Section 71, Sterility Test of
General Tests and Assays.

Physical Properties

Flow
When determined in accordance with Clause 5.4, each disc shall have a diameter not less than 20 mm.

Working Time

The minimum working time of a sealer, when determined by the methed described in Clause 5.5 shall be not less
than 90% of the working time stated by the manufacturer. This test applies only to sealers having a working time
of less than 30 minutes.

Setting Time

The setting time of a sealer, when determined by the method described in Clause 5.6, shall be within 10% of that
stated by the manufacturer. For sealers having a setting time greater than 30 minutes and up to 72 h, for which the
manufacturer quotes a time range, the setting time measured shall be within the range stated by the manufacturer.

Film Thickness
Sealers shall have a film thickness of not more than 50 wm when tested in accordance with Clause 5.7.

Dimensional Change Following Setting
The mean linear shrinkage of the sealer, measured in accordance with the method set out in Clause 5.8, shall not
exceed 1% or 0.1% in expansion.

Solubility
The solubility of the set material, when determined in accordance with Clause 5.9, shall not exceed 3% by mass.

Radiopacity
When tested in the manner described in Clause 5.10, all materials shall show a radiopacity not less than that
equivalent to 3 mm of aluminum.

SAMPLING AND INSPECTION

Sampling
The sample shall consist of one or more retail packages from the same batch, containing sufficient sealer to carry
our the specified tests, plus an allowance for repeats, if necessary.
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RESUMO
Obijetivo

A utilizacdo de um agente radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é fundamental
para torna-lo suficientemente radiopaco e visivel radiograficamente. Esta caracteristica é

essencial para seu uso clinico.
Métodos

Os métodos de dispersdo do radiopacificador 6xido de zirconia ao silicato tricalcico, através da
dispersdo manual e moinho de alta energia com microesferas de zircénio e analise por meio de

microscopia eletrénica de varredura, analise radiogréfica e teste de radiopacidade ANSI/ADA.
Resultados

O método de dispersdo através do moinho de alta energia € eficiente para mistura de
radiopacificadores ao cimento a base de silicato.

A utilizacdo de 25% de nano-ZrO; ao silicato tricalcico conferiu a radiopacidade exigida pela
norma da ANSI/ADA.

Significancia
Ha relacdo entre os métodos de dispersdo dos materiais e a radiopacidade exigida

Palavras-chave: Silicato Tricalcico, Oxido de zirconio, Endodontia.
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INTRODUCAO

Os cimentos hidraulicos a base de silicato, sdo muito utilizados como materiais de reparo
de tecidos pulpares ou apicais por sua bioatividade na Endodontia . Apresentam propriedades
fisico-quimicas satisfatorias que estimulam o reparo tecidual e proporcionam um ambiente
antimicrobiano 34

Dentre os cimentos hidraulicos a base de silicato, o agregado triéxido mineral (MTA) é o
mais pesquisado ).

O MTA apresenta-se como um poO hidrofilico composto basicamente por cimento
Portland, sendo 68% de silicato tricalcico (ST) &7, além de outras substancias % como o
radiopacificador 6xido de bismuto % que adicionado o torna suficientemente radiopaco e visivel
radiograficamente. Porém, além de interferir negativamente na solubilidade, pH e tempo de
presa 1Y causa manchamento dentario >*%, desta maneira outras substancias radiopacas est&o
sendo incorporadas com esta finalidade, como o 6xido de zirconia *.

O 6xido de zirconia é proveniente de um mineral raro denominado badileita . A ligagio
ibnica é composta por oxigénio combinado com um metal no caso a zirconia e sua formula
quimica é ZrO; 9. O ZrO, é intensamente pesquisado nas Gltimas décadas e tornou-se um
material muito importante e versatil, com diferentes aplicacfes tecnoldgica em diversos setores
industriais e na Odontologia . O ZrO, tem sido um material de escolha utilizado como
radiopacificador ao cimento hidréaulico a base de silicato 1"*® devido ao seu alto peso atdmico
(91,224) 19,

As particulas de ZrO» adicionadas aos cimentos hidraulicos a base de silicato podem ser
encontradas em tamanho micrométrico *® e nanométrico 2°?Y. A utilizacdo de particulas
nanométricas demonstraram biocompatibilidade e citocompatibilidade 2?2, melhorando as
propriedades mecanicas e fisicas dos materiais do cimento endoddntico a base de silicato 202V .

Uma boa dispersdo do radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é
fundamental para que se obtenha uma boa radiopacidade.

Este trabalho tem como objetivo de avaliar o efeito de métodos de dispersédo do em 6xido

de zirc6nia nano e micrométrico ao silicato tricalcico frente a radiopacidade.

2. REVISAO

Os cimentos hidraulicos a base de silicato tém sido utilizados em Endodontia devido a

sua propriedade bioativa 23?4%5%) que promove uma interagio com o sistema bioldgico
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estimulando a formacao de tecido reparador e induzindo a mineralizacdo 2" . Mediante a esta
propriedade tem sido utilizado em capeamento pulpar, pulpotomia, perfuracdo e reabsorcao
radicular, material retro obturador em cirurgias para-endodonticas %) e em tratamentos de dentes
despolpados com rizogénese incompleta como tampéao apical.

O agregado trioxido mineral (MTA) é 0 mais pesquisado até 0 momento. O MTA é
composto principalmente pelo clinquer de cimento Portland 229 que é constituido em torno de
68% pelo principal e mais reativo componente, o silicato de tricalcico "%, Além do silicato
tricalcico (ST) &7 existem outros componentes %9 como o radiopacificador 6xido de bismuto
19 Outros materiais radiopacificadores tém sido propostos, como o iodoférmio, 6xido de zinco,
oxido de chumbo, sub-nitrato de bismuto, carbonato de bismuto, tungstato de célcio 3V e o 6xido
de zirconia %9,

A especificacdo n® 57 da ANSI/ADA (2012) recomenda que um material endoddntico
apresente radiopacidade minima de 3 mm Equivalente ao Aluminio 2.

Os radiopacificadores sao adicionados, para melhorar radiopacidade e tornar estes
materiais facilmente distinguiveis de estruturas anatémicas em uma radiografial. A
radiopacidade de uma substancia depende da sua densidade fisica e do seu nimero atémico 33:34),

O 6xido de zirconia (ZrO2) é um radiopacificador intensamente pesquisado nas Ultimas
décadas e tornou-se um material muito importante e versatil, com diferentes aplicacdes
tecnoldgica em diversos setores industriais e na Odontologia '”). E proveniente de um mineral
raro denominado badileita ', apresenta-se como um pé branco biocompativel e ndo toxico 3. A
ligacdo idnica é composta por oxigénio combinado com um metal a zircbnia e sua férmula
quimica é ZrO, %9,

O ZrO, tem sido um material de escolha utilizado como radiopacificador ao cimento
hidraulico a base de silicato "*® atuando como um material inerte que nio reage com 0s
subprodutos da hidratacio 0 devido ao alto peso atdmico (91,224) 16,

Um exemplo disponivel comercialmente de cimento a base de silicato que utiliza ZrO, é
0 Biodentine (Septodont, Saint-Maur-des-Fosses, Franga) que foi desenvolvido com indicag6es
semelhantes a0 MTA 3137,

As particulas de ZrO; podem ser encontradas aos cimentos endoddnticos em tamanho
micrométrico e nanométrico '® e em cimentos de reparacio 6ssea 2%?Y. As microparticulas de
ZrO, evidenciam um potencial bioativo *®, ja as particulas nanométricas demonstraram
biocompatibilidade e citocompatibilidade 22 melhorando as propriedades mecénicas e

fisicas2%2),
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Cutajar*® demonstrou resultado comparavel ao ProRoot MTA do ZrO; micrométrico
como radiopacificador quando misturado ao cimento Portland na proporgéo de 30%.

Tanomaru®® demonstrou que a associagio de ZrO, ao MTA resultou em adequada
radiopacidade, resisténcia a compressao, tempo de presa, absorcao de agua, solubilidade e sorcéo.
A adicdo de 30% de ZrO2 microparticulado ndo afetou a hidratacdo e originou um cimento
bioativo com propriedades semelhantes ao MTA, podendo considerar o ZrO, microparticulado
uma alternativa como agente radiopacificador em substitui¢do ao 6xido de bismuto, fornecendo
propriedades fisico-quimicas, mecanicas e bioldgicas aos cimentos & base de silicato 3949,

Andrade*") comprovou a bioatividade induzida por cimento experimental de silicato
tricalcico com 20% de 6xido de zircdnia microparticulado.

A dispersdo do p6 do cimento ao radiopacificador é fundamental para extrairmos as
melhores caracteristicas desta propriedade.

Na industria existem métodos de processamento de materiais com intuito de dispersa-los.

Os moinhos de alta energia consistem em equipamentos capazes de misturar pés-
elementares. Os pos sdo misturados nas devidas proporc¢des, as quais se desejam, e colocados em
um jarro acoplado no moinho. Ocorre entdo, 0 processamento em um periodo de tempo estimado,
42) 0s pos sdo submetidos & moagem de alta energia em um moinho do tipo atritor, em baixa
velocidade para obtencdo de uma mistura homogénea *®). Dessa maneira, para a mistura dos pos
ficar eficiente é necessario impor uma energia suficientemente capaz de promover a
desaglomeracao das particulas e a homogeneizacao dos materiais *4).

Na literatura ndo ha relatos do efeito dos métodos de dispersdo dos componentes do
cimento a base de silicato.

Este estudo comparou 0 método manual ao uso de moinho de alta energia na dispersédo do

radiopacificador éxido de zircdnia ao silicato tricalcico.
3. MATERIAIS E METODOS:

3.1 MATERIAIS:
Para o presente estudo foram utilizados os materiais abaixo:

e Silicato Tricélcico (Mineral Research Processing, Meyzieu, Franca);
e Oxido de nano-zirconia (Tosoh, série TZ-3Y-E, Cidade de Grove, EUA);
e Oxido de micro-zirconia (Triarte, lote 1312-18/52, Capela do Socorro-SP);

e Biodentine™ (Septodont, Saint-Maur-des-fossesCedex, Franca).


https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/oxide

3.2 METODOS
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Os grupos experimentais foram divididos em duas etapas.

Primeira etapa: analise dos métodos de dispersdo dos grupos manual e moinho de alta

energia através da analise em MEV antes da hidratacao e analise radiografica de corpos de prova

hidratados.

Tabela 1 — Grupos experimentais:

GRUPO

MATERIAL

[EEN

Biodentine (Controle)

Manual ST + 15% de micro-ZrO;

Moinho ST + 15% de micro-ZrO;

Manual ST + 25% de micro -ZrO;

Moinho ST + 25% de micro -ZrO»

Manual ST + 15% de nano -ZrO>

Moinho ST + 15% de nano -ZrO;

Manual ST + 25% de nano -ZrO>

©o| o | o »l & wl N

Moinho ST + 25% de nano-ZrO;

Ap0s, foi realizada avaliacdo descritiva das dispersdes por dois examinadores experiente

entre os grupos de silicato tricélcico + micro-ZrOz e silicato tricalcico + nano-ZrO: nas diferentes

concentragcfes (tabela acima) através do MEV e analise radiografico. Desta forma, foram

selecionados 0s grupos abaixo para avaliacdo da radiopacidade dos cimentos através dos pos

hidratados.

Tabela 2 — Grupos experimentais radiopacidade:

GRUPO

MATERIAL

1

Biodentine (Controle)

Moinho ST + 15% de micro -ZrO>

Moinho ST + 25% de micro-ZrO»

Moinho ST + 15% de nano-ZrO»

3
5
7
9

Moinho ST + 25% de nano-ZrO;

*QOs grupos acima foram hidratados
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As amostras dos grupos acima, foram submetidos ao teste de radiopacidade proposto
por ANSI/ADA American National Standard/ American Dental Association, Standartd n°57
Endodontic Sealing Materials (2012).

3.3 METODO MANUAL

Foram utilizados 5 gramas dos componentes de acordo com cada grupo (TABELA 1),
exceto o controle que foi utilizado de acordo com o fabricante. Os pds foram acomodados em
um vidro de relégio para pesagem em balanga semi-analitica Shimadzu AUY220 (precisdo
de 0,0001 g; Japéo), apos transferidos para uma placa de vidro lisa para dispersdao manual por 1
minuto com a utilizacdo de uma espatula de metal. Este procedimento foi repetido separadamente

para cada grupo.

3.4 METODO DE DISPERSAO ATRAVES DO MOINHO DE ALTA ENERGIA

Foram utilizados os componentes de acordo com cada grupo (TABELA 1), exceto o
controle que foi utilizado de acordo com o fabricante.

A dispersédo foi realizada por via Umida usando-se esferas no moinho de alta energia
Retsch modelo PM 100 (Alemanha).

O pé (5g) foi acomodado em béquer de plastico para a pesagem balanca semi-analitica
Shimadzu AUY220 (precisao de 0,0001 g; Japdo). Apos, transferido para um jarro revestido no
seu interior de ZrO> (capacidade 500 ml), misturando o 5g de silicato tricalcico com microesferas
de zirconia de tamanho de 0,3- 0,4mm (30 gramas) para potencializar a dispersdo. Em seguida,
foi adicionado 5 gramas de alcool isopropilico como meio no processo de dispersdo 4. O
conjunto foi levado ao moinho Planetario de esferas Retsch PM 100 (Alemanha); de alta energia
com 200RPM durante 5 minutos. O conteldo entdo foi passado por uma peneira de analise
granulométrica (ABERT. Em 125 mm ABNT 120 e TYLER/MESH 115 8°°X2’’) para separacao
das microesferas de zirconia com auxilio de alcool isopropilico e espatula de metal. A secagem
foi realiza em estufa Cienlab modelo CE-220/100 (Brasil), por 24h a 60°C.

Apbs, os pbs dispersos de acordo com cada grupo tiveram sua microestrutura analisada

através de microscopia eletronica de varredura (MEV), incluindo o grupo controle.

3.5 MEV
As amostras de cada grupo (TABELA 1) foram fixadas em suportes metalicos (stubs)

com fita dupla face de carbono. Apoés esta etapa, o stub foi acoplado ao Sample Holder que foi
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inserido no equipamento, gerando imagens da amostra (micrografias) através do microscopio.
As superficies analisadas e as areas representativas da amostra foram obtidas com magnificacao
10.000x atraves de microscopio eletronico de varredura, modelo Zeiss EVO MA10 (Inglaterra)

Para analise da dispersdo dos pos foram feitas imagens geradas por elétrons retro
espalhados, obtidos pelo detector BSE (Back Scattering Electrons) instalado no MEV e
comparag0es entre os grupos de acordo com a (TABELAL).

Este detector identifica os elementos de diferentes pesos atbmicos. Na imagem obtida,
as regides com tons mais claros representam predominancia de elementos de maior peso atémico,
enguanto que as regides mais escuras sao majoritariamente formadas por elementos de menor
peso atbmico.

Foi realizada analise descritiva por examinador experiente das dispersées entre 0s
grupos de silicato tricalcico + micro-ZrO; e silicato tricalcico + nano-ZrO, em diferentes
concentragoes.

A avaliacéo da disperséo das particulas de 6xido de zirconia foi realizada nas amostras

em po (antes da hidratacao).

3.6 ANALISE RADIOGRAFICA

O grupo controle foi hidratado de acordo com as orientagdes do fabricante, os demais
grupos (TABELA 1) numa proporcao p6/agua destilada (1g de p6 para 0,35 ml) com o auxilio
de uma micropipeta mono canal de volume varidvel (Digipet, Curitiba, PR, Brasil). O p6 foi
incorporado a dgua destilada aos poucos, com a ajuda de uma espatula metalica flexivel namero
24 (SS White/Duflex, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) sobre uma placa de vidro lisa e limpa. O cimento
foi introduzido no molde (1 mm de altura por 10 mm de didmetro interno), com o auxilio de uma
porta-MTA (Angelus. Londrina, PR, Brasil) e um calcador endoddntico (SS White/Duflex, Rio
de Janeiro, RJ, Brasil), sendo levados a estufa Cienlab modelo CE-220/100 (Brasil) a 37 °C e
100% de umidade relativa do ar por 72h.

Foram obtidas imagens radiograficas digitais dos corpos de prova (n=3) de acordo com
a TABELA 1, utilizando placas de fésforo Scan-X Duo (AIR TECHNIQUES) irradiadas pelo
aparelho de raios-X (Spectro 70x, Dabi Atlante, Brasil) com a distancia foco-objeto de 30 cm e
tempo de exposigéo de 0,1. As radiografias foram examinadas por avaliador experiente de acordo

com aplicabilidade clinica da “textura” radiografica apresentada.
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3.7 RADIOPACIDADE

A andlise de radiopacidade foi relizada somente nos grupos selecionados da TABELA
2 hidratados.

Para o preparo dos corpos-de-prova (n=3) foram realizadas pesagens dos p6s em balanca
semi-analitica eletrdnica de precisdo Shimadzu AUY?220 (precisdo de 0,0001 g; Japdo), de
acordo (TABELA 2).

Ap06s a manipulacdo com agua destilada na proporcéo supracitada na metodologia do
analise radiografico (exceto o grupo controle que foi de acordo com o fabricante), os materiais
foram inseridos em anéis de borracha medindo 1 mm de altura por 10 mm de didmetro interno,
sendo levados a estufa a 37 °C e 100% de umidade
relativa do ar por 72 h.

Placas de fdsforo Scan-X Duo (AIR TECHNIQUES) foram usadas para
obter as radiografias de cada grupo. Cada corpo-de-prova foi colocado sobre a placa de fosforo,
juntamente com um penetrémetro de aluminio com espessura variando de 1 a 7 mm, em degraus
uniformes de 1 mm, e irradiados com um aparelho de raios-X (Spectro
70x, Dabi Atlante, Brasil) com a distancia foco-objeto de 30 cm e tempo de exposicdo
de 0,1.

As imagens geradas foram gravadas em computador e analisadas
por software (Image J, EUA). Na anélise, foi selecionada uma &rea igual em todos os corpo-de-
prova obtida uma média dos valores de tons de cinza da imagem, representando a densidade
radiografica.

Este valor foi comparado com a imagem da escala de aluminio e, por linha de tendéncia

linear, foi possivel determinar a radiopacidade do material em mmAil.

4. RESULTADOS

Na primeira etapa do estudo para analise dos métodos de dispersédo dos grupos manual
e moinho de alta energia foi realizada a analise dos pos dispersados através do MEV. No segundo
momento, foram utilizadas as imagens radiograficas.

Os grupos experimentais foram comparados utilizando o Grupo 1- Controle Biodentine,
e Grupos com mesma concentragao, mas técnicas de dispersao diferentes (manual e moinho).

As imagens por MEV dos pds dispersados foram feitas para avaliar a dispersao das
particulas de zirconia (micro e nanométrica) no po6 de ST.

Os grupos da TABELA 1 estdo expostos abaixo:
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D- MANUAL 25% MICRO 10.000x

E- MOINHO 25% MICRO 10.000x

F- MANUAL 15% NANO 10.000x
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G- MOINHO 15% NANO 10.000x

\

Fig. 1 — Micrografia do grupo controle e pos de silicatos com radiopacificadores, obtida por
MEYV operando na magnificacéo de 10.000x.
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Ap0s analise das imagens de MEV, os grupos dispersados manualmente ou com auxilio
do moinho, independente do teor de adicdo do Oxido de zirconia micrométrica (15% e 25%),
mostra que a distribuicdo de particulas € muito similar.

Entretanto, quando se comparam 0s grupos obtidos a partir do 6xido de zirconia
nanomeétrico, as imagens de MEV mostram maior homogeneidade para as amostras obtidas por
moinho em comparagdo as obtidas manualmente, para os dois teores (15% e 25%) de Oxido de
zirconia testado.

P&s nanométricos apresentam elevada area superficial especifica em relagdo os pds de
tamanho micrométrico. Isto faz com estes pds de tamanho nanométrico tenham maior tendéncia
a aglomeracdo, por causa da elevada energia de superficie em relacdo aos p6s micrométricos.
Desta forma, o estudo mostrou que o moinho, nas condi¢cdes de operacdo empregadas, conseguiu
reduzir esta tendéncia a aglomeracao das particulas nanométricas, levando a melhor dispersao no

material.

4.2 ANALISE RADIOGRAFICA:

Em todos os grupos analisados, a utilizacdo do moinho como meio de disperséo tornou

visualmente a textura do corpo de prova mais adequada para utilizacéo clinica.

Fig. 1: Grupo 1- Controle Biodentine, Grupo 2 - Manual ST + 15% de micro-ZrO:
3 - Moinho ST + 15% de micro-ZrO:

Fig. 2: Grupo 1- Controle Biodentine, Grupo 4 - Manual ST + 25% de micro -ZrO2,
Grupo 5 - Moinho ST + 25% de micro -ZrO:
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Fig. 3: Grupo 1- Controle Biodentine, Grupo 6 - Manual ST + 15% de nano -ZrOz2,
Grupo 7 - Moinho ST + 15% de nano -ZrO:

Fig. 4: Grupo 1- Controle Biodentine, Grupo 8 - Manual ST + 25% de nano -ZrO2
Grupo 9 - Moinho ST + 25% de nano-ZrO:

4.3 RADIOPACIDADE:

Os testes de radiopacidade apresentaram uma média dos valores de tons de cinza da
imagem, representando a densidade radiogréafica. Este valor foi comparado com a imagem da

escala de aluminio e, por linha de tendéncia linear, foi possivel determinar a radiopacidade do
material em mmaAl.

Tabela 3 — Grupos experimentais radiopacidade

Grupo 1 - Controle 3,3188675
Grupo 3 - Moinho ST + 15% de micro-ZrO2, 2,4582765
Grupo 5 - Moinho ST + 25% de micro -ZrO2, 2,0897706
Grupo 7 - Moinho ST + 15% de nano -ZrO2, 2,2479851

Grupo 9 - Moinho ST + 25% de nano-ZrO2 3,0384386
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Fig. 5: Grupo 1- Controle Biodentine, Grupo 3 - Moinho ST + 15% de micro-ZrOz Grupo
5 - Moinho ST + 25% de micro -ZrOz, Grupo 7 - Moinho ST + 15% de nano -ZrOz, Grupo
9 - Moinho ST + 25% de nano-ZrO2

Observa-se na TABELA acima que 0s grupos que apresentaram radiopacidade minima
de 3 mm Equivalente ao Aluminio de acordo com a norma foram o Grupo controle (Biodentine)
e Grupo 9 (25% de nano-Zr0O»). A utilizacdo de 15% de o6xido de zirconia nanométrica nao foi o
suficiente para atingir os 3mm de aluminio da escala, sendo reprovado no teste.

Os grupos que utilizaram o radiopacificador em dimensao microparticulada (Grupo 3 e

5) também ndo atingiram o valor minimo de densidade dptica exigida.

5. DISCUSSAO

Uma boa dispersdo do radiopacificador ao cimento hidraulico a base de silicato é
fundamental para que se obtenha uma boa radiopacidade.

Para este estudo foi utilizado o0 ZrO, por ser um material usado como radiopacificador ao
cimento hidraulico a base de silicato ja pesquisado em outros estudos que nao causa influéncias
em suas propriedades, principalmente relacionadas ao manchamento dentario”®),

O grupo controle escolhido foi o Biodentine (Septodont, Saint-Maur-des-Fosses,
Franca), por se tratar de um cimento comercialmente disponivel e que possui como radiopatizante
padrdo o 6xido de zirconia.

A ideia da utilizacdo do método moinho na mistura dos componentes deste cimento

buscou validar 0 método para mistura de seus pos-elementares, objetivando uma disperséo
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homogénea e desaglomeracdo das particulas. Desta maneira, sistematizando este protocolo, as
pesquisas realizadas na area poderdo padronizar a forma de dispersdo dos componentes dos
cimentos.

Para minimizar interferéncias no processo de mistura, utilizamos no moinho de alta
energia jarro de zirconia e microesferas de zirconia, caso ocorra a presenca de eventuais residuos
no cimento ao final do processo.

As dimensdes das microesferas foram escolhidas (0,3- 0,4mm) de tal forma a se obter
uma maior eficiéncia na dispersdo das particulas, e de acordo com o tamanho da particula do
silicato tricalcico.

A rotacdo do moinho (200RPM) o tempo (5 min.) empregados foram preconizados para
que ocorresse a mistura/dispersao dos pos e ndo moagem.

O peneiramento foi realizado com peneiras especificas (ABERT. Em 125 mm ABNT
120 ¢ TYLER/MESH 115 8°X2’’) para separagdo das microesferas de zirconia apds
homogeneizagéo.

O alcool isopropilico (anidro) foi utilizado em todo processo, pois o cimento estudado
reage com agua e assim evitamos seu endurecimento,

O MEV foi utilizado para andlise descritiva das dispersdes devido a capacidade de
produzir imagens de alta resolucdo da superficie de uma amostra. Os grupos de silicato tricalcico
+ micro-ZrO2 e silicato tricalcico + nano-ZrO2 nas diferentes concentracdes apresentaram no
MEV comportamento diferente.

Ap0s analise das micrografias, a comparagdo entre 0os grupos com adi¢do do 6xido de
zircdnia micrométrico (15% e 25%) manualmente ou com auxilio do moinho, mostrou-se com
homogeneizacdo analoga.

Entretanto, quando se comparam 0s grupos obtidos a partir do 6xido de zirconia
nanométrico, as imagens de MEV mostram maior dispersdao para as amostras obtidas por
moagem em comparacao aquelas obtidas manualmente, para os dois teores (15% e 25%) 6xido
de zirconia testados.

Pds nanometricos apresentam elevada area superficial e maior tendéncia a aglomeracéo,
por causa da elevada energia de superficie em relacdo aos pds micrométricos. O estudo mostrou
que o moinho, nas condi¢cdes de operacdo empregadas, conseguiu reduzir esta tendéncia a
aglomeracéo das particulas nanometricas, levando a melhor dispersdo no material.

Radiograficamente observou-se que 0 moinho nestes mesmos grupos proporciona uma

melhor textura para visualizacdo radiografica. Desta forma, foram selecionados os dois grupos

micrometricos e nanometricos com o metodo moinho para realizar o teste de radiopacidade.


https://pt.wikipedia.org/wiki/Imagem
https://pt.wikipedia.org/wiki/Resolu%C3%A7%C3%A3o_de_imagem
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Estudos ja realizados utilizando 30% nano-ZrO2 e 30 % micro-ZrO2 em silicato
tricalcico®® e 20% micro-ZrO;2 em cimento Portland*” mostraram alcancar a radiopacidade
exigida pela ANSI/ADA, corroborando com o resultado alcancado neste estudo utilizando 25%
de nano - ZrO com exce¢do dos grupos com 15% nano e 15 e 25% micro- ZrO, que nédo

atingiram.

6. CONCLUSAO

o O método de dispersdo através do moinho de alta energia é eficiente para mistura
de radiopacificadores ao cimento a base de silicato.
o A utilizacéo de 25% de nano-ZrO- ao silicato tricalcico conferiu a radiopacidade

exigida pela norma da ADA.
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